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Albert Einstein



RESUMO

Este trabalho de conclusao de curso foi realizado no Luxembourg Institute of Science and
Technology (LIST), uma organizagao de pesquisa e tecnologia com sede em Luxemburgo.
Os projetos desenvolvidos 14 serao apresentados aqui e envolvem a determinacao das
caracteristicas de materiais compostos reforcados com fibras de linho em uma matriz de
polipropileno (PP). Os pontos abordados aqui seréo a influéncia do método de produgao
de prensagem a quente sobre a porcentagem de poros e a morfologia da microestrutura
gerada. Além do estudo das curvas de deslocamento geradas.

Palavras-chave: Caracterizagao. Materiais compositos. Fibras naturais.



ABSTRACT

This final project was carried out at the Luxembourg Institute of Science and Technol-
ogy (LIST), a research and technology organisation based in Luxembourg. The projects
developed there will be presented here and involve determining the characteristics of com-
posite materials reinforced with flax fibres in a polypropylene (PP) matrix. The points
addressed here will be the influence of the hot pressing production method on the per-
centage of pores and the morphology of the microstructure generated. In addition to the
study of the displacement curves generated.

Keywords: Characterisation. Composite materials. Natural fibres.
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1 INTRODUCAO

Nos ultimos anos, a busca por materiais sustentaveis e ecologicamente corretos tem
se tornado uma prioridade na industria e na pesquisa cientifica. Nesse cenério, as fibras
naturais emergiram como uma alternativa promissora as fibras sintéticas tradicionalmente
utilizadas em uma ampla gama de aplicagoes industriais, desde a construcao até a indus-
tria automobilistica e téxtil. As fibras naturais, obtidas a partir de fontes renovéaveis como
plantas, oferecem uma série de vantagens, como biodegradabilidade, menor impacto ambi-
ental em sua producao e excelente relagao resisténcia-peso. A producao de fibras naturais
através do método de prensagem a quente emerge como uma promissora abordagem na
busca por alternativas ecologicamente conscientes para diversas aplicagoes industriais.

A prensagem a quente, também conhecida como termo-prensagem, é um processo
que envolve a aplicacao de calor e pressao a matérias-primas naturais, resultando na
produgao de fibras compactas e resistentes. Este método oferece inimeras vantagens, tais
como a reducao do consumo de energia em comparagao com técnicas tradicionais, maior
eficiéncia na utilizagdo de recursos naturais e menor geragao de residuos. A producao de
fibras naturais por meio da prensagem a quente nao apenas se alinha com as crescentes
preocupagoes ambientais, mas também abre possibilidades inovadoras em setores que vao
desde a construgao até a industria automobilistica, por esse motivo, o (LIST), em parceria
com a B-PREG, uma start-up que patenteou a produgao de produtos semiacabados de
NFRC, criou o projeto NATALINA, cujo objetivo é combinar rentabilidade, durabilidade
e desempenho para que as aplicacoes semi-estruturais possam ser aplicadas ao setor de
transportes.

Com esse problema em mente, esse trabalho envolve a caracterizacao em varias escalas
de materiais compostos refor¢ados com fibras de linho e, mais especificamente, a influéncia
do método de producao de prensagem a quente na morfologia e no conteiido dos poros
com o objetivo de identificar como os parametros de entrada - pressao, temperatura e
tempo de consolidagao - vao influenciar na qualidade desses materiais.

Os experimentos foram realizados em trés temperaturas de homogeneizacao: 170, 180 e
190°C. Para cada temperatura, foram testadas quatro pressoes de consolidacao diferentes:
0,55, 1, 2 e 3 bar. A microestrutura foi analisada por meio de tomografia de raios X em
trés escalas diferentes: macro, meso e micro.

Essa caracterizacao é crucial para a compreensao e a otimizagao dos processos de fabri-
cagao. Essas informagoes sao fundamentais para garantir o desempenho e a durabilidade

desses produtos.
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2 FUNDAMENTACAO TEORICA

2.1 CONSIDERACOES GERAIS

Os materiais compositos sao definidos como materiais que sao uma combinacao de dois
ou mais materiais com diferentes propriedades quimicas e fisicas, que, quando combinados,
criam um material especifico para um determinado tipo de trabalho. Ao melhorar as
propriedades do material, obtém-se um material mais leve, mais resistente ou qualquer
outra caracteristica que melhor se adapte a situa¢ao em questao (BERTHELOT J. M.,
2010).

Esses materiais tém vantagens como leveza, alta resisténcia a tracao, resisténcia me-
canica e rigidez. Por outro lado, eles tém desvantagens. Os materiais compostos sao
sensiveis aos raios UV, & umidade e a temperatura e tém resisténcia ao fogo muito

baixa(BERTHELOT J. M., 2010).

2.2 AS FASES DE UM MATERIAL COMPOSITO

Anteriormente, foi dito que os materiais compostos s@o uma combinacao de dois ou
mais materiais. De fato, cada componente diferente de um composto é chamado de fase.
Essencialmente, ha duas fases: os refor¢os e a matriz(BERTHELOT J. M., 2010).

