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Entre as tecnologias de manufatura aditiva, a impressao 3D por jato de aglu-
tinante apresenta uma grande gama de aplicagoes, pois esta é capaz de produzir
pecas decorativas, prototipos, moldes para fundicao, implantes 6sseos, entre outros.
Esta técnica tem por caracteristica a existéncia de pds-processos que proporcionam
o aumento da qualidade das pecas verdes, principalmente por meios que elevem sua
resisténcia mecanica. A adicao de fibras ao processo com o proposito de ganho de
resisténcia ¢ um campo pouco estudado na Literatura. Portanto, esta dissertacao
propos a incorporacao de fibras de sisal ao gesso no processo de jato aglutinante a fim
de aumentar a resisténcia mecénica a flexao das pecas produzidas. A caracterizacao
das matérias-primas e das pecas impressas foi feita por meio de analises termogra-
vimétrica, difracao por raios-X e microscopia eletronica por varredura. Além da
adicao de fibras como uma fonte de variacao, outros trés fatores foram considera-
dos: dois fatores de orientagao de fabricacao (dire¢ao de comprimento e diregao de
flexao) e a utilizagdo de pos-processo de infiltragao. Foi realizado um planejamento
fatorial completo 2% para analise de variancia (ANOVA) para avaliar a contribuigao
destes fatores na resisténcia mecanica e porosidade aparente das pecas fabricadas.
Foi visto que as fibras influenciaram positivamente sobre a resisténcia mecanica de
pecas que tiveram infiltracao, porém uma perda na média da tensao de ruptura foi
verificada para os corpos de provas verdes. A razao da perda de resisténcia mecéa-
nica foi correlacionada com o aumento da porosidade causada pela fibra durante o
processo de impressao, no entanto este aumento de porosidade contribuiu para um

pos-processamento por infiltracao mais eficaz.
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Among the additive manufacturing technologies, 3D printing by binder jetting
has a great variety of applications like decorative parts, prototypes, foundry molds,
bone implants, and others. This technique needs post-processes to increase the qual-
ity of the green parts, and mechanical strength is the most import property. The
addition of fibers into the process focus on increasing the strenght is a field with few
studies in the Literature. Therefore, this master thesis proposed an incorporation
of sisal fibers into the gypsum in the binder jetting process to increase the flexural
mechanical strenght of the produced parts. A material characterization was done
on raw materials and printed parts by thermogravimetric analysis, X-ray diffraction
and scanning electron microscopy. The addition of fibers was studied as a source of
variation, and other three factors were considered: printing orientation (length di-
rection and bending direction) and post-process infiltration application. A complete
24 factorial design for analysis of variance (ANOVA) was performed to evaluate the
contribution of these factors on the mechanical strength and open porosity of the
manufactured parts. It was observed that the fibers influenced positively on the
mechanical strength of infiltrated parts, but a loss of strength was verified for the
green parts. The reason for a loss of mechanical strength was correlated with the
increase in porosity caused by the fiber during the printing process, however, this

increased porosity contributed to more efficient infiltration post-processing.
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Capitulo 1

Introducao

1.1 Motivacao

A Engenharia ¢ um campo onde procura-se otimizar o tempo e custo sem perder
qualidade. O engenheiro ao projetar uma peca para determinada funcao sempre tem
que ter em mente o(s) processo(s) de fabricacao que ele ira utilizar. Nem sempre
a geometria pensada poderd ser facilmente fabricada ou se é possivel fabricé-la de
acordo com as especificacoes indicadas no desenho. No entanto, nos dias de hoje ha
uma nova op¢ao se desenvolvendo, a Manufatura Aditiva - (MA) que permite que
pecas com geometrias complexas possam ser produzidas com mais facilidade.

A primeira técnica de MA desenvolvida foi a Estereolitografia (Vat Photopoli-
merization) por Charles Hull, cuja patente foi publicada em 1986 [I]. Devido sua
rapidez em produzir prototipos sem a necessidade do uso de matrizes ou outros fer-
ramentais, a manufatura aditiva era conhecida pelo termo “prototipagem rapida”.
Em termos industriais, esta possibilidade representou um grande auxilio para o
desenvolvimento de produtos, no entanto as pecas produzidas apresentavam baixa
resisténcia mecanica e qualidade dimensional.

No inicio da década de 1990, o termo impressao 3D (8D Printing) foi utilizado por
Sachs et al. [2] para se referir a uma nova técnica de fabricagao, atualmente referida
como Jato de Aglutinante (Binder Jetting-BJ) de acordo com a norma ASTM F2792
[3]. Hoje o termo impressao 3D tem um uso mais comum e pode ser utilizado para
se referir, de maneira informal, a diversas técnicas de manufatura aditiva, e se refere
usualmente para a Deposicdo de Material Fundido (Fused Depositon Modeling -
FDM); a mais barata e portanto, mais popular. Esses equipamentos sdo comumente
chamados de Impressoras 3D.

Com o passar do tempo, a manufatura aditiva deixou de ser exclusivamente para
fabricacao de prototipos e o seu uso se estendeu para a fabricacao de ferramentais

e moldes, e por isso chamada de Ferramental Rapido (Rapid Tooling - RT) para se



referir as tecnologias que fabricavam pegas por camadas [4].

A respeito das aplicacoes dos produtos fabricados pela MA hoje em dia, pode-
se fabricar desde pecas decorativas a pecas de reposicao para manutencao. Uma
aplicagdo extremamente nobre é a utilizacao na area médica para fabricacao de
pecas prontas para o uso final, como, por exemplo, implante craniano de liga de
titanio personalizado para o paciente [5] e implantes 6sseos (scaffolds) para ensaios
in vivo e in vitro [6].

Atualmente, a MA esta em constante evolucao tecnologica por meio do desen-
volvimento de novos materiais com melhores qualidades mecanicas e também pelo
aprimoramento das técnicas de MA, possibilitando o seu uso para fabricacao de pe-
cas prontas para o uso final. Como indicativo, a Figura mostra o resultado de
uma busca na base de artigos Scopus [7] utilizando o termo “Additive Manufactu-
ring” a partir de 1993. Foi escolhido o ano de 1993 pois foi neste ano que a expressao
“additive manufacturing” foi utilizada pela primeira vez, no artigo de Sachs et al. [§].
No gréfico é possivel perceber um considerdvel aumento de publicagoes nos tltimos

alos.
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Figura 1.1: Numero de artigos que utilizaram o termo Additive Manufacturing ao

longo dos tltimos anos

A partir desta tendéncia de artigos, a COPPE investiu na aquisicao de um equi-
pamento de manufatura aditiva baseada na técnica de Jato de Aglutinante (Binder
Jetting-BJ) que utiliza p6 de gesso para construgao de pecgas. Esta técnica tem
grande gama de aplicagoes para area de engenharia e drea médica. Pode-se citar a
possibilidade de construcao de uma matriz porosa ceramica para o crescimento de

células in vivo [9), a utilizagdo para criacao de moldes para fundigdo de metais e a



fabricagdo de matriz ceramica para compositos [2].

Em relagao aos outros tipos de técnicas de MA, BJ tem a vantagem de conseguir
fabricar maior variedade de materiais com um custo relativamente mais baixo se
comparado com as tecnologias que envolvem sinterizacao. Outro ponto positivo da
técnica é a auséncia da necessidade de fabricar as pecas com suporte. O poé serve
de apoio para os ressaltos e como a variacao de temperatura no processo é pequena,
nao sao necessarios suportes para transferéncia de calor como nas técnicas as quais
envolvem sinterizagao [10].

Em contraste, na tecnologia BJ é necesséario realizar um pos-tratamento, pois
a peca verde nao possui resisténcia mecanica nem qualidade superficial desejaveis.
Assim, a resisténcia mecanica da peca depende das matérias-primas envolvidas ou
da técnica aplicada no pds-processo [11].

Diversos artigos estudaram como melhorar a resisténcia mecanica da peca fabri-
cado por BJ [12HI4]. No entanto, a maioria foca o estudo nos pos-processos como
forma de incrementar esta qualidade, seja infiltrando o modelo verde com diferen-
tes tipos de material [I4] ou otimizando os parametros do processos de sinterizagao
[12, 13]. Foi encontrado apenas um artigo que estudou a aplicacdo de fibras mistura-
dos ao po [15] e poucos artigos [16] [17] avaliaram o efeito da orientacao de construgao
da peca sobre a resisténcia mecanica.

A adicao de fibras ao processo de manufatura aditiva é usualmente utilizada
nas técnicas que operam com polimeros. No artigo de revisao de Hofstatter et al
[18], foi mostrado que a fibra mais utilizada como refor¢o em processos de MA é a
de carbono. J& sobre o uso de fibras naturais, foi mencionado neste artigo, o uso
de fibras de juta e de madeira, e também da celulose em forma de whiskers para
incorporacao ao filamento de material termoplastico utilizado na tecnologia FDM.

Tendo em vista o potencial da técnica de jato de aglutinante para diversas apli-
cagoes e a falta de estudos que investiguem a relacao da adicao de fibras com pro-
priedades mecanicas de pecas fabricadas por jato de aglutinante, este trabalho teve
como foco principal a fabricagao de pecas por jato de aglutinante com a incorporac¢ao
de fibras vegetais ao gesso no equipamento. A partir disto diversas propriedades das
pecas produzidas foram avaliadas para identificar se a adicao de fibras foi favoravel
ao processo. A razao da escolha de uma fibra vegetal foi devido a escassez de estudos
na fabricacao por BJ utilizando este tipo de fibra e a importancia ambiental que a

mesma tem.

1.2 Objetivo Geral do Trabalho

O objetivo deste trabalho foi investigar o efeito da adicao de fibras naturais ao

p6 comercial de gesso hemidrato sobre a resisténcia mecanica das pecgas fabricadas



por BJ. Por meio do método de andlise de variancia (ANOVA) foi quantificado o
efeito das seguintes variaveis: orientacao de construcao da peca na plataforma, a
adicao de fibras ao p6 e o uso de infiltrante na resisténcia mecanica e na porosidade
aparente das pecas produzidas.

Como parte do trabalho foi realizada a caracterizacao das matérias-primas e
das pecas produzidas. Foi realizada a analise mineralogica por difragao de raios-X
a fim de investigar o efeito da adicao de fibras sobre as fases minerais formadas
apos o processamento. A estabilidade térmica e as temperaturas de degradacao
das pecas com fibras e/ou com resina (infiltrante) foi analisada por meio de anéalise
termogravimétrica. Por fim, a anélise morfologica da superficie de fratura dos corpos
de prova foi feita por imagens de microscopia eletronica de varredura.

Portanto, este trabalho avaliou a adicao de fibras de sisal em um processo de jato

de aglutinante em termos de propriedade mecéanica e de caracterizacao do material.

1.3 Estrutura do Trabalho

O trabalho foi estruturado da seguinte forma: a revisao bibliografica é encontrada
no segundo e no terceiro capitulos; o capitulo [2| apresenta o processo de jato de
aglutinante, como ele é realizado, sua matéria-prima, o mecanismo de aglomeracao
entre aglutinante e po, e os principais pos-processos usados; o capitulo |3| aborda os
materiais compositos e a sua fabricacdo por MA e um breve estudo sobre MA para
fabricar compdsitos com fibras, além de um destaque sobre o artigo de Christ et al.
[15] que utilizou fibras na técnica de BJ.

O Capitulo |4 mostra como foram fabricados os corpos de prova e também apre-
senta os materiais e equipamentos usados. O planejamento dos experimentos para
a obtencao da tensao de ruptura e porosidade aparente também serd apresentado
neste capitulo.

A descricao dos ensaios de propriedades mecénicas e caracterizacao dos materiais
encontram-se no Capitulo [5]

Os resultados dos ensaios de propriedade mecéanica sao apresentados no capi-
tulo [6 O leitor também vera os resultados de caracterizacao das matéria-prima e
das pecas, assim como os resultados experimentais das propriedade de resisténcia
mecanica e porosidade aparente.

Por fim os principais resultados obtidos e as conclusoes com hipo6teses para ex-
plicacao das observacoes realizadas serao apresentadas. Além disto, sao propostas

perspectivas para trabalhos futuros.



Capitulo 2

Manufatura Aditiva por Jato de
Aglutinante

Na Literatura é possivel encontrar citacoes sobre diversas tecnologias de manu-
fatura aditiva (MA), sendo cada uma mais indicada para um campo de aplicagao
especifico. Segundo Eyers [19], as técnicas com maior relevancia industrial, ou seja,
0s que tem maior maturidade em fabricar uma pecas tridimensionais, sejam elas

prototipos, ferramentais, moldes ou pecas finais sao:
e Jato de aglutinante

e Deposicao direta de energia: Laser cladding, Laser metal deposition e Laser
Metal Fusion

e Extrusao de Material: Deposicao de material fundido
e Jateamento de material: Impressao a jato de tinta Polyjet

e [usao sobre o leito de p6: Fusao Seletiva a Laser, Sinterizacao Seletiva a Laser

e Fusao por Raio de Elétrons
e Manufatura de objetos em laminas
e Estereolitografia

Assim como as demais tecnologias de manufatura aditiva, o processo de jato de
aglutinante (BJ) consiste na deposicao de camadas para a formagdo da peca - em
contraposicao a técnica de usinagem, onde ha a remocao de material para que a
peca final obtenha forma. Portanto, o fato de adicionar matéria-prima faz com que
esta forma de producao tenha vantagens significativas, entre elas maior liberdade de
fabricagdao e menor gasto em quantidade de matéria-prima para formar a peca.

Para a fabricacao de pecas via jato de aglutinante o processo ¢ semelhante a

todas as técnicas de MA. A integragdo de programas de CAD (Computer Aided



Design) com o equipamento de fabrica¢do para a formagao da peca final, faz com
que poucas etapas sejam necessarias para formar a peca tridimensional, sendo elas

enumeradas abaixo:

1. Formagao de um modelo 3D;

2. Geragao de um arquivo STL(Standard Triangle Language);

3. Transferéncia do arquivo STL para um software de construcao;
4. Construcgao da(s) peca(s);

5. Pos-processo e;

6. Analise das pecas.

Nas secoes seguintes sao explicadas a quarta e quinta etapas envolvidas na ma-
nufatura aditiva por jato de aglutinante. Primeiramente é detalhado o processo,
depois sera discutido sobre o p6 como matéria-prima, em seguida o mecanismo que
faz a peca tomar forma e por fim os poés-processos mais utilizados para melhorar as
propriedades mecéanicas das pecas impressas. A sequéncia das etapas de fabricacao

por BJ pode ser entendido conforme fluxograma da Figura 2.1

Impressao por
Matéria-Prima Jato de Peca Verde d Pos-processo I:> Peca Final
Aglutinante

Figura 2.1: Fluxograma do processo de fabricacao de pecas feitas por BJ

2.1 Processo por Jato de Aglutinante

Manufatura aditiva por jato de aglutinante é um processo em base p6, onde ha
uma plataforma que servird de base para a construcao das pegas, um cabecote que
despeja liquido sobre o leito de p6 e um rolo que espalha o p6. A Figura[2.2]é uma
representacao esquemética do processo BJ onde o p6 é armazenado por um silo e é
despejado em uma regiao anterior ao leito de p6. Outra forma de armazenamento
do p6 também é possivel, ao invés do silo, h& outro leito de p6 anterior a plataforma
de impressao, desta forma o rolo retira o p6 deste leito e espalha sobre a area de

impressao.



Reservatorio de
aglutinante

Silo

Rolo Espalhador Cabegote

Valvula

Peca verde
P6 despejado

Pistao
P6 nado aglomerado

Figura 2.2: Esquema do processo de Jato de Aglutinante

Apobs o po ter sido despejado pelo silo, o rolo ira espalhar este p6 sobre a pla-
taforma na dire¢ao do eixo y, em seguida um liquido sera jateado ao longo do eixo
x através do cabecote, que se movimenta no eixo x e y, sobre a area da camada da
peca a ser formada. Com a aglomeragao dos pos, o pistao da plataforma desce no
eixo z o equivalente & espessura da camada para que o rolo deposite novamente o
po, que por sua vez, terd a area desejada novamente jateada. O processo se repetira
até que todas as camadas necessarias para construgao da(s) peca(s) sejam feitas. E
por fim, o p6 nao aglomerado é removido com auxilio de um aspirador, para que
assim as pecas sejam removidas da méquina para o pos-processo necessario.

Um processo parecido também é descrito por [20, 2], com a seguinte diferenca:
ao invés do rolo depositar uma camada de p6 seco, um cabecote ird depositar o po
em dispersao em um aditivo quimico dispersante formando uma pasta. Em seguida,
um outro cabecote ird depositar um aglutinante sobre a pasta na regiao de formacao
da camada. A razao de se depositar o p6 em forma de pasta, esta relacionada a pos
com diametro de particula muito pequeno que acabam se aglomerando sozinhas. Pos
com esta carateristica possuem baixa escoabilidade devido as forcas interparticulas
serem maiores, o que inviabiliza a deposi¢ao do pé seco através de um rolo |2, 9] 20].

Como a técnica de BJ que utiliza p6 seco é mais comentada em artigos, mais
usada em equipamentos comerciais e a utilizada neste trabalho, a titulo de maior

compreensao do texto as secoes a seguir serao explicadas com o foco neste tipo de
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técnica.

2.2 Pos utilizados como matéria-prima no BJ

O processo por jato de aglutinante é capaz de fabricar pecas a partir de pods
poliméricos, ceramicos e metalicos. Nesta secao, além das caracteristicas necessérias

do po, sera apresentado alguns estudos sobre os tipos de pos ja utilizados na técnica
de BJ.

2.2.1 Caracteristicas fundamentais do p6 no BJ

Além da composi¢ao da matéria-prima a ser utilizada para a formacao do po,
o tamanho médio e desvio-padrao do diametro do p6 irao influenciar na qualidade
final da peca a ser produzida. Pés com diametros muito pequenos diminuem sua
escoabilidade(fluidez) o que prejudica sua deposigao ao longo da camada pelo rolo.
Porém, pos com diametros maiores resultam em pecas com resisténcia mecanica
menores e pior qualidade superficial [11, 22]. Segundo Utela et al. 23|, particulas
menores que 1 ym tendem a se aglomerar devido as forcas de Van der Waals e de
efeito da umidade, sendo ideais particulas acima de 20 pum. Para que particulas
menores possam ser usadas, elas devem estar em menor quantidade volumétricas.
Inclusive, uma distribui¢ao de tamanho de particulas multimodal é vantajosa pois
particulas maiores ajudam na fluidez e as menores preencham os vazios, fazendo com
que a densidade do leito de p6 seja maior. A forma da particula é um parametro
de interesse, mas tem menor importancia do que o seu tamanho médio. Particulas
esféricas tendem a apresentar maior escoabilidade devido uma menor friccao entre
elas [23].

Uma alta fluidez do p6 é um fator crucial para que o p6 seja facilmente remo-
vido da peca verde, para que camadas de pequena espessura possam ser depositadas
pelo rolo e para que haja menos vazios durante a deposicao do p6 aumentando a
ligagao entre as camadas, logo, garantindo uma resisténcia mecanica adequada da
peca. A escoabilidade de um p6 pode ser medida quantitativamente ou qualitativa-
mente. Métodos qualitativos podem ser feitos pela observacao do comportamento
de escoamento de um péd por um funil. Ja4 métodos quantitativos podem ser feitos
pela medicao do angulo de repouso, indice de Hausner ou utilizando a funcao de
fluxo da célula de Jenike [9] 17, 24].

Além do tamanho da particula do po6, outros fatores que podem afetar a flui-
dez de um po6 sdo sua forma, rugosidade, composi¢io, compressibilidade (dureza,
elasticidade e ductibilidade), propriedades elétricas e umidade presente. Cabe res-

saltar que fatores externos como umidade relativa do ar, temperatura e a forma de



compactacao do pé podem afetar suas caracteristicas de escoabilidade [24].

2.2.2 Materiais em p6 usados em BJ

Na tecnologia por jato de aglutinante, podem ser utilizados p6s ceramicos, me-
talicos, poliméricos e misturas, como é visto a seguir. Uma breve compara¢ao com

outras técnicas que utilizam po é feita no inicio de cada texto.

Po6s ceramicos

Materiais ceramicos podem ser fabricados por Manufatura Aditiva através de
outras técnicas. Uma delas é quando o material ceramico é incorporado & uma cera
termopléastica, que é fundida para formar um filamento que formara cada camada.
Outras tecnologias usam o material ceramico como p6 para ser sinterizado através
de um [laser ou feixe de elétrons e a deposicao do p6 pode ser por meio de um leito
de po ou através de um cabecote. E possivel também a dispersio de pé ceramico
em uma resina para ser posteriormente curada em um processo de Estereolitografia
(SLA) [25].

Apesar da técnica de BJ produzir pecas com excesso de porosidade, o que preju-
dica sua resisténcia mecanica, é o tipo de processo capaz de produzir maior diversi-
dade de materiais ceramicos [25]. Entre os tipos de p6 ceramico que sdo comumente
utilizados para aplicacoes médicas estao os fosfatos de calcio devido a similaridade
de composi¢do com o osso humano [26, 27]. A alumina (6xido de aluminio-Al,O3)
ja foi utilizada como p6 por Gonzalez et al. [28] devido & sua grande gama de
aplicagoes e seu alto custo de fabricacao por métodos convencionais. Para fabri-
car pegas com alta resisténcia ao choque térmico, Williams et al. [29] utilizou pos
de cordierita (2Mg0.21,03.55105). Gaytan et al. |30] fabricou pecas com titanato
de bario (BaTiO3) devido & sua propriedade de polarizagao que é importante para
capacitores, sensores e transdutores.

Os cimentos sao outro tipo de pds ceramicos que sao muito utilizados devido a
sua capacidade de reagir e endurecer com a agua através de uma reacao de hidra-
tagdo. Entre eles, o p6 de gesso hemihidratado (sulfato de célcio hemihidratado -
CaS0,.0,5H,0) [11) 16l BT, B2] . As maquinas Projet 60 da 3DSystems, por exem-
plo, sdo projetadas para operar com este material. O cimento Portland teve seu uso
reportado por Shakor et al. [33]. No estudo, este cimento foi misturado ao po6 de
aluminato de calcio e carbonato de litio foi adicionado para acelerar a reagao entre
agua e cimento. Foi possivel obter corpos de prova com até 8 MPa de resisténcia a

compressao depois de 28 dias da fabricacao do modelo verde.



Po6s metalicos

Os processos de AM para a fabricacao de pecas metalicas como Selective Laser
Melting-SLM, Selective Laser Sintering-SLS e Electron Beam Melting-EBM utilizam
a energia de um laser de gas carbonico (SLM e SLS) ou de um feixe de elétrons
(EBM) para poder sinterizar o p6 metalico. Estas técnicas sdo, de certa forma,
parecidas com a técnica de BJ, porém a diferenca se encontra na forma como o p6
¢ aglutinando [34].

O fato de se utilizar meios mais sofisticados para formar uma camada inteira-
mente solida, as tecnologias SLM, SLS e EBM sao substancialmente mais caras do
que o processo por Jato de Aglutinante. Cabe ressaltar ainda, que o excesso de calor
envolvido no processo faz com que seja necessario a utilizagao de suportes para a
transferéncia do calor gerado no momento em que as camadas sao feitas para que
nao haja deformacoes da camada metalica. Além disto, o excesso de gradiente de
temperatura provoca tensoes residuais na peca final sendo quase sempre necessario
tratamentos térmico de alivio de tensoes sobre a pega produzida [12] 34].

Portanto, como a aglutinacao do p6 no processo de BJ ocorre em temperatura
ambiente, a técnica se apresenta como alternativa mais barata e sem a indugao de
tensoes residuais para a fabricagdo de pecas a partir de pos metéalicos [12].

A Tabela mostra alguns dos artigos recentes que reportaram o uso de pos
metalicos com a técnica de BJ, como inconel, liga de memoéria de forma de nitinol,

aco inox, ligas de neodimio e cobre puro.

Tabela 2.1: Relagao dos tipos de pds metalicos ja usados na literatura

Composicao Equipamento Utilizado | Referéncia
Inconel 625 M-Flex Ex-One |12 [13]
TiNiHf RX-1, ProMetal 122]
Aco Inoxidavel 316L M-Flex ExOne 1351, 36]
Inconel 718 Ex-One lab 137]
NdFeB Ex-One Binder-jet Printer [38]
Cobre puro ExOne R2 3D printer 139]

Pés poliméricos

Pos poliméricos sao utilizados basicamente nas técnicas de sinterizagao seletiva
a laser (SLS) e por jato de aglutinante. Enquanto que um utiliza o laser para que
as particulas sejam sinterizadas e assim formando a camada da peca, a outra usa

o aglutinante para o endurecimento desta regiao. SLS normalmente apresenta um
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custo de processamento maior devido principalmente o custo do equipamento, no
entanto, sua acuracia ¢ maior do que ao processo por jato de aglutinante.

O poli(acido latico) - PLA foi utilizado através do método de BJ por Giordano et
al. [40] por ser biodegradavel e biocompativel. Porém, foi usado cloroférmio como
aglutinante, que é toxico.

A fim de conseguir fabricar polimeros para matriz celular sem usar aglutinantes
organicos que possam ser toxicos ao organismo, Lam et al. [41] fez uma blenda de
poOs poliméricos que se aglomerasse com dgua. Foram usados trés polimeros naturais:
amido de milho, gelatina e dextrano (polissacarideo de elevado peso molecular).

Outros artigos ja reportaram o uso de outros pés poliméricos como polietileno
[42] e policaprolactona [43]. No entanto, uma das maiores aplicagoes dos po6s poli-
méricos na tecnologia BJ é sua adi¢ao a p6 de outras classes de material para formar

compositos como serd visto adiante.

Compédsitos: mistura de pos

A utilizacao de po6s com diferentes composicoes tém diversas funcionalidades.
Para formar ligas metalicas, por exemplo, se utiliza diferentes tipos de metais para
obter melhores caracteristicas. Nesta parte do texto, no entanto, serao abordados
os casos onde foram utilizados materiais de diferentes classes, ou seja, p6s metalicos,
ceramicos e/ou poliméricos misturados entre si.

Crane et al. [35] utilizou mistura de pds de nylon com pos de aco inoxidavel 3161
com duas concentragoes diferentes: com 25 vol.% e 33 vol.% de nylon. O propésito
desta mistura foi de criar pegas de aco porosas através do processo de sinterizagao
em alta temperatura das pecas verdes (pds-processo) para haver a decomposi¢io
do nylon e consequentemente a formacao de vazios. Foi visto que as pecas tiveram
resisténcia mecanica adequadas e, desta forma sendo adequada para aplicagoes como
trocadores de calor e filtros.

Cox et al., [17] a fim de criar matrizes porosas (scaffolds) para crescimento ce-
lular, fez o uso de p6 de hidroxiapatita juntamente com p6 de alcool polivinilico. A
composicao do osso humano ¢ muito similar a hidroxiapatita, sendo ideal o seu uso
para a osteointegracao e osteoinducao. O alcool polivinilico durante o pés-processo
de sinterizacao foi degradado e a peca tornou-se porosa, condicao ideal para o uso
da peca como scaffold.

Além das possibilidades citadas, o processo por jato de aglutinante também pode
ter fibras incorporadas ao processo, conforme reportado no artigo de Christ et al.
[15]. E como ja explicitado na introdu¢ao (Capitulo [1]), este trabalho ira abordar
a incorporacao da fibra de sisal junto ao processo de BJ, portanto, no capitulo
serd mostrado uma revisao de materiais compésitos reforcados por fibras juntamente

com técnicas de manufatura aditiva que operam diretamente com compdsitos, e em
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especial, a técnica de Jato de Aglutinante.

2.3 Aglutinante e a interacao com os po6s

Apo6s a deposicao de cada camada de pd, o cabecote percorre uma trajetoria
definida pelo software, sobre a qual ele despeja o liquido que aglomera as particulas
de p6 e com isso ird compor o material da peca verde. O liquido pode ser o proprio
agente ligante ou pode interagir com o agente ligante presente no leito de pd. A
escolha do tipo de p6 e aglomerante deve conferir resisténcia mecanica o suficiente
para a retirada da peca verde da méquina e para resistir a(s) operagio(des) de
pos-processo [20, 23].

O mecanismo que ocorre quando o liquido é despejado sobre o p6 pode ser
observado conforme a Fig. A gota é despejada pelo cabegote (1), e ao entrar
em contato com as particulas forma uma pequena cratera na camada de pé (2) e se
espalha para os outros graos de p6 (3). Em seguida, havera interagdo do p6 com o
liquido causando o endurecimento da regido (3 e 4). O processo é dado sequéncia

para toda a camada, e depois h4 a adigdo de uma nova camada de pé (4) |9, [15].

