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Resumo

Resumo

Ao longo dos ultimos anos tém-se verificado um aumento de aplicacdes de
materiais compositos nos mais diversos campos da engenharia e esta tendéncia sera para se
manter. Este fendmeno ocorre especialmente nas industrias aeronautica e automaével onde
se pretende uma reducdo de peso, para consequentemente se obter uma redugdo do
consumo de combustiveis. Nestas aplicacbes 0s materiais compositos estdo sujeitos a
ambientes hostis, que podem provocar a degradacdo do préprio componente e da sua
resisténcia as diversas solicitacdes mecanicas

Com o presente estudo analisou-se a degradacdo de fibra de vidro epoxi apos
envelhecimento em dois tipos de 6leo (15w40 e DOT 4). Para ambos os casos verificou-se
uma diminuicgdo da resisténcia a flexao e da rigidez com o0 aumento do tempo de exposi¢ao.
No entanto a imersdo em 0leo de travbes DOT 4 promoveu uma maior degradacdo do

material e das suas propriedades mecanicas.

Palavras-chave: Materiais compdsitos, fibra de vidro; resina epéxi,
degradacdo, propriedades mecanicas.
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Abstract

Abstract

Over the past few years have seen an increase of applications of composite
materials in various fields of engineering and this trend will be to maintain. This
phenomenon occurs especially in the aeronautical and automotive industries where is
pretended a weight reduction, to obtain consequently a reduction in fuel consumption. At
such applications the composites materials are subjected to hostile environments which
may cause degradation of the component itself and its resistance to various mechanical
stresses.

In the present study there was analyzed the degradation of epoxy fiberglass
after aging into two types of oils (15W40 and DOT 4). In both cases there was a decrease
in flexural strength and flexural modulus with increasing exposure time. However, the
aging in DOT 4 brake fluid promotes higher degradation of the material and its mechanical

properties.

Keywords: Composite Materials, fibre glass, epoxy matrix,
degradation, mechanical properties.
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SIMBOLOGIA E SIGLAS

Simbologia

b — Largura do provete

h — Espessura do provete

h,, — Profundidade de Indentagdo

h. — Profundidade de indentacdo corrigida
hnax — Profundidade de indentacdo maxima
dP — Variacdo da carga de indentacédo

dh — Variagao da profundidade de indentacao
L — Distancia entre pontos

P — Carga maxima de flexao

E — Rigidez a flexdo

W% — Percentagem de absor¢ao de fluido
CWW — Massa da amostra apos imersao
DW — Massa da amostra a seco

AP — Variacdo de carga a flexdo

Au — Variacao de deformacao.

I — Inércia da sec¢do do provete

P — Carga de indentacéo

H — Dureza

P,4, — Carga de indentacéo

Er — Médulo reduzido

A — Area projectada de Indentago

Ep — Rigidez do diamante

o — Tensao nominal de flexao

9 — Coeficiente de POISSON da resina
9, — Coeficiente de POISSON do diamante
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Siglas

ASTM — American Society for Testing and Materials

CEMUC - Centro Engenharia Mecanica da Universidade de Coimbra

DEM - Departamento de Engenharia Mecanica

FCTUC - Faculdade de Ciéncias e Tecnologias da Universidade de Coimbra
GMES - Grupo de Materiais e Engenharia de Superficies

SEM — Scanning Electron Microscope
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Introducao

1. INTRODUCAO

Ao longo dos ultimos anos tém-se verificado um crescimento muito significativo da
aplicacdo de materiais compdsitos nos mais variados campos na engenharia. Esta tendéncia
sera para se manter devido a optimizacéo da combinacdo dos materiais que constituem esta
classe de materiais, originando desempenhos cada vez melhores devido ao conjunto de
propriedades mecanicas, fisicas e quimicas. No entanto é preciso ndo esquecer que estes
materiais tém sido sujeitos as aplicacdes severas das industrias aeronautica, aeroespacial e
automovel. Nestes ambientes os componentes produzidos a partir de materiais compdsitos
tém de estar sujeito a carga elevadas, problemas de impacto a baixa velocidade e
degradacdo devido a ambientes hostis. Deste modo ocorrem muitas vezes problemas de
degradacdo do material (fissuras e fendas), delaminacGes e roturas de fibras. Estes
problemas comprometem a resisténcia do material e sdo muito graves devido ao facto de
ndo serem observados visualmente. Assim, a presenca em ambientes hostis e fraca
tolerdncia ao impacto s@o ainda limitacGes que os materiais compdsitos tém.

Com base nisto, pretende-se com este estudo avaliar a degradacdo do material e das
suas propriedades, apds imersdo em dois tipos diferentes de 6leo. Seleccionaram-se 0s
mais utilizados na industria automdvel e aerondutica.

Esta dissertacdo de mestrado encontra-se organizada em 5 capitulos. No capitulo 2
feito o enquadramento tedrico sobre o que sdo materiais compositos, definicdes sobre
matriz e fibras e a sua degradacdo. Neste capitulo encontram-se resumidas algumas
referéncias presentes na literatura sobre o assunto.

No capitulo 3 descreve-se 0 procedimento experimental utilizado para a
determinacéo das diversas propriedades em estudo.

No capitulo 4 é referente a apresentacdo e discussdo dos resultados experimentais
obtidos.

Finalmente, no capitulo 5 sdo apresentadas as conclusdes finais e algumas

sugestdes para trabalhos futuros.
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2. ESTADO DE ARTE

Neste capitulo pretende-se, de uma forma resumida, apresentar e definir alguns
conceitos sobres os materiais compdsitos e as suas aplicacdes. Realcando o papel dos
constituintes basicos: matriz e reforco. De seguida, vai ser abordado o comportamento dos
materiais compdsitos em diversos ambientes e condi¢cdes de servigo. Por ultimo, véo ser
abordados os diferentes mecanismos de dano, dando especial atencdo aos sofridos por
exposicdo a ambientes hostis.

2.1. Materiais Compdsitos

Pode definir-se um material compdsito como sendo uma mistura de dois ou mais
materiais de diferente natureza, ndo misciveis, obtendo-se assim um material final com
caracteristicas e propriedades melhores/superiores as dos materiais individualizados
[2,3,4].

Estes materiais podem ser classificados quanto a forma e a natureza dos seus
constituintes. Os compdsitos de particulas sdo vulgarmente utilizados para melhorar as
propriedades do composito, tais como a resisténcia a abrasdo, rigidez e reduzir a dilatacéo.
Em relacdo a forma sdo classificados em compdésitos de particulas ou de fibras. Nos
compositos de fibras, as fibras podem ser continuas ou descontinuas. Em relacdo a
natureza, os materiais compositos, podem ser compasitos de matriz organica (polimeros),
de matriz metélica (ligas leves e ultra leves de titdnio, magnésio, aluminio, etc.) ou de
matriz mineral (ceramica), reforcados com particulas ou fibras de materiais diversos [4].

Na tabela 2.1 encontram-se compilados os diversos tipos de materiais compositos,
classificados segundo a natureza dos seus constituintes.

Com base na tabela seguinte, a escolha do tipo de compdsito (refor¢o e matriz)
depende essencialmente do tipo de aplicacdo que se pretende. Esta anélise é feita com base
nas caracteristicas e propriedades mecénicas dos varios tipos de compdsitos possiveis.

Grande parte das vezes o custo do material é também ele um factor fundamental na escolha

Ricardo Alberto dos Santos Reis 2
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para os diversos componentes de um projecto. Na altura da escolha também e preciso ter

em conta a compatibilidade entre fibras e matriz.

Tabela 2.1. Classificagdo dos materiais compdsitos segundo a natureza dos constituintes [4].

Matriz

Reforcos

Polimérica

Metdlica

Ceramica

Minerais: Vidro, Carbono.
Organicas: Kevlar,
Poliamidas.

Minerais: Carbono,
Carboneto de Silicio (SiC).
Metalo-minerais: Boro
revestido a Carboneto de

Minerais: Carbonetos,
Nitratos.

Metalicas: Boro
Particulas Metalicas:

Metalicas: Boro, Aluminio.
Silicio, (BorSiC)
Metalicas: Boro

Cermets.

Os tipos de matrizes mais utilizadas sdo produzidos a base de polimeros. Sdo elas
que tém como principal funcédo transferir as solicitaces mecanicas as fibras e protege-las
do meio ambiente de servico. Porém também podem ser de origem metalica (ligas de
aluminio).e cerdmica (carbono).

Os reforcos sdo, como jé foi referido anteriormente de dois tipos. No caso de serem
particulas, o material composito final depende de um conjunto de factores, tais como:
forma, distribuicdo, comprimento e composicao das particulas consideradas.

Existem também as fibras de reforco, e nestes compdsitos sdo o elemento que
confere ao material em causa as suas propriedades e caracteristicas mecanicas, tais como
rigidez, resisténcia a ruptura, modulo de elasticidade transversal, etc. Estas fibras podem
ser continuas ou descontinuas. Quanto a direccdo podem ser unidireccionais, quando
apenas estdo orientadas segunda uma direccdo, e podem ser bidireccionais quando estdo
orientadas segundo duas direccdes perpendiculares (tecidos de fibra). As fibras podem
estar ainda orientadas aleatoriamente, como no caso das esteiras e orientadas no espago,
que séo denominados tecidos multidimensionais.

A nivel de arquitectura os materiais comp0sitos possuem essencialmente dois tipos:
laminados e sanduiche.

Os compositos do tipo laminado, sdo constituidos por laminas sucessivas de fibras,
orientadas segundo uma direcgdo e impregnadas em resina, que pode ser obtida a partir de

diversos polimeros. Na figura 2.1 encontram-se exemplos de um laminado, elaborado pelo
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autor, em que a) encontram-se uma disposicao tipica das diversas laminas, cada uma com a

sua orientacdo em relacao ao plano de referéncia.