A principal caracteristica dos reforgos é garantir a resisténcia mecénica as tensoes e
a funcao da matriz é garantir a coesao entre os reforgos dividindo as tensoes aplicadas
(BERTHELOT J. M., 2010).

2.3 CLASSIFICACAO

Eles sao classificados como compoésitos de fibra e compoésitos de particulas. Como esta
pesquisa bibliogréfica trata de compostos refor¢ados com fibras naturais, nao discutiremos
os compositos de particulas. Se o reforgo estiver na forma de fibras, o composto seré clas-
sificado como um composto de fibra. As fibras podem ser longas ou curtas (BERTHELOT
J. M., 2010).

Os compostos de fibra longa tém um comportamento bastante anisotrépico porque
as fibras estao alinhadas em uma diregao, ou seja, sao colocadas de forma orientada
e ordenada em uma matriz isotropica. Ja os compositos de fibras curtas sao colocados
aleatoriamente em uma matriz isotrépica, o que garante que seu comportamento mecanico
macroscopico seja isotropico (BERTHELOT J. M., 2010).

Essas fibras sao montadas principalmente em dois tipos: laminado ou sanduiche.
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2.4 COMPOSITOS DE MATRIZ POLIMERICA

A finalidade de um polimero, quando combinado com um material composito fibroso,
neste caso, fibras naturais, é unir as fibras naturais e protegé-las contra as diversas agres-
soes ambientais e altera¢oes quimicas que afetam as fibras (KUMAR, S. ET AL, 2022).
H4 dois tipos de polimeros, um termoplastico e outro termofixo.

Os polimeros termoplésticos sao caracterizados pelo fato de se deformarem facilmente
quando aquecidos e fixarem a forma desejada quando resfriados. Os termofixos sdo ca-
racterizados pelo endurecimento irreversivel quando aquecidos.

Os termoplasticos tém baixa molhabilidade e alta viscosidade superficial em altas
temperaturas, enquanto os polimeros termofixos tém baixa viscosidade, o que resulta em
umedecimento das fibras. Pode-se visualizar melhor a relagao entre polimeros e materiais

compositos reforcados de fibras naturais na Figura 1.

Figura 1 — Diagrama mostrando as principais divisoes de um material compoésito

Composito

Reforco

Matriz
[ Metal J [Polimero] [Cerémica] [Biodegradével J [Néo-BiodegradaveJ

[ Termofixos ] [ Termoplésticos]

Biodegradavel/ NRFC (Inteiramente ou

Nao-biodegradavel parcialmente biodegradavel)

Fonte: Modificado de BALEY CHRISTOPHE, (2005)
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2.5 AS FIBRAS NATURAIS

De acordo com BALEY CHRISTOPHE (2005), as fibras naturais sao divididas em

trés tipos, em relacao as suas origens:

1. Fibras vegetais
2. Fibras animais

3. Fibras minerais

1. Fibras vegetais: Fibras liberianas extraidas de caules de plantas (linho, cAnhamo,
juta, rami); fibras duras extraidas de folhas (sisal), troncos (cAnhamo de Manila),

cascas de frutas (coco) etc. ;
2. Fibras animais: Cabelos, como la de animais, e secre¢oes, como seda ;

3. Fibras minerais: Amianto.

2.5.1 Componentes

Basicamente, as fibras vegetais sao compostas de pectina, hemicelulose e celulose, esta
altima sendo o tinico componente a apresentar uma forma cristalina, o que confere a
fibra propriedades termomecéanicas interessantes. A Tabela 1 mostra o teor de pectina,
hemicelulose e celulose nas principais fibras naturais utilizadas. As fibrilas de celulose

estao dispostas em uma hélice em um angulo chamado angulo microfibrilar (BALEY
CHRISTOPHE, 2005).

Tabela 1 — Composicao quimica de algumas fibras vegetais

Fibra Pectina Hemicelulose Celulose
Linho 6+3 7T+3 82 + 5
Canhamo 2,5 5,5 78,3
Juta 0,2 12 64,4
Sisal 0,8 12 65,8

Fonte: BALEY CHRISTOPHE, 2005
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A estrutura da fibra vegetal é essencialmente composta por uma parede priméria e
uma parede secundéria. A parede secundaria é composta de camadas (Figura 2b): S1,

S2, S3, sendo a camada S2 a mais espessa.