1 2

Figura 2.3: Processo de formacao da camada. Adaptado de [9]

Utela et al. [23] enumeraram nove tipos de aglomeragio entre aglutinante e

po, podendo utilizar aglutinantes organicos, inorganicos, sais de metal, adesivos
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espalhados junto ao pod, reacoes de hidratacao e reacoes acidas, uso de matérias-
prima que mudam de fase e uso de inibidores de sinterizacao.

Os aglutinantes organicos podem ser resinas poliméricas, polivinis e outros com-
ponentes organicos dissolvidos em solvente adequado para ser depositado pelo cabe-
cote. Materiais adesivos, como maltodextrina e sacarose presentes no po se solubi-
lizam no liquido despejado que deve ser evaporado em seguida. O modo de ligacao
entre as particulas do po e o aglutinante ¢ demonstrado nas subsecao [2.3.1

O processo de aglomeracao em que ha a reagao quimica, que é o tipo de interacao
estudada neste trabalho, é abordado na subsecao Nela sera descrita de forma
mais detalhada como ocorre a formacao da camada com a cura do aglutinante ou
quando ocorre a reacao de cristalizagao. Os outros tipos de aglomeracao nao serao

abordados neste trabalho.

2.3.1 Formacao da camada por meio de aglutinante organico

ou adesivo

Apos a deposicao do liquido pelo cabecote, ocorre a secagem do aglutinante a
partir do fornecimento de calor fazendo com que a configuragao entre p6 e polimero
do aglutinante seja conforme Figura Segundo Uhland et al. [20], a resisténcia
mecanica de uma peca verde ¢ proporcionada pela forca de coesao do polimero
(aglutinante) ou pelas forcas de adesdo na interface entre o polimero e a particula

ceramica.

Aglutinante curado

Particula de pé

Segdo de empescogamento, A

Figura 2.4: Modelo de ligagdo entre o aglutinante e o p6. Adaptado de [20]

Uhland et al. [20] apresentaram um modelo teorico para calcular a tensdo de
ruptura (o) que representa a resisténcia mecanica de um modelo verde apds a seca-
gem do aglutinante. Este modelo foi proposto a partir da teoria mecanica de corpos

com esferas de tamanho uniforme e espalhadas aleatoriamente [44]:
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o= <ﬁ) £ 2.1)

onde ¢ é a fracao de empacotamento das esferas, r é o raio da particula do p6 e F;
é a forca de adesao entre as particulas do po.
Na Figura 2.4] a area, A, da regido de empescocamento do aglutinante entre

particulas do p6 pode ser calculada de acordo com efeito da capilaridade, de acordo
com a Equagao

(4mr? (o — 1)1/2)
3

onde vp é a fracdo volumétrica da concentracao de aglutinante em relacao ao po.

A= (vp)*/? (2.2)

A forca, Iy, é aquela necessaria para quebrar a regidao do aglutinante e pode ser
calculada de acordo com a Equagao

Fb = O'BA (23)

onde op é a resisténcia mecanica do aglutinante depois do processo de secagem.

Logo, a tensdo de ruptura teorica (o,) para uma peca verde pode ser obtida com

as equagdes [T} 22} 223}

o= (%) (v5) 20 (2.4

— 0

2.3.2 Formacao da camada por meio de reagao quimica

Ao serem utilizados pos que capazes de reagir quimicamente com o liquido despe-
jado pelo cabecote, ocorrera a cristalizacao do po, ou seja, ha a formacao de cristais
a partir de condigoes onde as moléculas se agrupam e se organizam em estruturas
tridimensionais. Entre os possiveis tipos de pé que fazem a reacao de endurecimento
sao o gesso de Paris, fosfatos de calcio e cimento portland.

A 4gua é um dos tipos de aglutinantes mais utilizados para este tipo de reacao,
um exemplo é o gesso hemidrato (CaSO4.0,56H,0), que é o pé comercial utilizado
neste trabalho. Este p6 reage com um aglutinante aquoso por meio de uma reacao
exotérmica de hidratagao formando a gipsita (CaSO4.2H,0) [9] .

2(0&504.0, 5H20) + 3H,0 — 2(0@5042]‘120) + calor (25)

Além da agua, outros aglutinantes que reagem com o pd também podem ser
utilizados como, por exemplo, o 4cido fosforico que reage com o pé de fosfato tri-
calcico formando pegas de fosfato dicalcio dihidratado (CaHPO,4.2H50). Vorndran

et al. [45] utilizou este p6 com este aglutinante, e além desta combinagao, o po de
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fosfato tricalcico foi colocado junto a 5 vol.% de hidroxipropilmetilcelulose e agua

foi utilizada como aglutinante.

2.3.3 Propriedades de interagao entre aglutinante e pé

As caracteristicas importantes a serem consideradas para o aglutinante sao a
molhabilidade, capilaridade, o tamanho e velocidade da gota formada no cabecote,
reatividade entre aglutinante e pd, nivel de saturacao e adsor¢ao em relagao ao po
12, [11].

Um fator fundamental para a acuracia e precisao dimensional do modelo verde é
a molhabilidade do p6 com o aglutinante. Ou seja, quanto maior o nivel de molha-
bilidade, maior area que o aglutinante ird se espalhar sobre a camada, consequente-
mente, hd uma maior dificuldade em formar pecas com maior resolugao. Por outro
lado, um menor nivel de molhabilidade do p6 dificulta a infiltracao do aglutinante na
camada, fazendo com que ele nao consiga ligar a camada inferior & superior. Como
consequéncia, a peca verde poderd nao possuir a resisténcia mecanica adequada. O
nivel de molhabilidade dependera do angulo de contato entre o p6 e o aglutinante
utilizado, viscosidade do aglutinante, forma e tamanho das particulas do p6 e se
havera alguma reacdo entre p6 e aglutinante [9].

O nivel de saturacgao (S) ¢ a razao de volume de aglutinante depositada(V})sobre

o volume de ar (V,,)presente na camada de p6, conforme Equagao [2.6] [24].

v
Var

O parametro de saturacao adequado dependerd da compactabilidade do po6 e da

S:

(2.6)

molhabilidade do aglutinante sobre o p6. O nivel de compactacao do pd ird mos-
trar o quanto de ar ha presente na camada de po, logo indicando a quantidade de
aglutinante a ser usado. Um menor nivel de saturacao poderé resultar em delami-
nacao das camadas, enquanto que um maior nivel podera molhar demais a camada
fazendo com que o p6 grude no rolo espalhador causando a desuniformidade da
camada. 37, 39].

O fator em questao foi avaliado por Vaezi e Chua [II] em um artigo experimen-
tal com testes mecanicos e analises microscopicas. Foi observado que com a mesma
espessura de camada, modelos verdes com aplicacao de aglutinantes com 90% de
saturacao tiveram resisténcia mecéanicas piores que os com 125% de saturacdo, no
entanto, apresentaram maior uniformidade superficial. E ao utilizar o mesmo ni-
vel de saturacao, quando o tamanho de camada foi diminuido, observou-se uma
resisténcia a flexao maior.

A adsorcao e a reatividade do aglutinante ao p6 sao parametros distintos

que irao ter influéncia de acordo com tipo de endurecimento da regiao da camada
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da peca. A adsorcao, ou seja, a eficicia de um aglutinante em se aderir ao po,
serd levada em conta quando o aglutinante nao reagir com o pd, apenas ligando-
os. Logicamente, a reatividade serda importante quando ocorrer a reacao entre p6 e
aglutinante. Baixa reatividade entre o p6 e o aglutinante faz com que o binder se
espalhe em demasia sobre o leito de po, enquanto um excesso de reatividade resulta
em pouco espalhamento sobre o po [9].

A adsorcao ird depender da quimica de superficie do p6 ceramico utilizado no
processo. Uhland et al. [20] estudaram a resisténcia mecanica de pegas verdes
com a aplicacao de pequeno volume de aglutinante de base acrilica. Para o estudo,
foi utilizado diferentes composicoes de aglutinantes a partir da solucao de &acido
poliacrilico(PAA) e glicerol. A relagdo do ponto isoelétrico (pl) dos pds ceramicos
mostrou afetar a afinidade entre o aglutinante e o p6: pods ceramicos com menor
ponto isoelétrico demonstraram menor adsorcao do aglutinante. Ponto isoelétrico é
o valor de pH quando uma molécula tem sua carga elétrica igual a zero. No artigo
de Uhland et al. [20] foi observado uma resisténcia mecanica maior para pecas que
tiveram um ponto isoelétrico maior com a aplicacao do mesmo tipo de aglutinante, o
que indica que o mesmo teve maior adsorcao pelos pés de pI maiores. O mecanismo
da fratura dos modelos verdes foi explicado por [20]. Em pos que tiveram maior
afinidade com aglutinante, a trinca se propaga na regiao de menor quantidade de
aglutinante, enquanto que nos p6s que tiveram menor adsor¢ao, a trinca se propaga
na interface entre aglutinante e p6 devido a pouca adesao entre ambos, resultando

em uma resisténcia mecanica menor.

2.4 Movimentacao e funcao dos eixos na construcao

da peca verde

Os eixos de referéncia nos processos de MA sao os mesmos utilizados no sistema
cartesiano: x, y e z. Na tecnologia BJ, para cada eixo, h4 uma funcao especifica:
o cabecote deposita o aglutinante ao longo de z, sendo este eixo chamado de eixo
rapido, a camada de p6 é depositada na diregdo y (eixo lento) e as camadas de
impressao sao sobrepostas uma as outras ao longo de z. A Figura mostra a area

de impressao do equipamento BJ e os eixos de referéncia.
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Diregdo de Deposicdao
do Aglutinante

Figura 2.5: Direcoes x, y € z em um equipamento BJ.

Um do parametros que é mais estudado em todos os processos de MA é a ori-
entacao de construcao da peca verde sobre a plataforma de impressao. A natureza
aditiva deste método de fabricacao faz com que a pega nao seja isotropica, portanto,
os estudos visam identificar as direcoes de construcoes que resultarao em melhor
qualidade superficial e/ou resisténcia mecanica.

Cox et al. [17] analisou os efeitos da diregao do eixo x e y sobre pecas fabricadas
com p6 de blendas de hidroxiapatita e alcool polivinilico. Foi observado que pecas
fabricadas na direcao x tiveram menos vazios entre os poros, o que levaria a uma
resisténcia mecanica maior. No entanto foi observado que as pecas construidas
na dire¢ao do eixo lento (eixo y) tiveram maior resisténcia & compressao, que foi
explicado pela direcao da forca de aplicacao, pois camadas paralelas a esta direcao
tiveram menor resisténcia. Em contraponto ao estudo de Cox et al. [17], Farzard et
al. [16] fez um estudo onde foi avaliado diversos parametros, entre eles a orientagao
da peca na plataforma. Foi observado que pecas fabricadas na direcao z tiveram

melhores resultados em termos de resisténcia mecanica a compressao.

2.5 FEtapas de Poés-processo

O pos-processo é a etapa que ocorre ap6s a fabricacao da peca verde. No processo
de BJ, independentemente do tipo de material utilizado, uma etapa que sempre tem
que ser feita é a remocao do pd nao aglutinado no leito de impressao. Quando a
peca estd ainda imersa no leito de p6, a remocao do p6 nao aglutinado é feita com

auxilio de um aspirador (Fig. [2.6) para que a remocao da peca verde seja mais facil
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e se evite danos 4 mesma.

Figura 2.6: Remocao do p6 nao aglomerado com auxilio do aspirador.

Nas méquinas de BJ, h4 um espaco para a remocao do resto do po, que é feita
geralmente utilizando uma mangueira de ar acomprimido e ferramentas delicadas
como pincéis e escavadores.

Seguinte a remocao do pod, diversos pos-processos podem ser feitos a fim de obter
propriedades mecénicas finais. Nas secOes seguintes serao abordados os principais
tipos realizados ap6s a impressao do modelo verde em méaquinas de BJ, sao eles:
secagem e/ou cura da pega verde, queima do aglutinante, infiltracao da peca verde e
sinteriza¢ao. Outros pOs-processos, como tratamentos térmicos [13] e revestimento

[38] também pode ser feitos, mas nao serdo abordados neste texto.

2.5.1 Processo de secagem/cura da pega verde

Para melhorar a resisténcia mecéanica, o processo de secagem se d& por meio do
aquecimento da peca verde, podendo ser antes ou depois de retirar a peca do leito
de p6. Desta forma, havera a remocao do excesso de adgua ou outro solvente de
aglutinante do modelo verde. E nos casos onde ha o uso de aglutinante organico, as
regioes onde o mesmo nao foi totalmente curado serdao polimerizadas garantindo o

seu respectivo endurecimento e agao ligante entre as particulas de po [14, 37].

2.5.2 Queima do Aglutinante

Nos casos onde a peca nao possui porosidade para um processo de infiltracao,
os aglutinantes poliméricos devem ser completamente removidos da peca verde por
meio de sua degradacao por pirdlise. Ja quando se quer sinterizar a peca verde

e a presenca de aglutinante nao é desejada, a queima do mesmo se faz necessaria

[14} 20} 37].
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2.5.3 Infiltracao do modelo verde

No caso da utilizacao de pos base em gesso, a peca verde possui uma porosidade
alta, em torno de 62% de acordo com Christ et al. [I5], o que permite ser infiltrada
por véarios tipos de liquidos. Na maioria das vezes o infiltrante pode ser uma resina
epoxy, material adesivo, resina de poliuretano ou uma cera em solucao ou fundida
para que a peca adquira a resisténcia mecanica necessaria a partir da cura do infil-
trante [I1]. As principais formas para infiltragdo podem ser por aplicacdo superficial
(Figura ou submersao no material a ser infiltrado.

Figura 2.7: Poés-processo de infiltragao por aplicacao superficial. Foto registrada

pelo autor.

No entanto, outras aplicacoes sao possiveis, como foi feito no artigo de Gawel et
al. [31], onde foi utilizado nanofibras de carbono em dispersao em uma resina epoxy
a fim de obter condutividade elétrica na peca impressa.

A infiltragdo de metal também pode ser feita, como foi reportada no artigo de
Myers et al. [14], no qual foi infiltrado aluminio em uma pega verde de silica(SiOx)
com a técnica de infiltracao reativa de metal (reactive metal penetration-RMP). Com
a reagao de reducao entre o aluminio fundido ha a formacao de alumina (Al;O3), ou
seja, por meio do processo de BJ foi possivel a criacao de uma peca composita de
matriz ceramica de alumina com aluminio com o auxilio da técnica de RMP.

O nivel de capilaridade entre o metal fundido e a peca verde é o principal parame-
tro a ser analisado quando for feita a infiltracao, do contrario, a peca corre o risco
de nao ser preenchida. Nos casos onde as forcas capilares impedem a infiltracao,
uma pressao deve ser aplicada sobre o fundido, aumentado custo e complexidade do
processo [46].
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2.5.4 Sinterizacao

A sinterizacao é um processo no qual particulas de um material em p6 sao coales-
cidas por meio do cozimento a uma temperatura elevada. O processo de sinterizacao
é utilizado para fabricar tanto metais quanto ceramicos. Nos processos convenci-
onais, o pé sofre uma prensagem que a porosidade tende ser reduzida a zero. No
caso dos poés metalicos podem haver deformacao plastica das particulas enquanto
que para pos ceramicos isto nao ocorre [47].

Segundo [47], os pos podem sofrer trés tipos de prensagem: prensagem uniaxial,
hidrostatica e prensagem a quente. Na primeira, a pressao ¢ em uma unica direcao
através de uma matriz metalica; na segunda, a peca é envolvida por plastico e uma
pressao isostatica é exercida através de um fluido; e no terceiro, ocorre um trata-
mento térmico simultaneamente & aplicacao de pressao. A vantagem da prensagem
hidrostatica é de conseguir realizar pressao sem a utilizacao de matrizes metalicas,
logo, é o tipo ideal para a sinterizacao de pecas com geometrias complexas, carac-
teristica que ja remete a topologia das produzidas por MA.

O processo de sinterizacao é quase sempre realizado quando ¢é utilizado a técnica
de BJ a partir de pdés metalicos. Diversos artigos apds o processo fabricacao do
modelo verde fizeram o processo de sinterizagao para remover o excesso de porosidade
da peca.

Ziaee et al. [35] utilizou o processo de sinterizacao para formar pegas com dife-
rentes niveis de porosidade de acordo com o tipo de p6 usando: utilizando somente
aco inoxidavel 316L atingiu densidades maiores, ji4 com a blenda deste aco com ny-
lon, obteve densidades menores devido a degradacao do nylon durante a sinterizacao.
Os vazios deixados pelo nylon faz com que as pecas tenham aplicacdes como uso em
filtros e trocadores de calor.

Wang e Zhao [48] realizaram um estudo sobre os fatores que influenciam a contra-
cao de pecas de aco inoxidavel 3161 neste pos-processo. Foi visto que a temperatura
de sinterizacao foi o fator que mais influencia na acuracia dimensional das pecas.

Mostafaei et al. [I2] conseguiram atingir uma densidade de até 99,6% ao sin-
terizar uma peca feita a partir de pos de inconel 625. Tal densidade é comparavel
a modelos feitos a partir do processo de fundicao. A sinterizagao sobre a peca de
inconel 625 fabricado por BJ é refletida na reducao da porosidade interna e faz com

que ocorra uma contracao significativa na peca.
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2.6 Propriedades Mecanicas de Pecas Fabricadas

por BJ com pés de gesso

Tendo em vista que neste trabalho foi utilizado pecas de gesso fabricadas por
BJ para avaliagao de resisténcia mecanica, sao apresentados nesta parte do texto
estudos que também avaliaram o comportamento mecanico do gesso impresso.

No estudo de Asadi-Eydivand et al. [16] foi estudado a resisténcia mecénica a
compressao e a porosidade total dos corpos de prova de gesso. Cabe ressaltar que foi
observado que a espessura de camada e que o intervalo de tempo entre a deposicao de
uma camada e outra foram fatores que influenciaram nas propriedades mecanicas da
peca. Os melhores resultados foram obtidos para camadas com espessura de 0,089
e 0,114 mm e com intervalo de deposicao de 300 ms, sendo 0,75 MPa e 0,76 MPa de
resisténcia a compressao e 67,71% e 63,60% de porosidade para pegas fabricadas com
camadas de 0,089 e 0,114 mm, respectivamente. Nestes estudo nao foi verificado a
resisténcia a flexao.

Dikici et al. [49)] avaliou o efeito da adi¢ao de 6xido de zinco em pegas fabricadas
com sulfato de calcio. Foi visto que a resisténcia a compressao aumentou conforme
a adi¢do do oxido, alcancando valores de 2,48 MPa na presenca de 0,5% em fracao
volumétrica, um ganho considerivel se comparado quando sem adicao: 0,87 MPa.

A resisténcia de flexdo para pecas feitas a partir de gesso hemidrato foi avaliada
nos artigos de Suwanprateeb et al. [50] e de Christ et al. [I5], e no projeto de
Graduagao de Catabriga [51]. Suwanprateeb et al. [50] utilizou um pé composto
de 85% gesso hemidrato e 15% de pé de amido pré-gelatinizado onde registrou
resisténcias para peca verde de 2,7 MPa e 2,9 MPa com niveis de saturacao de
100% e 200%, respectivamente. Christ et al. [15] utilizou o gesso junto com fibras,
neste artigo foi verificado que os corpos de prova verdes sem fibras tiveram uma
resisténcia de flexao de 0,75 MPa para aqueles fabricados na direcao x e de 1,0 MPa
para os feitos em y. Neste mesmo artigo, as pecas com infiltragdo com resina a
base de poliuretano tiveram um aumento consideravel na resisténcia: 17 MPa e 18,5
MPa para aquelas fabricadas em = e y sem fibras, respectivamente. No projeto de
graduagao de Catabriga [51] foi utilizado o mesmo tipo de pé e equipamento deste
trabalho, nele foi obtido uma resisténcia mecanica de apenas 3,8 MPa para pecas
com infiltracao com resina adesiva a base de cianoacrilato.

Percebe-se, portanto, uma variacao consideravel dos resultados entre estudos, o
que pode ser explicado por causa de diferentes parametros de fabricacao, equipa-
mentos e pos com caracteristicas especificas de cada fornecedor. No entanto, é de
se esperar valores na ordem de grandeza de 0,6 a 5 MPa para corpos verdes, e que

estes valores crescam caso seja feito um pos-processo de infiltracao.
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Capitulo 3
Materiais Compositos

Com a evolucao tecnolédgica, a necessidade de materiais com propriedades me-
canicas especificas foi se tornando cada vez mais necessaria. A engenharia sempre
buscou em tnico material as melhores propriedades possiveis: baixa massa espe-
cifica, alta resisténcia mecanica, alta rigidez e resisténcia a abrasao, ao calor e as
intempéries naturais. No entanto, uma unica classe de material nao atende todas
estas caracteristicas ao mesmo tempo, com isto o advento dos materiais compositos
mostrou a possibilidade da combinacao da qualidade de diferentes classes (metais,
polimeros e ceramicos) [47].

Materiais compositos sao constituidos de duas fases, uma é a fase chamada matriz
e outra é a fase dispersa. A matriz é continua e envolverd a fase dispersa, neste
sentido, as propriedades mecanicas serao um resultado da combinacao destas duas
fases [47]. Pode ser dito que os compositos podem ter trés tipos de classificagio:
os reforcados com particulas, os com fibras e por fim os compositos estruturais. A

Figura [3.1| ¢ um esquema que demonstra a classificacao dos materiais composistos.

Reforgcado com
fibras

Particulas Reforgado por Continuas Descontinuas T Painéis
grandes dispersao [EILELES) (curtas) Sanduiches
IILGEGES Orler!tadas
Aleatoriamente

Refor¢cado com

particulas

Figura 3.1: Esquema para classificagdo dos materiais compositos. Adaptado de [47]

Como neste trabalho serd estudado a adicao de fibras ao processo de jato de
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aglutinante, o texto tera como foco o tipos de composito reforcado com fibras. Sabe-
se que este tipo de material é reconhecido por possuir bons niveis de resisténcias
e rigidez, isto ainda com a avantagem de nao se ter uma densidade elevada. Um
fator que é importante para aumentar a resisténcia especifica (razdo entre resisténcia
mecanica e peso especifico) e modulo de elasticidade especifico (razdo entre o modulo
de elasticidade e o peso especifico) é a orientagao e arranjo entre as fibras. De acordo
com [47], sdo possiveis trés situagoes (Figura |3)):

1. um alinhamento continuo paralelo ao eixo longitudinal em uma dire¢ao (Fi-

gura B2(a)).

2. um alinhamento descontinuo paralelo ao eixo longitudinal em uma diregao

(Figura B2(D)),

3. uma dispersao aleatoria das fibras de forma descontinua (Figura [3.2(c)).

>

Dire¢do Longitudinal

¢ Diregdo Transversal

(a) Compositos reforgados com fibras continuas e ali-
nhadas

——— >

Direcdo Longitudinal
¢ Diregdo Transversal

(b) Compositos reforgados com fibras descontinuas e

alinhadas

-

~ \\‘}'{\ 75N Lot

--// \“h’, // = L T

NOANY, SRR
/, [ // q..-.f, P, ’/ Dire¢do Longitudinal
i bt (e

i Diregio Transversal

(c) Compositos reforgados com fibras descontinuas e

orientadas de forma aleatoria

Figura 3.2: Situagdes possiveis de arranjo das fibras. Adaptado de [47]

A diferenca entre fibras continuas e descontinuas é o comprimento da fibra incor-
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porada ao material. Devido ao mecanismo de transferéncia de tensao da fase matriz
para a fibra, a interface entre estas fases é de grande importancia para o aumento de
resisténcia e rigidez. Ou seja, um comprimento de fibra grande faz com que a inter-
face com a matriz também aumente pois maior serd a area de transferéncia de carga.
Callister [47] define que fibras continuas sao aquelas que tenham comprimento 15
vezes maior que o comprimento critico (1.) e as descontinuas (ou curtas) sao as que

o comprimento é menor a este valor. O comprimento critico pode ser definido pela

equagao [3.1] [47]:

lc— O'fd

(3.1)

27,
onde d ¢ o didmetro da fibra, o; ¢ a tensao de ruptura da fibra e 7, é a tensao de
cisalhamento na interface matriz-fibra ou a tensao de cisalhamento da fase matriz, é
considerado no calculo aquela que for menor. Logo, é de se esperar que os compo6sitos
com fibras continuas e alinhadas tenham maior resisténcia mecanica do que as demais
configuracgoes, pois nesta situagao havera transferéncia da carga aplicada. Nas outras
configuragoes a transferéncia de carga para a fibra é virtualmente zero.

As propriedades mecanicas quando as fibras estao alinhadas serao diferentes
dependendo da direcao da forca aplicada, ou seja, ¢ um material com caracteristica
anisotropica. A condicao de melhor resisténcia & uma carga é quando a tensao é
aplicada no mesmo sentido das fibras (sentido longitudinal), e com isto pode ser
denominado um parametro chamado de eficiéncia de reforco. Logo, esta é igual a
1 quando a direcao de tensao é paralela as fibras quando alinhadas, e a 0 quando
perpendicular as fibras [47, 52].

Entretanto, quando o arranjo das fibras ¢ aleatorio, que é o caso das pecas produ-
zidas neste trabalho, pode-se dizer que as caracteristicas mecanicas sao isotrépicas,
isto caso as fibras estejam aleatorias e distribuidas de maneira uniforme nas trés
dimensdes. Para este caso, a eficiéncia de refor¢o segundo Krenchel [52]apud|47]
é de 1/5 independente da dire¢ao da for¢a aplicada. As fibras também podem se
apresentar de forma aleatoria e uniforme em um plano especifico, desta forma a
eficiéncia de refor¢o passa a ser de 3/8 independente da diregdo da tensdo, desde
que esta seja aplicada no plano das fibras [47, [52].

Além da orientacao como fator de influéncia sobre a resisténcia, as propriedades
da fibra e da matriz assim como a quantidade de fibra presente sao importantes para
as propriedades mecanicas. Callister [47] define o modulo de elasticidade (E.q) para
compositos com fibras orientadas de forma aleatoéria e uniformes de acordo com a

Equacao que foi obtida a partir da regra das misturas:

E.q= KE Vs + EpnViy, (3.2)
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onde E,;, ¢ o modulo de elasticidade da fase matriz e E; da fibra incorporada. Ja
V¢ eV, sao as fracoes volumétricas das fibras e da matriz, respectivamente. Pode-
se definir K como um parametro que dependera de V; e da razao entre o modulo
de elasticidade da fibra com a da matriz, e quanto maior o valor de K maior seré a
eficiéncia da fibra.

Como foi dito anteriormente, a interface entre a fibra e matriz ¢ importante para
garantia da resisténcia mecanica. Para uma boa aderéncia das fibras a matriz, é
preciso uma boa escolha de relacao de materiais. E tendo em vista que o gesso
¢ o tipo de material usado em grande partes das maquinas de BJ, inclusive no
equipamento presente no laboratorio (ver segao , foi escolhido este material
para ser a fase matriz e nele ser incorporado as fase de reforcos. Nesta tltima fase,
a escolha das fibras que serao incorporadas ao gesso serd justificada ao decorrer do

texto.

3.1 Materiais Compositos com matriz de Gesso

A vantagem de usar o gesso como matriz de um material compoésito, é que o
mesmo possui grande versatilidade da possibilidade de se utilizar diversos tipos de
material como reforco, isto se justifica devido a sua natureza nao-alcalina, o que
faz com que seja possivel adicionar diversas fibras sintéticas e vegetais assim como
outros materiais como forma de particulado [53].

Na maioria dos casos, a adicao de uma fase de reforco ao gesso contribui & uma
melhoria nas propriedades de tenacidade, ou seja, resisténcia ao impacto e também
a cargas de flexao, fazendo com que a fratura se torne mais ductil, corrigindo umas
das principais desvantagens de materiais ceramicos que é sua excessiva fragilidade
|47, [B4].

Os principais materiais utilizados com matriz de gesso sao as fibras vegetais [55].
Entre estas fibras, aquelas que se destacam como as mais utilizadas na literatura
sao a fibra de coco [53], 56 e de sisal [56, 57]. Outras fibras vegetais como a juta e a
malva, foram estudadas por Oliveira [58] para a incorporacao como fase de reforco
em em matriz cimenticias (cimento com argamassa). Para as fibras sintéticas, é
mencionado na literatura a utiliza¢ao de fibra de poli (4lcool vinilico) - PVAL e fibra
de polipropileno - PP para matriz de gesso [59]. Com o proposito de comparagao,
a tabela mostra tanto a resisténcia a tracao quanto o modulo de elasticidade
destas principais fibras.