OO0 0000 OO OO OO0 OOOO OOOO OOV
(@) O O (@) (@) (@)
OO0 0000 OOO0 OOO0 OO0 OOV OOOEZ

Figura 2.1. a) Exemplo de um laminado compdsito.

Na figura 2.1 b) encontra-se representado em corte, um laminado, em se pode
observar as varias direccdes possiveis de cada camada, em relagdo a um plano de
referéncia.

2
9
79
@
| A
(0O OOOO OO OO OO0 OO00 0O 0
00 0000 OO OO 0000 OOO0 OO OO OOOO 00 A

OO O0O0O0 OO OO OOOO OOOO OO OOOO OOOOT/O
OO OOOO OO OO OOOO OOOO OO OOOO OOOOO

Figura 2.1. b) Disposicdo tipica das diversas camadas de um laminado.

Por outro lado, os materiais compdsitos do tipo sanduiche sdo produzidos a partir
de uma material leve, com boas propriedades de compressao, que é colocado entre duas
placas de rigidez elevada. Obtém-se assim um produto leve, bem compactado e rigido.

Os compositos do tipo laminado sdo a estrutura que terd maior relevancia para esta

dissertagdo, uma vez que foram utilizadas amostras de laminados de fibra de vidro
epoxida.

Ricardo Alberto dos Santos Reis 4



Estado de Arte

2.2. Fibras utilizadas nos Materiais Compositos

Como o presente 0 objecto de estudo apenas se cingiu aos materiais compdsitos de
matriz polimérica, decidiu fazer-se um estudo mais detalhado sobre os tipos de reforgcos
mais utilizados nesta classe de materiais. Destaque-se o reforco sobre a forma de fibras. Os
tipos de fibras utilizados nestes materiais sdo geralmente de trés tipos: fibra de vidro, fibra
de carbono e fibra de aramido (vulgo Kevlar, marca registada pela DuPont) [5].

As fibras de carbono e de aramido tém resisténcia mecénicas mais elevadas e
baixas densidades, comparativo as de vidro. Tem aplicacdes especiais, tais com a industria
aerondutica e aeroespacial. Recorre-se frequentemente as fibras de carbono e de aramido,
pois embora 0 seu custo seja superior, as propriedades finais obtidas sdo também elas
bastante superiores, em relacdo as de vidro.

Devido ao baixo preco, as fibras de vidro sdo as mais frequentes para reforco de
resinas. Tipicamente, componentes fabricados a partir desta juncdo apresentam:

e Elevado quociente resisténcia/peso;

e Resisténcia ao calor, a humidade, a corroséo, as baixas temperaturas;
e Boa estabilidade dimensional,

e Boas propriedades de isolamento eléctrico;

e Custo relativamente a outras fibras de reforco baixo;

e Facilidade de fabrico.

Dentro das fibras de vidro pode fazer-se ainda a distincdo entre as do tipo E
(Eléctrico) e do tipo S (Com resisténcia mecanica elevada).

O vidro do tipo E € o mais utilizado para ser obter fibras continuas. Trata-se de um
vidro de boro-silicato, contendo aluminio e calcario, com teores nulos ou muito baixos em
sodio e potassio. O vidro do tipo S tem um quociente resisténcia/peso mais elevado do que
as do tipo E. No entanto é mais caro do que o vidro E. Na sua composi¢cdo quimica, 0s
vidros do tipo R e S contém uma maior proporcdo de aluminio e silica, o que pode
representar um aumento de 20% nas propriedades mecanicas quando comparado ao vidro
tipo E. Este tipo de fibra de vidro essencialmente utilizada em aplicagOes aeroespaciais e
militares [2,4,6].

Na tabela 2.2 encontra-se sumariado os valores tipicos de resisténcia a tracdo e

maodulo de elasticidade (E) para os dois tipos de fibra de vidro.
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Tabela 2.2. Propriedades da fibra de vidro [4].

Resisténcia a Tracao Modulo de elasticidade
[GPa] [GPa]
Vidro E 24-3/4 69 -78
Vidro S 45-48 88-91

O processo de fabrico de fibras de vidro de reforco é denominado trefilagem. S&o
obtidos monofilamentos de vidro, a partir de um forno onde esta depositado o vidro no
estado fundido. De seguida da-se a juncdo desses filamentos, de modo a formar um feixe
de fibras de vidro. Estes feixes sdo depois utilizados para obter um fio Unico, constituido
pelos varios fios iniciais. Estes feixes sdo denominados multifios. Estes multifios podem
ter duas configuracdes, em feixes continuos ou formando um tecido do tipo tafeta.

Assim surgem as mantas de fibra de vidro que sdo usadas para reforco e que podem
ser constituidas por feixes continuos ou por feixes ndo continuos de fios. Estes feixes séo
usualmente unidos entre si por um ligante resinoso.

Por outro lado existem também as telas, que sdo obtidas pela unido quimica de um
tecido do tipo tafetd com uma manta de feixes ndo continuos.

As fibras de vidro possuem menor resisténcia a traccdo e um menor moédulo de
elasticidade, quando comparadas com fibras de carbono ou de aramido. No entanto
apresentam maior alongamento. A densidade as fibras de vidro € superior as fibras de
carbono ou de aramido. No entanto apresentam baixo custo, grande variedade de
aplicacdes e facil producdo de componentes [2].

Sao assim o material de reforco mais utilizado para reforcar compdsitos do tipo
polimérico.

A seguinte tabela 2.3 apresenta os varios valores necessarios para se poder
comparar as propriedades e caracteristicas dos trés principais tipos de fibras de reforco

para materiais compositos de matriz polimerica.
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Tabela 2.3. Propriedades dos trés principais tipos de fibras [2].

Propriedade Vidro E Carbono (tipo Aramido (Kevlar

(HTS) HT) 49)

Resisténcia a Tracgao,
[MPa] 2410 3100 3617

Modulo de elasticidade,
[GPa] 69 220 124
Alongamento na rotura, 2,5

%] 3,5 1,4

Densidade, [g/cm3] 2,54 1,75 1,48

A fibra de carbono é essencialmente utilizada para se obter compositos de matriz
epoxida. Apresentam assim um baixo peso, resisténcia mecanica elevada e elevada rigidez
(mddulo de elasticidade elevado).

Estas propriedades mecanicas de exceléncia determinam as aplicacbes mais
especificas, tais como a aerondutica e espacial. A sua utilizacdo ainda nédo foi generalizada
a aplicacdes mais banais devido ao custo elevado. A sua aplicacdo ainda € muito limitada a
nivel da industria automdvel, sendo utilizada em competicdo ou em veiculos desportivos
de valor comercial muito elevado. As principais raz6es da sua aplicacdo nesta industria sao
a grande reducdo de peso quando comparada com a utilizacdo de aco ou aluminio.

As fibras de carbono sdo fabricadas através de fibras do precursor PAN
(Poliacrilonitrilo). Surgem assim trés etapas distintas. Em primeiro lugar, as fibras sdo
esticadas para se conseguir o alinhamento das redes fibrilares no interior de cada fibra.
Depois sdo oxidadas ao ar com temperaturas entre [200-220°C], enquanto permanecem
traccionadas. De seguida sdo aquecidas até se transformarem em fibras de carbono, devido
a eliminagcdo do Azoto, Hidrogénio e Oxigénio. Este tratamento térmico (denominado
pirélise) é geralmente realizado numa atmosfera inerte com temperaturas entre [1000-
1500°C].

Durante este processo de carbonacdo, formam-se fitas com a estrutura da grafite, no
interior de cada fibra. Assim, obtém-se fibra de carbono com elevada resisténcia a trac¢éo;

Neste processo pretende-se ainda aumentar o médulo de elasticidade. No entanto, a
resisténcia a trac¢do vai diminuir. Assim, com a grafitizacdo, realizada a temperatura de
1800°C, a orientagdo preferencial das fitas de grafite intensifica-se no interior de cada fibra
[2,7].
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Existe ainda as fibras de aramido que séo constituidas por poliamida aromatica. A
empresa que desenvolveu foi a DuPont e o seu nome comercial é designado por Kevlar.
Existem assim nos mercados disponiveis dois tipos de Kevlar, 0 29 e 0 49.

Deste modo, o Kevlar do tipo 29 é uma fibra de aramido, que se caracteriza por ter
elevada resisténcia mecénica e baixa densidade. E assim utilizada em cordas e cabos e
equipamentos militares (proteccdo balistica).

O Kevlar do tipo 49 é caracterizado por ter elevada resisténcia mecanica e médulo
de elasticidade igualmente elevado. A sua densidade é baixa. Este tipo de fibra de aramido
é utilizado como fibra de reforco em aplicagbes do ramo automovel, maritimo e
aeroespacial [5, 8].

Geralmente este tipo de fibras sdo combinados com uma matriz epoxida para
aplicacdes de alto desempenho.

Para este estudo foram utilizadas fibras de vidro tipo E, com as propriedades ja

referidas na tabela 2.3.
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2.3. Matriz de um Material Compdsito

A matriz de um material compoésito tem como funcdo unir as fibras num conjunto
rigido, assegurando que as cargas aplicadas sdo distribuidas de igual forma por todo o
componente. A matriz garante ainda o correcto empilhamento e actua como mecanismo de
transferéncia de cargas entre as fibras. Também tem como fun¢do envolver e proteger as
fibras do meio ambiente de servigo. Apesar de apenas conseguirem suportar pequenas
forgas, a sua resisténcia terd um papel fundamental no desempenho do compoésito. As
propriedades dos diversos tipos de matrizes sao condicionadas pelo meio ambiente, em que
o material composito pode permanecer.

As resinas sdo materiais poliméricos que podem ser de duas naturezas diferentes,
termoendureciveis ou termoplasticas.