Figura 2 — Estrutura das fibras vegetais

(a) (b)

S1

52 » Parede

#: Angulo microfibrilar Secundaria

S3

Parede
Primaria
Fibrilas de celulose

Fonte: Modificado de BALEY CHRISTOPHE, 2005

O comportamento termomecénico de cada fibra varia de acordo com a composic¢ao qui-
mica e também com a sua estrutura. Podemos citar, de acordo com A.K. BLEDZKI and
J. GASSAN (1999), como as principais estruturas e composigoes influem as propriedades

fisicas e mecanicas.

e A rigidez da fibra aumenta com o teor de lignina;

e O modulo de Young aumenta com o teor de celulose;

2.5.1.1 Propriedade das fibras naturais

Os pesquisadores e fabricantes estao muito interessados nas fibras naturais como al-
ternativas as fibras sintéticas para reforgar os compostos. Elas tém o potencial de igualar
ou até mesmo superar as propriedades especificas (ou seja, propriedades relacionadas a
densidade) das fibras sintéticas, como as fibras de vidro (A. ASHORI.,2008). No entanto,
o fato de ocorrerem naturalmente significa que ha uma grande variabilidade entre as plan-
tas da mesma plantacao, o que explica em parte a grande quantidade de informacoes, as
vezes inconsistentes, na literatura. Essa particularidade foi demonstrada em 1989, usando
componentes derivados da madeira. O modulo de Young méaximo de 250 GPa, calculado
teoricamente para os cristalitos (ou seja, os constituintes da madeira que sofreram o maior
nivel de extragao), excede em muito o modulo de 70 GPa das microfibrilas de madeira,

que por sua vez é maior do que o moédulo de 10 GPa da madeira.
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As propriedades das fibras naturais sao, portanto, um importante tépico de debate na
literatura, especialmente porque essa variabilidade é acompanhada por diferentes métodos
de extracao de fibras usados em diferentes estudos (feixes de fibras, fibras unicas etc.),
bem como por técnicas de medi¢ao que variam muito de uma equipe de pesquisa para
outra, como a tragao uniaxial em fibras tinicas ou a nanoindentacao acoplada a um modelo
de elementos finitos.

O processo de extracao, o método de cultivo e o estagio de maturidade da planta antes
da extragao da fibra desempenham um papel determinante na formacao de sua estrutura,
na sua composicao quimica e, consequentemente, nas suas propriedades termomecanicas.
De acordo com estudos realizados por K.L. PICKERING ET AL.(2007) mostram que
h& um estagio ideal de maturidade para a planta, o que permite obter o maximo de

propriedades da fibra, como mostra a Figura 3.

Figura 3 — Efeito da maturidade da planta (cAnhamo) sobre as suas propriedades meca-
nicas

g

Pa)
=
=]

[=x]
(=]
=1

mi [ [ |
_l | ,l'll

4001

Tensile Strength (M

ag 100 114 119 124 114
. unratted
Growing Period (Days)

Fonte: K.L. PICKERING ET AL.(2007)

A Tabela 2 elenca as propriedades das principais fibras utilizadas em compo6sitos com
matrizes poliméricas. A grande diversidade nas caracteristicas das fibras vegetais pode
ser explicada pela multiplicidade de fatores identificados nesta se¢ao, como o método de

extracao, o processo de envelhecimento e a estrutura e composi¢ao quimica.
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Tabela 2 — Comparagao entre as propriedades mecéanicas de diversas fibras.

Tipo Fibra E(GPa) (%) om(Mpa)  Densidade
Vidro 72473 3a4,6 2000 a 3400 2,54
Fibras sintéticas Carbono 230 a 825 0,3a1,5 2350 a 3530 1,7a 2
Aramida 124 2,9 3620 1,44
Linho 12 4 85 1a4 600 a 2000 1,54
Canhamo 35 1,6 389 1,07
Fibras vegetais Juta 26,5 1,5a18 393 a 773 1,44
Algodao 5,54 12,6 7a8 287 a 597 1,5a16
€OCo 446 15 a 40 131 a 175 1,15
Fibras animais bicho-da-seda 5 al6 15418 200 a 650 -
Aranha 7 30 600 -

Fonte: BALEY, CHRISTOPHE., 2005

2.5.2 Aplicagoes

Os materiais compositos reforcados com fibras naturais tém sido aplicados em uma
variedade de campos, incluindo construcao, transporte, componentes de aeronaves e até
mesmo nos setores biomédicos. Isso se deve ao fato de eles oferecerem varias vantagens,
como leveza, bom isolamento actustico, propriedades mecanicas interessantes e biodegrada-
bilidade, um de seus beneficios mais notéveis. Um dos principais objetivos dos fabricantes

ao usar NFRCs é obter baixo custo e peso reduzido. E por isso que ele é tdo amplamente
estudado para aplicagdo em veiculos. (KUMAR, S. ET AL., 2022)

2.6 PRINCIPAIS FATORES QUE INFLUENCIAM AS PROPRIEDADES MECANI-
CAS DESTES MATERIAIS

2.6.1 Umidade e temperatura

O envelhecimento hidrotérmico ocorre quando o material é submetido a um ambiente
em que a temperatura e a umidade relativa sao controladas durante um periodo de tempo.
Esse processo pode levar a uma série de alteracoes fisicas e quimicas no material, o que
pode resultar em uma reducao significativa de suas propriedades mecénicas.