Ao comparar as propriedades mecanicas das fibras percebe-se que a fibra de
poli(alcool vinilico) tem as melhores propriedades em termos de tensao de ruptura,
mas também fica claro que as fibras vegetais apresentam boas propriedades. Além

disto, este tipo de fibra sao melhores ao meio ambiente por nao ser derivadas do
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Tabela 3.1: Caracteristicas mecanicas de diversas fibras

i Resisténcia Modulo de .

Fibras a tracdo (MPa) Elasticidade (GPa) Referéncia
Coco 95 a 118 2,8 [53]
Sisal 347 a 378 15,2 [53]
Malva 160 17,4 53]
Juta 405,33 29.70 53]
Polipropileno 320 a 450 3,4-4 [59]
Poli(4lcool vinilico) 1180 30,4 [59]

petroleo, terem a capacidade de retirada de dioxido de carbono da atmosfera e
serem biodegradaveis [60]. Por este motivo, este trabalho optou em usar uma fibra
vegetal para ser incorporado ao gesso, além de nunca ter sido reportado na literatura
o uso de alguma fibra vegetal ao processo de Jato por Aglutinante.

Entre as fibras vegetais, a fibra de sisal e de juta sao as que que melhor apresen-
tam resisténcia mecanica. Mas tendo em vista a facilidade de aquisicao comercial,
e como hé estudos [56, [57] que comprovaram a melhoria de propriedades mecanicas
do uso de sisal a uma matriz de gesso, esta dissertacao optou na escolha da fibra de

sisal para ser incorporada a matéria-prima do processo de BJ.

3.1.1 Gesso

O gesso ¢ um aglomerante mineral que em contato com a agua reage por meio
de uma reagao exotérmica (Equagao se tornando o sulfato de célcio dihidratado
(CaS04.2H,0), essa reacio é conhecida também como pega do gesso. £ um material
que tem a aplicacao voltada principalmente para o ramo da construcao civil como
por exemplo em revestimentos, pré-moldados, painéis e forros. Pode ser utilizado
na area médica como imobilizante em regioes onde houve lesao, e outra aplicacao
do gesso, além da area médica e da construcao civil, é a utilizagao do mesmo como
molde para fundicao de metais nao-ferrosos principalmente pelo método de cera
perdida [47, [61], 62].

2(CaS0,4.0,5H50) + 3H,0 — 2(CaS0O4.2H50) + calor (3.3)

O gesso ¢ um produto derivado da gipsita (CaSO,.2H,0) (Figura [3.3), um mi-
neral encontrado na natureza como rocha sedimentar que apds sua extragao sofre
processos de beneficiamentos para que seja conduzida a um processo térmico conhe-
cido como calcinagao. Neste procedimento ela é desidratada, entre temperaturas de
140°C e 160°C [55], para formar o hemidrato (CaSO,4.0,5H,0) através da reagao
podendo formar dois tipos de hemidratos: alfa ou beta [61], 62].
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—EJ Err

Figura 3.3: Mineral gipsita presente no Centro de Tecnologia Mineral (CETEM).

Foto registrada pelo autor.

CCLSO4.2HQO + 23, 81cal/g — CCLSO4.0, 5H20 + 1, 5H20 (34)

A forma alfa ou beta do hemidrato, chamado também de bassanita, dependera
das condigoes ambientes durante a reagao de desidratagao. Desta forma, se a de-
sidratacao é realizada sob pressao de vapor saturado, cristais de hemidratos serao
bem formados dando origem ao gesso hemihidratado alfa. Por sua vez, o hemidrato
beta ocorre quando a calcinacao é feita por via seca e feita em pressoes proximas a
atmosférica ou menores, gerando cristais mal formados e microporosos. Conforme
pode ser visto na Figura o hemidrato alfa possui cristais maiores e com melhor
formagdo, ja o hemidrato beta apresenta cristais menores [59, [63, [64].

Além disto, cabe ressaltar que a resisténcia mecanica do gesso dihidratado vindo
do hemidrato alfa é maior, isto é devido a sua area superficial ser menor ja que seus
cristais sao grandes e tem menos poros. Ou seja, durante o processo de hidratacao
uma menor area especifica do hemidrato garante que o processo de dissolucao seja
lento fazendo com que os cristais do sulfato de calcio dihidratado cresgam de forma
lenta e ordenada formando menos poros que por consequéncia garante uma maior

resisténcia mecanica [65].
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(a) Micrografia do gesso hemidrato alfa (b) Micrografia do gesso hemidrato beta

Figura 3.4: Imagens de cristais de pasta de hemidratos alfa e beta. Adaptado de
[59]

A desidratacao em temperaturas elevadas gera a formacao das anidritas I, II e
I11. Quando ela ocorre em faixas de temperatura de 160°C a 200°C o sulfato de calcio
hemidrato perde dgua formando a anidrita III conforme a reacao mas contendo
ainda um pequeno teor de dgua (0,06 < n < 0,11) [53] 55].

CaS04.0,5H,0 — CaSO,.nHy0 + (0,5 — n) HyO (3.5)

Acima de 250°C e até 800°C, a anidrita II é formada de acordo com a reacdo [3.6]

e ao contrario da anidrita III que é solavel, a anidrita II ndo é solavel [53] [61].

CCLSO4.TLHQO — CCLSO4 —+ TLHQO (36)

A anidrita I, por sua vez, s6 é formada quando a temperatura é superior a 1200°C
e é formada pela dissociagao da anidrita IT a partir da reacdo[3.7de supercalcinagao.
A anidrita I s6 é observada acima de 1200°C pois ao ser resfriada a anidrita II é

formada novamente [61].

CaSO; — CaO + SO,/S0;4 (3.7)

3.1.2 Fibra de Sisal

O sisal ¢ uma fibra vegetal da planta Agave sisalana, originaria do México e que
hoje é encontrada principalmente no nordeste do Brasil. As fibras de sisal possuem
cor amarelada e resisténcia mecanica maior que grande parte das fibras vegetais.
Tendo em visto essa qualidade, o sisal é muito utilizado em materiais compositos a

fim de melhorar as propriedades mecénicas [66].
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Assim como outras fibras naturais de origem vegetal, o sisal é formado pela
celulose, hemicelulose, lignina, lipideos e minerais. A celulose presente na fibra
vegetal é formada por uma parte cristalina e outra amorfa. Na parte cristalina da
fibra ha dois tipos de celuloses, a celulose I que é um polimero com conformacgao
trans-gauche (t-g), e o segundo tipo, a celulose II, tem a conformacao gauche-trans
(t-g) ou uma mistura de t-g e g-t [67].

A elevada resisténcia mecanica pode ser explicada pela natureza composita da
fibra, onde as moléculas de celulose por serem longas e com elevada resisténcia me-
canica formam as microfibrilas que sao a fase de reforco. Desta forma, a matriz é
formada pela hemicelulose pectina e/ou lignina onde nela estdo imersas as microfi-
brilas [67].

3.2 Manufatura Aditiva de Materiais Compositos

com Fibras

A utilizacao de fibras em diversas técnicas de MA mostraram bons resultados de
ganho de resisténcia mecanica, mas geralmente as fibras sao curtas, o que implica
em um menor ganho de refor¢o caso fosse uma fibra continua [68]. No entanto,
recentemente Matsuzaki et al. [69] apud [68] desenvolveu um método para fabricacao
via FDM de pecas com fibras continuas e alinhadas. O método consistiu em suprir
o cabecote de impressao com o filamento e a fibra de forma separadas e a juncao
das duas fases é feito no proprio cabecote. As fibras utilizadas nesse estudo foram
de juta e de carbono em conjunto e foi percebido melhores resultados de resisténcia
mecanica do que para quando as fibras utilizadas sao curtas.

Outras fibras utilizadas no método de FDM citadas pelos artigos de revisao de
Hofstatter et al.|I8] e Parandoush e Lin [68] sdo as de: vidro, madeira, nanotubo
de carbono e kevlar. Além da técnica de FDM, outras tecnologias como a estere-
olitografia, manufatura de objetos em laminas e sinterizacao seletiva a laser foram
reportadas o uso de fibras junto a uma matriz polimérica nestes artigos de revisao,
mas em nenhumas das técnicas além de FDM foi reportado o uso de fibras naturais.

A fabricacao de material ceramico com adicao de fibras também nao foram mos-
tradas nesses artigos, e estudos que abordaram este tema é de dificil mencao na
Literatura. Um trabalho encontrado foi o de Hambach e Volkmer [70] o qual foi
fabricado por meio da técnica de extrusao de material, o cimento portland com
adicao de fibras de carbono, vidro e basalto. Os resultados indicaram melhora na
resisténcia a flexdo com a adicao de 1% de fibra de carbono, e nao foram percebidas

melhoras significativas para as outas fibras.
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3.2.1 Impressao por Jato de Aglutinante de Materiais Refor-

cados com Fibras

Resultados satisfatorios do uso de compositos com reforco de fibras em outros mé-
todos de MA indicam que a adigao de fibras no processo de jateamento de aglutinante
pode representar novas formas de melhorar as propriedades das pecas produzidas.
No entanto foi s6 encontrado um estudo sobre com este tipo de fabricacao.

Christ et al. [I5] utilizou a técnica de BJ com pé de gesso dental com 5% de
(hidroxipropil)metilcelulose misturado com quatro tipos de fibras: fibra de poliacri-
lonitrila(PAN), fibra de poliacrilonitrila em pequenos cortes, fibra de poliamida(PA)
e fibras de vidro também em pequenos cortes. Para a analise da influéncia das fibras
nos pos citados, foi realizada a impressao de duas pecas em diferentes orientagoes
(zey).

Neste estudo a resisténcia a flexdo aumentou em quase 180% para a maioria das
amostras no estado verde, e a orientacao de fabricacao nao apresentou influéncia no
resultado. Foi observado que a tenacidade a fratura das pecas verdes tiveram resul-
tados semelhantes ao da resisténcia a flexdo. As fibras tiveram um papel importante
ao absorver parte da carga mecanica através de forcas de friccao entre a fibra e o
p6 aglutinado, o que faz com que a deformacao antes da fratura atingisse valores
maiores. As fibras também foram responsaveis pela diminuicdo da porosidade da
peca verde. Foi verificado por [I5] que um decréscimo de 62% de porosidade de
pecas que nao tiveram adicao de fibra para 56% de porosidade em pecas verdes com
adicao de fibra.

Portanto, pode-se inferir que para o estagio em que a peca ainda nao recebeu ne-
nhum pos-processo (modelo verde) e ainda se encontra muito fragil, uma das formas
de aumentar a resisténcia mecanica da peca nesta fase, é por meio da implementacao
de fibras misturadas ao pd, com isso sao evitados quebras de partes da peca durante
a remocao do po, reduzindo a chance de desperdicio de tempo e recursos.

Apesar de nao ter sido visto a influéncia das fibras sobre a resisténcia mecéanica
quando infiltradas no artigo de Christ et al. [15], este tipo de combinagdo ainda
vale ser estudado. Pois com a adicao de uma resina a partir de um processo de
infiltracao, o composito deixa de ter caracteristica de matriz ceramica reforcado
com fibra e passe também ter caracteristicas de compobsitos de matriz polimérica
que sao os tipos mais comuns de compositos feitos por MA e com maior diversidade

de aplicagbes [47].
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Capitulo 4

Fabricacao dos Corpos de Prova e

Planejamento dos Experimentos

Nesta dissertacao foram realizados experimentos envolvendo a fabricacao de pe-
cas de gesso e a adicao de fibras de sisal com o objetivo de analisar se a adi¢ao das
fibras juntamente com a orientacao de fabricacao e com o pos-processo de infiltracao
sao fatores de influéncia sobre as propriedades mecanicas de pecas produzidas por
jato de aglutinante. Os testes realizados envolveram desde a fabricacao dos corpos
de prova até ensaios de porosidade aparente e resisténcia mecanica a flexao.

Neste capitulo é apresentado os materiais e equipamentos envolvidos durante os
experimentos. Além disto, é demonstrado como foi preparado o pé6 compésito de
gesso com fibras de sisal, e por fim o planejamento dos experimentos. Neste tltimo
caso, pode-se definir que para cada experimento houve quatro réplicas para que
a confianca nos resultados fosse suficiente para aferir a influéncia sem que fossem
produzidas pecas em excesso, aumentando os custos do trabalho.

Em continuidade, a descricao da fabricacao, os ensaios de flexao para determi-
nacao da tensao de ruptura e de porosidade aparente serao descritos no capitulo
bl Além destes ensaios, no capitulo [] serdo apresentados os ensaios difracao por
raios-X, medicao de particulas, analises termogravimétricas e de microscopia por
varredura eletronica.

Um fluxograma é mostrado na Figura [4.1| para que o leitor tenha melhor visua-

lizacao de como foram feitos os experimentos e seus respectivos ensaios.
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Figura 4.1: Fluxograma dos ensaios

4.1 Materiais e Equipamentos

4.1.1 Equipamento de Jato de Aglutinante

O equipamento utilizado para a fabricacao das pecas é a Projet460 da 3DSys-
tems presente no laboratorio CEFCON-COPPE/UFRJ, como apresentado na Figura
A plataforma de impressao da maquina tem dimensoes (x,y) de 203x254 mm
e a altura (z) méaxima que o pistao do leito de p6 pode descer é de 203 mm. Ao lado
da area de construcao da maquina ha a zona de pos-processo onde o pé nao aglome-
rado pode ser removido com uma mangueira de ar comprimido e outros acessorios
de limpeza. A altura de cada camada é de 0,089 a 0,102 mm e a resolucao é de 300

x 450 dpi, segundo o manual do fabricante |71].
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Camara de
Impressdo

(a) Equipamento fechado (b) Equipamento aberto

Figura 4.2: Equipamento de Jato de Aglutinante do laboratoério

4.1.2 Matérias-primas para fabricacao dos corpos de prova

por Jato de Aglutinante

As principais matérias-primas para a fabricacao dos corpos de prova foram o po
de gesso hemidrato, o aglutinante, o infiltrante e as fibras de sisal. Cada um deles

serd detalhado nesta secao.

Gesso Hemidrato

O gesso hemidrato em po6 é vendido pela fabricante da méquina e tem nome
comercial VisiJet PXL Core. Segundo o catalogo do fabricante [72], ha a presenca
de 80 a 90% de sulfato de calcio hemidrato (CaSO4.0,5H,0), com densidade de 2,6

a 2,7 g/cm3. A figura mostra esse mesmo po durante a remoc¢ao de uma pega.

Aglutinante (Binder)

O aglutinante também é fornecido pela 3DSystems com nome comercial VisiJet
PXL Clear. De acordo com o manual [73], o aglutinante tem pH de 9,8, e a densidade
do produto ¢ de 1,0 g/cm3, seu ponto de fusao ocorre a 100°C e héa a presenca de
até 1% de 2-Pirrolidona (CyH;NO), composto organico que é usado como solvente

polar nao corrosivo [74].

Infiltrante adesivo

Quando realizado o pos-processamento de infiltracao, o infiltrante a base de
resina utilizado serd o adesivo etil-2-cianoacrilato, a aquisicao do mesmo é feita
comercialmente pela compra do produto de nome comercial TekBond 791. Segundo

a ficha técnica do produto [75], o mesmo é a base de etil-2-cianoacrilato, a cura total
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é de 24 horas, a viscosidade é de 10 a 30 cps em temperatura ambiente, o ponto de
fulgor ¢ acima dos 80° e densidade de 1,04 a 1,06 g/cm?3.
Fibras de sisal

As fibras de sisal foram adquiridas comercialmente, e segundo o fabricante, a

fibra tem apenas 3% de impureza, 14% de umidade e cor branca para amarelo.

Figura 4.3: Fibras de sisal

4.2 Procedimento Experimental

4.2.1 Preparacao da Fibra de Sisal

Para a que seja possivel a fabricacao direta da peca composita de gesso e fibra, a
preparacao da fibra de sisal consiste basicamente em duas etapas. A primeira etapa
é o corte da fibra em comprimentos de 1 a 2 mm, conforme indicado no artigo de
Christ et al. [I5] para que seja possivel a impressao. Ja a segunda etapa é a remoc¢ao
das fibras longas por meio de peneiramento.

Uma primeira tentativa do corte destas fibras foi realizada em um moinho de
facas. No entanto, o corte nao foi possivel devido a falta de rigidez da fibra durante
o processo. Portanto, o corte das fibras foi feito com auxilio de um canudo de plastico
para confind-las e com isso guid-las (Figura para que as estas fossem cortadas

em um tamanho de 1 a 2 mm com uma tesoura.

Figura 4.4: Fibras de sisal no canudo plastico
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Apobs o corte do sisal, a fim de retirar as fibras com mais de 2 mm de comprimento
foi utilizada uma peneira ABNT 10 com abertura de malha de 2 mm. Devido
o diametro da fibra ser bem menor que o seu comprimento, as fibras passaram
cinco vezes pela peneira de forma a remover o méximo possivel de fibras longas.
Cada peneiramento foi feito em pequenas quantidades de fibras para que elas nao
se acumulassem sobra a malha da peneira. A figura mostra parte das fibras de

sisal sendo peneiradas.

Figura 4.5: Peneiramento das fibras de sisal

4.2.2 Preparacao do p6 composito

As fibras depois de peneiradas foram misturadas ao p6 de gesso hemidrato na
propor¢ao volumétrica de 1,5% (Vgisar). A razao para ter sido escolhido esta quanti-
dade se deve ao artigo de Christ et al. [I5], o qual revela que os melhores resultados
de tensao de ruptura a um ensaio de flexao ocorreu com a adicao volumétrica de
1,5% de fibras de poliacrilonitrila, de poliamida e de vidro de silicato de zirconia.

Para determinar o volume de fibra a ser misturada, foi determinada a sua den-
sidade por meio de picnometria. O gés utilizado no ensaio foi gés hélio, a massa
da amostra foi de 0,9411 g e a temperatura foi de 21,05°C. A partir da analise, foi
determinada que a massa especifica do sisal (psisq) € de 1,4527 g/cm?.

Consequentemente, é possivel determinar a quantidade de volume de fibra adi-
cionada apenas pesando o sisal em uma balanca comum. Logo, o p6 de gesso he-
mihidratado foi dividido em volumes de 0,5 litros e cada volume misturados com
10,90 g de fibras de sisal. Para garantir a homogeneidade da mistura fibra e po,
cada volume de gesso com fibra foi agitado manualmente em um recipiente fechado
de plastico.

O volume total de pé misturado as fibras foi de 6 litros - quantidade minima que
o equipamento opera. Este montante foi colocado no silo da méaquina previamente

esvaziado para que nao houvesse alteracao da proporcao volumétrica de fibras, e em
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seguida por meio do comando fluidize feeder, o leito de p6 com fibras foi fluidizado

a fim de aumentar e garantir a distribuicao das fibras no poé.

4.3 Planejamento dos Experimentos

Um dos principais objetivos do trabalho é a analise dos efeitos da adicao de
fibras de sisal sobre propriedades de pecas produzidas por BJ. Para a anélise das
propriedade de resisténcia a flexao e porosidade aparente, além do fator de adicao
de fibras, este trabalho buscou analisar o efeito de outros trés fatores: direcao de
comprimento, direcao da for¢a de flexdao e pds-processo de infiltracao. Estes quatro
fatores se relacionam com as etapas do processo de fabricacao; a adicao de fibras é
um fator da pré-fabricacao, a direcao de comprimento e direcao de flexao sao fatores
que dizem respeito & orientacao do corpo de prova na plataforma de impressao, e
por fim, o fator relacionado ao pos-processo é a infiltracao.

A partir do método de analise de variancia (ANOVA), estes quatro fatores serdo
analisados se eles e/ou a interagao deles influenciam nas variaveis de saida que serao a
resisténcia mecanica a flexao com a obtencao da tensao de ruptura, o, e a porosidade
aparente (P,). A adigao de fibra, direcdo de comprimento, direcao de flexao e por
fim o fator infiltracao, todos eles terao dois niveis cada. A Tabela[4.1]demostra estes

fatores e seus respectivos niveis.

Tabela 4.1: Tabela de Planejamento dos Experimentos

Fatores Niveis
Adigao de Fibras Sem(-1) Com(+1)
Diregdo de Comprimento X(-1) Y(+1)
Diregéo de Flexao Horizontal(-1) Vertical(+1)
Infitracao Sem(-1) Com(+1)

Desta forma, segundo Montgomery [76] uma forma de analisar os efeitos de cada
fator ¢ por meio do planejamento fatorial completo. Foi escolhido este tipo de plane-
jamento pois é o que se mostra mais eficiente para analise do efeito de determinados
parametros sobre uma resposta a ser analisada pois todas as combinacoes entre
fatores e seus respectivos niveis sao feitas.

Portanto, se para cada experimento ha quatro réplicas e a partir de um planeja-

Afatores y 4 réplicas)

mento fatorial completo 2%, havera um total de 64 testes (2 niveis
para cada tipo de variavel de saida (tensdo de ruptura e porosidade aparente), logo
o nimero de corpo de provas total fabricados no trabalho sera de 128. Na tabela 4.2
sao apresentados o niimero de cada experimento e com os fatores e seus respectivos
niveis. Os experimentos estao numerados de 1 a 16, e a letra ao lado de cada niimero

identifica as variaveis de saida a qual o experimento corresponde. Para a variavel
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de saida de tensao ruptura serd adotado a letra A e a para a porosidade aparente a
letra B.

Os corpos de prova dos experimentos foram fabricados com dimensoes de 4 mm
de largura, 3 mm de espessura e com comprimento de 45 mm, e foram fabricados
em oito processos de fabricacao, quatro para quando a maquina operasse com o po
composito e o os outros quatro para quando o silo do equipamento estivesse o p6 sem
adicao de fibras de sisal. A tabela mostra a ordem dos processos de fabricagao

e quais experimentos foram feitos em cada um deles.

Tabela 4.2: Experimentos para tensao de ruptura e porosidade aparente com seus

respectivos fatores

Fatores
Experi- Adicao de Infil- Diregao de Diregao de
mentos Fibras tragao Comprimento  Flexao
1Ael1B Com (+1) Sem (-1) X (-1) Vertical (+1)
2Ae2B  Com (+1) Com (+1) X (-1) Vertical (+1)
3Ae3B Com (+1) Sem (-1) X (-1) Horizontal (-1)
4A e 4B Com (+1) Com (+1) X (-1) Horizontal (-1)
5A e 5B  Com (+1) Sem (-1) Y (+1) Horizontal (-1)
6Ae6B Com (+1) Com (+1) Y (+1) Horizontal (-1)
7Ae7B Com (+1) Sem (-1) Y (+1) Vertical (+1)
8Ae8B Com (+1) Com (+1) Y (+1) Vertical (+1)
9A e 9B  Sem (-1)  Sem (-1) X (-1) Vertical (+1)
10A e 10B  Sem (-1)  Com (+1) X (-1) Vertical (+1)
11A e 11B Sem (-1)  Sem (-1) X (-1) Horizontal (-1)
12A e 12B  Sem (-1)  Com (+1) X (-1) Horizontal (-1)
13A e 13B Sem (-1)  Sem (-1) Y (+1) Horizontal (-1)
14A e 14B  Sem (-1)  Com (+1) Y (+1) Horizontal (-1)
15A e 156B  Sem (-1)  Sem (-1) Y (+1) Vertical (+1)
16A e 16B  Sem (-1)  Com (+1) Y (+1) Vertical (+1)
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Tabela 4.3: Experimentos feitos em cada processos de impressao

Processo de

Impressio Experimentos

1 1A, 2A, 3A e 4A

2 DA, 6A) TA e 8A

3 1B, 2B, 3B e 4B

4 5B, 6B, 7B e 8B

5 9A, 10A, 11A e 12A
6 13A, 14A, 15A e 16A
7 9B, 10B, 11B e 12B
8 13B, 14B, 15B e 16B

No processo de preparagao do p6 composito foi visto que a adigao de fibras ao po
de gesso hemidrato foi de 1,5% em fracao volumétrica. Portanto, para este trabalho
o fator de adicao de fibras ird ter dois niveis: sem adicao de fibras e com adicao
volumeétrica de 1,5% de fibra de sisal.

A segunda etapa do processo de fabricacdo é a construcdo da peca verde no
processo de jato de aglutinante. E nesta fase, um dos fatores que pode influenciar
nas propriedades mecanicas da peca verde é a orientacao de fabricacao. O estudo
Christ et al. [I5] avaliou apenas pegas com fibras fabricadas nas dire¢oes = e y
sem considerar pecas fabricadas em z, e foi visto que a resisténcia mecanica nao
foi influenciada por essas dire¢oes. Contudo, Groll et al. [16] e Cox et al. [17]
analisaram que a orientacao tem influéncia sobre a resisténcia.

Portanto, nesta pesquisa a orientacao das pecas fabricadas sera estudada como
dois fatores: fator direcao do comprimento e fator direcao de flexao. Como sera visto
na secao [5.3.1] os corpos de prova que terao as propriedades mecanicas analisadas
serdo de formato de paralelepipedo - comprimento (c) x largura (1) x espessura(e).
Com isto, o fator direcao do comprimento terd dois niveis: X e Y, o nivel X cor-
responde quando a peca for fabricada com seu comprimento paralelo ao eixo x da
maquina, por sua vez e de forma andloga ao nivel X, o nivel Y serd quando o
comprimento da peca for paralela ao eixo y do equipamento.

O fator direcao de flexao corresponde a relacao entre o plano xy da plataforma
de impressao com os planos do corpo de prova. Cabe ressaltar aqui, que o plano
xy é paralelo ao plano das camadas. Este fator terd dois niveis, sendo o primeiro
quando o corpo de prova é construido de forma a ter seu plano de aplicacao de forca

do ensaio de flexao (comprimento x largura) paralelo ao plano xy da maquina, este
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nivel serd chamado de horizontal por conveniéncia pratica. Enquanto o segundo nivel
deste fator serd quando o plano perpendicular de aplicacao de for¢a (comprimento
x espessura) do corpo de prova for paralelo ao plano xy da maquina, este nivel sera
chamado de vertical. Para um melhor entendimento a Figura [4.6|apresenta de forma

esquematica como os corpos de prova serao construidos na plataforma de impressao

de acordo com a combinacao dos dois fatores citados previamente.

Diregdo de Comprimento

Horizontal

Direcdo de Flexdo

Vertical

Figura 4.6: Quatro posicionamentos de fabricagao dos corpos de prova de acordo

com os fatores direcao de comprimento e direcao de flexao

A Figura[4.7] mostra como os corpos de prova foram testados no ensaio de flexao
de acordo com o nivel do fator de direcao de flexao. Como observado, o plano das
camadas quando a peca é construida de acordo com o nivel vertical se encontra

paralela ao plano de aplicacao da forca do ensaio, ja quando a peca é fabricada no
sentido horizontal o plano das camadas ¢ perpendicular.
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Direcdo de Flexdo

Vertical Horizontal

Diregdo de Construgdo (2)

Figura 4.7: Relacao dos nives da direcao de flexdo com o plano das camadas

A dltima etapa do processo de fabricacao é o pds-processo para que assim a peca
ganhe resisténcia mecanica, e como foi visto na sec¢ao [2.5] nesta fase podera ser feita
a sinterizacao ou infiltracao. Usualmente, a utilizacdo de uma resina adesiva como
infiltrante é mais comum por ser mais simples de ser realizada, logo neste trabalho o
quarto fator de interesse para analise é a infiltracao de resina a base de cianoacrilato
nos corpos de prova. Portanto, o fator infiltracao tera dois niveis: corpos de prova

com e sem o pos-processo de infiltracao.

4.4 Fabricagao dos corpos de prova por BJ

Os corpos de prova foram modelados em um programa CAD e foram exportados
em formado de arquivo STL em representacao binaria. O refinamento da triangu-
lagao do STL foi realizada com resolucao padrao definida pelo programa CAD e os
corpos de prova tiveram um total de 12 tridngulos. Os arquivos foram importados
ao software de impressao do proprio equipamento de BJ.

O tamanho de camada foi de 0,1 mm e o nivel de saturagao escolhido foi de
1,1 para os contornos da camada e de 1,0 para o interior. Esse valor foi mantido
constante para todos os corpos de prova fabricados. A localizacao na plataforma foi
escolhida de maneira aleatoria de forma que a mesma influencie de forma randomica
os resultados, isto caso este parametro tenha alguma influéncia.