As resinas termoendureciveis mais utilizadas sd3o as epdxi, poliéster, vinilo e as
fenolicas. Neste tipo de resinas as cadeias poliméricas apresentam ligacdes cruzadas,
tornando-as rigidas. S@o muito utilizadas na industria devido ao facto de poderem ser
aplicadas a4 temperatura ambiente, com a adi¢do de catalisadores. Na tabela 2.4 estdo
compiladas as principais propriedades das resinas termoendureciveis mais utilizadas.

As resinas ep6Oxi t€ém na sua constitui¢do um grupo epoxi, Figura 2.2.a), que actua
como agente de polimerizacdo (cura). Sao constituidas por polimeros de cadeia linear,
Figura 2.2.b)., mantida no estado liquido. Durante o processo de cura estas cadeias sdao
reticuladas. Os grupos epoxi podem ser convertidos em cadeias tridimensionais rigidas e
insoluveis, pela acgdo de catalisadores.

O processo de cura ocorre sem libertagdo de produtos volateis, apresentando grande
estabilidade dimensional e baixa absor¢ao de agua. Este tipo de resinas pode ser utilizado
até 220°C, tendo assim uma grande variedade de aplicacdes em toda a industria.

As resinas epoxidas garantem excelente isolamento eléctrico [9].
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Figura 2.2.a) Grupo epdxi e b) Cadeira Polimérica da resina epdxi [10].

Por outro lado, as resinas de poliéster tém grande resisténcia a 4gua e a ambientes
acidos, dai serem utilizadas na indudstria ndutica, em tratamento e armazenamento de dguas
e em estruturas vulgares. Estas resinas caracterizam-se por terem facilidade de
processamento, boas propriedades mecanicas, eléctricas, térmicas ¢ quimicas. Durante o
fabrico do composito a reac¢do de cura do mesmo ¢ iniciada pela adi¢do a mistura de
pequenas quantidades de catalisador. Este catalisador decompde-se em radicais livres por
accdo da temperatura. O tempo de cura depende essencialmente da taxa de deposi¢do do
catalisador, durante o fabrico do composito.

As resinas de vinilo (vinil éster) sao obtidas a partir de uma mistura de resina
epoxida com acido carboxilico (por exemplo acido acrilico ou metacrilico). As cadeias
poliméricas sdo parecidas as da resina epoxida, a excep¢do dos grupos terminais, que sao o
¢éster. As resinas de vinilo t€ém maior capacidade de resisténcia a ambientes agressivos do
que as resinas epoxidas, sendo utilizadas em tanques de armazenamento na industria
quimica ou outros ambientes igualmente agressivos. Tém como principal desvantagem a
retrac¢do volumétrica, tabela 2.4., durante o processo de cura.

As resinas fenolicas sdo o produto da condensacdo do fenol com aldeidos. O
processo de condensagdo realiza-se em varias etapas e o resultado € um polimero
tridimensional. Durante o processo de cura sdo libertados produtos volateis, condicionando
a sua utilizag¢do. As resinas fenolicas t€ém grande capacidade de resistir ao fogo/incéndios,
sendo utilizadas em espagos interiores e fechados, em que possa haver risco de incéndio.
Té&m no entanto resisténcia mecanica e quimica inferior as resinas epoxidas, de vinilo e de
poliéster [9].

A tabela 2.4. contém as propriedades das varias resinas referenciadas

anteriormente.
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Tabela 2.4. Propriedades das resinas epdxidas, de poliéster insaturado, e de vinilo [9].

Propriedades Epoxi irljscz':zifdro Vinilo
Resisténcia a tracgao 55 — 130 34,5 1035 73,0 - 81,0
[M Pa] 1 1 1 1
Mdédulo de
elasticidade [GPa] 2,75-4,10 2,10 - 3.45 30-35
Massa especifica 1,213 1,10 — 1,40 1,12 1,32
[o/cm?]
Temperatura de
deflexdo térmica [°C] 70-170 60 -205 93 -1
Retraccéo durante a 1_5 5_ 12 54103
cura [%0] ' ’
Absorcdo H,0 durante
24 h [%] 0,08 -0,15 0,15-0,6 0,01-0,2
Coeficiente de
expansao térmica 50-80 55-110 -
linear [10°C™]

Existem ainda as resinas termoplasticas que sdo processadas através do aumento da
temperatura, obtendo-se assim no estado liquido, com elevada viscosidade. Depois sdao
adicionados os reforcos e a mistura ¢ submetida a injec¢do ou extrusdo. Como durante este
processo de conformacdo, ndo existem reac¢des quimicas irreversiveis, todo o material
composito pode ser conformado mais do que uma vez. As resinas termoplasticas mais
comuns sao o nylon (PA), o polipropileno (PP), o policarbonato (PC), o
polietilinotereftalato (PET) e o polibutilotereftalato (PBT). Existem ainda as resinas
termoplasticas de elevado desempenho como sejam a polissulfona (PSU), a polietersulfona

(PES), a poliamidaimida (PAI) e a poliéterimida (PEI) [9].
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2.4. Degradacao dos Materiais Compositos

A degradagdo de materiais compositos, essencialmente de matriz polimérica, tem
sido muito estudada ao longo dos ultimos anos. Tal deve-se ao crescente interesse em
diversificar o seu uso a outras aplicagdes. Estas aplicacdes sao no ramo das industrias
aeronduticas, espacial e automoével. Nestes ambientes de utilizagdo, este tipo de materiais
compdsitos tém especial interesse devido as suas propriedades ja referidas ao longo deste
capitulo.

Os materiais compdsitos de matriz polimérica quando sujeitos a ambientes
agressivos, como ¢ o caso das aplicagdes na induUstria aerondutica, espacial e automovel,
podem sofrer degradagdo e consequentemente inviabilizar o comportamento final em
servico do material.

Assim todos os factores considerados nocivos a materiais poliméricos tém sido,
também estudados para o caso dos materiais compositos de matriz polimérica. Destaque-se
o contacto com dacidos, bases, combustiveis (diesel, gasolina), d4gua salgada, etc. e ainda
exposicao solar (degradagdo por envelhecimento).

Em A. M. Amaro et al. (2012) [1], analisou-se a influéncia de ambientes corrosivos
em fibra de vidro epoxi. Observou-se a degradagcdo das propriedades do material que
esteve em contacto com solucdes acidas (HCI) e alcalinas (NaOH). Apds imersdo nas duas
solucdes foram realizados ensaios de impacto e de flexdo em trés pontos. Na tabela 2.5
encontram-se os resultados dos ensaios de flexdo em trés pontos. Apos a analise destes
resultados verificou-se um decréscimo das propriedades do material, quando comparado
aos provetes de controlo, para ambos os ambientes considerados e como o perlongar do

tempo de imersao.

Tabela 2.5. Resultados dos ensaios de flexdo em trés pontos [1].

Samples Average Std. Dev.  Average Std. Dev.
flexural [MPa] flexural [GPa]
stress [MPa] modulus [GPa]

Control samples 416.04 2.84 20.548 1.75

NaOH 12 days 392.05 487 18.352 2.0

24 days 369.96 6.71 16.816 2.47
36 days 32463 7.01 15.016 3.11
HCl 12 days 403.93 6.01 18.058 2.74
24 days 378.02 7.14 16.894 5.01
36 days 348.61 8.11 15.967 6.77
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Foram ainda realizados testes de ultramicroindentacio que evidenciaram a
diminui¢do das propriedades mecanicas da matriz polimérica. Na tabela 2.6. encontram-se

compilados os resultados para a dureza e rigidez.

Tabela 2.6. Resultados da ultramicroindentagdo [1].

Samples Average Std. Dev. Average Std. Dev. Average Std. Dev.
hardness [GPa] Eg [MPa] [MPa] E|GPa] [CPa]
VH [GPa]
Control samples 024 0.01 1312 0.94 11.64 0.91
NaOH 12days 029 0.01 9.3 0.44 8.23 0.42
24 days 027 0.01 9.15 0.67 8.1 0.58
36days 028 0.01 8.7 0.64 7.7 0.58
HCl 12days 027 0.01 7.6 0.2 6.73 0.15
24 days 025 0.01 743 0.21 6.53 0.14
36days 026 0.01 7.1 0.57 6.25 0.49

Os ensaios de impacto realizados demostraram uma grande influéncia do tipo de
ambiente agressivo e do tempo de exposi¢do. No entanto verificou-se que a influéncia de
ambientes alcalinos (NaOH) se traduz num maior decréscimo das propriedades do material
(resisténcia a flexdo, modulo de flexdo) e da resisténcia ao impacto a baixa velocidade
(médulo de elasticidade). A carga maxima de impacto e a energia eldstica decresceram
com o numero de impactos. A area afectada pelo impacto aumentou em relagdo aos
provetes de controlo. Por ultimo recorreu-se a andlise por SEM para verificagdo de
resultados (Figura 2.3. ¢ 2.4), em que se pode observar a degradagdo da matriz e da

interface fibra matriz, ap6s imersao nas solu¢des de NaOH e de HCI.

Figura 2.3. Exposi¢do durante 36 dias em NaOH [1].
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Figura 2.4. Exposi¢do durante 36 dias em HCI [1].

Em R. Griffiths, A. Ball (2000) [11], estudou-se as propriedades mecanicas da fibra
de vidro de matriz de poliéster. Foram determinados a resisténcia a flexdo e a tenacidade a
fractura através de ensaios de flexdo em trés pontos. Foi analisada a exposi¢do a ambientes
agressivos. Detectou-se deterioragdo da resisténcia do material em estudo, apos exposi¢ao
a radiacdo UV (Ultra-violeta), a solucdes acidas e alcalinas, a agua e a solugdes salgadas.