De acordo com Li, Y., & Xue, B. (2016) , o mecanismo de envelhecimento comega
quando a agua se infiltra no material composito por difusao na matriz, por capilaridade
na interface fibra-matriz e atinge o interior da fibra. A absorcao de dgua faz com que a
fibra se expanda (a fibra comega a inchar). Essa expansao faz com que a matriz rache ao
redor da fibra. Com o tempo, as pectinas e hemiceluloses comecam a se dissolver, levando

a delaminacao na interface fibra-matriz.
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Por fim, o comportamento diferente de inchago de cada camada de fibra leva a divisao

e ao desprendimento da fibra. Esse mecanismo é mostrado na Figura 4.

Agua

‘ Agua

Figura 4 — Mecanismo de envelhecimento hidrotérmico
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5,

0
0

~

Microfissuras

Vazio

Fonte: Modificado de Li, Y., & Xue, B. (2016)
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2.6.2 Outros fatores

Ao impregnar o reforgo de fibra com a matriz de polimero liquido, é essencial remover
efetivamente o ar e outros gases presentes. As bolhas de ar podem ficar presas na matriz
de polimero e se transformar em poros durante o processo de cura. A aplicagao de pressao
durante o processo de cura do pré-impregnado é importante para garantir que as camadas
de fibra sejam comprimidas corretamente. Se a pressao aplicada for insuficiente, podera
haver fluxo insuficiente de resina e expulsao de gas, resultando na formagao de poros. A
presenca de contaminantes, como a umidade, pode afetar a qualidade da interface entre
a matriz de polimero e as fibras de reforco. Isso pode levar a formacao de poros durante
o processo de polimerizac¢ao do pré-impregnado (MEHDIKHANI Mahoor ET AL, 2018).

2.7 TGA - ANALISE TERMO GRAVIMETRICA

A analise termo gravimétrica se baseia no estudo da varia¢ao da massa de uma amostra
resultante de uma transformagao fisica (sublimagao, evaporagao, condensagao) ou quimica
(degradagao, decomposigao, oxidagdo) em fungao do tempo ou da temperatura. Esta
analise deve ser realizada em uma atmosfera controlada, que pode ser inerte (nitrogénio
ou argbnio) ou oxidante, dependendo do que se deseja investigar. A escolha da atmosfera
dependera das condigoes reais de uso do material composto (BERTHELOT J. M., 2010).

2.8 PESQUISA ANTERIOR

(BODAGHI, MASOUD ET AL.,2023) trabalharam na evolu¢ao da morfologia na fa-
bricacao de materiais compostos refor¢cados com fibras de linho. Eles também estudaram

a relacao entre a morfologia e a condutividade térmica em diferentes niveis de compressao.

Figura 5 — Evolucao da microestrutura em diferentes estagios de compressao.

i
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Primary consolidation 2 ge 3

Fonte: BODAGHI, MASOUD ET AL.(2023)



23

A sua pesquisa conseguiu reduzir o teor de poros somente através de 5 estagios de
consolidagao, no qual o maximo foi de 25%. O atual trabalho é uma continua¢ao do
trabalho feito por BODAGHI, MASOUD ET AL.(2023), na qual é buscado a otimizagao

do processo de fabricacao sem os diferentes estagios de consolidagao.
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 MATERIAL

O material estudado é um tecido de linho /polipropileno (PP) unidirecional pré-consolidado,
Ecorein, fornecido pela BPREG, cujas propriedades estao resumidas na Tabela 3. O ma-

terial é mostrado na Figura 6.

Tabela 3 — Propriedades do EcoRein

Supnlier Fibra Polimer Espessura Largura (cm) Densidade superficial
UPPHEL (o) | - OTERO consolidada (mm) | ~*EME (g/m?)

Polipropileno
BPREG | 50 (PP) 0.3 60 300

Fonte: BODAGHI, MASOUD ET AL.(2023)

Figura 6 — Ecorein

Fonte: BODAGHI, MASOUD ET AL.(2023)

3.2 MICRO TOMOGRAFIA COMPUTADORIZADA (u— CT)

Essa é uma técnica que fornece uma série de informacgoes sobre um material composto.
Ela pode ser usada para quantificar parametros importantes, como porosidade, densidade

e o tamanho das fibras ou particulas presentes no material.
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Ele funciona com base em um principio muito simples: o material a ser estudado é
colocado entre uma fonte de raios X e um detector sensivel a radiacao. Com base nas
informacoes coletadas pelos detectores, um computador executa célculos complexos para
reconstruir uma série de imagens transversais (também conhecidas como "fatias") da éarea
em exame. Kssas imagens representam fatias finas do material em diferentes profundi-
dades. As imagens de secao transversal sao combinadas por um software especializado
para criar uma imagem 3D da area examinada. Essa imagem pode ser visualizada em
diferentes planos (X, Y, Z) para fornecer uma visao geral das estruturas do material que

esta sendo estudado.

Figura 7 — Scanner de TC: (a) A amostra esta no centro, o receptor de raios X a
esquerda e a fonte & direita; (b) Visao geral do scanner de TC.

Fonte: Autor

A analise da tomografia computadorizada foi realizada em trés escalas: Macro, Meso e
Micro, que descrevem diferentes niveis de observacgao e anélise, como mostrado na Tabela
4. Essas escalas dependem do tamanho da resolucao das imagens em 3D, dada pelos voxels.
Voxel significa "elemento de volume". E um termo usado em imagens tridimensionais (3D)
para representar um elemento de volume em uma grade regular. Semelhante a um pixel
em imagens bidimensionais, um voxel é a menor unidade de representagao volumétrica
em uma imagem 3D.