Outros parametros como: velocidade do cabegote de impressao ao depositar aglu-
tinante, velocidade de deposicao da camada, intervalo de tempo entre deposicao das
camadas, distancia entre trajetorias da deposicao do aglutinante, nao sao possiveis
de alteracao no equipamento utilizado.

O pos-processo de secagem foi o padrao da maquina, com as pecgas ainda no leito

de p6 e um tempo de secagem total de 1h30 com a temperatura cerca de 50°C.
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A remocao do po foi feito com uma mangueira de ar de baixa pressao presente no
proprio equipamento de jato de aglutinante. Para os experimentos de ntimero par, foi
realizado o pos-processo de infiltracdo com resina adesiva por meio de gotejamento

sobre a superficie dos corpos de prova.
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Capitulo 5

Ensaios de Propriedades Mecanica e

Caracterizacao do Materiais

Neste capitulo sao explicados como foram os feitos os ensaios de caracterizacao
dos materiais e de propriedade mecanica. Sao considerados os ensaios de caracteri-
zacao de material: analise morfolégica pelo medidor de particulas Malvern, analise
mineralogica por difracao de de Raios-X (DRX), analise termogravimétrica (TGA e
DTG) e por fim a microscopia eletronica por varredura (MEV). De outra forma, os

ensaios de propriedades mecanicas sao os ensaios de flexao e de porosidade aparente.

5.1 Caracterizacao dos Materiais

5.1.1 Analise Morfolégica

Para realizar a analise morfolégica das particulas do gesso hemihidratado em po,
estas foram analisadas de acordo com sua forma por meio do medidor de particulas
Malvern (Fig. . O funcionamento do equipamento em questao se baseia em um
laser, de comprimento de onda de A = 632,8 nm, que é incindido sobre a particula e
com isso o tamanho da mesma pode ser determinado por meio da difragao gerada.

O meio dispersante utilizado na técnica foi a dgua.
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Figura 5.1: Equipamento Malvern presente no CETEM

5.1.2 Analise Mineralégica por Difragao de Raios-x (DRX)

Neste ensaio foram avaliadas amostras de fibras de sisal, p6 de gesso da pré-
impressao com e sem adicao de sisal, e amostras de peca de gesso impressas sem e
com sisal. A amostra de fibras de sisal foi a mesma da utilizada para fabricar as
pecas compositas. Os pos de gesso pré-impressao também foram retirados do lote
preparado para a fabricacao de pecas. J& para as amostras de gesso pds-impressao
foram fabricados paralelepipedos de base com arestas de 10 mm cada e altura de 5
mm. O intervalo de tempo da impressao e posterior ensaio de difracao por raios-X
foi de um dia. Um fluxograma ¢é apresentado na Figura [5.2 para que o leitor tenha

melhor entendimento sobre as amostras que serao analisadas por DRX.

Paralelepipedos

Gesso
Hemidrato em Fabricacdo via Verdes

pé Jato de

Aglutinante Paralelepipedos

Verdes com
fibras

Mistura

Ensaio por
difracdo de
Raios-X

Corte das
Fibras

Fibras de Sisal

Figura 5.2: Fluxograma para o processo de andlise por Difracao de Raios-X
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O ensaio de difragao por raios-X foi realizado por meio de um difratometro de
raios-X Shimadzu, modelo 6000, com tensao de operacao de 30kV, corrente de 30
mA e fonte de radiacio Coka(A = 0,1542nm). A varredura foi efetuada de forma
continua e a faixa do angulo 26 variou de 10° até 80° a uma velocidade de 2°/min e
com passo de 0,02°.

Este ensaio se mostrou util para as amostras de gesso, pois foi determinado as
fases presentes em cada amostra e com isso foi avaliada a influéncia da adigdo de
fibras sobre a reacao de hidratacao durante a fabricacdo das pecas. A porcentagem
das fases de gesso hemidrato e de gesso dihidratado foi determinada de forma semi-
quantitativa por meio do programa Match! & onde os picos caracteristicos foram
comparados com difratogramas presente na base de dados COD (Cristallography
Open Database).

Na anélise das fibras de sisal, os espectros de DRX auxiliou na determinacao
da relacao entre o porcentual de fase cristalina e a fase amorfa destas pelo método

empirico de Segal [77], onde o indice de cristalinidade (I.) pode ser determinado pela
equacao 0.1}

I _[am
I - 002

c =

x 100 (5.1)
[002

onde Ippy é a intensidade maxima do pico correspondente ao plano (002) e I,,,
corresponde a intensidade da parte amorfa, que é a parte de menor intensidade do

difratograma entre os picos dos planos (002), em 23° e (101) em 260=16°.

5.1.3 Analise termogravimétrica (TGA)

As amostras analisadas foram obtidas de pecas feitas por jato de aglutinante,
onde cada amostra foi feita a partir da trituracao de pecas ciibicas de 1 mm de
aresta e em quantidades menores que 1 mg. Foram fabricados 4 cubos, dois deles
com fibras de sisal incorporadas e os outros dois sem a adicao destas fibras. Cada
grupo deste teve um cubo com infiltracdo de resina a base de cianoacrilato e outro
cubo sem a infiltracao. Um fluxograma é apresentado na Figura[5.3|onde é mostrado

como foi realizado a anéalise térmica para os corpos de prova.
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cianoacrilato

Fabricagdo via
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Cubos com
fibra e
cianoacrilato

ammmmmm— Trituracao

Andlise
Termogravimétrica

Figura 5.3: Fluxograma para o processo de andlise termogravimétrica

A analise da estabilidade térmica das pecas fabricadas por jato de aglutinante foi
realizada no analisador termogravimétrico Perkin Elmer (modelo Pyrus 1). A taxa
de aquecimento do ensaio foi de 10°C/min até a temperatura de 900°C. A partir do
resultado da anéalise termogravimétrica foi feita a sua derivada com um codigo feito
no programa Matlab. Chamada de Analise Termogravimétrica Derivada (DTG), a
derivada da TGA é importante para identificar a temperatura onde a degradacao é
méxima e as temperaturas de inicio e final de uma etapa de decomposicao e com
isto saber etapas de decomposicao tem o material.

De acordo com a Norma ASTM E2550-17 [78], as temperaturas de inicio e final
de uma etapa de decomposicao foram determinadas pelo comeco da variacao da
curva DTG e do final da variacao desta curva, respectivamente. A temperatura
de méaxima degradacao é identificada no ponto minimo da curva derivada entre as

temperaturas iniciais e finais.

5.2 Microscopia Eletronica por Varredura - MEV

A microscopia eletronica por varredura foi realizada para analisar morfologica-
mente a regiao de fratura dos corpos de prova. Foram feitas trés ampliacoes nas
imagens obtidas pelos equipamentos: uma primeira ampliagao de 30 a 50x a fim de
se ter uma visao geral das amostras, uma segunda ampliagao de 500x para observar
a interface entre fibra e matriz de gesso, presenca de resina e porosidade de forma
qualitativa. A terceira ampliacao foi de 1000x, e algumas imagens foram ampliadas
ainda mais com objetivo de observar os cristais de gesso dihidratado formados.

O MEV foi feita em dois microscopios distintos. A primeira parte do ensaio foi
realizada pelo equipamento JEOL JSM (modelo 6460 LV) e devido a problemas

45



técnicos neste, os restantes dos ensaios foram feitos pelo microscopio Tescan Vega
(modelo 3LMU). Em ambos os ensaios foram realizados com uma voltagem de 15 e
30 kV. Para preparar as amostras para andlise microscopica foi depositado ouro a

fim de tornar as regioes de fratura dos compositos condutoras de eletricidade.

5.3 Propriedades Mecanicas

5.3.1 Ensaio de Flexao

Para a determinacao da tensao de ruptura dos corpos de prova, foi decidido fazer
ensaio de flexdo em 4 pontos com base na norma ASTM C1161-13 [79]. Esta foi
elaborada para ceramicas avancadas em temperatura ambiente, mas devido a falta
de uma norma adequada para o gesso feito por manufatura aditiva, a mesma se
mostrou mais proxima a natureza dos corpos de prova e portanto suficiente para as
andlises desta dissertacao.

Os corpos de prova foram fabricados com dimensoes de 4 mm de largura, 3 mm
de espessura e com comprimento de 45 mm para que a distancia entre os apoios
fosse de 40 mm. A fim de garantir que a distancia dos apoios seja de 40 mm e dos
roletes de aplicacao de forca seja de 20 mm, conforme especificado na norma, foram
utilizados suportes de aluminio com ranhuras triangulares para a acomodacao dos
roletes. Estes suportes de aluminio foram os mesmos utilizados para o projeto de
graduagao de Catabriga [51], a Figura mostra o desenho das dimensoes das

placas inferior e superior utilizadas como suporte.
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Figura 5.4: Desenho dos suportes utilizados para acomodagoes dos roletes. Retirado

de [51]

Segundo a norma ASTM C1161-13 [79], os roletes utilizados devem ter 4,5 mm
de diametro e ser de aco duro. Para isso foram utilizados pregos com didmetros
de 4,4 mm, apesar de nao ser o diametro exato da norma foi considerado um valor
suficientemente proximo para a anilise, pois a norma nao estd sendo totalmente
seguida devido a natureza do material analisado neste trabalho ser diferente do que
a norma de fato pede.

No ensaio de flexao de 4 pontos, a norma ASTM C1161-13 dispoe da equacao

5.2 para o calculo da tensao de ruptura (o,):

_3PC
 4le2

onde P é a for¢a méaxima aplicada, C' é a distancia entre os apoios (um pouco

Or

(5.2)

menor que ¢ - o comprimento do corpo de prova), [ é a largura do corpo de prova e

e & a espessura.
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O comprimento C' foi considerado fixo, ja que foi utilizado o mesmo suporte
para os apoios em todos os testes de flexao. Ja a largura [ e a espessura e sao
dimensoes que terao alteragoes em seu valor devido a incertezas inerentes ao processo
de fabricacao. Tendo em vista essa variabilidade, cada corpo de prova teve tanto a
largura quanto a espessura medidos por um paquimetro em trés secoes distintas -
extremidades e centro.

Os ensaios foram realizados no Laboratorio de Propriedades Mecanicas da UFRJ,
onde os suportes de aluminio foram fixados nos discos com fita adesiva, conforme
pode ser visto na figura 5.5 O equipamento para o ensaio de flexdo operou com
célula de carga de 200 kg e foi ajustado para que a velocidade de aproximacao dos

discos fosse de 0,5 mm/min até o momento da ruptura dos corpos de prova.

Figura 5.5: Arranjo do ensaio de flexao

5.3.2 Porosidade Aparente

A porosidade aparente dos corpos de prova foi determinada utilizando uma ba-
langa hidrostatica do Laboratorio de Polimeros (PEMM /COPPE/UFRJ). A massa
real (Wgee) € a massa aparente (W,,omnada) das pegas, ou seja, a massa seca e a
massa quando a peca estd submersa no liquido respectivamente, foram registradas
pela balanca. A figura mostra o aparato utilizado para medir as massas dos

corpos de prova.
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Figura 5.6: Aparato para medi¢ao da porosidade aparente

Os valores de massa foram aplicados 4 Equagaolp.3|a fim de encontrar a densidade
aparente (p) do corpo de prova, onde se adotou a densidade do etanol como 0,79
g/cm?. E utilizado o etanol ao invés de agua como liquido devido a capacidade do
gesso em absorver dgua por causa da presenca de hemidratos nao reagidos no corpo

de prova; condigoes estas que poderiam influenciar negativamente o ensaio.

Wseco~petanol
Wseco - Wmolhado)

onde peranot € a densidade do etanol a temperatura de execucao do experimento.

(5.3)

"

As dimensodes dos corpos de prova foram determinadas através de um paquimetro,
onde cada dimensao foi medida em 3 localizacoes distintas do corpo de prova antes
do ensaio em questdao. A partir da média das trés medicoes de cada dimensao da

amostra, foi possivel medir o volume real dos corpos (V,...) através da Equagao

‘/;“eal =c.l.e (54)

onde ¢ é o comprimento do corpo de prova, [ a largura e e a espessura do mesmo.
Portanto, a porosidade de um corpo pode ser expressa pela relacao entre seu
volume real e o volume de vazios. Logo, através da Equacao [5.5| pode-se medir o

volume de poros (V,u0s) existente nos corpos de prova.

WSECO
p

E com isso a porcentagem de porosidade aparente (P,) dos corpos de prova pode

V;ooros = M"eal - (55)

ser determinada através da equagao [5.6]

Voros
Pa - V;"eal - ‘fv l (56)
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Capitulo 6
Resultados Experimentais

Neste capitulo sao mostradas a caracterizacao da matéria-prima e das pecas
fabricadas por jato de aglutinante, assim como os resultados experimentais relativos
a resisténcia mecanica e porosidade aparente. Primeiramente sao apresentados os
resultados dos ensaios para a caracterizacao da matéria-prima e em seguida para
as pecas fabricadas. Por fim, a avaliacao do produto em termos de propriedade

mecanica é feita por meio da analise dos experimentos.

6.1 Caracterizacao das Matérias-Primas

Nesta parte da dissertacao serao apresentados os resultados relativos a caracteri-
zagao das matérias-primas: po de gesso hemidrato, fibras de sisal e a mistura destes.
Em primeira anélise, é mostrado o resultado do tamanho de particulas para o po6
do gesso hemihidratado, em seguida serao discutidos os difratogramas obtidos por

difracao por raios-X de todas matérias-primas.

6.1.1 Analise Morfolégica de tamanho de particulas

A distribuicdo do tamanho de particulas do pé de gesso hemidrato retirado
do leito de p6 que pode ser observada na Figura [6.1] De acordo com a anélise,
foram obtidos as seguintes distribui¢oes: d(0,1)=2,070 pm, d(0,5)=39,819 um e
d(0,9)=80,168 um. A area de superficie especifica medida foi de 0,866 m?/g.

E possivel observar que ha uma distribuicao bimodal das particulas, este tipo de
distribui¢ao também foi vista por Asadi-Eydivand et al. [80] e por Farzadi et al. [§1]
para o po de gesso comercial usados em seus estudos. No artigo de Asadi-Eydivand
et al., as distribuigoes foram de d(0,1)=0,64 pm, d(0,5)=27,36 um e d(0,9)=68,83
pm enquanto que no artigo de Farzadi et al., foram de d(0,1)=0,64 pm, d(0,5)=27
pm e d(0,9)=69 pm.
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A partir da verificagdo morfolégica, pode-se analisar que nao hé excesso de par-
ticulas grosseiras que sejam maior que 100um, tamanho equivalente a espessura da
camada. E que também nao hd muitas particulas finas (menor que 1pum: maior
chance de aglomeracdo), visto que, apenas 10% delas sdo menores que 2 pm. Logo,

conclui-se nao ter ocorrido a interferéncia negativa dos resultados nos experimentos

conduzidos.

10 =
—~ 8
§
[«}] l {
g 6
=
S 4 /

2 )

0 /-A_H\“'_“'——-_—_—./

100

0,1 1 10 1000

Tamanho das particulas (um)

Figura 6.1: Distribuicao do tamanho de particulas do pé de gesso hemihidratado

6.1.2 Analise Mineralogica por Difracao de Raios-x(DRX)

Nesta parte do texto sao apresentados os resultados obtidos a partir do ensaio de
difracao por raios-X das amostras de matéria-prima. O resultado apenas do p6 de
gesso e da mistura p6 com fibras sao mostrados, e em seguida, a analise das fibras

de sisal é realizada.

Difracao de raios-X nas amostras do pé

O resultado do espectro do p6 de gesso sem adicao de fibra é apresentado na
Figura A partir da analise no programa Match!83 pode-se inferir que ela é
essencialmente composta por sulfato de calcio hemidrato uma vez que os picos ca-
racteristicos da bassanita (em azul), mineral composto por sulfato de calcio hemihi-
dratado, correspondem ao obtido experimentalmente (em vermelho). Os picos de
maior intensidade sao encontrados em 20 = 14,67°, 25,72°, 29,79°, 31,79° e 49,18°,
correspondentes aos planos (200), (220), (400), (204) e (424) respectivamente [62].
Nao foi visto nenhum pico caracteristico do gesso dihidratado, que seriam vistos
em 260 = 11,61°, 20,69° e 29,16°, logo pode-se concluir que o pé nao sofreu acao da

umidade ambiente de forma significativa.
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Figura 6.2: Difratograma do p6 de gesso de pré-impressao sem sisal

Para o p6 de gesso misturado com fibra de sisal, o difratograma é mostrado
na Figura De igual forma como foi feito para a amostra de gesso sem sisal, é
possivel concluir que a amostra é composta por sulfato de calcio hemidrato, com
0s picos caracteristicos da bassanita (em azul) se correspondendo ao obtido expe-
rimentalmente (em vermelho). Assim como mostrado anteriormente, os picos de
maior intensidade sao encontrados em 20 = 14,67°, 25,72°, 29,79°, 31,79° e 49,18°,
com seus respectivos planos: (200), (220), (400), (204) e (424). Como nao foi visto
nenhum pico caracteristico do gesso dihidratado consegue-se concluir de forma qua-
litativa que a adicao de sisal ao gesso nao implica que a umidade presente no sisal,
que & de 14% segundo fornecedor, ira afetar o p6 de gesso. Os picos referentes o sisal
também nao foram observados, indicando que a baixa quantidade de sisal presente

nao foi suficiente para serem observados picos caracteristicos.
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Figura 6.3: Difratograma do p6 de gesso de pré-impressao com sisal

Difracao de raios-X das fibras de sisal

O resultado do espectro das fibras de sisal é apresentado na Figura Nele é
possivel perceber de forma bem clara os picos da celulose I em 20—16° e 23°. Estes
picos correspondem aos planos (101) e ao plano (002), respectivamente. Outro pico
correspondente ao da celulose I aparece em 20=35° mas nao de forma tao evidente;
este pico indica o plano (040) da celulose I. Os picos da celulose II, que apareceriam
em 20=11°, 20° e 22°, nao podem ser observados no espectro. O pico de 20=22°
nao seria possivel de perceber pois o pico da celulose I em 260=23° o sobrepoe.

A partir da equacao foi obtido o indice de cristalinidade das fibras de sisal
utilizadas:

Top2 — 1 830 — 292

[, = 2002 " am 100 — 22 " 222 0 100 — 64, 81 6.1
Tom 830 % (6.1)

Este indice de 64,81% é um pouco superior ao encontrado por Martins [67], no
qual calculou um indice de 62% para fibras de sisal sem tratamento. A partir do
valor da cristalinidade é possivel perceber que a fibra pode ser utilizada como carga
de reforco para formacao de composito, pois segundo este autor, a cristalinidade das

fibras afeta diretamente na resisténcia mecanica da pega composita.
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Figura 6.4: Difratograma da fibra de sisal

6.2 Avaliacao do Processo de Impressao

Nesta parte do texto serao avaliadas a caracterizacao dos materiais das pecas
fabricadas. Tanto os corpos de prova com fibra quanto os sem fibra sao avalia-
dos mineralogicamente e por termogravimetria. Neste Gltimo ensaio, amostras que
sofreram infiltracao também foram estudadas.

Em termos qualitativos, a impressao das pecas com fibras de sisal ocorreu dentro
do esperado; as fibras se espalharam ao longo da plataforma e as pecgas fabricadas
tinham fibras contidas nelas. Como por exemplo, duas placas de 100x100 mm com
Imm de espessura foram fabricadas e em uma delas foi aplicado po6s-processo de
infiltracao. A Figura mostra estas pecas e nela é possivel perceber as fibras

contidas na peca.
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(a) Placas sem e com infiltracio

(b) Ampliagdo sobre placa sem infil-

tracao

Figura 6.5: Placas fabricadas por BJ com fibras

6.2.1 Analise Mineralogica por Difragao de Raios-x(DRX)

O resultado do espectro das amostras de pé de gesso apds a impressao sem a
adicao de sisal é apresentado na Figura Os principais picos evidenciam que a
amostra ainda é composta majoritariamente de gesso hemidrato, revelando que nem
todo po de gesso conseguiu reagir com o aglutinante durante o processo de impressao.
No entanto, é possivel perceber picos de baixa intensidade caracteristicos do gesso
dihidratado em 26 = 11,61°, 20,69° e 29,16° que se relacionam ao planos (020), (021)

e (041), respectivamente.



Na anélise semi-quantitativa feita pelo programa Match!3 é estimado a presenca
mineral de 15,9% de sulfato de calcio dihidratado e de 84,1% de sulfato de célcio
hemidrato. Este resultado é semelhante ao obtido por Asadi-Eydivand et al. [80)],
o qual constatou por meio do difratograma da amostra de gesso poés-impressao a
presenca de 11% sulfato de calcio dihidratado. A baixa presenca de gesso dihidratado
indica uma baixo nivel de reacao de hidratacao do gesso que também pode ser

relacionado com os altos valores porcentuais de porosidade aparente verificados na

segio B2
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Figura 6.6: Difratograma do peca de gesso sem sisal apds a impressao

A dltima analise de amostras & base de gesso é apresentada na Figura a qual
mostra o espectro de raios-X obtido a partir da peca fabricada com adicao de sisal.
Assim como visto na Figura os principais picos mostram que a peca ainda tem
como principal presenga o gesso hemidrato, o que indica novamente que nem todo
po de gesso conseguiu reagir com o aglutinante mesmo com a adicao de fibras de
sisal. Também é possivel perceber picos caracteristicos do gesso dihidratado com
picos pouco intensos em 260 = 11,61°, 20,69° e 29,16° que se relacionam ao planos
(020), (021) e (041), respectivamente.

De igual forma, a partir da andlise semi-quantitativa ¢ estimado a presenca
mineral de 13,9% de sulfato de calcio dihidratado e de 86,1% de sulfato de célcio
hemidrato. A quantidade de dihidratado é ligeiramente menor do que o obtido pela
peca sem adicao de fibra de sisal o que pode indicar que as fibras influenciaram

negativamente na interagao entre aglutinante e p6 de gesso.
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Figura 6.7: Difratograma do peca de gesso com sisal apds a impressao

6.2.2 Analise termogravimétrica

Nesta secao serao apresentados os resultados das analises termogravimétrica e
a andlise termogravimétrica derivada das amostras de pecas fabricadas por jato de
aglutinante. A ordem dos resultados dar-se-a da seguinte maneira: amostras sem
fibra e sem infiltracao, sem fibra e com infiltracao, com fibra e sem infiltragao e por

fim, com fibra e com infiltragao.

Amostras sem fibras e sem infiltracao

O resultado da analise térmica da amostra de peca de gesso sem adicao de fibras
e sem infiltracao é apresentado na Figura No gréafico, é mostrado tanto a
termogravimetria quanto a sua derivada. Pela curva derivada consegue-se perceber
quatro etapas de perda de massa, a porcentagem méssica perdida em cada etapa

assim como as temperaturas iniciais, finais e as extrapoladas sao apresentadas na

Tabela [6.1]
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Figura 6.8: TGA e DTG das amostras sem fibra e sem infiltracao

Tabela 6.1: Temperaturas e perdas de massas para amostra sem fibra e sem infil-
tracao

Etapas
12 22 32 42 52
T inicial (°C) 27,2 9947 214,1 281,6 481,7

T de maxima
degradacgao (°C)
T final (°C) 97,0 191,6 2492 4766 6450

Perda de
massa

63,9 156,6 231,6 339,1 539,2

1,18% 9,39% 0,33% 6,63% 1,61%

Estudos |82, 83], que também utilizaram o p6 de gesso comercial no processo de
jato de aglutinante, apresentam resultados semelhantes: uma desidratacao inicial
abaixo dos 95°C, e uma perda mais severa de massa apods os 95°C até os 170°C.

A primeira etapa de degradacao, compreendida da temperatura 27,2°C a 97,0°C,
se refere a perda de dgua zeolitica (ou intersticial), esta dgua é ligada a rede cristalina
mas de forma que sua saida nao altera a sua estrutura [82].

A segunda perda de massa, com a temperatura de inicio aos 99,5°C e temperatura
de término aos 191,6°C corresponde a reagao de desidratacao (reagao [3.4), corres-

pondente a de perda d’agua de cristalizagdo do gesso dihidratado (CaSQ,.2H,0)
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se transformando em gesso hemidrato (CaSO4.0,5H,0). Nesta etapa, segundo
Zhou et al., o gesso hemidrato também perde sua agua se tornando Anidrita III
(CaSO,.nH,0), conforme a reag¢ao [3.5]

A terceira etapa, compreendida entre 214,1°C e 249,2°C, tem uma pequena perda
de massa. Nao é esperado nenhum composto do gesso nesta regiao e como a perda
de massa ¢ muito pequena, esta etapa de degradacao pode ser atribuida a impurezas
presentes no material.

A quarta fase de decomposigao, Asadi-Eydivand et al. [80] a atribui & queima
de material organico presente na peca, o que implica que o gesso em p6 comercial
contém outros tipos de materiais ndo informados pelo fabricante. Estudos [82] [84]
que também utilizaram o gesso comercial para analises, evidenciam que além do
gesso hemidrato ha compostos organicos que auxiliam na etapa de aglomeracao
entre o aglutinante e o p6. Farzadi et al. [84] utilizou o p6 de gesso comercial
zp150, o autor menciona que o mesmo contem polimeros vinilicos e carboidratos em
quantidades menores que 20% e 10%, respectivamente.

Segundo Asadi-Eydivand et al. [80] a quinta e tltima perda de massa, corres-
ponde a perda total da dgua com a formagao da anidrita I1(CaSO,) por meio da
reacao No etanto, Zhou et al. [82] levanta a hipotese de que a anidrita IT possa
ter comecado a se formar logo na quarta etapa, esta suposicao pode estar correta,
pois como visto na secao [3.1.1] a reacao para formacao da anidrita IT é prevista ter

seu inicio a partir dos 250°C.

Amostras sem fibras e com infiltracao

A termogravimetria e a derivada da amostra de pecas de gesso sem adicao de
fibras e com infiltracao podem ser visto na Figura A partir da curva derivada
sao vistas seis etapas de perda de massa, duas etapas a mais quando comparadas as
amostras sem o uso de material adesivo. A porcentagem méssica perdida em cada

etapa assim como as temperaturas iniciais, finais e as extrapoladas sao apresentadas
na Tabela [6.21
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Figura 6.9: TGA e DTG das amostras sem fibra e com infiltracao

Tabela 6.2: Temperaturas e perdas de massas para amostra sem fibra e com infil-
tracdo (x = ponto indeterminado a partir do grafico)

Etapas
12 22 32 42 52
T inicial (°C) 29,24 93,37 X 288,3  490,7

T de maxima
degradacgao (°C)
T final (°C) 86,15 x  280,7 480,7 644.,1

Perda de
massa

51,37 150,7 208,2 360,7 545,6

097% | 35,34% | 5,81% 1,45%

Pode ser visto que as etapas 2 e 3 sao sobrepostas umas as outras. Como a tem-
peratura de maxima degradacao da segunda etapa é proxima a da segunda etapa
da amostra sem fibra e sem infiltragao, pode-se inferir que a segunda fase de perda
méssica corresponde a perda de agua do gesso dihidratado e também do hemidrato.
A temperatura inicial menor desta segunda etapa pode ser atribuida & algum com-
posto do material adesivo, pois segundo o fabricante, a temperatura de fulgor do
material adesivo se da aos 90°C, temperatura proxima a de inicio desta parte.

A terceira etapa indica que o composto degradado faz parte do adesivo a base

de cianoacrilato, pois com base no estudo de Han et al. [85], o qual pesquisou
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o comportamento do poli(etil-cianoacrilato), foi visto que a temperatura de inicio
de degradacao deste composto foi aos 160°C e a a temperatura de término foi de
300°C. Como era de se esperar, a adi¢ao do infiltrante implicou em um maior nivel
de degradacao - as fases 2 e 3 somadas contribuiram em 35,34% de perda de massa.

As fases 1, 4 e 5 se equivalem as etapas 1, 3 e 4 das amostras sem fibras e
sem infiltracdo. As temperaturas analisadas e o porcentual de perda de massa sao
proximos e as diferencas nao sao significativas a ponto de afirmar que a infiltracao

afetou estes valores.