Ap0s exposicdo a radiagdo UV durante 8 semanas, verificou-se que a resisténcia da
fibra de vidro diminui 25 %. A radiacdo utilizada tinha um comprimento de onda entre
300nm e 400nm. O mecanismo de degradacao/envelhecimento por radiacdo UV leva a que
as cadeias poliméricas da matriz de poliéster utilizado sejam quebradas. O efeito deste
mecanismo ¢ a redugdo do brilho, reduzindo a energia necessaria para iniciar a propagacao
da fenda no material. Na figura 2.5. encontra-se a evolucgdo da resisténcia a flexdo durante
8 semanas de exposicao a radiacdo UV.
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Figura 2.5. Deterioragdo da resisténcia a flexdo apds exposicdo a radiagdo UV [11].

Ocorreu também diminuicao da resisténcia mecanica apos a exposi¢ao dos provetes

compositos a solugdes acidas e alcalinas, ap6s 15 dias. Para os 4cidos a redugdo da
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resisténcia foi de 18% a 24 % em solucdes de H,SO4 e HCI, respectivamente. Para as
solugdes alcalinas a perda da resisténcia foi de 35 %, em solucdo de NaOH. Na figura 2.6.
encontra-se a evolugao da resisténcia a flexdo durante 15 dias de imersdo as diferentes

solucdes referidas anteriormente.
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Figura 2.6. Evolugdo da resisténcia a flexdo apds imersdo em solugdes acidas e alcalinas [11].

Foram também imersas placas do laminado em estudo em agua durante 3 semanas.
Ap0s este tempo de imersdo verificou-se uma diminuicdo de 20% da resisténcia a flexao.
A fibra de vidro também foi imersa em solucdo de agua salgada, durante o mesmo periodo,
observando-se um perda de 35% da sua resisténcia. Na figura 2.7. encontra-se a evolugao
da resisténcia a flex@o, ap6s imersdo em agua doce e salgada dos provetes de fibra de vidro
que foram objecto de estudo, apds a realiza¢do de ensaios de flexdo em trés pontos.
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Figura 2.7. Evolucdo da resisténcia a flexdo apds imersao em agua e solugdes salgadas [11].
Foi também estudado por estes autores [11], a possivel diminuicdo da resisténcia a

flexdao apds imersdo em combustiveis, tais como a gasolina e o diesel e em 6leo de motor

convencional. Na figura 2.8. encontram-se representados os diversos valores obtidos apos
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flexao em tré€s pontos. A diminuicao da resisténcia 4 flexao é muito reduzida o que indica a

boa capacidade deste composito a este tipo de ambientes fluidos.
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Figura 2.8. Evolugdo da resisténcia a flexdo apds imersdo em combustiveis e dleo [11].

Concluido, os mecanismos de degradacdo envolvem ataque da resina e destruicao
da interface com as fibras. A difusdo de solugdes liquida através do material pode se rapida
em certos casos devido ao excesso de espagos vazios na superficie do material. Quando se
inicia a separagdo destas superficies, durante o ensaio de flexdo em trés pontos, como o
material se encontra fragilizado, existe alteracdo da sua resisténcia. As solucdes acidas e
alcalinas atacam a interface entre o polimero e as fibras, degradando a matriz de poliéster.
A solugdo alcalina utilizada (NaOH a 10%) observou-se que € especialmente agressiva
[11].

Em A. Hammani e N. Al-Ghuilani S. (2004) [12], analisou-se a capacidade do
composito de vinil-éster reforcado com fibra de vidro de resistir a altas temperaturas, a
misturas, a 4gua do mar e a ambientes corrosivos, sem perder a sua resisténcia mecanica.

Os provetes do composito em estudo foram divididos em grupos que foram sujeitos
aos diferentes tipos de imersdes e tempos de exposicao em estudo. Foram depois sujeitos a
ensaios de flexdo em trés pontos. Apds a andlise por SEM retiraram-se algumas
conclusdes. Uma quantidade elevada de fibras pode prevenir a matriz de impregnar na
totalidade as fibras. Assim as microfendas existentes podem desenvolver-se entre as fibras
e a matriz polimérica. Estas microfendas combinadas com a absor¢do de dgua e outros

fluidos podem acelerar o mecanismo de degradacao do compdsito [12].
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Os provetes que foram imersos em agua salgada as fibras ficaram sem protecgao,
devido a perda dos agentes quimicos de cura. Ocorreu assim uma redugdo da resisténcia
dos provetes. Por outro lado a resisténcia interlaminar pode diminuir devido a esta
deterioragdo da interface fibra/matriz [12].

Também foram sujeitos provetes a imersdo em solugdes corrosivas de acido nitrico
a 3% e 5% durante 3 e 6 meses. Observou-se que aumentando a concentragdo da solucao
em acido, a resisténcia altera-se completamente. A ac¢ao combinada da dgua e do 4acido em
estudo, leva a uma expansdo da matriz e ao desenvolvimento de fendas. Quando se
observou os provetes em 6 meses de imersao apareceram bolhas, que poderdo aumentar,
através do aumento de pressao até ao colapso. Na tabela 2.7. encontra-se os valores da

resisténcia a flexao relativos a imersdo em dgua do mar e em solugdes de acido nitrico.

Tabela 2.7. Resultados da imers3ao em fluidos corrosivos [12].

Corrosive Fluids

Seawater 3% Nitric Acid 5% Mitric Acid
Properties Virgin 3 Months & Months 3 Months & Months 3 Months & Months
Glass content (%) T6.4 76.4 7. T6.4 750 TEA T4.8
Fleural strength (MPa) o75 £a3 481 13 498 483 433
Flesoural modulus (MPa) 19715 22182 18072 19029 21553 19386 20402
mpact strength (KVm?) 68.3 630 £33 B6.9 Mo B35 Mo
LS5 (MFPa) 3 29.3 32.99 27 32.54 s 20.32

A exposicdo de provetes a altas temperaturas em ambientes saturados também
causa degradacdo devido a difusdo de agua através da matriz. A exposi¢do durante longos
periodos de tempo pode acelerar a iniciacdo e propagacdo de microfendas, na superficie do
composito. Assim com a deterioracdo da interface fibra/matriz obtém-se valores baixos
para a resisténcia interlaminar. Os provetes que foram sujeitos a altas temperaturas em
ambiente seco, demonstraram uma diminuicdo das propriedades mecanicas, ap6s 3 meses
de exposicdo de cerca 5%. ApoOs 6 meses obtiveram-se propriedades melhores do que as
dos provetes de controlo. Tal pode dever-se a um processo de pds cura que pois
completado apo6s este tempo de exposicdo, obtendo assim uma maior resisténcia do
composito em estudo. Os provetes apresentaram uma descoloracdo. A resina original era
verde e alterou-se para amarelo claro resultando numa reticulacdo das cadeias poliméricas
do vinil éster. Na tabela 2.8. apresentam-se os valores da resisténcia a flexdo apds

exposicao a altas temperaturas com ar saturado e ar seco.

Ricardo Alberto dos Santos Reis 17



Estado de Arte

Tabela 2.8. Resultados da exposi¢do a altas temperaturas [12].

Environmental Conditions
Moisture Sun
Properties. Wirgin 3 Months & Maonths 3 Months & Months
Glass content (%) T6.4 T6.4 748 T6.4 76.3
Flexural strength (MPa) 575 661 625 613 640
Flesural modulus (MPa) 10715 22833 20383 18807 21052
Impact strangth (KJ/im?) 683 647 624 687 B5.7
ILSS (MPa) e 260 2744 322 3402

Apesar do tempo de exposicdo ndo ser suficiente para elucidar todos os
mecanismos que afectam a resisténcia do composito, € possivel reconhecer os principais
mecanismos envolvidos. Sao eles a delaminacéo, arrancamento de fibras e microfendas. O
tempo de exposicdo e as condi¢cdes ambientais escolhidas ndo duraram o tempo necessario,
para evidenciar que os mecanismos de falha afectam a degradacdo da fibra de vidro de
matriz vinil éster, que foram sujeitas a ambientes agressivos. Nas figuras 2.9., 2.10. e 2.11.

apresentam-se alguns mecanismos de falha anteriormente referidos.

Figura 2.9. Delaminagdo no compdsito [12].
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Figura 2.11. Microfendas na superficie do compdsito [12].

Em Gu Huang e Hongxia Sun (2006) [13], analisou-se o efeito de absorgéo de agua
nas propriedades mecéanicas de laminados de fibra de vidro de matriz polimérica de
poliéster. As placas foram imersas em &gua a temperatura de 30 °C, com diversos tempos
de imersdo. Verificou-se uma reducdo da resisténcia e um aumento da capacidade de
flexdo, devido & absorgcdo das moléculas de agua. Para isto foram realizados ensaios de
flexdo em trés pontos.

Concluiu-se que os materiais compdsitos imersos em agua vado absorvendo as suas
moléculas ao longo do tempo de imersdo. Assim da-se um aumento de massa dos provetes.
A reacgdo entre as moléculas de agua e a matriz do compdsito resulta numa deterioragdo
das propriedades mecanicas. A imersdao em agua pode provocar também que o préprio
compdsito inche, devido & delaminacdo entre camadas. Nas figuras 2.12.e 2.13 consegue-
se observar a delaminacdo do material. Isto explica a diminuicdo da resisténcia a flexéo
obtida da tabela 2.9.
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Tabela 2.9. Resultados da imersdao em agua [13].

Breaking Tensile stress  Elongation at
strength (N) (MPa) break (%)
Original sample 3246.77 192 3.11
7-day water immersion 3098.26 181 3.07
14-day water immersion  3002.96 176 3.27
21-day water immersion  2754.11 162 3.15

Figura 2.13. Microfendas na superficie do compdsito [13].