E, para reduzir a resolugao, foi necessario reduzir a érea de interesse no material para

a escala desejada, conforme é mostrado na Figura 8.



Tabela 4 — Escalas usadas na tomografia.

Escala | Tamanho dos Voxels [um)]
Macro 86.12

Meso 20.04

Micro 4

Figura 8 — Areas de interesse estudadas em tomografia.

r==1 . =
I I Area de interesse

3.2.1 Tratamento dos dados

Conforme mencionado acima, as imagens 2D geradas sao reunidas para gerar uma
imagem 3D do material em estudo. O objetivo da tomografia computadorizada é jus-
tamente estudar a morfologia da microestrutura do material, ou seja, a distribuicao dos
poros, o tamanho dos poros (4rea de superficie e volume) e assim por diante. Para isso, é
necessario entender como o software calcula essas informagoes. O diametro equivalente,

referido aqui como EqD, é calculado tomando-se a area de superficie de qualquer poro e

Fonte: Autor

Meso

35 mm

Fonte: Autor

Micro

igualando-a a area de superficie de um circulo de diametro EqD (Figura 9).

7 EqD?
4

EqD:2~Vé
T

A=
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(3.1)

(3.2)

7.25 mm
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Figura 9 — Esquema de calculo do diametro equivalente

EqD

=)

Fonte: Autor

A area de superficie de cada poro é calculada em cada imagem 2D. A imagem é
segmentada para separar os poros do restante da imagem. Varias técnicas de segmentacao
podem ser usadas, como o thresholding. ApoOs a segmentacdo, é obtida uma imagem
binaria na qual os poros sdo representados por pixels pretos (valor maximo) e o restante
da imagem por pixels brancos (valor minimo). O nimero de pixels pretos na imagem é
entao contado e multiplicado pela area de cada pixel na imagem original. A area de cada
pixel depende da resolucao da imagem e pode ser calculada dividindo-se a area total da

imagem pelo ntimero total de pixels. A Figura 10 ilustra o processo de thresholding.

Figura 10 — Exemplo de thresholding, desenvolvido com Python: (a) Imagem de
microscopio optico de uma amostra; (b) Imagem apds o processamento e

thresholding.
(a) (b)
-
.‘ ‘ %
X -
R S

Fonte: Autof

Em relagao ao volume, ele corresponde ao nimero de voxels em um objeto. Sabendo
o numero de voxels em um poro, basta multiplicar essa quantidade pelo volume de um

inico poro.

Volume3D = N de Voxels - (cx - cy - cz) (3.3)
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3.3 HOT PRESS MOLDING (PRENSAGEM A QUENTE)

A producao de compoésitos usando o processo de Moldagem por Prensagem a Quente

envolve o uso de calor e pressao para derreter e compactar o material. A prensa utilizada
foi a prensa manual CARVER 4386.
3.3.1 Configuragao do experimento

O experimento foi realizado testando quatro pressoes diferentes em cada temperatura

por 10 minutos (tempo de consolidagao), conforme mostrado na Tabela 5.

Tabela 5 — Configuracao do ensaio.

T [°C] | 0.55 bar | 1 bar | 2 bar | 3 bar
170 X X X X
180 X X X X
190 X X X X

Fonte: Autor

O conjunto consiste basicamente no molde, no sensor de temperatura e nos sensores de
deslocamento do Punch e do plateau. O sensor de deslocamento do Punch é usado para
estudar a compressao do material durante o experimento, e o deslocamento do plateau
é importante para identificar o inicio da compressao, que comega quando o plateau se
move a uma velocidade constante. O sensor de temperatura nos permite controlar a
temperatura desejada no molde durante o experimento.

Para aplicar as pressoes desejadas, usamos uma combinacao de molas especificas di-
vididas em diferentes grupos de cores (amarelo, azul e verde). Cada cor representa uma

rigidez diferente, conforme mostrado na Tabela 6.
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Figura 11 — Montagem da experiéncia

Plateau superior

Sensor Punch Sensor Plateau

Punch Molde superior

Espagadores

Plateau inferior
Sensor Temperatura

Molde inferior

Fonte: Autor

Tabela 6 — Montagem da experiéncia

Mola | Rigidez [N/mm] | S1 [mm] | For¢ca em S1 [N]
Amarelo 89.10 4.80 428.00

Azul 37.20 6.40 238.00

Verde 22.90 8.00 183.00

Fonte: Autor

As molas sao montadas no Punch, que tem 15 furos para acomodé-las, em uma de-
terminada configuracao e quantidade para obter a pressao desejada. A forca usada estéa

relacionada ao deslocamento S1, ou seja, a forca F1.
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Figura 12 — (a) Diferentes niveis de compressao das molas ; (b) Punch

(a)

F2

|
gzt A [ 52
%

Primeiro, o material foi cortado com uma matriz nas dimensées do molde (100 x 100

Fonte: Autor

mm). Apos o corte, é necessario secar as folhas pré-impregnadas para reduzir o teor de
umidade. Em seguida, de acordo com (BODAGHI, MASOUD ET AL.,2023), o material
deve ser aquecido a uma temperatura constante de 80°C por pelo menos 12 horas para
reduzir o teor de umidade. Feito isso, a proxima etapa é fazer o empilhamento desejado.
Foram realizados dois tipos de empilhamento: unidirecional (UD) e quase isotropico (QI),
ambos com 9 camadas.