Amostras com fibras e sem infiltracao

A partir da amostra de pecas de gesso com adicao de fibras e sem infiltracao foi

feito o TGA e DTG que podem ser vistos na Figura [6.10]
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Figura 6.10: TGA e DTG das amostras com fibras e sem infiltragao
No grafico se percebe cinco etapas de perda de massa, e a partir dele foi deter-

minada as temperaturas iniciais, finais e as extrapoladas e o porcentual de perda

méssica, todos estes valores foram colocados na Tabela [6.3
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Tabela 6.3: Temperaturas e perdas de massas para amostra com fibra e sem infil-

tracao
Etapas
12 22 32 42 52
T inicial (°C) 28,2 91,56 231,56 2715 486,7

T de maxima

degradagao (°C) 54,2 158,9 2490 351,6 5441

T final (°C) 86,9 198,09 268,09 4817 642,2

Perda de

1,33% 9,95% 0,4% 7,85% 1,94%
massa

Pelo gréfico, a 2% etapa pode ser relacionada & perda de agua de cristalizacao
do gesso dihidratado, no entanto a temperatura inicial é mais baixa se comparada a
analise sem fibra e sem infiltracao. Isto pode indicar que ocorreu a perda de agua re-
lativa a umidade das fibras e com isto estas perdas se apresentam sobrepostas. Além
destas, uma pequena perda de massa é possivel de ser vista entre as temperaturas
231,5°C e 268,9°C, podendo ser atribuida as impurezas do material.

As decomposicao da fibra de sisal possui trés estagios de degradacgao, segundo
Neira [86], o primeiro ocorre até os 120°C referente a perda de umidade, o segundo
ocorre entre temperaturas de 240°C e 340°C devido a decomposicao da celulose e
derivados, e por fim a a degradacao da lignina pode ser associada com a perda de
massa em temperaturas de 340°C e 600°C Nao é possivel perceber a decomposicao
da celulose nem da lignina no grafico da Figura isto pode ser explicado pela
baixa presenca de fibras na amostra (1,5% em fragao volumétrica) e também pela
sobreposicao da perda de massa referente aos compostos organicos do p6 de gesso
e a formacao da anidrita II justamente na faixa de temperatura que seria possivel
perceber a degradacao da celulose e da lignina.

Asetapas 1, 2, 3, 4 e 5 correspondem aos mesmos tipos de degradacao ji constata-
dos para as amostras sem fibra e sem infiltracao, onde também podem ser associados
as fases 1,2,3, 4 e 5. As temperaturas sao relativamente proximas, logo nao pode ser
aferido que a fibra aumentou a estabilidade térmica das pecas fabricadas por jato
de aglutinante. A Figura apresenta o grafico de TGA das amostras sem infiltracao
6.11] e com isto corrobora que a estabilidade térmica nao ¢ afetada pela fibra. Ainda
na Figura [6.11] é possivel perceber uma maior perda de massa total para a amostra
com fibra podendo ser inferido que a razao para isto é devido a degradacao do sisal.
A diferenca de perda de massa para amostra com fibra foi 2,14% maior do que a

sem fibra o que é dentro do esperado, pois levando em conta que ha a presenca

62



volumétrica de 1,50% (vgsqr)de fibras e que a massa especifica (pgisq) da mesma é
de 1,45 g/cm? (calculado por picnometria), é de se esperar a perda méssica (Mg;sq)
de 2,18% por meio da Equagao [6.2]

Mysisal = Psisal-Vsisal = 17 50%17 45(g/cm3) = 2a 18% (62)
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Figura 6.11: TGA das amostras sem infiltracao

Amostras com fibras e com infiltragao

A termogravimetria e a derivada da amostra de pecas de gesso com fibras e
infiltragao sdo apresentados na Figura [6.12] Assim como visto na Figura pode-
se perceber seis fases de perda massa, e assim como anteriormente, as etapas 2, 3
e 4 sao sobrepostas, sendo a segunda etapa da presente amostra mais dificil de ser
percebida. A tabela mostra as temperaturas principais para todas etapas assim

como suas respectivas perdas de massa.

63



105 T T T T T T T T —

£

100 - 0 =

©

95 %
01 3

R Q

90 £
02

< 85T — — 5
9\_/ Analise Termogravimétrica o
g 80 I Termogravimetria Derivada (DTG) -0.3 g
2 S
= 75+ oz =
ot o

70 lfLOi;A
-0.5 g

- @®

65 S
106 3

60 o

&

55 1 1 1 1 1 1 1 1 0.7 -

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900
Temperatura (°C)

Figura 6.12: TGA e DTG das amostras com fibra e com infiltracao

Tabela 6.4: Temperaturas e perdas de massas para amostra com fibra e com infil-
tracao

Etapas
12 22 32 42 52
T inicial (°C) 29,2 91,0 X 290,9 478,44

T de maxima

degradacéo (°C) ol,5 160,7 2034 355,4 538,4

T final (°C) 86,3 X 280,9 466,5 654,1
Perda de
massa 0,91% 28,72% 5.89% 1,78%

A partir do gréfico, pode-se inferir que as cinco etapas podem ser associadas as
mesmas cinco da amostra sem fibra e com infiltracdo. Além disto, nao é possivel
perceber nenhuma perda de massa relativa as fibras. Conforme explicado para
amostra com fibra e sem infiltracao, as decomposicoes da lignina e da celulose nao
podem ser vistas devido a sobreposicao com as etapas 4 e 5. A perda de umidade da
fibra também nao podem ser percebida, pois além do pequeno porcentual presente,
a faixa de temperatura da segunda e terceira etapa, correspondentes ao infiltrante,

sobrepoem as regioes que seriam possiveis de perceber a perda de agua do sisal.
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Se comparada as amostras infiltradas com fibra e sem fibra, percebe-se que as
amostras sem fibra tiveram maior perda de massa, isto pode ser explicado devido a
variacao da quantidade de infiltrante aplicado durante o pos-processo. As tempera-
turas inicias e finais continuaram proximas, e portanto, nao pode ser afirmado que

as fibras junto ao infiltrante aumentaram a estabilidade térmica do material.

6.3 Andalise Morfolégica da Superficie de Fratura

As imagens obtidas por meio de microscopia eletronica por varredura foram
usadas para que a superficie de fratura fosse morfologicamente analisada. Primei-
ramente serd discutido sobre a formacao dos cristais e em seguida sera analisada as

regioes que foram observadas as fibras junto ao gesso.

6.3.1 Analise da formacao de cristais

Foram observados cristais em quase todos os corpos de prova fabricados, porém
poucos cristais foram vistos nos corpos de provas relativos aos Experimentos 2,5,7
e 15. O leitor podera averiguar no ApéndicdB.5| e as imagens das superficie de
fratura de todos os corpos de prova. Nesta parte do texto sao destacadas as imagens
que revelaram cristais de gesso dihidratado de forma mais clara.

A Figura mostra a imagem obtida do corpo de prova fabricado sem fibra,
X na vertical e com infiltragao (réplica do Experimento 10). Na imagem pode ser
observados cristais, ainda pequenos com cerca de 3 a 12 pm relativo ao sulfato de
calcio dihidradato, e cristais maiores que devem corresponder ao hemidrato com
cerca de 30 a 60 pum. Este resultado correspondente ao hemidrato é realistico se
comparado com a anélise morfologica de tamanho de particulas na Secao [6.1.1] E
como visto nas analises de difragao por Raios-X na Secao [6.2.1) os difratogramas
das pecas pos-impressao evidenciaram que hé pouca formacao da fase dihidratado.
A presenca de poros também é vista na Figura podendo inferir que a reacao
entre p6é e aglutinante é incompleta, nao havendo tempo para o crescimento dos
cristais do sulfato de célcio dihidratado, a razao deste fendmeno pode ser atribuida
& agua nao reagida durante o processo de impressao e que depois é evaporada no

pOs-processo de secagem.
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Figura 6.13: Ampliacao do corpo de prova correspondente ao Experimento 10

Uma comparacao qualitativa entre corpos de prova de diferentes experimentos foi
feita entre aquele que teve a maior porosidade aparente sem infiltracao calculada na
Secao [6.4.2] e aquele com a menor porosidade sem infiltracdao. O experimento deste
grupo com maior média foi o 7 (com fibras, em Y na vertical) e com menor foi o
Experimento 11 (sem fibras, em X e na horizontal). Na Figura é mostrado as
superficies inteiras de cada corpo de prova e uma ampliacao sobre elas. Em termos
qualitativos, a superficie relativa do primeiro é mais irregular e mais partes escuras
de poros podem ser vistas. Quando se amplia a imagem, nota-se que ha pouca
formacao de cristais de gesso dihidratado, ja as particulas de hemidrato sao mais
visiveis para o corpo de prova do Experimento 7, de forma contraria, na imagem

relativa ao experimento 11 hé a formacao de pequenos cristais de gesso dihidratado.
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Experimento 7 Experimento 11

SEP. HV: 20.0 kV Det: SE VEGA3 1.'SCAN|

Vi w field: 415mm | SEMMAG:50x | 1mm
I'ale(m/dly) 112117 ‘WD: 15.31 mm COPPE/UFRJ

i<
N

SEM HV: 20.0 kV Det: SE VEGA3 TESCAN

View field: 415 pm SEM MAG: 500 x 100 pm
Date(m/dly): 11/21/17 ‘WD: 15.47 mm COPPE/UFRJ

Figura 6.14: Comparacao entre corpos de prova que tiveram maior e menor porosi-
dade

Portanto, pode-se concluir que na anélise morfologica por microscopia eletronica,
a causa da porosidade pode ser atribuida a reacao incompleta entre as particulas do
p6 de gesso hemidrato com o aglutinante, fazendo com os cristais de sulfato de calcio
dihidratado pouco crescam e nao preencham os espacos vazios entre particulas. Nao
foi inferido quantitativamente, por meio da microscopia, se os fatores utilizados no
planejamento dos experimentos afetam o niimero de vazios, mas é interessante res-
saltar, que ¢ justamente os corpos de prova fabricados em Y vertical sem infiltracao

(experimentos 7 e 15) onde foram observados menos formacao de cristais.
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6.3.2 Analise Morfolégica da Interface Fibra-Matriz

Entre os corpos de prova que foram testados no ensaio de flexdo com a presenca

de fibras, destacam-se os corpos de prova relativos aos Experimentos 1, 2 e 11 onde

foi possivel observar fibras juntas a superficie de fratura. O tamanho do diametro

analisado foi de 150 ym da fibra vista na superficie de fratura correspondente ao

Experimento 1 e de 60 um para o Experimento 2, enquanto que a fibra presente no

corpo de prova do Experimento 4 aparenta ter menos do que 50 um. As imagens

rleativas aos Experimentos 1 e 4 indicam que a fibra nao se rompeu durante a

fratura indicando que houve pullout das mesmas, podendo inferir que a interface

fibra-matriz nao tenha ocorrido de maneira satisfatoria.

Experimento 1 Experimento 2

SEM HV: 20.0 kY Det: SE
View fleld: 4.15 nm | SEM MAG: 50 x

ov® _»

SEM HV: 20,0 kV Det: SE [EGA3 TESCAN SEMHV: 200KV Det: SE
View fleld: 415 ym | SEM MAG: 500 | 100 pm View fleld: 208 ym | SEM MAG: 1.00 kx| 50 pm.
Date(midiy): 172117 WD: 22418 mm COPPEIUFRY Date(midy): 11720/17|  WD: 21.70 mm

Experimento 4

SEM HV: 200KV De: se VEGA3 TESCAN
View fleld: 461 mm | SEMMAG: 45x | Tmm
Date(m/dly): 11121117 WD: 21.86 mm | COPPE/UFRJ

Figura 6.15: Fibras presentes na superficie de fratura

Ao ampliar a imagem em 500x e fazer uma procura sobre a superficie, foi en-

contrado mais fibras nos corpos de prova correspondentes aos experimentos 3 e 7.

As imagens obtidas podem ser vistas na Figura [6.3.2] e é possivel perceber que as

fibras apresentam diametros menores em dois casos, 18 um e 10 pym, e uma fibra

com diametro de 155 ym na parte superior da imagem da direita.
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Experimento 3 Experimento 7

SF AHV: 200KV, Det: SE I VEGA3 TESC AN
V swfleld: 415ym | SEMMAG: 500X | 100 um

7 ato(midy): 1112147 WD: 15.47 mm COPPEIUFRY
e ————— AT

0KV Det: SE
m | SEMMAG: 1.00kx | 50 pm

Figura 6.16: Comparacgao entre corpos de prova que tiveram maior e menor porosi-

dade

A falta de mais imagens que possibilitem uma quantificagao dos poros presentes
ao redor das fibras inviabiliza uma afirmacao significativa que explique a razao das
fibras terem provocado um aumento de porosidade, conforme visto na Secao [6.4.2]
No entanto, de forma qualitativa, percebe-se alguns poros préoximos as fibras nos
imagens relativas ao Experimento 2,3 e 7. Isto pode indicar que a natureza hidrofilica
da fibra faz com parte do aglutinante nas regioes proximas a ela nao aja diretamente
sobre o po, dificultando reacdes de hidratagao do gesso hemidrato. Portanto, com o
baixo crescimento dos cristais de gesso dihidratado ao redor da fibra e a falta de um
tratamento de NaOH sobre a fibra, a adesao entre as superficies da fibra e matriz é

prejudicada, justificando os efeitos de pullout observados.

6.4 Avaliacao do Produto

As propriedades mecanicas foram avaliadas em termos da medicao de porosidade
e tensdo de ruptura. A influéncia dos fatores escolhidos (adigao de fibras, dire¢do de
comprimento, dire¢do de flexao e infiltragao) sobre estas variaveis de resposta foram
analisadas de forma que primeiramente é estudado sobre a tensao de ruptura, e em

sequéncia, a porosidade aparente.
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6.4.1 Resisténcia Mecanica: Tensao de Ruptura

Os resultados da média e seus respectivos desvios-padrao para cada experimento
de resisténcia mecanica sao apresentados na Tabela presente no Apéndice
Estas médias foram colocadas em formato de grafico na Figura [6.17] assim como
seus respectivos desvios-padrao. E possivel observar que o experimento 8A foi que
obteve maior valor entre os demais experimentos, enquanto que o experimento 7A
foi o que proporcionou pecas com menor resisténcia mecanica. A fim de analisar
se estas diferencgas entre médias sao significativas sob o ponto de vista estatistico, o
método de andlise de variancia (ANOVA) foi realizado. No Apéndice |C| é explicado
sobre este método.

Cabe ressaltar que durante a analise dos resultados foi visto que os corpos de
prova dos experimentos 7A e 8A, apresentaram valores discrepantes aos demais,
estes resultados podem ser verificados no Apéndice Devido a isto, foi decido
dobrar o niimero de réplicas para estes experimentos, resultando um total de mais

quatro corpos de prova fabricados para os experimentos 7A e 8A.

or(MPa)

40
Legendas:

35 B Sem Infiltracdo —

Com Infiltragdo

30 A: Fator Adi¢3o de Fibras —
B: Fator Dire¢do de Comprimento

25 C: Fator Direcdo de Flexdo —
D: Fator Infiltracdao

o . : "

—
—

1A 2A 3A 4A 5A OH6A 7A 8A SA 10A 11A 12A 13A 14A 15A 16A
+1 +1 +1 +1 +1 +1 +1 +1 -1 -1 -1 -1 -1 -1 -1 =il
-1 -1 -1 -1 +#1 +41 +1 +1 -1 -1 -1 -1 +1 +1 +1 +1
+1 -1 -1 -1 -1 +1 +1 +1 +1 -1 -1 -1 -1 +1 +1
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O 0 w
-
=

Figura 6.17: Grafico das Médias de Tensao de Ruptura dos Experimentos
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Neste trabalho, foi decidido como valor de significancia, a, de 0,05%. Ou seja,

sera dito com 95% de confian¢a que um fator ou interacao de fatores apresentara

efeito sobre a variavel de saida caso o p — valor calculado seja menor ou igual a

0,05. Em outras palavras, um fator sera considerado nao significativo se o nivel de

confianca para rejeitar a hipotese nula for menor que 95%.

Com os resultados obtidos nos ensaios de flexao, foi montada a tabela ANOVA

(Tabela[6.5)) para estudo dos efeitos produzidos por cada fator assim como a intera-

cao entre eles sobre a variavel de reposta.

Tabela 6.5: Tabela de Anéalise de Variancia para Tensao de Ruptura

Fonte de Variagao Soma dos G.L. Quadrados Fator p-
Quadra- Médios F valor
dos

Adicao de Fibras (A) 62,52 1 62,52 6,37 0,014

Dire¢do de Comprimento (B) 5,64 1 5,64 0,57 0,452

Direcao de Flexao ( C) 106,71 1 106,71 10,85 0,002

Infiltragao (D) 3910,96 1 3910,96 397,71  <0,001

AxB 64,76 1 64,76 6,59 0,013

AxC 0,00 1 0,00 0,00 0,983

AxD 116,92 1 116,92 11,89 0,001

BxC 22,59 1 22,59 2,30 0,135

BxD 32,46 1 32,46 3,30 0,075

CxD 115,25 1 115,25 11,72 0,001

AxBxC 20,97 1 20,97 2,13 0,150

AxBxD 37,19 1 37,19 3,78 0,057

AxCxD 0,64 1 0,64 0,06 0,800

BxCxD 24,88 1 24,88 2,53 0,117

AxBxCxD 25,37 1 25,37 2,58 0,114

Erro 550,69 56 9,83

Total 6298,63 71

A partir da tabela ANOVA (Tabela pode-se dizer que dos quatro fatores

escolhidos, a diregao de comprimento (B) nao apresenta efeito significativo e trés
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deles influenciam individualmente na tensao de ruptura dos corpos de prova, sao
eles: adicao de fibras, direcao de flexao e infiltracao. Percebe-se que a infiltracao
é o fator mais significativo em termos estatisticos sobre a tensao de ruptura, pois
o mesmo apresenta um p — valor menor que 0,001, podendo dizer que o efeito da
infiltracao afetara a tensao de ruptura com mais de 99,9% de certeza. A direcao
de flexao foi o segundo fator mais significativo, apresentando um p-valor de 0,002,
ou seja, ha 99,8% de confianca para se dizer que este parametro apresentara efeito
sobre a saida de tensao de ruptura. Por tltimo, o fator de adicao de fibras tem a
chance de 98,6% de influenciar na resposta, pois, como visto, o p-valor é de 0,014.
Ao analisar a interacao dos fatores na tabela ANOVA, consegue-se perceber que
as interacgoes entre trés e todos os fatores nao apresentaram niveis significativos para
se poder rejeitar a hipotese nula. No entanto, algumas interacoes entre dois fatores

apresentaram efeito significativo (p-valor<0,05) para a variavel de saida, sendo elas:

e adigdo de fibras com dire¢do de comprimento (A x B): 98,7% de confianga,
e adi¢do de fibras com infiltragdo (A x D): 99,9% de confianca e

e direcao de Flexao com infiltracao (C x D): 99,9% de confianga.

A fim de determinar o grau de influéncia de cada fator e suas interagoes sobre
a resposta, um grafico de probabilidade normal dos efeitos foi feito, o mesmo pode
ser visto na Figura . Neste grafico, os fatores nao significativos sao represen-
tados por um circulo azul enquanto que os significativos sao representados por um
quadrado vermelho. Quanto mais afastado de zero do eixo das coordenadas maior
serd o efeito do fator ou interacao deles sobre a resposta, quando esta a direita o
efeito serd de aumento sobre a resposta e esquerda serd de diminuicao quando se
altera do nivel -1 ao +1. [76].

O porcentual de influéncia de cada fonte de variacao também foi calculado. Se-
gundo Montgomery [76], apesar de ndo ser uma medida precisa, a partir do célculo
do porcentual de efeito de cada fonte, consegue-se ter uma noc¢ao da importancia de
cada fator e interacao sobre a variavel de saida. Portanto, o calculo nao-ponderado
do porcentual do efeito de cada fonte de variagao pode ser feito dividindo a sua
respectiva soma dos quadrados sobre a soma dos quadrados total. Desta forma, a
Figura mostra, de forma grafica, o porcentual de contribuicao de cada fator

sobre a tensao de ruptura.
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(a) Grafico de probabilidade normal dos efeitos para média da tensdo de ruptura
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(b) Porcentual de contribuigao das fontes de variagio sobre a tensdo de ruptura
Figura 6.18: Efeitos das fontes de variacao sobre a tensao de ruptura
Como pode ser visto, a infiltracdao é o fator que mais influi na tensao de rup-
tura, este resultado estd dentro do esperado, pois, conforme visto na secao [2.5 o

pos-processo de infiltracao tem justamente a finalidade de aumentar a resisténcia

mecanica da peca. A direcao de flexao foi o segundo fator que apresentou, indivi-
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dualmente, mais efeito sobre a tensao de ruptura. No entanto, a interacao adicao
de fibras com infiltracao seguido da direcao de flexao com infiltracao apresentaram
maior influéncia sobre a resposta, visto que os niveis +1 destes fatores influenciam
positivamente sobre a tensao de ruptura. Os ultimos, em termos de efeito sobre a
tensao de ruptura, foram a interacao dos fatores adicao de fibras com direcao de
comprimento, seguido do fator adicao de fibras.

A Figura [6.19] apresenta o resultado das médias dos corpos de prova de acordo
com cada fator e seus niveis, nela fica evidente como a média dos corpos de prova com
infiltracao ¢ maior do que os corpos de prova sem, onde se tem uma média de 18,80
MPa para os corpos de prova que sofreram infiltracao contra apenas uma média 1,86
MPa de para as pecas que nao tiveram este pos-processo. O valor encontrado para
pecas com infiltracao foi muito superior do que o de 3,80 MPa visto por Catabriga
[51], isto pode ser explicado pelas marcas diferentes de resina adesiva utilizadas em
cada trabalho.

Por outro lado, a diferenca entre as médias dos fatores direcao de flexao e adicao
de fibras é consideravelmente menor; para o primeiro, o nivel vertical (+1) apresen-
tou média de 11,43 MPa contra 8,23 MPa para o nivel horizontal, e para o segundo,

pecas com fibra tiveram uma média de 11,20 MPa e as sem fibras 8,55 MPa.

T
o Adicdode Fibras Direcédo de Comprimento Direcdo de Flexao Infiltracdo
S 16 4
S P,
= y
o /
=] /
< 12 o
)
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Figura 6.19: Efeito dos fatores e seus niveis para tensao de ruptura

A interacao dos fatores também foi analisada para que se pudesse entender me-
lhor as circunstancias que levam os fatores direcao de flexdao e a adicao de fibras
apresentarem maiores médias nos niveis +1 (vertical e com fibra). A partir disto,
foi montando um grafico-matriz mostrado na Figura para a andlise do efeito das
interacoes entre dois fatores sobre a resisténcia mecéanica. Neste grafico, sdo mos-
trados as médias da tensao de ruptura para cada interagao de dois fatores possivel
e nele se destacam as interagoes que possuem efeito significativo sobre a variavel de

saida.
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Figura 6.20: Grafico-matriz das médias da tensao de ruptura para cada interacao

O primeiro fator é a interacao da adicao de fibras com a direcao de comprimento
o qual percebe-se que quando nao ha adi¢ao de fibras, a média da tensao de ruptura
é de 9,24 MPa quando o corpo de prova é fabricado na direcao X, e de 7,86 MPa
quando em Y. Ao se analisar uma peca composita com fibras, a média da resisténcia
mecanica se inverte, sendo maior para pecas fabricadas na direcao de comprimento
Y, um valor de 12,52 MPa contra um média de 9,20 MPa para X. Ou seja, a adicao
de fibras pouco influenciou na resisténcia mecanica de pecas fabricadas com seu
comprimento na direcao X, por outro lado teve grande influéncia dos corpos de prova
fabricados em Y com um aumento de quase 60% sobre a tensao de ruptura. Este
resultado levanta a hipotese de que as fibras, apesar de terem sido planejadas para
terem uma orientacao aleatoria, elas podem ter adotado uma direcao preferencial,
em y, de alinhamento durante a deposicao da mistura po e fibras sobre a plataforma
de impressao.

Seguindo a anélise da interacao entre fatores, a relagao entre a adicao das fibras
de sisal com o pos-processo de infiltragao se mostrou contraditéria ao artigo de
Christ et al. (2015) [15], o qual a adi¢do de fibras teve efeito positivo nas pecas
verdes e nao teve influéncia significativa para pecas que foram infiltradas. Neste
presente estudo, o tipo de fibra utilizado foi diferente das utilizadas por Christ et
al. (2015) [I5] o que pode explicar esta diferenca de resultados. Como pode ser
visto, quando as pecas nao sofrem infiltracao, a média para tensao de ruptura é de

2,29 MPa quando nao ha fibras e ao se adicionar fibras esta média reduz para 1,56

75



MPa. O contrario ocorre ao realizar a infiltracao sobre o corpo de prova, se tem uma
média de 20,88 MPa para pecas com fibra e uma média de 14,81 MPa para aquelas
sem fibra. A hipdtese levantada para esta diferenca é explicada pelos resultados
de porosidade (secao , onde foi vista que ela é maior em pecas verdes feitas
com fibras. Ou seja, a porosidade na peca enquanto verde prejudica a resisténcia,
mas quando a mesma sofre o pés-processo de infiltracao, maior quantidade de resina
preenche o corpo de prova garantindo maior resisténcia. Outra hipotese que também
pode explicar é o fato da resina adesiva aumentar a aderéncia entre matriz e fibra.

Por fim, a interacao de significancia da direcao de flexao com a infiltracao mostrou
que para pecas fabricadas no sentido wvertical e que sofreram infiltracao de cianoa-
crilato obtiveram resultados mais satisfatorios para resisténcia mecanica. Portanto,
percebe-que a média para pecas infiltradas é de 21,89 MPa para a direcao de flexao
vertical e de 14,53 MPa para a horizontal. Ja os corpos de prova sem infiltracao
tiveram resultados préoximos, a média para a direcao horizontal foi de 1,93 MPa
contra 1,75 MPa para a direcao vertical. A hipotese é a mesma que foi utilizada
para a interacao da adicao de fibras com infiltracao: a porosidade maior das pecgas
feitas na vertical faz com que a resisténcia seja baixa assim que impressa, e maior

depois da infiltracao devido a maior quantidade de resina que entra.

Anailise de Variancia sem o fator Direcao de Comprimento

A partir dos resultados obtidos para a tensao de ruptura, uma nova interpretacao
dos resultados é possivel. Pode-se retirar a fonte de variagao que nao foi significativa
sobre a varidvel de saida, que neste caso é o fator direcao de comprimento. Neste
contexto, o planejamento fatorial completo deixa de ser 2 e passa a ser 22 e cada
experimento passa a ter 8 réplicas. E a partir disto, uma nova tabela ANOVA
(Tabela pode ser montada:

E verificado que os trés fatores ainda continuam sendo significativos e a interacio
deles também, exceto para adicao de fibras com a direcao de flexao como também
fol percebido na ANOVA anterior (Tabela [6.5).

O grau de influéncia, nesta anélise, pode ser visto no grafico de probabilidade
normal dos efeitos, representado na Figura[6.21] E assim como constatado na Figura
a ordem de influéncia dos fatores e suas interacoes é a mesma, e como era de
se esperar o efeito da interacao da adicao de fibras com a a direcao do comprimento

nao é vista.
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Tabela 6.6: Tabela ANOVA apenas para fatores relevantes

Fonte de Variacao Soma dos G.L. Quadrados Fator p-
Quadra- Médios F valor
dos

Adigao de Fibras (A) 93,46 1 93,46 7,19 0,009

Direcao de Flexao ( C) 146,69 1 146,69 11,29 0,001

Infiltragao (D) 4302,75 1 4302,75 331,13 <0,001

AxC 3,00 1 3,00 0,23 0,632

AxD 170,78 1 170,78 13,14 0,001

CxD 168,73 1 168,73 12,99 0,001

Erro 844,62 65 12,99

Total 6298,63 71
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Figura 6.21: Gréfico de probabilidade normal dos efeitos para média da tensao de

ruptura sem o fator B

Portanto, pode-se concluir que as interpretacoes feitas para o planejamento fa-

torial completo 2* podem ser mantidas.
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6.4.2 Porosidade Aparente

A partir das médias e dos seus respectivos desvios-padrao foi montado o grafico
presente na Figura Os resultados da média e seus respectivos desvios-padrao
para cada experimento sao apresentados na Tabela presente no Apéndice e
os resultados para cada teste podem ser averiguados no Apéndice

Porosidade aparente (%)

70
Legendas:
I B Sem Infiltracdo
60 Com Infiltragdo
A: Fator Adicdo de Fibras
50 B: Fator Diregdo de Comprimento
C: Fator Diregdo de Flexdo
40 D: Fator Infiltracdo
30 T
20 I
10
I 1 I
I
I z =
0

1B 2B 3B 4B 5B 6B 7B 8B 9B 10B 11B 12B 13B 14B 15B 16B

A
B T T 1 A
C
D

Figura 6.22: Grafico das médias de porosidade aparente dos Experimentos

G e T = T e T = I T T T A T T T T (1
ST (ST T T S O 1 T TR = 1) i
+1 +1 -1 -1 -1 -1 +1 +1 +1 +1 -1 -1 -1 -1 +1 +1
SN TR T T T T T[T =T TR =T 1 T T T 1)

Na Figura [6.22] consegue-se perceber que o experimento 7B apresentou um nivel
de porosidade elevado se comparado aos demais assim como seu desvio-padrao. Este
experimento é analogo aos niveis do experimento 7A, o que teve pior resultado para
a tensdo de ruptura (Figura . Conclui-se que um nivel alto de porosidade
afeta diretamente na piora da resisténcia mecanica em um processo por jato de
aglutinante, fato este comum em outros tipos de pegas fabricados por outros meios
de fabricacao. Ja o experimento 12B, foi que apresentou menor porosidade aparente,
no entanto o analogo deste para a tensao de ruptura, o experimento 12A, nao foi
aquele que apresentou maior resisténcia mecanica. Estes resultados indicam que ha
outras hipoteses que justificam a perda ou ganho de resisténcia mecanica de uma

peca fabricada por BJ.
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O método de analise de variancia também foi feito para quantificar a influéncia de

cada fator utilizado no experimento sobre a porosidade aparente, conforme feito para

averiguar se as médias de tensao de ruptura dos experimentos sao significantemente

diferentes.