No entanto a capacidade de flexdo aumentou com o tempo de imersdo em agua,

como se observa na tabela 2.8. Os autores [13] pensdo que a agua pode de ocupado 0s

espacos vazios no composito, no entanto conclui-se que mais estudos devem ser realizados.
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3. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Neste capitulo pretende explicar-se os varios procedimentos experimentais
utilizados, referindo assim os diversos equipamentos, técnicas e materiais utilizados. Com

a sua leitura, o entendimento em capitulos seguintes sera mais facilitado.

3.1. Materiais

Como ja foi mencionado anteriormente, este trabalho tem como principal objectivo
estudar a influéncia de dois ambientes fluidos em materiais compoésitos de matriz
polimérica, com duas sequéncias de empilhamento diferentes.

Para tal utilizaram-se placas de resina epoxi comerciais reforcadas com fibra de
vidro do tipo E.

Como a orientagdo das fibras de vidro variou, designou-se, neste trabalho para o
laminado A aquele que tem orientagdo [0, 90, 0, 90],s ¢ para o laminado B o relativo a
orientacdo [0, 90,],s. Assim, como se pode concluir, ambas as amostras possuem 16
camadas de fibra de vidro do tipo E.

No que concerne aos fluidos agressivos seleccionaram-se 2 tipos de 6leo utilizados
na industria automovel e aeronautica. Utilizou-se assim um o6leo de motor de combustdo
interna, do tipo 15w40. No outro recipiente foi utilizado um 6leo de travdes, embraiagens,
hidraulicos, do tipo DOT 4. Este ultimo possui caracteristicas corrosivas quando em
contacto com metais e plasticos.

A escolha destes 0leos deve-se a possiveis aplicagdes na industria automovel e
aerondutica que poderdo estar em contacto com este tipo de fluidos, estudando assim
possiveis efeitos de degradacdo dos componentes fabricados a partir de materiais
compositos.

Para estudar o efeito dos dois tipos de 6leo nas placas anteriormente definidas
optou-se por utilizar tempos de imersao de 15 e 45 dias. Apds estes tempos de imersao as
placas foram retiradas dos respectivos recipientes e inspeccionadas através da sua pesagem

em balanca analitica e rectificadas as suas dimensdes (altura, espessura, largura). Na figura
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3.1. apresenta-se os dois tipos de 6leo utilizados sendo a) 6leo de motor 15w40 e b) oleo de

travoes do tipo DOT 4.

a)
Composicéo quimica: [14] Composigéo quimica: [15]
Hidrocarbonetos parafinicos; 2,2-oxibietanol
Hidrocarbonetos nafténicos; 2-(2-(2-butoxietoxi) etoxi) etanol
Baixo teores de hidrocarbonetos poliaromaticos; 1,2-bi (2-metoxietoxi) etanol
4 — 17 % de aditivos; 2-(2-metoxietoxi) etanol

Maximo de 1% Enxofre.

Figura 3.1. a) Oleo de motor com viscosidade 15W40 e b) Oleo de travdes do tipo DOT 4.

3.2. Avaliagao da variacao de massa

De modo a obter a absorc¢ao de fluidos durante a imersdo das placas dos dois tipos
de laminados, foi necessario avaliar a variacdo de massa das amostras. Para isto avaliou-se
a massa das amostras a seco (DW-Dry Weight) e apds imersio (CWW-current wet

weight). A absor¢do de fluido (W%) ¢ dada pela seguinte formula [1]:

wop = YW —DW 00 (3.1)
= ——--——— % .
0 DW

Em que, W% traduz a absor¢ao de fluido, CWW representa a massa apos imersao
da amostra e DW representa a massa da amostra a seco.

A avaliacao da massa foi realizada numa balanga analitica da marca AND, modelo
GH 202 com capacidade maxima e minima de 220g e 1mg respectivamente. Possui um
erro de Img com um desvio de 0,0lmg a 0,1 mg. Este equipamento encontra-se no

CEMUC - DEM.
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3.3. Avaliacao da Propriedades Mecanicas
3.3.1. Flexdao em trés pontos

Os ensaios de flexdo em trés pontos tém como objectivo determinar a rigidez a
flexdo, Ef e a tensdo de flexdo até a rotura, ay. Consegue-se ainda determinar a deformagéo
devido a flexdo, &. Este tipo de ensaios tem como principal vantagem a facilidade de
preparacdo dos provetes de teste. Por outro lado, também apresenta algumas desvantagens,
como seja por exemplo a sensibilidade dos resultados a geometria do provete, sendo assim
necessario fabricar provetes com tolerancias apertadas. Na figura 3.2. apresenta-se um

esquema do ensaio usado neste trabalho. E aplicada uma carga P [N] em 1. O provete

encontra-se apoiado em 2 e 3.

g

1

Provete de laminado

I 34 mm 1

a)

b)

Figura 3.2.a) Esquema ensaio de flexdo em trés pontos e b).Provete colocado no equipamento de flexdo
SHIMADZU AG-10.

Como se pode facilmente concluir, o provete laminado encontra-se apoiado nos
pontos 2 e 3, sendo a carga crescente no ponto 1, até a rotura.

Os ensaios de flexdo foram realizados de acordo com a norma ASTM D790-2.
Assim a distancia entre os pontos de apoio, 2 e 3, foi de 34 mm. Esta distancia ¢ calculada
com base no valor da espessura que ¢ cerca de 2 mm para os compositos laminados em
estudo. O equipamento utilizado foi um SHIMADZU AG-10, com uma célula de carga de
5 kN. O software de controlo usado foi o TRAPEZIUM. Foram utilizados 5 provetes para
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cada tipo de laminado em estudo, considerando os diferentes 6leos e tempos de imersao.
Também foram realizados testes nos provetes de controlo.

A resisténcia a flexdo foi determinada através da tensdo nominal na secg¢do
transversal utilizando o valor maximo da carga aplicada, P. A tensdo nominal de flexdo foi

calculada através da seguinte equacao [1]:

3PL

=7 (3.2)

o

Em que P € a carga, L a distancia em os pontos 2 e 3 (34mm), b é a largura do
provete (aproximadamente 8mm) e h é a espessura do provete (aproximadamente 2mm).
Avaliou-se também o moddulo de elasticidade (E), ou rigidez dos 2 tipos de

laminados, recorrendo a seguinte expressao [1]:

£ AP 3
T 48Au * 1

(3.3)
Em que, L ¢ a distancia entre apoios, AP a variagao de carga, I ¢ a inércia da sec¢ao
do provete, e Au a variagdo de deformacao.
A avaliacdo desta propriedade mecanica permite aferir a capacidade de deformacdo
dos materiais em regime elastico. O estudo comparativo entre as placas comerciais € as
mesmas apds imersao em cada um dos oleos ditard se houve ou ndo perda de propriedades

mecanicas.
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3.3.2. Ultramicroindentagao

A definicdo de dureza traduz-se como sendo uma medida da resisténcia a
deformacao plastica de um material. A avaliacdo desta propriedade mecanica faz-se através
da indentacdo do material com outro de dureza muito superior. Este valor de dureza ¢
determinado através da razdo entre a carga aplicada (P) e a area projectada de indentacao
(A.) seja apds remocdo do indentador, tal como a seguinte se apresenta na seguinte

expressao:

P

H= — 3.4
A, (3.4)

Este tipo de ensaios ¢ muito utilizado devido ao facto de nao destruir as amostras e
devido a sua simplicidade. Foi utilizado um indentador piramidal do tipo Vickers, sendo
dos mais utilizados na industria e investigacdo em geral.

Durante a realizacdo deste foi utilizado um ensaio dinamico que avalia a
profundidade de indentacdo (h) em funcdo da carga aplicada (P). Como se conhece a
geometria do indentador consegue-se determinar com facilidade a area de contacto a partir
da profundidade de indentagao residual.

Na figura 3.3. encontra-se uma curva tipica de indentagdo. Encontra-se demostrado
o procedimento para a determinar a profundidade residual, apds o fim do ensaio. Fazendo o
ajuste de uma funcao aos pontos superiores da curva de descarga, calcula-se a tangente a
curva no ponto de carga méaxima. Antes de retirar o valor final da dureza ¢ necessério

corrigi-lo devido aos seguintes factores [16]:

1. Incerteza da posicdo zero: como por vezes a rugosidade das amostras € elevada ¢
dificil corresponder o valor zero do deslocamento do indentador ao valor zero da
forga aplicada. Assim nem sempre o primeiro valor da carga de indentagdo (C)
indica um valor correcto para a profundidade da mesma. Neste equipamento foi
utilizado um valor inicial de carga de 0.4 mN. Para se corrigir este factor de
incerteza ajusta-se uma fun¢@o a curva de carga, faz-se a extrapolagdo para o valor
zero da carga aplicada e por Ultimo regista-se o valor residual da profundidade de
indentagdo. Assim este valor ¢ subtraido ou somado a todos os valores de

profundidade de indentagao (hp).
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2. Parametro geométrico do indentador: o procedimento acima explicado apenas ¢
valido de o indentador for de faces planas. Neste caso, como o indentador utilizado
foi do tipo Vickers (piramidal) foi utilizado um factor de correc¢ao (g), para se

determinar a profundidade de indentagdo (hy).

Em vez de se utilizar a expressao 3.5. deve ser utilizada a expressio 3.6.

hp = Rpax — Prax * C (3.5)

Em que o factor de correcgao € ¢ 0.72.

hp = Rmax — €% Prax * C (3.6)

3. Defeitos do indentador: como o indentador utilizado é do tipo Vickers e devido a
defeitos de fabrico ndo de consegue obter uma piramide perfeita. Nao se consegue
obter um bico da piramide perfeito, bem como o angulo ndo é exactamente 136°,
como especificado nas normas. Para contornar estes erros de medida utiliza-se a

seguinte expressao para calcular a profundidade de indentacdo corrigida (h).

he = 0.052 + 1.095 * h (3.7)
Pmélx
¢ dP/dh =1/C
o
g
3
s
S
©
(&)
h max

Profundidade de indentacao, hp

Figura 3.3. Curva tipica de indentagao.