O empilhamento quase isotropico (QI), ilustrado na Figura 13, refere-se a uma dis-
posicao de camadas ou estruturas em que as propriedades fisicas ou mecénicas sao apro-
ximadamente iguais em todas as diregoes. Isso significa que, quando vocé olha para
a estrutura em qualquer direcao, as propriedades sao semelhantes ou isotropicas nessa
direcao especifica.

Este tipo de empilhamento é frequentemente utilizado em setores como a industria
aeroespacial e a fabricagao de componentes estruturais, onde a resisténcia e a rigidez sao
criticas e as forcas podem atuar em diferentes diregoes. Isso permite que os materiais com-
positos ou estruturas laminadas atendam as exigéncias de projeto com eficicia, mantendo
um desempenho consistente em diversas situagoes.

O empilhamento unidirecional (UD) é comum quando se deseja otimizar a resisténcia
e a rigidez em uma direcao especifica, mas nao é necesséario ou desejavel ter propriedades
iguais em todas as dire¢oes. O empilhamento unidirecional é eficaz para suportar cargas
que atuam principalmente ao longo da dire¢ao das fibras, tornando-o tutil em aplicagoes
onde a resisténcia em uma tnica direcao é critica

As placas unidirecionais foram feitas empilhadas na dire¢ao 0°, com o mesmo nimero
de camadas.

Ap6s o empilhamento, o molde é fechado e dois espacadores sao colocados em cada
lado para que o material possa ser aquecido sem ser comprimido. Quando a temperatura

adequada ¢é atingida, o material é aquecido por 5 minutos (tempo de homogeneizagao).



Figura 13 — Empilhamento quasi isotrépico
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45°

90°

Apos esse tempo, os espacadores sao removidos e a plateau inferior é elevado até que as

molas toquem o plateau superior (fixo) e a compressao comega.

O plateau inferior é mantido nessa posigao por 10 minutos (tempo de consolidagao).

Depois que a pressao ¢é aplicada, o conjunto é resfriado lentamente até a temperatura

ambiente (Figura 14).

Figura 14 — Esquema da prensagem & quente

Fonte: Autor

Homogeneizagdo

Consolidagao

&w Aquecimento
mmlﬂmmml Resfriamento
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180°C
190°C
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3.3.2 Tratamento dos dados

As informacoes dos sensores de deslocamento do Punch e do plateau sao coletadas
por um registrador de dados. Os dados s@ao entao processados para tracar as curvas de
compressao (deslocamento do Punch). Para tracar essas curvas, é necesséario encontrar o
inicio da compressao, sem levar em conta a compressao inicial devido ao peso do molde

inferior e do Punch.

Figura 15 — Diagrama das curvas de deslocamento do Punch e do plateau.

O ®0©
é\@)

Time [s]

Displacement [mm]

Fonte: Autor

A Figura 15 mostra os diferentes estégios do experimento. A curva azul representa o
deslocamento do plateau e a curva laranja, o deslocamento do Punch.

Na zona (1), o molde é aquecido, enquanto o deslocamento do plateau inferior e do
Punch permanece constante ao longo do tempo. Apods o tempo de homogeneizacao, o
plateau inferior é abaixado (2) e os espagadores sao removidos. Quando os espagadores
sao removidos, o peso do molde superior mais o Punch exerce pressao sobre o material
(27), o que é visivel em (2’). Depois que os espagadores sao removidos, o plateau inferior
para por alguns segundos (3). Isso significa que o deslocamento do Punch ndo muda com
o tempo (3’). O plateau inferior ¢ entdo levantado (4) e a compressao comega. Dito isso,
a escolha do inicio da compressao ¢ a zona (3’).

A Figura 16 nos dé uma ideia visual do efeito da temperatura e da pressao na peca
final. Podemos ver que as placas feitas com pressao e temperatura mais altas tém melhor

impregnacao.
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Figura 16 — Placas UD.

0.55 bar 1 bar 2 bars 3 bars

o . . .
. . . .

170°C

Fonte: Autor

3.4 MEDICAO DA ESPESSURA

Foi realizado a medicao da espessura em 4 pontos distribuidos na superficie da placa
com o auxilio de um micrometro e depois calculado a média aritmética entre esses pontos.

Conforme ilustrado na Figura 17.

Figura 17 — Placas UD.