Com os mesmos fatores e niveis utilizados para a tensao de ruptura, a tabela de

analise de variancia (Tabela [6.7) foi montada a partir dos resultados de porosidade

aparente. De igual forma feito para as andlises de resisténcia mecanica, o valor de

significancia a sera de 0,05.

Tabela 6.7: Tabela de Anéalise de Varidncia para Porosidade Aparente

Fonte de Variagao Soma dos G.L. Quadrados Fator p-
Quadra- Médios F valor
dos

Adicao de Fibras (A) 1027,6 1 1027,6 141,19  <0,001

Dire¢do de Comprimento (B) 473,9 1 473,9 65,11 <0,001

Direcao de Flexao ( C) 816,3 1 816,3 112,15 <0,001

Infiltragao (D) 132625 1 13262,5 1822,20 <0,001

AxB 309,7 1 309,7 42,55 <0,001

AxC 3471 1 3471 47,69 <0,001

AxD 7,0 1 7,0 0,96 0,532

BxC 163,8 1 163.,8 22,51 <0,001

BxD 55,1 1 55,1 7,58 0,008

CxD 27,4 1 27.4 3,76 0,058

AxBxC 317,7 1 317,7 43,64 <0,001

AxBxD 0,2 1 0,2 0,02 0,876

AxCxD 16,4 1 16,4 2,25 0,140

BxCxD 0,3 1 0,3 0,04 0,846

AxBxCxD 1,2 1 1,2 0,17 0,684

Erro 3494 48 7,3

Total 17175,5 63

Com a Tabela ANOVA (Tabela , consegue-se perceber que todos os quatro

fatores influenciam individualmente no resultado de porosidade aparente, ou seja
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pode-se rejeitar a hipotese nula com mais de 95% de confianca. E neste caso, em
particular, estas quatro fontes de variacdo sao significativas com mais de 99,9% de
certeza pois o p-valor € menor que 0,001 para todas elas.

Na andlise da interacao dos fatores na tabela ANOVA, percebe-se que quase
todas as interacoes entre dois fatores apresentaram influéncia (p-valor<0,05) sobre
a variavel de saida, exceto para duas: as interagoes entre o fator adicao de fibras
com infiltracao e da interacao direcao de flexdao com infiltracao. Entre trés fatores,
a interacao dos fatores adicao de fibras, direcao de comprimento e direcao de flexao
foi a tnica a ter influéncia sobre o resultado. Em resumo, as fontes de variagao com

interacao que influenciaram na resposta porosidade aparente sao:

e adigdo de fibras com dire¢do de comprimento (A x B): mais de 99,9% de

confianca,
e adigdo de fibras com diregao de flexao (A x C): mais de 99,9% de confianga,

e direcdo de comprimento com direcao de flexdo (B x C): mais de 99,9% de

confianca,
e dire¢do de comprimento com infiltracdo (B x D): 99,2% de confianga e

e adigdo de fibras com dire¢do de comprimento com dire¢ao de flexdo (A x B x
C): mais de 99,9% de confianca.

E assim como feito para a resisténcia mecanica, o grafico de probabilidade normal
dos efeitos foi feito e pode ser observado na Figura Lembrando que quanto
mais a direita do zero do eixo das coordenadas, maior serd o efeito de aumento
sobre a resposta quando se varia o nivel do -1 ao +1 de cada fator, e quanto mais
a esquerda, maior serd a diminuicao sobre a variavel de resposta. O porcentual de

contribuicao de cada fonte de variacao também foi calculado e pode ser visto na

Figura |6.23(b)|em forma de grafico.
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Figura 6.23: Efeitos das fontes de variacao sobre a porosidade aparente

Pode ser averiguado que o fator infiltracao é o que mais influencia na porosidade,
de forma a diminuir o seu valor quando a mesma é realizada. A adicao de fibras é a
segunda fonte de variacdo que mais tem efeito, mas ao contrario da infiltracao, ela
é responsavel em aumentar a porosidade quando adicionada. Seguida da adi¢ao de

fibras, as fontes de variacao ao se variar do nivel -1 ao mais 1 de cada fator seguem
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esta ordem de influéncia sobre a porosidade aparente:

e 3°: direcao de flexao: aumento da porosidade,
e 4°: direcao de comprimento: aumento da porosidade,
e 5°: interacao de adicao de fibras com direcao de flexao: aumento da porosidade,

e (°: interacao de adicao de fibras com direcao de comprimento com direcao de

flexao: aumento da porosidade

e 7°: interacao de adicao de fibras com direcao de comprimento: aumento da

porosidade.

e 8°: interacao da direcao de comprimento com direcao de flexao: aumento da

porosidade.

e 9°: interacao de direcao de comprimento com infiltragao: diminui¢ao da poro-
sidade

Os resultados das médias dos corpos de prova de acordo com cada fator e seus
niveis sao mostrado na Figura [6.25| Na imagem verifica-se que quando o processo
de infiltracao ocorre, a porcentagem de porosidade aparente diminui drasticamente:
a média para pecas sem infiltracao é de 36,76% de porosidade aparente enquanto
que a média quando infiltrados vai para apenas 7,97%.

A adicao de fibras ao p6 de gesso implica em um aumento de 4% de porosidade
aparente, sem sisal as pecas tém uma média de 18,36% enquanto que corpos de
prova com fibra apresentam uma média de 22,36%. Este resultado mostra que
mesmo o nivel de porosidade aumentando, a resisténcia mecanica também aumentou
indicando uma contradicao de resultados. E apesar da natureza de tipos de fibras
diferentes, este resultado também contradiz o artigo de Christ et al. (2015) [15], o
qual a adigao de fibras fez com que a porosidade das pecas sem infiltragao reduzissem
de 62% para 56%. As imagens de microscopia (se¢ao mostraram alguns poros
ao lado das fibras e foi inferido que a natureza hidrofilica da fibra fez com ocorresse
menos formacao de gesso dihidrato ao seu redor, fazendo com que os poros nao
fossem preenchidos pelo crescimento dos cristais de hemidrato. Outra explicacao a
ser atribuida, é que as fibras afetaram a compactacao do pé6 durante a deposigao,
criando vazios que geraram a porosidade nas pecas.

Na Figura também é percebido que corpos de prova fabricados com dire-
¢ao de comprimento no sentido Y resulta em um aumento da porosidade aparente;
quando fabricados em X a média é de 19,64% contra 24,78% do nivel Y. O resultado

¢ contraditorio ao artigo de Fazard et al. (2016) [16], onde foi verificado que pecas
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construidas em X sao mais porosas do que as fabricadas na direcao de comprimento
Y ou Z. Esta porosidade maior para o nivel Y mostrou nao afetar diretamente na
tensao de ruptura, visto que, o fator direcao de comprimento nao é individualmente
significativo para os resultados de resisténcia mecanica. A porosidade maior em Y
pode ser explicada pelo maior ntimero de passes que o cabecote tem que fazer para
preencher a camada, e a cada passe a regiao de deposi¢ao sofre pequenas alteracoes
devido a precisao natural da maquina, resultando em uma peca com superficie irre-
gular que proporciona maior quantidade de poros abertos. Esta area é maior para
pecas fabricadas em Y, a Figura mostra a diferenca que teria estas superficies
fabricadas em X e Y.

Peca Y

Peca X

Direcao do
Cabecote

X

Figura 6.24: Corpos de prova X e Y com superficies irregulares devido a imprecisao

do cabecote

Por fim, o nivel vertical do fator direcao de flexao resulta em uma maior porosi-
dade aparente com uma média de 25,94%, enquanto que a média & de 18,79% para
o nivel horizontal. Uma hipotese que justificaria esta diferenca é um maior niimero
de camadas para os corpos de prova fabricadas na wvertical, onde a adesao entre as
camadas representaria um maior niimero de vazios. E novamente o resultado con-
tradiz as anélises de resisténcia mecanica, onde maior média de tensao de ruptura

foi visto para o nivel vertical.
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Para melhor investigar parte das contradicoes presentes no resultado, um grafico-

matriz (Figura|6.26)) para a anélise do efeito das interagoes entre dois fatores sobre a

porosidade aparente foi feito, e nele é possivel ver as médias da porosidade aparente

para cada interacao de dois fatores possivel.

Média da Porosidade Aparente (%)

A. de Fibras x Dir. de Comprimento

40

a
]
"

.
20 -*

| A. de Fibras x Dir. de Flexdo

| Dir. de Comprimento x Dir. de Flexdo |

40

2 [

| A. de Fibras x Infiltragdo

| Dir. de Comprimento x Infiltragdo |

Dir. de Flex3o x Infiltragdo

40 /
20

4 1
Adicao de Fibras

Diregdo de Comprimento

Diregéo de Flexdo

Direcédo de
Comprimento
-1

1

Direcédo
de Flexdo
-1

1

Infiltracdo
-1
1

Figura 6.26: Grafico-matriz das médias da tensao de ruptura para cada interacao

A interacao da adicao de fibras com a direcao de comprimento indica que quando

a peca tem fibras em sua composicao, a mesma vai atingir maiores porosidades

caso fabricada no nivel Y da direcao de comprimento.

Neste caso, a média de

porosidade quando as pecas tém fibra é de 21,45% e de 27,43% para os niveis X

e Y respectivamente. No entanto, sem a adi¢ao de fibras as médias sao similares,

sendo 17,84% para X e 18,88% para Y. Isto corrobora a hipotese de que as fibras

tiveram uma orientacao preferencial, mas novamente, os niveis que contribuem para
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uma maior porosidade também resultam em um aumento de resisténcia mecanica.

Além da direcao de comprimento, o fator adicao de fibras também interage com
o fator direcao de flexao. Para esta interacao, percebe-se que os corpos de prova
construidos no sentido vertical e com fibras apresentam maiores porcentuais de
porosidade, uma média de 32,47% , e sem fibras a média é de 19,60%. Por outro
lado, as pegas feitas na horizontal apresentam porcentagem similares para quando
tem ou nao fibra: 20,47% e 17,11%, respectivamente. A explicacao possivel para
este resultado é o fato do diAmetro da fibra ser proximo ao tamanho da espessura de
camada: nos resultados de MEV (Segao foi vista fibras com mais de 100pm que é
a espessura da camada). E como visto que a adi¢ao de fibras aumenta a porosidade,
é possivel inferir que a fibra nao influencie apenas na camada onde foi depositada
e também nas camadas adjacentes devido seu diametro maior. Portanto, devido o
nivel vertical possuir maior niimero de camadas esta interacao com a adi¢ao de fibra
pode ser justificada desta forma.

Avancando nas anéalises de interacao, a direcao de flexao junto com a de compri-
mento representam um aumento de porosidade quando combinados os niveis vertical
e Y dos respectivos fatores, a média para estes niveis combinados é de 30,26%, en-
quanto que para Y na horizontal a média é de 19,91%. Por outro lado, as médias
do nivel X apresenta valores relativamente proximos, 19,60% quando na vertical e
17,67% na horizontal. Entao como a adigdo de fibras interage com os fatores de
direcao de comprimento e de flexao, e estes dois ultimos interagem entre si, era de
se esperar que os trés juntos interagissem entre si, como atestado na tabela ANOVA
(Tabela [6.7)).

Em ultima andlise, os fatores direcao de comprimento e infiltracdo mostram
que quando ocorre este pos-processo sobre o corpo de prova, a média é de 9,76%
quando fabricado em Y e de 6,18% quando em X. Ja quando ndo ¢é infiltrado,
as médias sobem para 40,41% e 33,11% para Y e X, nesta ordem. Sabe-se que,
quando analisados individualmente, o nivel -1 da infiltracao e o +1 da direcao de
comprimento contribuem para o aumento da porosidade. No entanto, a interacao
indica que quando varia-se do X para Y e de sem infiltracao para com infiltragao, a
porosidade diminui mais do que deveria diminuir caso nao houvesse esta interacao.
Esta analise é corroborada pelo grafico de probabilidade normal, onde percebe-se
que a interacao destes fatores diminui o valor da variavel de saida (Figura

ANOVA da Porosidade Aparente com interacoes até segunda ordem

A fim de verificar se alguma das fontes de variacdo podem se tornar nao signifi-
cativa ou o contrario, foi retirada as interacoes de terceira ou maior ordem. A partir
disto foi montada a tabela ANOVA (Tabela , apenas com interacao de até dois

fatores.

85



Tabela 6.8: Tabela ANOVA sem interacoes de ordem 2 ou mais

Fonte de Variacgao Soma dos G.L. Quadrados Fator p-
Quadra- Médios F valor
dos

Adigao de Fibras (A) 1027,6 1 1027,6 79,50 <0,001

Dire¢ao de Comprimento (B) 473,9 1 473.9 36,66 <0,001

Direcdo de Flexao ( C) 816,3 1 816,3 63,15 <0,001

Infiltragao (D) 132625 1 13262,5 1026,02  <0,001

AxB 309,7 1 309,7 23,96 <0,001

AxC 3471 1 3471 26,86 <0,001

AxD 7,0 1 7,0 0,54 0,465

BxC 163,8 1 163,8 12,68 <0,001

BxD 55,1 1 55,1 4,27 0,044

CxD 27,4 1 27,4 2,12 0,151

Erro 685,1 53

Total 17175,5 63

E possivel perceber que as fontes de variacdo que antes eram significativas con-
tinuam sendo, assim como aqueles que nao tinham significancia. E a fim de avaliar
o grau do efeito destes, novamente um grafico de probabilidade normal foi realizado
e ¢ mostrado na Figura Nele também perce-be que a ordem de influéncia das

fontes de variacao sobre a porosidade continuam as mesmas.
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Figura 6.27: Gréfico de probabilidade normal dos efeitos para média da porosidade

aparente

6.5 Consideracoes Finais

Como o fator infiltracdo teve grande influéncia sobre os resultados, as hipoteses
acerca das outras fontes de variacao sobre as propriedades mecéanicas precisaram ficar
mais evidentes. Portanto, nesta parte do trabalho foram feitas mais trés anélises
estatisticas a partir dos resultados dos experimentos. Primeiramente é apresentado
o estudo sobre os experimentos que nao tiveram infiltragao e em seguida dos que sim.
Por fim, é realizada uma correlacao entre as variaveis de saida, tensao de ruptura e

porosidade aparente.

6.5.1 Analise Experimental de pecas nao infiltradas

Ao desconsiderar o fator infiltracao, o planejamento fatorial completo passa a ser
23, tendo portanto somente os fatores: adigao de fibras (A), dire¢ao de comprimento
(B) e dire¢io de flexao (C). Com isso, foi montada a tabela ANOVA (Tabela [6.9),
onde percebe-se que quando comparada a Tabela|6.5] o fator direcao de comprimento
passa a ser significativo e o fator direcdo de flexdo deixa de ser. A interacdo entre
fatores se mantém igual, exceto para AxC que se mostrou significativa para corpos

de prova sem infiltracao.
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Tabela 6.9: Tabela ANOVA para tensao de ruptura dos experimentos sem infiltracao

Fonte de Soma Quadrados Fator F
Variacao Quad. G.L. Meédios p-valor
Adigao de Fibras (A) 42038 1 4,2038 69,29  <0,001
Dire¢ao de Comprimento (B) 5,5212 1 5,5212 91,00 <0,001
Direcao de Flexao (C) 0,0822 1 0,0822 1,35 0,25/
AxB 1,9001 1 1,9001 31,42 <0,001
AxC 0,2670 1 0,2670 44 0,045
BxC 0,0276 1 0,0276 0,45 0,506
AxBxC 0,1044 1 0,1044 1,72 0,200
Erro 1,6988 28 0,0607

Total 14,987 35

O gréfico de probabilidade normal, mostrado na Figura reitera o estudo
das interacoes na secao A adicao de fibras, ao invés de reforcar a peca verde,
ela induz na perda de resisténcia mecanica, assim como fabricar na direcao Y. Ou
seja, para pecas que nao sofrerao infiltracao é melhor fabricar na direcao X e sem
adicao de fibras. Ja a interacao da adicao de fibras e a direcao de comprimento
corrobora a hipotese de que as fibras podem ter tido algum alinhamento na direcao
y e com isso contribuem para o aumento da resisténcia para pecas fabricadas em
Y. Por fim, a interagao entre o fator adi¢ao de fibras e a diregao de flexdo mostrou
que a combinacao do uso de fibras com pecas construidas na vertical prejudicam a
resisténcia. A explicacao pode ser feita com base no grafico de probabilidade normal
da porosidade aparente (Figura , onde nele é visto que estes fatores quando
interagidos aumentam a porosidade, logo induzindo em uma resisténcia menor.

O porcentual dos efeitos é mostrado na Figura e nele consegue-se obser-
var que sem considerar o fator infiltracao, as outras fontes de variagao ficam mais
evidentes. Com isso, conclui-se que o fator mais importante para pecas verdes é a

direcao do comprimento seguido da adicao de fibras.
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Repetindo o mesmo procedimento para a porosidade aparente, a tabela ANOVA
(Tabela foi montada para que se pudesse ver as fontes de variacao significativas
sobre esta saida. Pode-se avaliar que todas as fontes de variacdo influenciam a
porosidade aparente, mantendo assim a mesma analise feita anteriormente (se¢do
, ou seja, nenhuma fonte de variacao deixou ou passou a ser significativa. E
ao analisar o gréfico de probabilidade normal (Figura todos eles continuam
influenciando para que a porosidade aumente, ao se variar do nivel -1 ao +1 de cada
fator.

O porcentual de influéncia de cada fonte ¢ mostrado na Figura [6.29(b)] ¢ nela
é visto que a adicao de fibras é o fator que causa mais porosidade seguido do fator
direcdo de flexdio. E interessante ressaltar que o nivel vertical do fator direcdo de
flexao aumenta a porosidade, porém ele nao influencia negativamente na tensao de
ruptura das pecas verdes, o que pode indicar que o fato do plano das camadas estar
orientado de forma diferente durante o ensaio de flexao, compensa o efeito negativo

da porosidade sobre a resisténcia.

Tabela 6.10: Tabela ANOVA para porosidade aparente dos experimentos sem infil-
tracao

Fonte de Soma Quadrados Fator F
Variagao Quad. G.L. Medios p-valor
Adigao de Fibras (A) 602,09 1 602,09 58,82 <0,001
Dire¢ao de Comprimento (B) 426,16 1 426,16 41,63  <0,001
Direcao de Flexao ( C) 571,37 1 571,37 55,81  <0,001
AxB 162,36 1 162,36 15,86 0,001
AxC 257,22 1 257,22 25,13  <0,001
BxC 75,31 1 75,31 7,36 0,012
AxBxC 179,11 1 179,11 17,5  <0,001
Erro 245,69 24 10,24

Total 2519,3 31
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6.5.2 Analise Experimental de pecas infiltradas

De igual forma, s6 que desta vez utilizando apenas os resultados relativos aos
experimentos que tiveram a infiltracao, a ANOVA para a tensao de ruptura é mos-
trada na Tabela Por meio dela, percebe-se que as fontes de variagao que sao
significativas também as sdo na Tabela[6.5] E a partir do gréafico de probabilidade
normal (Figura nota-se que todas as fontes significativas contribuem para
o aumento da resisténcia mecanica ao variar para o nivel +1 das mesmas. A razao,
conforme explicado na secao [6.11], é atribuida a porosidade maior que a adicao de
fibras e o nivel vertical provocam nas pecas verdes, aumentando a quantidade de
infiltrante aplicado sobre elas. O efeito positivo da interacao AxB é explicada pelo
suposto alinhamento das fibras na diregao .

A Figura[6.30(b)| mostra que os residuos (erro) contribuem de forma maior do que
os fatores, isto pode ser explicado pela alta variancia sobre as médias de tensao de
ruptura que a infiltracao provoca por ser um pos-processo manual e sem um controle
rigoroso. Entre os fatores, a direcao de flexao se mostra como maior influéncia sobre

a tensao de ruptura seguida da adigao de fibras.

Tabela 6.11: Tabela ANOVA para tensao de ruptura dos experimentos com infiltra-

¢ao
Fonte de Soma Quadrados Fator F
Variacgao Quad. G.L. Meédios p-valor
Adigao de Fibras (A) 175,33 1 175,33 8,94 0,006
Dire¢ao de Comprimento (B) 32,58 1 32,58 1,66 0,208
Direcao de Flexao ( C) 22187 1 221,87 11,32 0,002
AxB 100,05 1 100,05 9,1 0,032
AxC 0,37 1 0,37 0,02 0,891
BxC 4744 1 47,44 2,42 0,131
AxBxC 46,24 1 46,24 236 0,136
Erro 548,99 28 19,61
Total 1486,1 35
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Para os experimentos de porosidade aparente com infiltracao, a tabela ANOVA
(Tabela mostra novamente que todos as fontes de variagao continuam influen-
ciando de forma significante a variavel de saida em questao. Na anélise do grafico
de probabilidade normal, representado na Figura todos eles representam
um aumento sobre a porosidade quando se usa os niveis: com fibras, vertical e Y.
O porcentual de contribuicao de cada variavel de entrada é mostrada na Figura
onde a adi¢ao de fibras com 31,03% de contribui¢ao seguida da direcdo de
flexdo com 19,54% sao os principais efeitos. Ao comparar com a Figura

percebe-se que a ordem dos trés principais se mantém com a infiltracao.

Tabela 6.12: Tabela ANOVA para porosidade aparente dos experimentos com infil-

tracao
Fonte de Soma Quadrados Fator F
Variagao Quad. G.L. Meédios p-valor
Adigao de Fibras (A) 432,53 1 432,53 100,13 <0,001
Dire¢ao de Comprimento (B) 102,86 1 102,86 23,81  <0,001
Direcao de Flexao ( C) 2723 1 272.3 63,04  <0,001
AxB 147,51 1 147,51 34,15  <0,001
AxC 106,32 1 106,32 24,61  <0,001
BxC 88,81 1 88,81 20,56  <0,001
AxBxC 139,76 1 139,76 32,36 <0,001
Erro 103,67 24 4,32
Total 1393,8 31
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Figura 6.31: Efeitos das fontes de variacdo sobre a porosidade aparente com infil-

tracao
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6.5.3 Correlacao entre porosidade aparente e tensao de rup-

tura

Foi visto nas analises experimentais que os fatores adicao de fibras e direcao de
comprimento provocaram um aumento da tensao de ruptura e da porosidade. Este
resultado, apesar de contraditorio, fez com que se investigasse a correlagao entre as
varidveis de respostas analisadas por meio do calculo do coeficiente de correlagao 1.
A interpretagao de r,, pode ser analisada de acordo com sua proximidade dos valores
-1, 0 e 1. Quanto mais préoximo de +1 ou -1 maior é a correlagao, onde para valores
positivos a reta de regressao linear tem inclinacao positiva e para valores negativos
a inclinagao é negativa. E quanto mais proximo de zero menor é a correlagao entre
as variaveis.

Foi posto em pares as médias obtidas dos experimentos A e B, onde cada par
corresponde ao ntmero do experimento. A Figura [6.32] apresenta a reta de regres-
sao linear de todos os experimentos, e como pode ser visto o valor de r,, foi de
0,7368 o que indica baixa correlacao ja que nao foi proximo de 1, mas a partir do
grafico é possivel perceber duas regioes de tendéncia que podem ser atribuidas aos

Experimentos que foram feitos com e sem infiltragao.

30

® Ixy = -0,7368

25

20

Sem Infiltragdo

[

Com Infiltracao

Tensdo de ruptura média (MPa)

5
0 10 20 30 40 50 60
Porosidade aparente média (%)

Figura 6.32: Regressao linear entre a tensao de ruptura e porosidade aparente

Portanto, foram feita mais duas analises de correlagao, a primeira: tensao de
ruptura com porosidade aparente de experimentos sem infiltracao; e a segunda:
tensao de ruptura com porosidade aparente de experimentos com infiltracao. Na
Figura [6.33| ¢ mostrado a reta de regressao linear feita para os experimentos com
infiltracdo. E possivel que haja uma correlacio consistente, pois I, ¢ igual 0,9497,

mostrando que quando ha infiltracao o aumento de porosidade provoca um aumento
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da resisténcia mecanica. Apesar de contraditorio, este resultado sugere a hipotese de
que pecas porosas conseguem absorver mais resina adesiva durante o pds-processo, e
como visto, a infiltracao é o fator que mais influencia sobre a resisténcia mecanica. O
que leva a crer que mesmo que o infiltrante nao preencha todos os vazios, uma maior

proporc¢ao do material adesivo em relacao ao gesso implica no ganho de resisténcia.

28

26

24

22

20

Tensao de ruptura média (MPa)

0 5 10 15 20 25
Porosidade aparente média (%)

Figura 6.33: Regressao linear entre a tensao de ruptura e porosidade aparente de

experimentos com infiltracao

A Figura mostra a correlagao entre a porosidade aparente dos experimentos
sem infiltragdo com a tensao de ruptura. Como nao ha infiltracao, a influéncia da
porosidade é conforme o esperado: prejudicial a resisténcia mecanica. No entanto,
o valor do coeficiente de correlagao é baixo (r;, = 0,6164), mas isto nao indica
a falta de associacao e sim uma falta de linearidade. FE como pode ser inferido
pela distribuicao dos dados, um ajuste exponencial pode ser feito a fim de mostrar

quantitativamente a correlagao entre as variaveis.
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Figura 6.34: Regressao linear entre a tensao de ruptura e porosidade aparente de

experimentos sem infiltracao
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Capitulo 7

Conclusoes e perspectivas de

trabalhos futuros

Utilizando o processo de jato de aglutinante, este trabalho mostrou a fabricacao
de pecas feitas a partir de p6é a base de gesso hemidrato com fibras de sisal incorpo-
radas. Foi avaliado o efeito do uso destas fibras através de analises de propriedades
mecanicas e de caracterizagao de materiais.

Em termos de propriedades mecanicas, foram avaliadas a resisténcia a flexao
e a porosidade aparente. Para estas analises, foram escolhidos quatro fatores de
fabricacao que poderiam apresentar influéncia sobre as respostas. O primeiro fator
de interesse foi a adicao de fibras curtas de sisal. O segundo e terceiro fatores sao
relacionados com a orientacao de fabricacao: direcao de comprimento e direcao de
flexao. Por fim, o fator relacionado ao pos-processo de infiltragdao de resina adesiva
sobre o modelo verde. Cada um destes fatores tiverem dois niveis, e a partir disto,
foi feito um planejamento fatorial completo 2* para analisar os fatores significativos
as respostas de tensao de ruptura e porosidade aparente.

Em termos de caracterizacao de material, foi avaliado a distribuicao do tamanho
de particulas do p6 a base de gesso hemidrato com o objetivo de perceber a existéncia
de particulas fora do tamanho esperado. A andlise mineraldgica por difracao de
raios-X foi feita para determinacao das fases presentes de amostras antes e depois
do processo de impressao. A analise termogravimétrica foi realizada para investigar a
estabilidade térmica e os compostos degradados das pecas impressas. A superficie de
fratura dos corpos de prova foi analisada morfologicamente por meio de microscopia
eletronica por varredura a fim de inferir possiveis relacoes com os resultados de
propriedades mecanicas apresentados.