O valor de 0.052 um indica o a diferenca do bico do indentador, enquanto o valor de

1.095 relaciona-se com o angulo de 136°.
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4. Deriva térmica: Este factor de correcc¢ao relaciona-se com o equilibrio térmico do
equipamento utilizado. A correccdo ¢ realizada a partir da medi¢ao do
deslocamento do indentador, durante a aplicacdo de uma carga constante minima
(0.4 mN). O valor do deslocamento ¢ medido em unidade de tempo, devido a

deriva térmica, ¢ aplicado a todos os pontos da figura 3.3.

Em relacdo ao equipamento utilizado trata de um FISHERSCOPE HI100 (figura
3.4.) constituido por uma unidade de controlo e aquisi¢ao de dados, uma cabeca de
medicdo que contém o indentador, um microscopio de posicionamento, um computador e
um sistema para amortecimento de vibragdes.

Para a realizagdo dos ensaios foram utilizadas quatro fases distintas de aplicacao de
carga: carga, manuten¢do a carga maxima, descarga, manutengao a carga minima. Como ja
foi dito anteriormente a carga tém um valor minimo de 0.4 mN e ¢ aumentada em degraus
até ao valor maximo de 200 mN. O sensor de deslocamento incorporado na cabeca de
medi¢do mede o valor da profundidade de indentacdo para cada degrau. Trata-se de um
dispositivo com elevada precisdo (2nm). O sistema de aquisi¢cdo de dados transfere estes

valores para o computador, que posteriormente sdo gravados e analisados.

Figura 3.4. a) Equipamento de Ultramicrodureza vista geral e b) cabeca de medigdo e microscépio de
posicionamento.

O procedimento experimental para a determinagdo da dureza de uma amostra tem

diversos passos. Inicialmente ¢é realizado um ajuste da posi¢ao da cabeca de medi¢do. De
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seguida faz-se o ajuste do indentador a amostra. Apos isto comega-se o ensaio € no fim ¢é
gravado o ficheiro para posterior analise.

Para a determinacao dos valores da dureza em laminado de fibra de vidro de matriz
epoxi utilizou-se uma carga maxima de indentacdo de 200 mN. Este valor foi escolhido
apos a realizacdo de ensaios em que se verificou que existia influéncia das fibras no valor
da dureza. Para evitar esta influéncia foi-se diminuido gradualmente a carga maxima de
indentacdo (Pmsx) de 500mN até 200mN. Observou-se que quanto maior a carga maxima
aplicada maior a profundidade de indentacdo e influéncia das fibras de vidro no valor final
da dureza. Nestes ensaios, como apenas se pretende analisar a degradacao de dois 6leos de
diferentes caracteristicas, na parte mais fragil do compdsito, ndo se podia deixar que as
fibras de reforco influenciassem os resultados. Assim os valores de dureza determinados
sdo relativos a matriz polimérica utilizada (epoxi).

O tempo de duragdo de cada degrau de carga aplicada foi de 0.5s. Durante a carga o
tempo de indentacdo foi o relativo a 60 degraus, bem como para a descarga. Foram
utilizados dois patamares com carga de indentag@o constante. Um deles foi a carga maxima
(200mN), durante 20s. Outro apos descarga, com carga minima de 0.4mN, também ele
com duragdo de 20s.

Foram realizados pelo menos 10 ensaios para cada amostra. Foram analisados os
dois tipos de laminados, (A e B), nas amostras comerciais (controlo), e apos imersao de 15
e de 45 dias, para os dois 6leos utilizados.

A determinacdo dos valores da dureza e da rigidez da matriz do material composito
em estudo foi determinada com base no procedimento explicado anteriormente, mas de
forma simplificada. Recorreu-se ao programa HARDNESS 6.10 desenvolvido pelo Grupo
de Materiais e Engenharia de Superficies (GMES), no DEM, FCTUC.

A determinacdo da rigidez ¢ realizada com base no célculo do modulo reduzido

(Er), que ¢ dado pela seguinte expressao [16]:

(3.8)

. . . . dp N
Em que, A € a area projectada de indentacdo e m = e sendo, dP a variagdo da

carga de indentacdo e dh a variagdo da profundidade de indentag¢do, conforme a figura 3.3.
Com base no valor do modulo reduzido € possivel determinar a rigidez (E) da

matriz utilizando a seguinte expressao [16]:
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1 1-92 1-092
— - + (3.9)
Ex E Ep

Em que, U ¢ o coeficiente de POISSON da resina epoxida, tipicamente igual 0.3, Eg
¢ o moédulo reduzido determinado pela expressdo 3.8, 9p¢€ o mddulo de POISSON do
diamante (indentador do tipo Vickers) e Ej, ¢ a rigidez do diamante.

Ap6s andlise e determinagao do valor da dureza e da rigidez da matriz, compilou-se
os 10 valores para cada amostra. Os valores muito dispares foram eliminados. No capitulo

seguinte apresenta-se uma média dos valores considerados para cada amostra.
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3.4. Avaliagao da Microestrutura
3.4.1. Microscopia optica

O registo fotografico das amostras, antes e apds envelhecimento, foi obtido por
recurso a um microscopio optico ZEISS AXIOLAB pertencentes ao CEMUC-DEM.

As imagens adquiridas serviram para estudar a evolucdo morfoldgica
superficial das amostras funcdo do tipo de agente agressor e tempo de tratamento. Foi
possivel registar a formacgdo de fissuras e outros defeitos, bem como a alteracdo das
dimensbes das amostras. Na figura 3.5 encontra-se uma visdo geral do equipamento

utilizado.

Figura 3.5. Microscopio dptico ZEISS AXIOLAB.

3.4.2. Microscopia Electrénica de Varrimento (SEM)

A microscopia electronica de varrimento (do inglés Scanning Electron
Microscopy, SEM), baseia-se na interaccdo entre um feixe de electrdes de determinada
energia e a superficie do material a analisar. Dessa interacgdo resulta a emissdo de
electrdes de baixa energia ou electrBes secundarios, electrGes de elevada energia ou
electrdes retrodifundidos, electrdes Auger, electrbes absorvidos, electrdes transmitidos,
fotdes de radiacdo X caracteristica e continua, electres difractados, entre outros. Cada tipo
de radiacdo pode ser traduzida em informacdo acerca da amostra, sendo necessarios
detectores proprios para cada uma. O volume da interac¢do entre os electrdes e a matéria
determina a resolucdo do sinal utilizado na caracterizacdo. A resolucdo do sinal obtido sera
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tanto menor quanto maior for o volume de interac¢do. Os electrdes emitidos da zona de
impacto, consequéncia da interaccdo do feixe com a matéria, formam o sinal que da origem
a imagem. O feixe incidente é operado de modo a efectuar um varrimento a duas
dimensGes, gerando imagens bidimensionais, em que cada pixel corresponde a um ponto
da superficie do material a caracterizar. O brilho da imagem é funcdo da intensidade do
sinal registado em determinado ponto da superficie, ou seja, do nimero de electrdes
emitidos desse ponto.

Neste estudo utilizou-se um SEM da marca PHILIPS XL30-Series (figura 3.7) com
tensdo de aceleracdo de 10 kV equipado com um espectrometro de dispersdo de energia
(do inglés Energy Dispersive Spectroscopy, EDS) da EDAX, pertencente ao CEMUC, do
Departamento de Engenharia Mecanica da Faculdade de Ciéncias e Tecnologias da
Universidade de Coimbra As amostras foram cortadas com dimensdes de Smm por Smm e
colocadas num alvo circular. Usou-se fita adesiva de carbono para adesdo ao porta
substratos tendo este sido sujeito a um revestimento condutor (ouro).

A fina pelicula de ouro foi realizada no Instituto Pedro Nunes (IPM), num
equipamento de pulverizagdo catodica, durante 35 segundos. Foi também neste laboratorio
que se realizou a analise por SEM.

O aspecto final da montagem das 10 amostras ¢ mostrado na figura 3.6.

Figura 3.6. Alvo com as amostras utilizado na analise por SEM.

Devido a questdes de ordem técnica, teve-se de realizar novamente a analise por
SEM, no Instituto Pedro Nunes, no equipamento JOEL modelo USM 5310, equipado com
um EDS da marca OXFORD, modelo AZTEC. A informagdo obtida inicialmente no

equipamento Philips XL30-Series perdeu-se devido a avaria.
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Figura 3.7. Equipamento de SEM equipado com espectrémetro de dispersio de energia.
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4. APRESENTACAO E DISCUSSAO DE RESULTADOS

Neste capitulo sdo apresentados, analisados e interpretados os resultados experimentais
decorrentes do trabalho realizado. Neste estudo, foram caracterizadas um total de 10
amostras relativas a dois tipos de materiais compdsitos envelhecidos em ambientes e

periodos de tempo distintos.

4.1. Caracterizacao dos laminados comerciais

Na figura 4.1, s@o apresentadas as micrografias obtidas por microscopia Optica da

superficie dos dois materiais compositos em estudo, denominados neste trabalho de A ¢ B

no estado inicial.

Figura 4.1. a) Laminado A (5x); b) Laminado B (5x).

Como se pode facilmente concluir pela analise destas figuras, sdo bem visiveis os
arranjos das fibras de vidro. Na amostra A ¢ bem visivel a sequéncia de empilhamento [0,
90, 0, 90],s, devido a existéncia, logo a superficie do material, das duas direccdes do
empilhamento. J4 no laminado B, como apenas se observam fibras segundo uma direcc¢ao,
confirma-se o empilhamento [0,, 901],s, em que a partir da superficie do material tém logo
duas camada de fibras continuas com orientagao zero.