Fonte: Autor
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

41 TGA

Para realizar o ensaio a amostra passou pelo processo de secagem de 12 horas, como
ja foi descrito anteriormente, e ap6s esse periodo o material foi testado para verificar a
sua degradacao térmica. O ensaio consistiu em 1 hora em uma temperatura de 80°C e 30

minutos nas temperaturas utilizadas para produzir as placas: 170, 180 e 190°C.

Figura 18 — Resultado do ensaio de TGA
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Fonte: Autor

O ensaio de TGA nos mostra uma degradagao negligivel (<1%). Portanto, o material

nao sofre degradacgao térmica consideravel durante o processo.



4.2 CURVAS DE COMPRESSAO
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Figura 19 — Curvas de compressao: empilhamento UD
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Figura 20 — Curvas de compressao: empilhamento QI
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O deslocamento da matéria aumenta com a pressao. H& também um efeito muito

acentuado da temperatura. A pilha QI resiste a compressao muito melhor do que a pilha

UD. Isso pode ser visto nos graficos, pois o tempo de compressao da pilha QI é muito

maior do que o da pilha UD.

Podemos explicar essa diferenca na resisténcia a compressao entre os dois tipos de

empilhamento através do alinhamento das fibras.

No UD, quando aplicamos pressoes

mais elevadas as fibras que estao nas camadas de cima podem deslizar e se instalar entre

duas fibras da camada logo abaixo, conforme ilustrado na Figura 21.
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Figura 21 — Ilustracao do alinhamento de fibras UD

Camadan

Camada n+1

Fonte: Autor

No empilhamento QI, os angulos entre as fibras impedem que tal fendmeno aconteca,
ocasionando uma resisténcia a compressao superior. QOutro resultado importante que
podemos retirar dessas curvas é o tempo de consolidacao. Durante os experimentos o
tempo de consolidacao foi de 10 minutos, mas a compressao s ocorre nos primeiros
segundos, nada ocorre apoés isso. Este fato é extremamente importante para industria, pois
esse material é estudado no contexto de uma aplicagao para a industria automobilistica e
conseguir produzir esse material em segundos ao invés de minutos vai otimizar o processo

de producao.
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4.3 MEDICAO DA ESPESSURA

Figura 22 — Distribuigao da espessura. Fibras de alinhamento UD
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Fonte: Autor

Figura 23 — Distribui¢ao da espessura. Fibras de alinhamento QI
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Fonte: Autor

O fendmeno descrito nas curvas de compressao é melhor visualizado na distribuicao de
espessura. Nota-se que as placas UD (Figura 22) sdo mais finas que as placas QI (Figura
23), devido a resisténcia a compressao, que é menor neste tipo de empilhamento. Além

disso, como esperado, a pressao cumpriu um papel importante na reducao da espessura
das placas.
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Figura 24 — Distribui¢ao da espessura. Fibras de alinhamento UD para diferentes tempos
de consolidagao.
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Fonte: Autor

Para visualizar o efeito do tempo de consolidacao na espessura final das placas, foi
realizado quatro ensaios em tempos diferentes para uma pressao de 1 bar. Para isso,
foram testados os tempos de: 1, 5, 10 e 30 minutos.

Nao ha um efeito significativo do tempo de consolidacao na espessura final. Este
resultado corrobora os resultados mostrados nas curvas das Figuras 19 e 20. Como nao ha
um efeito significativo do tempo, nao hé necessidade de aumentar o tempo de consolidacao,

pois a compressao s6 ocorre durante os primeiros segundos do experimento.



4.3.1 Microestrutura em escala Macro - UD
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Figura 25 — Numero de poros em escala macro - 170 °C - Cada barra representa um
diametro equivalente de 50 um
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Equivalent Diameter (um)

Os graficos na Figura 25 evidenciam que o ntumero de poros diminui & medida que o

diametro equivalente aumenta. Entretanto, nao sabemos quanto dessa quantidade repre-

senta o volume da zona em estudo. Podemos ter um grande ntimero de poros em qualquer

intervalo, mas nao sabemos quanto isso representa em volume em relagao a placa. Por

esse motivo, optou-se por tragar os graficos por intervalos logaritmicos, conforme descrito

na Figura 31, e para cada intervalo de diametro equivalente, associa-se a fracao de volume

de todos os poros presentes nesse intervalo. Assim como o nimero de poros.



Pores Volume Fraction [%]

Pores Volume Fraction [%]

0.55 bar 5
16 10
14+
B 104 —_—
121 g
w e
U 2
10 L 10? ] °
o i
"6 ('™
81 1% g
| 102§ 2
61 5 S
= ¢
44 | 4
10! 2
2 <4
0- L 100
0-10? 102-10° 10°-10% 10*~-10° 10°-10°
Equivalent Diameter range [um]
2 bar "
16 10
14+
L 104 —
12 &
w [~
] 2
10 10° S ]
(=9 i
s &
o 5| |8
102§ 2
61 = s
* ¢
44 =4
F 10} &
2 -
0- L 10°
0-102 10?2-10° 10°-10% 104 -10° 10°-10°
Equivalent Diameter range [um]