As principais concluses que este trabalho elencou sao:

e Conforme esperado, a infiltracao foi a principal influéncia sobre a resisténcia

mecanica e porosidade aparente, com um porcentual de contribuicao de 62,09%
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e 77,24%, respectivamente.

Os fatores adigao de fibras, direcao de flexao e infiltracao foram os que, indi-

vidualmente, mostraram ser significativos para tensao de ruptura.

A porosidade aparente foi influenciada, individualmente, por cada um dos

quatro fatores.

Infiltrar reduz drasticamente a porosidade aparente. Por outro lado, adicio-
nar fibras ao poé de gesso aumenta em 4% a média da porosidade aparente.
A direcao de comprimento em Y e a direcao de flexdo na wvertical também

contribuem para maior porosidade.

A interacao da adicao de fibras com a infiltracao evidenciou que pecas com
fibras sem infiltragao perdem resisténcia mecéanica, mas quando infiltradas héa

um ganho de resisténcia.

A interacao do fator direcao de flexdo com adicao de fibras sobre a porosidade
aparente indica que a fibra nao influencia apenas na camada onde foi deposi-
tada e sim nas camadas adjacentes devido seu diametro ser em alguns casos

maior do que a espessura de camada.

A interacao dos fatores adicao de fibras com direcao de comprimento mostrou
que para pecas fabricadas em Y com fibras ha um aumento de 60% da tensao
de ruptura, indicando um provavel alinhamento das fibras durante a deposicao

sobre a plataforma.

Os ensaios de DRX mostraram pouca formagao da fase de gesso dihidrato,
indicando falta de aglutinante e/ou interrup¢ao da reacdo de hidratacdo do

gesso, contribuindo para a elevada porosidade das pecas verdes.

A anélise termogravimétrica identificou uma perda de massa maior para as
pegas que foram infiltradas e uma perda de massa levemente maior (2,14%)
para a pecga com fibra sem resina quando comparada a amostra sem fibra e

sem resina.

Para as pecas infiltradas, adicionar 1,5% de fibra de sisal ao p6 de gesso e
fabricar a peca na vertical contribuem positivamente para a resisténcia meca-
nica ao ensaio de flexao, assim como para o aumento da porosidade aparente.
O fator direcao de comprimento nao influencia a resisténcia mecanica de pecas

infiltradas mas afeta na porosidade.

Para as pecas que nao necessitam de infiltracao, para se ter uma melhor re-

sisténcia mecanica nao se deve adicionar fibras e fabricar em X, e para ter
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uma porosidade aparente menor, além de manter estes niveis, recomenda-se

fabricar na horizontal.

e O Experimento 8, com niveis +1 (com fibras, fabricado em Y, na Vertical e
infiltrado), foi o que obteve melhor resisténcia mecanica e maior porosidade
entre o grupo de pecas infiltradas. Portanto, uma aplicacao indicada seria
para moldes de fundicao onde o molde possuiria resisténcia e porosidade para

o escape dos gases de fundicao.

e Por meio da correlagao de variaveis de saida, conclui-se que a porosidade na
peca verde prejudica a resisténcia mecanica. Porém ela é benéfica para o pos-
processo de infiltracao, pois maior quantidade de infiltrante preenche o corpo

de prova garantindo maior resisténcia.

e A causa da porosidade causada pelas fibras foi explicada por meio das ima-
gens de MEV onde foi visto poros ao lado das fibras, e com isso foi levantada a
hipotese que a natureza hidrofilica da fibra fez com ocorresse menos formacao
de gesso dihidrato ao seu redor. Outra explicacao é de que as fibras afeta-
ram a compactagao do pé durante a deposicao, criando vazios que geraram a

porosidade nas pecas.

e O aumento da porosidade aparente para o nivel vertical foi explicada pelo
maior nimero de camadas que sao feitas e com isso mais regioes entre camadas
que podem ter mais poros. A causa das pecas fabricadas em Y terem maior
porosidade foi atribuida a imprecisao dos passes do cabecote na direcao x,

provocando uma superficie mais irregular e com mais poros na direcao y.

7.1 Perspectivas de Trabalhos Futuros

Tendo em vista que o tema da manufatura aditiva ganhou grande relevancia
nos ultimos anos e que o processo por jato de aglutinante tem grande potencial de
aplicagao para diversas areas, novos estudos devem ser feitos a fim de aumentar
o nivel de qualidade do processo de fabricacdo e entender os fenomenos fisicos e
quimicos envolvidos, e com isto, aumentar o campo de aplicacoes. Portanto, outros
estudos poderao, a partir dos resultados e hip6teses que foram aqui levantados,
testar outra(s) ou a mesma fibra com outro(s) ou o mesmo tipo(s) de material(ais)
e efetuar a comparacao dos resultados para que as hipoteses sejam refutadas ou

corroboradas. Logo, seguem sugestoes para futuros estudos:

1. Avaliar outras propriedades mecanicas como: qualidade superficial e dimensi-

onal, resisténcia a compressao e tenacidade a fratura.
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Realizar estudos que comparem a utilizagao de moldes de fundicao com e sem
fibras e/ou com e sem infiltragdo para fabricacdo de pecas de metais nao-

ferrosos.

Investigar a relacao do diametro da fibra com as propriedades mecanicas e com

o desempenho do processo de impressao.

Avaliar a fisica do comportamento do pdés-processo de infiltracao em funcao da

porosidade da peca verde.

Replicar este estudo com outros tipos de fibras e porcentuais volumétricos,
podendo ser vegetais como a juta, malva ou curaud, ou sintéticas, como fibras

de carbono e vidro.

Utilizar materiais de matriz com aplicagoes mais nobres do que o gesso, como

a hidroxiapatita ou residuos de mineracao, para testes com adi¢ao de fibras.

102



Referéncias Bibliograficas

[1] HULL, C. W. “Apparatus for production of three-dimensional objects by stere-
olithography”. 1986. US4575330A.

[2] SACHS, E., CIMA, M., CORNIE, J. “Three-Dimensional Printing: Rapid Too-
ling and Prototypes Directly from a CAD Model”, CIRP Annals - Manu-
facturing Technology, v. 39, n. 1, pp. 201 — 204, 1990.

[3] ASTM F2792-12a.  Standard Terminology for Additive Manufacturing Te-
chnologies, (Withdrawn 2015). Standard, ASTM International, West
Conshohocken, PA, 2012.

[4] DING, Y., LAN, H., HONG, J., et al. “An integrated manufacturing system
for rapid tooling based on rapid prototyping”, Robotics and Computer-
Integrated Manufacturing, v. 20, n. 4, pp. 281 — 288, 2004.

[5] JARDINI, A. L., LAROSA, M. A., BERNARDES, L. F., et al. “Application
of Direct Metal Laser Sintering in Titanium Alloy for Cranioplasty”, 6°

Congresso Brasileiro de Engenharia de Fabricag¢ao, 2011.

[6] TARAFDER, S., BOSE, S. “Polycaprolactone-Coated 3D Printed Tricalcium
Phosphate Scaffolds for Bone Tissue Engineering: In Vitro Alendronate
Release Behavior and Local Delivery Effect on In Vivo Osteogenesis”, ACS
Applied Materials and Interfaces, v. 6, n. 13, pp. 9955 — 9965, 2014.

[7] “Scopus”. Disponivel em: <https://www.scopus.com/home.uri>.

[8] SACHS, E., CIMA, M., CORNIE, J., et al. “Three-Dimensional Printing: The
Physics and Implications of Additive Manufacturing”, CIRP Annals, v. 42,
n. 1, pp. 257 — 260, 1993.

[9] BUTSCHER, A., BOHNER, M., HOFMANN, S., et al. “Structural and material
approaches to bone tissue engineering in powder-based three-dimensional
printing”, Acta Biomaterialia, v. 7, n. 3, pp. 907 — 920, 2011.

103


https://www.scopus.com/home.uri

[10]

[11]

[12]

[13]

[14]

[15]

[16]

[17]

18]

[19]

FRKETIC, J., DICKENS, T., RAMAKRISHNAN, S. “Automated manufactu-
ring and processing of fiber-reinforced polymer composites: An additive
review of contemporary and modern techniques for advanced materials

manufacturing”, Additive Manufacturing, v. 14, pp. 69 — 86, 2017.

VAEZI, M., CHUA, C. K. “Effects of layer thickness and binder saturation
level parameters on 3D printing process”, The International Journal of
Advanced Manufacturing Technology, v. 53, n. 1, pp. 275-284, 2011.

MOSTAFAEI A., STEVENS, E. L., HUGHES, E. T., et al. “Powder bed
binder jet printed alloy 625: Densification, microstructure and mechanical
properties”, Materials and Design, v. 108, pp. 126 — 135, 2016.

MOSTAFAEI A., BEHNAMIAN, Y., KRIMER, Y. L., et al. “Effect of solu-
tionizing and aging on the microstructure and mechanical properties of
powder bed binder jet printed nickel-based superalloy 6257, Materials and
Design, v. 111, pp. 482 — 491, 2016.

MYERS, K., JUHASZ, M., CORTES, P., et al. “Mechanical modeling based on
numerical homogenization of an Al203/Al composite manufactured via
binder jet printing”, Computational Materials Science, v. 108, Part A,
pp. 128 — 135, 2015.

CHRIST, S., SCHNABEL, M., VORNDRAN, E., et al. “Fiber reinforcement
during 3D printing”, Materials Letters, v. 139, pp. 165 — 168, 2015.

ASADI-EYDIVAND, M., SOLATI-HASHJIN, M., FARZAD, A., et al. “Effect
of technical parameters on porous structure and strength of 3D printed
calcium sulfate prototypes”’, Robotics and Computer-Integrated Manufac-
turing, v. 37, pp. 57 — 67, 2016.

COX, S. C., THORNBY, J. A., GIBBONS, G. J., et al. “3D printing of po-
rous hydroxyapatite scaffolds intended for use in bone tissue engineering
applications”, Materials Science and Engineering, v. 47, pp. 237 — 247,
2015.

HOFSTATTER, T., PEDERSEN, D. B., TOSELLO, G., et al. “State-of-the-
art of fiber-reinforcedpolymers in additive manufacturing technologies”,
Journal of Reinforced Plastics and Composites, v. 36, n. 15, pp. 1061 —
1073, 2017.

EYERS, D. R., POTTER, A. T. “Industrial Additive Manufacturing: A manu-
facturing systems perspective”, Computers in Industry, v. 92-93, pp. 208
- 218, 2017.

104



20]

[21]

22]

23]

[24]

[25]

[26]

27]

28]

[29]

UHLAND, S. A., HOLMAN, R. K., MORISSETTE, S., et al. “Strength of
Green Ceramics with Low Binder Content”, Journal of the American Ce-
ramic Society, v. 84, n. 12, pp. 2809-2818, 2001.

HOLMAN, R. K., CIMA, M. J., UHLAND, S. A., et al. “Spreading and Infiltra-
tion of Inkjet-Printed Polymer Solution Droplets on a Porous Substrate”,
Journal of Colloid and Interface Science, v. 249, n. 2, pp. 432 — 440, 2002.

LU, K., HISER, M., WU, W. “Effect of particle size on three dimensional
printed mesh structures”, Powder Technology, v. 192, n. 2, pp. 178 — 183,
2009.

UTELA, B., STORTI, D., ANDERSON, R., et al. “A review of process de-
velopment steps for new material systems in three dimensional printing
(3DP)”, Journal of Manufacturing Processes, v. 10, n. 2, pp. 96 — 104,
2008.

DE CAMPOS, M. M. Andlise da FEscoabilidade de Pds. Tese de Mestrado,
Universidade Federal de Sao Carlos, 2012.

DECKERS, J., VLEUGELS, J., KRUTH, J. P. “Additive Manufacturing of
Ceramics: A Review”, Journal of Biomedical Materials Research, v. 5,
n. 4, pp. 245 — 260, 2014.

BUTSCHER, A., BOHNER, M., ROTH, C., et al. “Printability of calcium
phosphate powders for three-dimensional printing of tissue engineering
scaffolds”, Acta Biomaterialia, v. 8, n. 1, pp. 373 — 385, 2012.

KHALYFA, A., VOGT, S., WEISSER, J., et al. “Development of a new calcium
phosphate powder-binder system for the 3D printing of patient specific
implants”, Journal of Materials Science: Materials in Medicine, v. 18,
n. 5, pp. 909-916, 2007.

GONZALEZ, J., MIRELES, J., LIN, Y., et al. “Characterization of ceramic
components fabricated using binder jetting additive manufacturing tech-
nology”, Ceramics International, v. 42, n. 9, pp. 10559 — 10564, 2016.

SNELLING, D. A., WILLTAMS, C. B., SUCHICITAL, C. T. A., et al. “Binder
jetting advanced ceramics for metal-ceramic composite structures”, The
International Journal of Advanced Manufacturing Technology, pp. 1-15,
2017.

105



130]

31]

[32]

33]

[34]

[35]

[36]

37]

38

[39]

GAYTAN, S., CADENA, M., KARIM, H., et al. “Fabrication of barium ti-
tanate by binder jetting additive manufacturing technology”, Ceramics
International, v. 41, n. 5, Part A, pp. 6610 — 6619, 2015.

CZYZEWSKI, J., BURZYNSKI, P., GAWEL, K., et al. “Rapid prototyping of
electrically conductive components using 3D printing technology”, Journal
of Materials Processing Technology, v. 209, n. 12-13, pp. 5281 — 5285,
2009.

ZHOU, Z., BUCHANAN, F., MITCHELL, C., et al. “Printability of calcium
phosphate: Calcium sulfate powders for the application of tissue engine-
ered bone scaffolds using the 3D printing technique”, Materials Science
and Engineering: C, v. 38, pp. 1 — 10, 2014.

SHAKOR, P., SANJAYAN, J., NAZARI, A., et al. “Modified 3D printed powder
to cement-based material and mechanical properties of cement scaffold
used in 3D printing”, Construction and Building Materials, v. 138, pp. 398
- 409, 2017.

COELHO, A. W. F. “Estudo do Processo e da Qualidade de Pecas Fabrica-
das por Estereolitografia”. Projeto de Graduacao - Dep. Eng. Mecanica -
Universidade Federal do Rio de Janeiro, 2016.

ZTAEE, M., TRIDAS, E. M., CRANE, N. B. “Binder-Jet Printing of Fine
Stainless Steel Powder with Varied Final Density”, JOM, v. 69, n. 3,
pp- 592-596, 2017.

HUANG, G. L., ZHOU, S. G., YUAN, T. “Development of a Wideband
and High-Efficiency Waveguide-Based Compact Antenna Radiator With
Binder-Jetting Technique”, IEEE Transactions on Components, Packa-
ging and Manufacturing Technology, v. 7, n. 2, pp. 254-260, Feb 2017.

NANDWANA, P., ELLIOTT, A. M., SIDDEL, D., et al. “Powder bed binder
jet 3D printing of Inconel 718: Densification, microstructural evolution
and challenges”, Current Opinion in Solid State and Materials Science,
pp- —, 2017.

PARANTHAMAN, M. P., SHAFER, C. S., ELLIOTT, A. M., et al. “Bin-
der Jetting: A Novel NdFeB Bonded Magnet Fabrication Process”, JOM,
v. 68, n. 7, pp. 1978-1982, 2016.

BAIL Y., WILLIAMS, C. B. “An exploration of binder jetting of copper”, Rapid
Prototyping Journal, v. 21, n. 2, pp. 177185, 2015.

106



[40] GIORDANO, R. A., WU, B., BORLAND, S. W, et al. “Mechanical proper-
ties of dense polylactic acid structures fabricated by three dimensional

printing.” Journal of Biomaterials Science, v. 8(1), pp. 63 — 75, 1996.

[41] LAM, C., MO, X., TEOH, S., et al. “Scaffold development using 3D prin-
ting with a starch-based polymer”, Materials Science and Engineering:
C, v. 20, n. 1-2, pp. 49 — 56, 2002. ISSN: 0928-4931.

[42] SUWANPRATEEB, J., CHUMNANKLANG, R. J. “Three-dimensional prin-
ting of porous polyethylene structure using water-based binders.” Journal
of Biomedical Materials Research, v. 78B(1), pp. 138 — 145, 2006.

[43] TAY, B. Y., ZHANG, S. X., MYINT, M. H., et al. “Processing of polycapro-
lactone porous structure for scaffold development”, Journal of Materials
Processing Technology, v. 182(1-3), pp. 117 — 121, 2007.

[44] RUMPF, H. The Strength of Granules and Agglomerates: International Sym-

posium on Agglomeration. Interscience, 1976.

[45] VORNDRAN, E., KLARNER, M., KLAMMERT, U., et al. “3D Powder Prin-
ting of B-Tricalcium Phosphate Ceramics Using Different Strategies”, Ad-
vanced Engineering Materials, v. 10, n. 12, pp. B67-B71, 2008.

[46] DO, T., KWON, P., SHIN, C. S. “Process Development Toward Full-Density
Stainless Steel Parts with Binder Jetting Printing”, International Journal
of Machine Tools and Manufacture, 2017.

[47] GROOVER, M. P. Ciencia e Engenharia de Materiais: Uma Introducao. Wiley,
2010.

[48] WANG, Y., ZHAO, Y. F. “Investigation of Sintering Shrinkage in Binder Jetting
Additive Manufacturing Process”, Procedia Manufacturing, v. 10, pp. 779
— 790, 2017.

[49] DIKICI, B. A., DIKICI, S., KARAMAN, O., et al. “The effect of zinc oxide
doping on mechanical and biological porperties of 3D printed calcium
sulfate based scaffolds”, Biocybernetics and Biomedical Engineering, v. 37,
pp. 733-741, 2017.

[50] SUWANPRATEEB, U., THAMMARAKCHAROEN, F., WASOONTARA-
RAT, K., et al. “Influence of printing parameters on the transformation
efficiency of 3D-printed plaster of paris to hydroxyapatite and its proper-
ties”, Rapid Prototyping Journal, v. 18, n. 6, pp. 490 — 499, 2012.

107



[51]

[52]

[53]

[54]

[55]

[56]

[57]

[58]

[59]

[60]

(61

62]

ROCHA, C. C. “Fabricacao de um Protétipo de Aerogerador de Savonius por
Impressao 3D”. Projeto de Graduacao - Dep. Eng. Mecanica - Universi-
dade Federal do Rio de Janeiro, 2017.

KRENCHEL, H. Fibre reinforcement: theoretical and practical investigations
of the elasticity and strength of fibre-reinforced materials. Copenhagen:
Akademisk Forlag, 1964.

CUNHA, P. W. S. FEstudo sobre as Potencialidades de Compdsitos a Base de
Gesso e Fibras de Coco Seco para a Aplicagcao na Construgao Civil. Tese
de Doutorado, Universidade Federal do Rio Grande do Norte, 2012.

AGOPYAN, V. Materiais reforcados com fibras para a construcdao civil nos
paises em desenvolvimento: o uso de fibras vegetais. Tese de Mestrado,
Universidade de Sao Paulo, 1991.

JUNIOR, J. D. M. Materiais Compdsitos a base de gesso contendo EVA (etileno
acetato de vinila) e vermiculita: otimizacao de misturas e propriedades

termomecdnicas. Tese de Mestrado, Universidade de Sao Paulo, 2006.

DE MAGALHAES, A. C. T. V. Estudo de fibras vegetais, mucilagem de cacto
e gesso em componentes construtivos. Tese de Mestrado, Universidade de
Brasilia, 2009.

BRANDAO, C. P. Compdsito com matriz de gesso e reforco de manta de sisal.
Tese de Mestrado, Universidade Federal da Bahia, 2017.

OLIVEIRA, L. R. C. Propriedades Mecdnicas, fisicas e quimicas de compdsitos
cimenticios reforcados com fibras longas de juta e de malva. Tese de
Mestrado, Universidade Federal do Amazonas, 2013.

KANNO, W. M. Propriedades Mecinicas do Gesso de Alto Desempenho. Tese
de Mestrado, Universidade de Sao Paulo, 2009.

“Fibrenamics”. Disponivel em: <https://www.web.fibrenamics.com/pt/

conhecimento/as-fibras/fibras-naturais/>.

DE MILITO, J. A. Avaliacao do Comportamento de Pastas de Gesso com
Cimento Portland e Silica Ativa para Revestimento. Tese de Mestrado,
Universidade Estadual de Campinas, 2001.

BARBOSA, A. A, FERRAZ, A. V., SANTOS, G. A. “Caracterizacao qui-
mica, mecanica e morfologica do gesso beta obtido do po6lo do Araripe”,
Cerdmica, v. 60, pp. 501 — 508, 2014.

108


https://www.web.fibrenamics.com/pt/conhecimento/as-fibras/fibras-naturais/
https://www.web.fibrenamics.com/pt/conhecimento/as-fibras/fibras-naturais/

63

[64]

[65]

|66]

67]

68

[69]

[70]

[71]
72|
73]

[74]

[75]

[76]

PINHO, R. D. Awaliacao das Propriedades Mecinicas dos Pré-moldados de
Gesso Alterados Microestruturalmente e Estudo das Causas do Amarela-
mento Pds-pintura. Tese de Mestrado, Universidade Federal de Pernam-
buco, 2003.

DE MELO, R. A. D. P. Estudo do Efeito de Aditivos nas Propriedades do Gesso
Alfa Produzido em Meio Aquoso. Tese de Mestrado, Universidade Federal
de Pernambuco, 2013.

DE SOUZA, R. F. Obtencao e caracterizacao de um compdsito a base de rejeito
de gesso e chamote de telha para obtencao de filtros ceramicos. Tese de
Mestrado, Universidade Federal do Rio Grande do Norte, 2014.

JUNIOR, J. D. M. Fibras de Sisal: FEstudo de Propriedades e Modificagoes
Quimicas Visando a Aplicacio em Compdsitos de Matriz Fendlica. Tese
de Mestrado, Universidade de Sao Paulo, 2006.

MARTINS, R. L. Desenvolvimento de Compdsitos Reforcados por Fibras Natu-
rais Para Aplicagoes Estruturais. Tese de Mestrado, Universidade Federal
do Rio de Janeiro, 2012.

PARANDOUSH, P., LIN, D. “A review on additive manufacturing of polymer-
fiber composites”, Composite Structures, v. 182, pp. 36 — 53, 2017.

MATSUZAKI, R., UEDA, M., NAMIKI, M., et al. “Three-dimensional prin-
ting of continuous-fiber composites by in-nozzle impregnation”, Scientific
Reports, v. 6, n. 23058, 2016.

HAMBACH, M., VOLKMER, D. “Properties of 3D-printed fiber-reinforced
Portland cement paste”, Cement and Concrete Composites, v. 79, pp. 62
- 70, 2017.

3DSYSTEMS. User Guide: Projet z60 Series 3D Printers. Relatorio técnico, .
3DSYSTEMS. Safety Data Sheet: VisiJet®) PXL Core. Relatorio técnico, .
3DSYSTEMS. Safety Data Sheet: VisiJet®) PXL. Relatorio técnico, .

Disponivel  em: <http://chemicalland21.com/lifescience/agro/
2-PYRROLIDONE.htm>>.

TEKBOND. Ficha Téncnica TEKBOND 791. Relatorio técnico.

MONTGOMERY, D. C. Design and Analysis of Experiments. John Wiley and
Sons, 2001.

109


http://chemicalland21.com/lifescience/agro/2-PYRROLIDONE.htm
http://chemicalland21.com/lifescience/agro/2-PYRROLIDONE.htm

7]

78]

[79]

[80]

[81]

82]

83]

[84]

85]

[86]

SEGAL, L., CREELY, J. J., MARTIN, J. R., et al. “An Empirical Method
for Estimating the Degree of Crystallinity of Native Cellulose Using the
X-Ray Diffractometer”, Teztile Research Journal, v. 29, pp. 786 — 794,
1959.

ASTM E2550-17. Standard Test Method for Thermal Stability by Thermogra-
vimetry. Standard, ASTM International, West Conshohocken, PA, 2017.

ASTM C1161-13. Standard Test Method for Flexural Strength of Advanced
Ceramics at Ambient Temperature. Standard, ASTM International, West
Conshohocken, PA, 2013.

ASADI-EYDIVAND, M., SOLATI-HASHJIN, M., SEYEDEH SARA SHA-
FIEI, S. M., et al. “Structure, Properties, and In Vitro Behavior of Heat-
Treated Calcium Sulfate Scaffolds Fabricated by 3D Printing”, PLoS ONE,
v. 11, n. 3, pp. 1-29, 2016.

FARZADI, A., WARAN, V., SOLATI-HASHJIN, M., et al. “Effect of Layer
Printing Delay on Mechanical Properties and Dimensional Accuracy of
3D Printed Porous Prototypes in Bone Tissue Engineerting”, Ceramics
International, v. 41, pp. 8320-8330, 2015.

ZHOU, Z., MITCHELL, C. A., BUCHANAN, F. J., et al. “Effects of Heat
Treatment on the Mechanical and Degradation Properties of 3D-Printed
Calcium-Sulphate-Based Scaffolds”, ISRN Biomaterials, v. 2013, pp. 1-10,
2013.

STRYDOM, C., HUDSON-LAMB, D., POTGIETER, J., et al. “The ther-
mal dehydration of synthetic gypsum”, Thermochimica Acta, v. 269-270,
pp- 631 — 638, 1995.

FARZADI, A., SOLATI-HASHJIN, M., ASADI-EYDIVAND, M., et al. “Effect
of Layer Thickness and Printing Orientation on Mechanical Properties
and Dimensional Accuracy of 3D Printed Porous Samples for Bone Tissue
Engineering”, PLoS ONE, v. 9, 2014.

HAN, M. G., KIM, S., LIU, S. X. “Synthesis and degradation behavior of
poly(ethyl cyanoacrylate)”, Polymer Degradation and Stability, v. 93, n. 7,
pp. 1243 — 1251, 2008.

NEIRA, D. S. M. Fibras de Sisal (Agave Sisalana) como isolante térmico de
tubulagoes. Tese de Mestrado, Universidade Federal do Rio Grande do
Norte, 2005.

110



[87] PINHEIRO, J.I1. D., DA CUNHA, S. B.,, CARVAJAL, S. S. R., et al. Estatistica
Basica: A Arte de Trabalhar com Dados. Elsevier, 2009.