As variagdes morfologicas encontradas nas amostras A e B, a nivel superficial da

matriz polimérica, ndo sdo significativas, tal como a figura 4.2 relativa a micrografias
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obtidas por SEM, permitem provar. H4 uma boa impregnabilidade das fibras pela resina
epoxi. A espessura das fibras, apos analise por SEM, com elevada resolu¢do (3500x), varia
entre 7 ¢ 10 um.

Todavia a nivel de porosidade, o laminado B parece conter um grau superior em

relacdo a amostra A, ainda que em ambas as amostras este valor seja pouco significativo.

©) d)

Figura 4.2. Micrografias por SEM dos laminados iniciais a) A (200x); b) B (200x); c) A (3500x); d) B (3500x).

No que concerne a composi¢ao quimica, e tal como seria de esperar, ndo existem
variagdes entre os dois tipos de laminados. Apresentam-se na figura 4.3 as evolugdes
SEM/EDS obtidas para o laminado A em duas zonas distintas. Relativamente a matriz,
foram detectados os elementos tipicos constituintes de materiais poliméricos, isto €,
carbono (C) e oxigénio (O), ja que o hidrogénio (H) ndo ¢ quantificavel pela técnica de
andlise usada. A composi¢do das fibras de vidro, também coincide com a indicada para

este tipo de reforco, tabela 4.1, encontrando-se assinalados os elementos, Si, Al, Ca e B.
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De referir também, que o sinal do oxigénio em EDS nas fibras ¢ bastante superior
ao detectado no seio da matriz, indicando claramente que estes Ultimos elementos se
encontram sob a forma de compostos 6xidos.

O elemento de maior intensidade, Au, deve-se ao revestimento depositado sob o

porta-amostras de forma a melhorar a condutividade das amostras a analisar por SEM.

Tabela 4.1. Composi¢do quimica de fibra de vidro do tipo E [2].

Fases presentes Percentagem [%0]
SiO; 52 — 56
Al,O; 12 - 16
CaO 16 — 25
B,O3 8-13

2% 30 350 400 ' 4% S " T ) 20

Figura 4.3. Avaliagdo SEM/EDS do laminado A de controlo.

Relativamente as propriedades mecénicas dos laminados comerciais, apresentam-se
na tabela 4.2 a compilagdo dos resultados obtidos nos ensaios de flexdo em trés pontos e de

ultramicroindentagdo. A analise destes valores, permite concluir genericamente que o
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laminado B possui melhores propriedades mecanicas do que a amostra A. Assim, se 0
desvio encontrado para as propriedades mecanicas da matriz, dureza e modulo de
elasticidade, ndo ¢ significativo para os dois laminados, 0 mesmo nao se pode concluir
relativamente a tensdo nominal de flexdo méaxima e da rigidez a flex@o. O valor obtido para
a tensdo a flexdo no laminado B ¢ ~ 30% superior ao obtido para o laminado A. Esta
diferenca pode ser atribuida a diferenga na sequéncia de empilhamento dos dois laminados.
Mais uma vez referir que o laminado A possui uma sequéncia de empilhamento [0, 90, 0,

90],s e o laminado do tipo B possui um sequéncia de [0,, 90;]2s.

Tabela 4.2. Propriedades mecanicas dos laminados A e B comerciais.

Tensdo Maxima Rigidez [GPa] Dureza matriz Rigidez da matriz
Laminado [MPa] [GPa] GPa]
Média | Despad | Média | DesPad | Média | DesPad | Média | DesPad
Tipo A 593,71 9,81 24,05 0,14 0,25 0,01 6,65 0,61
Tipo B 816,20 11,86 28,42 0,77 0,29 0,01 7,38 1,47

“A matriz transmite os esfor¢cos mecanicos aos reforcos (fibras) A caracteristica
mais importante da resina matriz € a capacidade de absorver energia e reduzir as
concentracdes de tensdes, pelo fornecimento de tenacidade a fractura ou ductilidade,

maximizando a toler&ncia a danos de impacto e o tempo de durabilidade do compdsito [17]

2

4.2. Caracterizacao dos laminados envelhecidos

O estudo do envelhecimento de materiais compositos de matriz epoxi €
fundamental, ja que as alteragdes de propriedades, promovidas pela acg¢do do meio
envolvente, poderdo ditar o desempenho destes materiais na aplicagdo a que se destinam.

Importa pois, como primeira caracterizacdo, aferir se hd ou ndo alteracdo do peso
das amostras. Como foi referido anteriormente, os ensaios de envelhecimento foram
realizados pela imersdao das amostras em dois Oleos distintos, a temperatura ambiente,
durante dois periodos de tempo, 15 e 45 dias.

Sabendo o peso inicial de cada amostra e através da equacdo 3.1. foi determinada a

variagao percentual de 6leo absorvido pela matriz. Os resultados obtidos encontram-se na
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figura 4.4. A tendéncia dos laminados A ¢ B em imersdo em o6leo 15w40 ¢ oposta,
enquanto o laminado A exibe ganho de massa, o laminado B apresenta perda, qualquer que
tenha sido o periodo de imersdo. Relativamente ao envelhecimento em 6leo DOT 4, os dois

laminados exibem a mesma tendéncia, isto €, houve perda de massa.

1

Variacdo de massa [%)]

15d 15w40 15d DOT 4 45d 15w40 45d DOT 4

a)

Variagdo de massa [%)]

15d 15w40 15d DOT 4 45d 15w40 45d DOT 4

b)

Figura 4.4. Variacdo de peso apds imersdo em éleos distintos a) Laminado A; b) Laminado B.

Assim, a semelhanca do reportado em ensaios de envelhecimento em &gua [11, 12,
13, 18, 19], também neste caso podera existir difusdo de fluido e simultaneamente
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desorcdo de grupos moleculares de baixo peso molecular ou mesmo ataque da matriz. O
balanco destes fendmenos ditara a variacdo de peso final. Assim, para validar as varia¢des
de peso obtidas, recorreu-se a analise microestrutural por microscopia electronica de
varrimento, SEM. As figuras 4.5. a 4.8. apresentam as micrografias dos laminados em

estudo agrupadas fungdo do tempo de envelhecimento.

50um 50um

c¢) Laminado A d) Laminado B

Figura 4.5.Micrografias por SEM (750x) apds 15 dias de imersdo em dleo 15w40 (a) e (b) e dleo DOT 4 (c) e
(d).

Para o laminado A, o aumento de massa pode ser atribuido a difusdo de 6leo para o
interior da matriz, associado a uma porosidade inicial existente. Neste caso, a variagao de

peso de A aumenta em relagdo ao inicial, cerca de 0,5%. Este fendémeno de difusdo
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também seria de esperar que ocorre-se no laminado B, acrescido do facto do grau de
porosidade inicial, ver figura 4.2, ser superior no laminado B. Todavia, tal ndo se verifica,
o registo de massa ¢ de aproximadamente -3,5%, o que significa que teve de existir perda
de material para o fluido (15w40), durante a imersdo de 15 dias. Tal como se pode

observar, nas figuras 4.5.b) e 4.6.b), a destruicdo da matriz ¢ bem patente.

a) Laminado A

B .72%
ot
|

=

c¢) Laminado A d) Laminado B

Figura 4.6.Micrografias por SEM (3500x) apds 15 dias de imersdo em 6leo 15w40 (a) e (b) e 6leo DOT 4 (c) e
(d).

Com o aumento do tempo de envelhecimento, a destruicao/ delaminagdo da matriz
do laminado B ¢ ainda maior, tal como se pode observar nas figuras 4.7.b) e 4.8b). Assim o

tempo de envelhecimento balanceou através da difusdo de 6leo 15w40, a perda de matriz.
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Como resultado, a variagdo de massa ¢ de -0,5%. O mesmo raciocinio pode ser aplicado ao
laminado do tipo A.

Outros autores [11, 12, 13, 18, 19] reportam que algumas resinas, apds absorverem
agua, desenvolvem cavidades a superficie e no interior do polimero, perdendo resina no

processo de envelhecimento.

SOpm 50,

3

50pm

c¢) Laminado A d) Laminado B

Figura 4.7.Micrografias por SEM (750x) apds 45 dias de imersdo em dleo 15w40 (a) e (b) e dleo DOT 4 (c) e
(d).

Para 45 dias de imersdao em 6leo 15w40, embora o grau de delamina¢do da matriz,
figura 4.7.a) e 4.8 a), seja menor, do que a observada no laminado B, esta destruicao

balanceia-se com a entrada de fluido através dos defeitos, diminuindo ligeiramente a
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variagdo de massa, comparativamente ao observado no mesmo Oleo, para 15 dias de
envelhecimento.

Relativamente ao comportamento dos dois laminado em 6leo DOT 4, ver figura
4.4., a tendéncia é a mesma, como se pode concluir pela andlise das figuras 4.5.c) e d),
4.6.c) e d), 4.7¢c) e d) e 4.8¢c) e d), onde ha sempre destrui¢do e delaminagdo da matriz

polimérica. Estes fendmenos sobrepdem-se aquele de inchamento, pelo que a variagao de

massa ¢ sempre negativa para os dois laminados.

e

-
-

oum

¢) Laminado A d) Laminado B

0pm

Figura 4.8.Micrografias por SEM (3500x) apds 45 dias de imersdo em 6leo 15w40 (a) e (b) e 6leo DOT 4 (c) e
(d).

Concluindo, ao analisar a superficie de uma amostra completamente deteriorada
sabe-se que a amostra perdeu peso, Por outro com o perlongar do tempo de imersao, a
superficie fica ainda mais destruida, levando a que os fluidos em estudo a atravessem

passando para o interior do material, originando um aumento de peso. Este ganho justifica-
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se devido ao preenchimento com 6leo de todos os defeitos de degradagdo. Nao se pode
esquecer que a viscosidade do 6leo 15w40 ¢ superior em relagdo a do o6leo de travoes do
tipo DOTA4.