Frao em volume =

ZiZl
—n__

Total

41

1 representa a porosidade em um intervalo

Virota Tepresenta o volume total estudado

Figura 26 — Fracao em volume. Escala macro - 170 °C

Fonte: Autor
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Figura 27 — Fracao em volume. Escala macro - 180 °C
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Figura 28 — Fracao em volume. Escala macro - 190 °C
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Observa-se que a evolucao do nimero de poros é mantida em funcao do didmetro
equivalente. Desta vez, porém, a fracao de volume segue a tendéncia oposta, pois nos
intervalos em que o niimero de poros ¢é alto, o volume ocupado em relagao a placa é baixo.
Deve-se ressaltar também que, nessa escala, ainda nao é possivel visualizar poros menores
que 100 pm. A imagem mostra que o tamanho dos poros diminui & medida que a pressao
aumenta. Isso descreve visualmente as tendéncias que vemos nas Figuras 31, 27 e 28.

Além disso, essa reducao deve-se ao aumento da temperatura que faz com que a
viscosidade da resina diminua, diminuindo assim a resisténcia dessa resina ao escoamento,

preenchendo assim os espagos vazios com mais facilidade (Figura 29).
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Figura 29 — Imagens 3D u-CT mostrando o tamanho e a distribui¢ao dos poros no volume
estudado para a temperatura de 190°C: (A) 0,55 bar; (B) 1 bar; (C) 2 bar;
(D) 3 bar.

Fonte: Autor



4.3.2 Microestrutura em escala Meso - UD
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Percebe-se na escala meso que os poros menores que 100 um agora sao identificados

gragas a resolucao mais baixa e que o padrao visto anteriormente se repete.

Figura 30 — Fracao em volume. Escala meso - 170 °C.
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4.3.3 Microestrutura em escala Micro - UD
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Figura 31 — Fracao em volume. Escala micro - 170 °C.

0-10? 102-10° 10°—10* 104 _10% 10°—10°

Equivalent Diameter range [um]

Fonte: Autor

0-10%? 10?2-10° 10°-10% 10*-10° 10°-10°
Equivalent Diameter range [um]

170°C - 0.55 bar " 170°C - 1 bar i
2.00 10 2.00 10
1,751 1754
— L 104 = L 104
£ 150 £ 1501
5 g § g
g 1.25 L 102 ‘g E 1.25 - 103 ‘g
w Oy . e
v 1.00 ° @ 1.001 e
g 2 8 :E! 2 8
3 | L 10 3 ) H10
8 075 5 5075 5
. 0.50 g 0.50 1
&£ L 101 £ L 10t
0.25 0.25 1
0.00 - - L 10° 0.00 - " L 10°
0-10 10?-10° 10°-10* 10*-10° 10°-10° 0-107 10*-10° 10°-10* 10%-10° 10°-10°
Equivalent Diameter range [um] Equivalent Diameter range [um]
170°C - 2 bar 3 170°C - 3 bar 5
2.00 10 2.00 10
1.75 1.75
ey 104 B :10°
& 1501 £ 150
5 ¢ 5 4
g1 L1028 | |G 1.25 L10% 8§
i - freg '
'® 1.00 ] 2| | e 1.00 g
: 4|5 .3
80751 P | |goas ELE
w = w =
] | p
£ 050 0.50
&£ k10! & L 101
0.25 0.25
0.00 - 10° 0.00 - 10°



47

5 CONCLUSAO

Em conclusao, este estudo examinou a influéncia da pressao e da temperatura na pro-
ducao de materiais compostos por prensagem a quente, usando uma abordagem global que
leva em conta trés escalas de observacao em microtomografia. Os resultados mostraram
que a temperatura e a pressao tém efeitos significativos na distribuicao do tamanho dos
poros, bem como na qualidade da impregnacao da resina.

Pode-se adicionar a isso, o fato do tempo de consolidacao nao influenciar a compressao,
ou seja, aumentando o tempo de consolidagao nao houve uma influencia significativa na
espessura média da placa. Além disso, o tempo de consolidagao nao influenciou na cinética
da compressao, pois apenas alguns segundos de compressao mostraram-se suficientes sendo
entao, inutil aguardar os 10 minutos previstos de consolidacao.

Outro fato importante a considerar, é a influencia do tipo de empilhamento no tempo
de compressao. Evidenciando a resisténcia do empilhamento Quasi isotrépico em compa-

ragao a resisténcia do empilhamento Unidirecional.

5.1 PERSPECTIVAS DE TRABALHOS FUTUROS

1. Aumentar a pressao: Seria interessante ampliar o experimento para pressoes
superiores a 3 bar. Pois, de acordo com a pesquisa, com o aumento da pressao foi

constatado a redu¢ao no volume dos poros.

2. Aumentar a temperatura: Visto que o ensaio de TGA nao detectou uma degra-
dacao térmica desprezivel, nas faixas de temperatura trabalhadas, os testes pode-

riam ser ampliados para temperaturas superiores a 190°C.

3. Repetibilidade: Realizar testes de repetibilidade afim de verificar se resultados

parecidos serao obtidos mais de uma vez.
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