111



Apéndice A

Dados Obtidos do Ensailo de Flexao e
de Porosidade Aparente

Serao apresentados neste Apéndice as médias obtidas para cada experimento
relativo a tensao de ruptura obtido no ensaio de flexao e também as médias dos ex-
perimentos de porosidade aparente, junto a elas os desvios-padrao serao mostrados.
Os valores obtidos para cada teste serao colocados logo apoés a tabela das médias

para que o leitor possa averiguar.
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A.1 Tabela com a média dos valores de tensao de

ruptura (c,) para os Experimentos

Experi- Adicao de Direcao de Diregao de Média Desvio-
mentos Fibra Infiltracao Comprimento  Flexao o, (MPa) Padrao
1A Com (+1) Sem (-1) X (-1) Vertical (+1) 1,701 0,145

2A° Com (+1) Com (+1) X (-1) Vertical (+1) 16,965 2,643

3A° Com (+1) Sem (-1) X (-1) Horizontal (-1) 1,805 0,209

4A Com (+1) Com (+1) X (-1) Horizontal (-1) 16,342 2,643

5A Com (+1) Sem (-1) Y (+1) Horizontal (-1) 1,644 0,122

6A Com (+1) Com (+1) Y (+1) Horizontal (-1) 17,037 2,912

7A Com (+1) Sem (-1) Y (+1) Vertical (41) 1,199 0,225

8A Com (+1) Com (+1) Y (+1) Vertical (+1) 27,028 8,168

9A Sem (-1)  Sem (-1) X (-1) Vertical (+1) 2,938 0,228
10A Sem (-1)  Com (+1) X (-1) Vertical (41) 17,974 1,498
11A Sem (-1)  Sem (-1) X (-1) Horizontal (-1) 2915 0,228
12A° Sem (-1)  Com (+1) X (-1) Horizontal (-1) 13,113 2,396
13A° Sem (-1)  Sem (-1) Y (+1) Horizontal (-1) 1,584 0,200
14A  Sem (-1)  Com (+1) Y (+1) Horizontal (-1) 11,617 1,277
15A Sem (-1)  Sem (-1) Y (+1) Vertical (+1) 1,719 0,478
16A Sem (-1) Com (+1) Y (+1)  Vertical (+1) 16,534 1,006
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A.2 Tabela com os valores obtidos para tensao de

ruptura (o,) dos corpos de prova fabricados

Adicdo de Fibra Infiltragdo Dire¢do de Comprimento Direg¢ado de Flexao Tensdo de Ruptura

Com (+1) Sem (-1) X (-1) Vertical (+1) 1,67
Com (+1) Sem (-1) X (-1) Vertical (+1) 1,53
Com (+1) Sem (-1) X (-1) Vertical (+1) 1,72
Com (+1) Sem (-1) X (-1) Vertical (+1) 1,88
Com (+1) Com (+1) X (-1) Vertical (+1) 15,86
Com (+1) Com (+1) X (-1) Vertical (+1) 18,42
Com (+1) Com (+1) X (-1) Vertical (+1) 17,17
Com (+1) Com (+1) X (-1) Vertical (+1) 16,41
Com (+1) Sem (-1) X (-1) Horizontal (-1) 1,71
Com (+1) Sem (-1) X (-1) Horizontal (-1) 1,64
Com (+1) Sem (-1) X (-1) Horizontal (-1) 1,77
Com (+1) Sem (-1) X (-1) Horizontal (-1) 2,11
Com (+1) Com (+1) X (-1) Horizontal (-1) 16,92
Com (+1) Com (+1) X (-1) Horizontal (-1) 15,92
Com (+1) Com (+1) X (-1) Horizontal (-1) 19,46
Com (+1) Com (+1) X (-1) Horizontal (-1) 16,07
Com (+1) Sem (-1) Y (+1) Horizontal (-1) 1,74
Com (+1) Sem (-1) Y (+1) Horizontal (-1) 1,65
Com (+1) Sem (-1) Y (+1) Horizontal (-1) 1,71
Com (+1) Sem (-1) Y (+1) Horizontal (-1) 1,47
Com (+1) Com (+1) Y (+1) Horizontal (-1) 21,3
Com (+1) Com (+1) Y (+1) Horizontal (-1) 16,49
Com (+1) Com (+1) Y (+1) Horizontal (-1) 15,37
Com (+1) Com (+1) Y (+1) Horizontal (-1) 14,98
Com (+1) Sem (-1) Y (+1) Vertical (+1) 1,02
Com (+1) Sem (-1) Y (+1) Vertical (+1) 1,46
Com (+1) Sem (-1) Y (+1) Vertical (+1) 0,97
Com (+1) Sem (-1) Y (+1) Vertical (+1) 0,85
Com (+1) Com (+1) Y (+1) Vertical (+1) 19,7
Com (+1) Com (+1) Y (+1) Vertical (+1) 38,73
Com (+1) Com (+1) Y (+1) Vertical (+1) 23,87
Com (+1) Com (+1) Y (+1) Vertical (+1) 39,36
Com (+1) Sem (-1) Y (+1) Vertical (+1) 1,38
Com (+1) Sem (-1) Y (+1) Vertical (+1) 1,35
Com (+1) Sem (-1) Y (+1) Vertical (+1) 1,22
Com (+1) Sem (-1) Y (+1) Vertical (+1) 1,35
Com (+1) Com (+1) Y (+1) Vertical (+1) 20,04
Com (+1) Com (+1) Y (+1) Vertical (+1) 26,71
Com (+1) Com (+1) Y (+1) Vertical (+1) 19,12
Com (+1) Com (+1) Y (+1) Vertical (+1) 28,7
Sem (-1) Sem (-1) X (-1) Vertical (+1) 2,78
Sem (-1) Sem (-1) X (-1) Vertical (+1) 2,87
Sem (-1) Sem (-1) X (-1) Vertical (+1) 3,28
Sem (-1) Sem (-1) X (-1) Vertical (+1) 2,83
Sem (-1) Com (+1) X (-1) Vertical (+1) 19,74
Sem (-1) Com (+1) X (-1) Vertical (+1) 18,61
Sem (-1) Com (+1) X (-1) Vertical (+1) 16,37
Sem (-1) Com (+1) X (-1) Vertical (+1) 17,18
Sem (-1) Sem (-1) X (-1) Horizontal (-1) 3,18
Sem (-1) Sem (-1) X (-1) Horizontal (-1) 2,66
Sem (-1) Sem (-1) X (-1) Horizontal (-1) 2,96
Sem (-1) Sem (-1) X (-1) Horizontal (-1) 2,86
Sem (-1) Com (+1) X (-1) Horizontal (-1) 12,96
Sem (-1) Com (+1) X (-1) Horizontal (-1) 14,28
Sem (-1) Com (+1) X (-1) Horizontal (-1) 9,84
Sem (-1) Com (+1) X (-1) Horizontal (-1) 15,38
Sem (-1) Sem (-1) Y (+1) Horizontal (-1) 1,72
Sem (-1) Sem (-1) Y (+1) Horizontal (-1) 1,29
Sem (-1) Sem (-1) Y (+1) Horizontal (-1) 1,7
Sem (-1) Sem (-1) Y (+1) Horizontal (-1) 1,63
Sem (-1) Com (+1) Y (+1) Horizontal (-1) 11,31
Sem (-1) Com (+1) Y (+1) Horizontal (-1) 10,94
Sem (-1) Com (+1) Y (+1) Horizontal (-1) 13,5
Sem (-1) Com (+1) Y (+1) Horizontal (-1) 10,71
Sem (-1) Sem (-1) Y (+1) Vertical (+1) 1,35
Sem (-1) Sem (-1) Y (+1) Vertical (+1) 1,76
Sem (-1) Sem (-1) Y (+1) Vertical (+1) 2,38
Sem (-1) Sem (-1) Y (+1) Vertical (+1) 1,38
Sem (-1) Com (+1) Y (+1) Vertical (+1) 16,99
Sem (-1) Com (+1) Y (+1) Vertical (+1) 17,64
Sem (-1) Com (+1) Y (+1) Vertical (+1) 16,2
Sem (-1) Com (+1) Y (+1) Vertical (+1) 15,31
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A.3 Tabela com a média dos valores de porosidade

aparente (F,) para os Experimentos

Experi- Adicao de Direcao de Direcao de Média Desvio-
mentos  Fibra Infiltracao Comprimento  Flexao (%) Padrao
1B Com (+1) Sem (-1) X (-1) Vertical (+1) 38,35 1,26
2B Com (+1) Com (+1) X (-1) Vertical (+1) 8,72 0,98
3B Com (+1) Sem (-1) X (-1) Horizontal (-1) 32,06 2,06
4B Com (+1) Com (+1) X (-1) Horizontal (-1) 6,80 3,20
5B Com (+1) Sem (-1) Y (+1) Horizontal (-1) 36,06 2,05
6B Com (+1) Com (+1) Y (+1) Horizontal (-1) 7,11 2,27
7B Com (+1) Sem (-1) Y (+1) Vertical (+1) 58,07 7,13
8B Com (+1) Com (+1) Y (+1) Vertical (+1) 24,14 4,04
9B Sem (-1)  Sem (-1) X (-1) Vertical (+1) 33,24 1,47
10B  Sem (-1)  Com (+1) X (-1) Vertical (+1) 6,17 0,83
11B Sem (-1)  Sem (-1) X (-1) Horizontal (-1) 28,80 1,95
12B Sem (-1)  Com (+1) X (-1) Horizontal (-1) 3,12 0,76
13B Sem (-1)  Sem (-1) Y (+1) Horizontal (-1) 33,27 1,47
14B Sem (-1)  Com (+1) Y (+1) Horizontal (-1) 3,27 0,46
15B Sem (-1)  Sem (-1) Y (+1) Vertical (+1) 34,36 3,60
16B  Sem (-1)  Com (+1) Y (+1) Vertical (+1) 4,61 0,64
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A.4 Tabela com os valores obtidos para porosidade

aparente (F,) dos corpos de prova fabricados

Adicdo de Fibra Infiltragiao Dire¢do de Comprimento Direg¢ado de Flexao Porosidade Aparente
Com (+1) Sem (-1) X (-1) Vertical (+1) 39,21
Com (+1) Sem (-1) X (-1) Vertical (+1) 37,29
Com (+1) Sem (-1) X (-1) Vertical (+1) 39,66
Com (+1) Sem (-1) X (-1) Vertical (+1) 37,26
Com (+1) Com (+1) X (-1) Vertical (+1) 8,65
Com (+1) Com (+1) X (-1) Vertical (+1) 10,05
Com (+1) Com (+1) X (-1) Vertical (+1) 7,76
Com (+1) Com (+1) X (-1) Vertical (+1) 8,29
Com (+1) Sem (-1) X (-1) Horizontal (-1) 34,46
Com (+1) Sem (-1) X (-1) Horizontal (-1) 29,68
Com (+1) Sem (-1) X (-1) Horizontal (-1) 32,81
Com (+1) Sem (-1) X (-1) Horizontal (-1) 31,18
Com (+1) Com (+1) X (-1) Horizontal (-1) 4,61
Com (+1) Com (+1) X (-1) Horizontal (-1) 3,55
Com (+1) Com (+1) X (-1) Horizontal (-1) 10,45
Com (+1) Com (+1) X (-1) Horizontal (-1) 8,27
Com (+1) Sem (-1) Y (+1) Horizontal (-1) 36,72
Com (+1) Sem (-1) Y (+1) Horizontal (-1) 36,64
Com (+1) Sem (-1) Y (+1) Horizontal (-1) 37,73
Com (+1) Sem (-1) Y (+1) Horizontal (-1) 33,06
Com (+1) Com (+1) Y (+1) Horizontal (-1) 4,77
Com (+1) Com (+1) Y (+1) Horizontal (-1) 7,67
Com (+1) Com (+1) Y (+1) Horizontal (-1) 9,98
Com (+1) Com (+1) Y (+1) Horizontal (-1) 5,94
Com (+1) Sem (-1) Y (+1) Vertical (41) 64,50
Com (+1) Sem (-1) Y (+1) Vertical (+1) 62,02
Com (+1) Sem (-1) Y (+1) Vertical (41) 56,96
Com (+1) Sem (-1) Y (+1) Vertical (+1) 48,36
Com (+1) Com (+1) Y (+1) Vertical (+1) 22,65
Com (+1) Com (+1) Y (+1) Vertical (+1) 20,00
Com (+1) Com (+1) Y (+1) Vertical (+1) 29,58
Com (+1) Com (+1) Y (+1) Vertical (+1) 24,09
Sem (-1) Sem (-1) X (-1) Vertical (+1) 34,72
Sem (-1) Sem (-1) X (-1) Vertical (+1) 32,93
Sem (-1) Sem (-1) X (-1) Vertical (+1) 31,34
Sem (-1) Sem (-1) X (-1) Vertical (+1) 33,99
Sem (-1) Com (+1) X (-1) Vertical (+1) 6,90
Sem (-1) Com (+1) X (-1) Vertical (+1) 5,00
Sem (-1) Com (+1) X (-1) Vertical (+1) 6,61
Sem (-1) Com (+1) X (-1) Vertical (+1) 6,15
Sem (-1) Sem (-1) X (-1) Horizontal (-1) 28,73
Sem (-1) Sem (-1) X (-1) Horizontal (-1) 30,37
Sem (-1) Sem (-1) X (-1) Horizontal (-1) 30,04
Sem (-1) Sem (-1) X (-1) Horizontal (-1) 26,08
Sem (-1) Com (+1) X (-1) Horizontal (-1) 3,29
Sem (-1) Com (+1) X (-1) Horizontal (-1) 3,25
Sem (-1) Com (+1) X (-1) Horizontal (-1) 2,08
Sem (-1) Com (+1) X (-1) Horizontal (-1) 3,89
Sem (-1) Sem (-1) Y (+1) Horizontal (-1) 34,50
Sem (-1) Sem (-1) Y (+1) Horizontal (-1) 33,63
Sem (-1) Sem (-1) Y (+1) Horizontal (-1) 31,13
Sem (-1) Sem (-1) Y (+1) Horizontal (-1) 33,78
Sem (-1) Com (+1) Y (+1) Horizontal (-1) 3,16
Sem (-1) Com (+1) Y (+1) Horizontal (-1) 3,31
Sem (-1) Com (+1) Y (+1) Horizontal (-1) 3,86
Sem (-1) Com (+1) Y (+1) Horizontal (-1) 2,74
Sem (-1) Sem (-1) Y (+1) Vertical (+1) 32,79
Sem (-1) Sem (-1) Y (+1) Vertical (+1) 32,08
Sem (-1) Sem (-1) Y (+1) Vertical (+1) 32,89
Sem (-1) Sem (-1) Y (+1) Vertical (+1) 39,75
Sem (-1) Com (+1) Y (+1) Vertical (+1) 3,68
Sem (-1) Com (+1) Y (+1) Vertical (+1) 4,94
Sem (-1) Com (+1) Y (+1) Vertical (+1) 5,13
Sem (-1) Com (+1) Y (+1) Vertical (+1) 4,68
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Apéndice B
Imagens de Microscopia Eletronica

Este Apéndice apresenta as imagens obtidas por meio de microscopia eletrénica
para a superficie de fratura dos corpos de prova testados no ensaio de flexao. As
ampliagoes inciais, de 500x e de 1000x, poderao ser vistos em sequéncia. Pada cada
um destes aumentos, ¢ mostrado a imagem de um corpo de prova relativo a cada

experimento.
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B.1 Pequena ampliacao para a superficie de fratura

dos corpos de prova com fibras.

Com adicao de Fibras

Sem Infiltracao

Com Infiltracao

Vertical

SEM HV: 200KV,
View fleld: 4.15 mm
Date(miay): 11721117

Det: SE
SEMMAG: 50x
WD: 2252 mm

X
Horizontal

VEGAS TESCAN|

COPPEIUFRY

SEM HV: 200KV
View field: 461 mm
Date(midy): 11721117

Det: SE

VEGA3 TESCAN|

SEMMAG: 45x
WD: 218 mm

COPPEIUFRJ

Vertical

SEM HV: 200 kV
View field: 415 mm
Date(midy): 11121117

Det: SE
SEMMAG:50Xx  1mm
WD: 15.31 mm

[

VEGA3 TESCAN

COPPEIUFRJ

Y
Horizontal

SEM HV: 200KV
View fleld: 4.15 mm
Date(mialy): 11721117

Det: SE
SEMMAG: 50x
WD: 23.70 mm

5

Tmm

VEGA3 TESCAN|

COPPEIUFRY
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B.2 Pequena ampliacao para a superficie de fratura

dos corpos de prova sem fibras.

Sem adicdo de Fibras

Sem Infiltracdao Com Infiltracao

Vertical

SEM HV: 200 KV Det: SE i SEM HV: 20.0kV. Det: SE

View field: 415 mm | SEMMAG:50x | 1mm
Date(midy): 11/09/17 | WD: 1159 mm COPPEIUFRJ

VEGA3 TESCAN
View fleld: 4.15mm | SEM MAG: 50 x

Date(midly): 11/09/17  WD: 13.27 mm COPPEIUFRY

X
Horizontal

SEM HV: 200KV Det: SE VEGA3 TESCAN|
Viow field: 415 mm | SEM MAG: 50x
Date(midly): 11/21/17 | WD: 15.06 mm COPPEIUFRJ

Vertical

SEM HV: 200 KV Det: SE L VEGA3 TESCAN| SEM HV: 200 KV Det: SE Ll

View field: 415 mm | SEMMAG:50x | 1mm View field: 415 mm | SEMMAG:50x | 1mm
Date(midly): 1110917 | WD: 14.48 mm COPPEIUFRY Date(midly): 110917 WD: 11.50 mm COPPEIUFRY

VEGA3 TESCAN|

Y
Horizontal

Det: SE
SEMMAG:45x | 1mm
WD: 14,99 mm COPPEIUFRY
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B.3 Ampliacao de 500x para a superficie de fratura

dos corpos de prova com fibras.

Com adicao de Fibras

Sem Infiltracdao Com Infiltracao

Vertical

VEGA3 TESCAN|

SEMHV: 20.0kV. Dat: SE Ly
View field: 415ym | SEM MAG: 500 | 100 pm
Date(midly): 11721117 WD: 22.18 mm COPPEIUFRJ

X
Horizontal

SEMHV: 20.0kV. Dot: SE L VEGA3 TESCAN|
View field: 415 ym | SEM MAG:500x | 100 pm
Date{midly): 11721147 WD: 21.70 mm COPPEIUFRJ

Vertical

SEM HV: 200KV Dat: SE LLL VEGA3 TESCAN|

View field: 415 ym | SEM MAG: 500 | 100 pm
Date(midiy): 1121117 WD: 15.47 mm COPPEIUFRJ

Y
Horizontal

SEMHV: 20.0kV Det: SE L VEGA3 TESCAN|
View field: 445 pm | SEMMAG: 500 | 100y
Date{miary): 1172117 WD: 23.67 mm COPPEIUFR
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B.4 Ampliacao de 500x para a superficie de fratura

dos corpos de prova sem fibras.

Sem adicdo de Fibras

Sem Infiltracao

Com Infiltracao

Vertical

SEM HV: 20,0 kV.
View field: 415 pym
Date(maly): 1170917

Det: SE
‘SEM MAG: 500 x
WD: 11.59 mm

100 ym

EGA3 TESCAN|

View field: 415 ym
Date(midly): 1110917

SEM MAG: 501

COPPEUFRJ WD: 13.27 mr

0x

X
Horizontal

SEM HV: 200KV
View field: 415 pym
Date(midy): 1172117

Det: SE
SEM MAG: 500

WD: 14.97 mm

ULl i

x| 100pm

VEGAS3 TESCAN|

COPPEIUFRY

Vertical

SEM HV: 20,0 kV.
View field: 415 ym
Date(midly): 1170917

Det: SE
‘SEM MAG: 500 x
WD: 14.48 mm

L1

100 pm

VEGA3 TESCAN| SEM HV: 200 kV Det:

View field: 415 pym

COPPEIUFRY Date(maly): 1110917

WD: 1428 mm

SEM MAG: 500 x

VEGA3 TESCAN|
100 pm
COPPEIUFRY

Y
Horizontal

SEM HV: 200kV
View field: 415 pm
Date(midly): 1172117

Dat: SE
SEM MAG: 500 x
WD: 1521 mm

Loviitvei]

L VEGA3 TESCAN|
100 pm

COPPEIUFRY
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B.5 Ampliacao de 1000x para a superficie de fra-

tura dos corpos de prova com fibras.

Com adicao de Fibras

Sem Infiltracao Com Infiltracao

Vertical

SEM HV: 20.0kV. Det: SE VEGA3 TESCAN
View fleld: 208 ym | SEM MAG: 1.00kx | 50 ym
Date(midiy): 11/21/17  WD: 22.30 mm COPPEIUFRJ

X
Horizontal

COPFE SEMHV: 200 KV Doti s& I VEGA3 TESCAN
View flid: 208 ym | SEM MAG: 1.00 kx| 50 pm
Date(midy): 11721117 WD 21.70 mm COPPEIUFRI

Vertical

SEM HV: 20.0 KV Det: SE L VEGA3 TESCAN
View fleld: 208 ym | SEM MAG: 1.00kx | 50 pm
Date{midly): 14121/17|  WD: 15.47 mm COPPEIUFRJ

Y
Horizontal

SEM HV: 200 kV Det: SE L VEGA3 TESCAN|

View fleld: 208 pm | SEM MAG: 1.00 kx | 50 pm
Date(midy): 11/21/17 | WD: 2373 mm COPPEIUFRJ
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B.6 Ampliacao de 1000x para a superficie de

tura dos corpos de prova sem fibras.

fra-

Sem adicao de Fibras

Sem Infiltracdao

Com Infiltracao

Vertical

R e
SEM HV: 20,0 kV Det: SE
View field: 208 pm | SEM MAG: 1.00kx 50 pm

Date(midy): 11/09/17 | WD: 11,5 mm

o

M HV: 20,0 KV Det: SE L

View field: 208 pm | SEM MAG: 1.00 kx | 50 pm
Date(midy): 11/09/17 | WD: 1316 mm

VEGA3 TESCAN|

VEGA3 TESCAN

COPPEIUFRY COPPEIUFRJ

X
Horizontal

Neai e D
SEM HV: 20,0 kV. Det: SE
View field: 208 ym | SEMMAG: 1.00kx | 50pm
Date(m/dy): 11/21/17| WD: 15.06 mm

VEGA3 TESCAN|

COPPE/UFRJ

Vertical

Det: SE I

w field: 208 ym | SEM MAG: 1.00kx 50 pm
Date(midy): 11/09/17 | WD: 14.48 mm

VEGAS TESCAN|
VEGA3 TE

View fleld: 208 pm | SEMMAG: 1.00kx | 50 pm

p— Date(m/dy): 11/09/17  WD: 1428 mm COPPE/UFRJ

Y
Horizontal

SEM HV: 200 kV Det: SE 11

View field: 208 ym | SEM MAG: 1.00 kx | 50pm
Date(midy): 11/21/17 | WD: 1521 mm

VEGA3 TESCAN|

COPPEIUFRJ
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Apéndice C
Analise de Variancia

ANOVA é um método estatistico que tem como objetivo averiguar se hd uma
diferenca entre as médias de uma variavel de saida de acordo com a variacao dos
niveis de um ou mais fatores de entrada. Este método é feito com base na variacao
total dos dados de acordo com a comparacao das variacao dentro de um grupo e
a variagao entre grupos. Portanto, a partir desta analise, pode-se assumir duas

hipoteses possiveis para cada fator e interagao entre eles [87]:

e Hy: hipodtese nula - a média da variavel de saida é igual independentemente

da variagao do nivel do fator ou da interacdo em anélise.

e Hy: hipotese alternativa - a média da variavel de saida varia devido a variagao

do nivel do fator ou da interagao em anélise.

Para definir qual hipotese deve ser aceita, a distribuicao F de Fisher-Snedecor
(Anexo I) é utilizada para determinar o valor critico de F;_,, de acordo com os graus
de liberdade (G.L.), v; (numerador) e vy (denominador), utilizados no planejamento
de experimentos e onde « é o nivel de significancia adotado. O grau de liberdade
vy corresponde ao namero de niveis (a,b,c...) de um determinado fator (A, B, C...)
menos um, enquanto que vy corresponde ao a abc...(n — 1), onde n é o niimero de
réplicas para cada experimento [76, [87].

Caso o valor de F observado(F,;s) da fonte de variagao, calculado na Tabela
de quatro fatores, for maior que o Fi_, a hipotese nula pode ser rejeitada. De
maneira mais direta: a partir do F calculado, pode ser obtido o p — walor que é
a area da cauda da curva da distribuicao F a direita do valor correspondente ao
F observado, logo caso p — valor for menor que o nivel de significancia « pode-se

aceitar a hipotese alternativa [70], 87).
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Tabela C.1: Tabela de andlise de variancia.

Fonte de Soma Graus de Quadrados

Variagdo Quad. Liberdade Meédios Fator F

A SS.  al MS, =S54 Fopy = M52

B SSp b-1 MSp =228 F. = %gg

C SSe c-1 MSq = % Fp = %JEE

D SSp d-1 MSp = % F. = %_gg

AxB SSap  (a-1)(b-1) MSap = 8 Fipy = M4z

AxC SSac (a-1)(c-1) MS o = % Fp = %

AxD SSap  (a-1)(d-1) MSip = (aff;% Fope = 1\]{45;;

BxC SSpe (b-1)(c-1) MSgpe = (bis)% Fp, = %

BxD SSpp  (b-1)(d-1) MSgp = UJ_SIS)% Fp, = 1\14\45_5

CxD SSep  (¢-1)(d-1) MSeop = (C_SS% F, = AﬁchD

AXBC SSupe (@D)BD)(])  MSano = ity Fan = St

AxBxD SSapp (a-1)(b-1)(d-1) MSagp = —((a—gfbﬁ?(d—l) Flps = %

AxCxD SSacp  (a-1)(c-1)(d-1) MSacp = —((a—liiicl?(d71) Flpe = %@ZD

BxCxD  SSpep  (b-1)(c-1)(d-1) MSpep = GaieShamy  Fobs = 552

AxBxCxD  SS () (bl) (L)1) A Fopy = MSapco
((a=1)(b=1)(c—1)(d—1)

Erro SSE abcd(n-1) MSg

Total SSt abcdn-1
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Anexo I: Distribuicao F de Fisher-Snedecor

Fornece os quantis Fq.es (em cima) e Foge (em baixo) em funglo do n® de g.|. numerador v; (coluna) e do n° de g.l. denominador v (finha)

F tem distribuicdo F com v; gl. no evagl no P(F <Fogs)=0,95 e P(F <Fpaq) =099
v2\vy 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 20 40 60 120 =
1 161.45 199.50 215,71 224,58 230,16 233.99 236,77 238,88 240.54 241,88 248,01 251,14 252.20 253.25 254,31
4052.18 | 499050 | 540335 | 562458 | 576365 | 585899 | 502836 | 5908107 | 602247 | 605585 | 6208.73 | 628678 | 631303 | 633939 | 636576
2 18,51 19.00 19.16 19.25 19,30 19.33 19.35 19,37 19,38 19.40 19.4 19,47 19,4 19.49 19.50
8,50 99,00 99,17 _9_9.25 99,30 99,33 9‘):16 9‘)._3_7 99,39 99.40 99,4 99,47 99 4 99 .49 99,50
3 0,13 9,55 9.28 9.12 9.01 8.94 8.89 8.85 8.81 8,79 8.66 8.59 8,57 8,55 853
34,12 30,82 29.46 28,71 28,24 27.91 27.67 27,49 27,35 27.23 26.69 26,41 26,32 26,22 26,13
4 7.71 6,94 6,59 6.39 6.26 6,16 6,09 6.04 6.00 5,96 5.80 572 5.69 5.66 563
2120 | 1800 | 1669 | 1508 | 1552 | 1521 1498 | 14.80 14,66 1455 | 1402 | 1375 | 1365 | 1356 | 13.46
5 6.61 579 541 5,19 5.05 4.95 4,88 4.82 4,77 4,74 4.56 4.46 4.43 4,40 437
16,26 13,27 12.06 11,39 10,97 10.67 10.46 10,29 10,16 10.05 .55 .29 .20 .1 ,02
6 599 5,14 476 4,53 4.39 4.28 4, 4.15 4.10 4,06 .87 .77 .74 7! 7
13,75 10,92 9,78 9.1 .75 47 8,26 8,10 7,98 7,87 .40 14 .06 A) 1
7 5.59 4,74 4,35 4.12 .97 87 3.79 3.73 3.68 3.64 .44 .34 .30 .27 2
12,25 .55 8,45 7.85 A6 .19 .99 .84 .72 .62 .9 .82 74
8 532 4.46 4,07 3.84 .69 .58 .50 44 .39 .35 5 .04 .01 297 X
11,26 8.65 7.59 7.01 .63 .37 .18 0! .91 .81 ., 3 3 .03 4. 4,
9 5.12 4.26 3.86 3.63 .48 37 .29 23 .18 .14 .94 .83 .79 2, 2,
10,56 8,02 .99 .42 .06 .80 .61 54 5& }2 4.81 4. 4.4 4.4 4,31
10 496 4,10 71 L 4E .33 22 .14 .07 3.02 .98 277 2,66 26 2,58 254
10,04 56 55 99 54 39 20 06 4.94 4,85 4,41 417 4.08 4.00 391
20 435 4 10 .87 i .60 .51 .45 2,3¢ 2,35 2 .99 95 .90 1.84
8,10 x: 494 4,43 4.10 87 .70 .56 Kl .37 .94 .69 2,61 2,52 2,42
40 4.08 .2 2,84 .61 245 34 .25 .18 2, .08 .84 69 64 .58 151
7.31 .1 431 .83 .51 .29 12 2.99 2.8¢ 2,80 2.37 211 2,02 1,92 181
&0 4.00 .1 2,76 .53 237 .25 B 2,10 2,04 1,99 .75 .59 .53 147 1,39
7.08 4,98 413 3.65 3.34 3.12 2,95 2.82 2,72 2,63 2.20 1.94 1.84 1,73 1,60
120 392 3,07 2,68 2,45 2,29 2,18 2,09 2,02 1,96 1,91 1,66 1,50 1,43 1,35 1,25
6.85 4.79 3,95 3.48 3.17 2,96 2,79 2,66 2.56 2,47 2,03 1,76 1.66 1.53 1,38
o 384 3.00 261 237 221 2,10 2,01 1,94 1.88 1,83 1.57 1.39 132 122 1,02
6.64 4,61 3,78 3,32 3.02 2.80 2,64 2,51 2,41 2,32 1,88 1,59 1,47 1,33 1,03

numerador e vy g.l. no denominador.
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Obs.: O quantil F, correspondente a v, g.I. no numerador e v; g.I. no denominador coincide com o inverso do quantil F,_, correspondente a v, g.I. no
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