Numa tentativa de confirmar a existéncia de uma camada de dleo superficial nas
amostras, efectuou-se uma analise por EDS no laminado A apds envelhecimento em dleo
15w40, durante 15 dias. A escolha desta amostra deveu-se ao facto de, entre as 10 amostras
testadas, ter sido aquela que exibiu maior ganho de massa (ver Fig. 4.4). Os espectros
obtidos encontram-se na Figura 4.9. Como se pode concluir, além dos elementos
constituintes da matriz e das fibras, foi possivel detectar, contaminantes como o Na, Cl ¢
K, em baixo teor. Esta variagdo de composi¢do ndo pode ser atribuida, em oposi¢do ao
esperado, a presenga de fluido de envelhecimento, mas somente aos processos de limpeza e
manuseio das amostras. Tal justifica-se pelo facto de o 6leo 15w40 possuir na sua

composi¢ao, compostos a base de hidrocarbonetos [14].

Figura 4.9. Composi¢do quimica por SEM/EDS do laminado A apéds 15 dias de imersdo em éleo 15w40.
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No que concerne as propriedades mecanicas, apresentam-se nas tabelas 4.3 e 4.4 e

os resultados obtidos nos ensaios de ultramicroindentacdo e de flexdo em 3 pontos,

respectivamente.
Tabela 4.3. Resultados dos ensaios de ultramicroindentagao.
Tempo de Dureza da matriz Rigidez da matriz
Laminado | Ambiente imersao [GPa [GPa]
[Dias] Média DesPad | Média | DesPad
Controlo - 0,25 0,01 6,65 0,61
i 15 0,23 0,01 5,88 0,32
. Oleo 15w40
Tipo A 45 0,22 0,01 6,00 0,02
. 15 0,24 0,01 5,85 0,75
Oleo DOT 4
45 0,22 0,01 5,53 0,46
Controlo - 0,29 0,01 7,38 1,47
. 15 0,26 0,01 5,90 0,62
) Oleo 15w40
Tipo B 45 0,26 0,01 6,40 0,80
. 15 0,26 0,01 5,83 0,50
Oleo DOT4
45 0,26 0,02 5.91 0.51
Tabela 4.4. Resultados dos ensaios de flexdo em trés pontos.
Tempo de Tensdo Maxima [MPa] | Rigidez [GPa]
Laminado | Ambiente imersao — —
[Dias] Média DesPad | Média | DesPad
Controlo - 593,71 9,81 24,05 0,14
. 15 590,30 12,82 23,85 0,15
. Oleo 15w40
Tipo A 45 587,96 15,72 23,48 0,49
. 15 575,62 14,86 23,50 0,44
Oleo DOT 4
45 511,41 14,45 21,64 0,44
Controlo - 816,20 11,86 28,42 0,77
. 15 810,13 14,41 28,15 0,23
. Oleo 15w40
Tipo B 45 773,12 16,02 27,43 0,27
. 15 800,31 14,86 28,05 0,70
Oleo DOT4
45 735,96 16,36 26,39 0,59

A evolugdo de dureza, por recurso a uma carga dindmica de indentacdo maxima de

200mN, ¢ apresentada na figura 4.10 para os dois laminados apds envelhecimento. Como
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foi mencionado anteriormente, escolheram-se as melhores zonas da matriz epoxi e

suficientemente afastadas umas das outras de forma a obter os melhores resultados.

0,400 - Laminado A
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Figura 4.10. Evolugdo de dureza dos laminados A (a) e B (b) apds envelhecimento.
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Como tendéncia geral pode afirmar-se que, independentemente da agressividade do
0leo usado, a imersdo no periodo de tempo seleccionado neste estudo conduz sempre ao
amaciamento da matriz. O decréscimo de dureza obtido para as duas amostras ¢ bastante
similar, sendo no laminado B de ~10% e no laminado A de ~8% do valor inicial. A mesma
tendéncia ¢ observada para a evolucdo da rigidez, tabela 4.3 e figura 4.10.a) e b), ou seja,
assiste-se a uma diminui¢do da rigidez da matriz polimérica independentemente do tipo de
oleo e do tempo de envelhecimento.

Estes resultados estdo em conformidade com a variagdo de massa ¢ a evolugdo
microestrutural mostradas anteriormente. Embora se tenha registado uma perda de massa
para ambos os laminados ao fim de 45 dias de envelhecimento em 6leos diferentes, houve
de facto difusdo de fluido para o interior da matriz através das fases que constituem o
material: fibras, matriz e interface fibra-matriz, caso contrario, seriam de esperar valores de
propriedades superiores, similares aos obtidos no estado inicial.

Mais ainda, este comportamento é similar ao observado no envelhecimento de
compositos por humidade, em atmosfera ou em meios aquosos [11, 12, 13, 18, 19] Neste
tipo de degradacdo é referido frequentemente que ocorre a plastificacdo da matriz, a
dilatacdo do material devido a absorcdo de agua e ainda a sua fragilizacdo devido a
degradacdo por hidrolise da estrutura macromolecular, muitas vezes acompanhada por
aparecimento de fissuras e danos na interface fibra/matriz [11, 12, 13, 18, 19]

No que respeita aos resultados experimentais de tensao nominal de flexdo maxima
e de rigidez a flexao dos provetes A e B, tabela 4.4., ¢ importante referir que neste tipo de
ensaio sdo as fibras do material compdsito que suportam a maior parte do esforco
submetido. A matriz tem, neste caso, uma importancia reduzida uma vez que apenas vai
conferir a agregacao de todo o conjunto. Assim, enquanto o ensaio de ultramicrodureza
avaliou a integridade da matriz, o de flexdo testara a capacidade do reforgo (fibras de vidro
e sua arquitectura), as solicitacdes apds envelhecimento em tempos e meios distintos.

Assim, para o laminado do tipo A, apds imersdo em 6leo de motor 15w40, durante
15 dias existe uma ligeira diminuicao da tensdo maxima a flexdo e da rigidez associada a
uma pequena degradacdo das fibras. Este resultado ¢ validado pelos obtidos através da
analise por SEM (figuras 4.5.a) e 4.6.a)), em que se observam inicios de degradacao da
matriz. Uma vez que esta amostra apresentou ganho de massa (Fig. 4.4.a)) prevé-se a

imersdo em oOleo tenha degradado ligeiramente as fibras, ja4 que, como foi mencionado
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anteriormente, a difusdo de o6leos pode ocorrer via fibras, matriz ou na interface fibras-
matriz.

Apos imersdao em 45 dias no mesmo tipo de 6leo, o laminado A apresenta uma
degradacdo das propriedades mecanicas superior as obtidas em 15 dias de envelhecimento.
Os valores determinados da tensdo mdxima e da rigidez sdo validados pelas
microestruturas observadas neste ensaio, figuras 4.7.a) e 4.8.a), em que os sinais de
degradagdo sao notoriamente superiores. Obtém-se assim uma diminui¢do de ~1% e de
~2%, respectivamente da tensdo maxima e da rigidez, em relacdo ao laminado A, de
controlo.

Os valores determinados da tensdo de flexdo e da rigidez, apds imersdo em oleo de
travoes DOT 4, durante 15 dias, foram inferiores aos obtidos para as amostras de controlo
e para os obtidos apos imersdo em Oleo 15w40, durante 15 dias, Assim comprova-se a
capacidade superior deste fluido, em deteriorar as propriedades mecanicas de materiais
compositos, em relagdo a outros 6leos. Mais uma vez estes resultados sao confirmados pela
observagdo das figuras 4.5.c) e 4.6.c), quando comparando com as figuras 4.5.a) e 4.6.a).
Obtém-se ainda uma diminui¢do da tensdo méaxima e da rigidez quando comparando com
os resultados obtidos para a imersdo, em 45 dias, em 6leo 15w40. Apos imersdo em 6leo
DOT 4, durante 45 dias as propriedades obtidas apds ensaios de flexdo em trés pontos
ainda diminuiram em relacdo a 15 dias e como ¢ 6bvio em relagdo a amostra de controlo,
do laminado A. Obteve-se assim uma diminuigdo de ~14% e de ~10%, respectivamente da
tensdo maxima e da rigidez, em relacdo ao laminado A comercial. Os valores obtidos sdo
também eles muito inferiores aos determinados apds imersao em o6leo 15w40, durante 45
dias. Isto evidencia que o 6leo DOT 4 tem uma capacidade superior de degradagdo das
propriedades de um material compdsito, quando comparado com o 6leo 15w40. Mais uma
vez, isto € confirmado pela observagdo e comparagdo das figuras 4.7.c) e 4.8.c), com as
figuras 4.7.a) e 4.8.a). Concluindo para o laminado do tipo A, o 6leo DOT 4 ¢ o que
promoveu maior degradacdo das propriedades mecanicas.

Para o laminado B os resultados obtidos seguiram a mesma tendéncia do que os ja
discutidos anteriormente, para o laminado A. Assim apds 15 dias de imersdo em o6leo
15w40 o laminado B sofreu uma diminuicao ligeira das suas propriedades mecanicas como
ja tinha sido observado para o laminado A, no mesmo tipo de imersdo. Esta diminui¢ao foi

no entanto maior para o laminado B.
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Apo0s imersdo durante 45 dias no mesmo 6leo observou-se uma degradacdo muito
superior aos 15 dias. Ocorreu destruicdo de fibras e matriz, obtendo-se assim uma
diminuigdo de ~6% e de ~4%, respectivamente da tensdo maxima ¢ da rigidez, em relagdo
ao laminado B, de controlo. Comparando os valores determinados, pode-se afirmar que o
6leo 15w40 teve uma maior capacidade de degradacdo no laminado B do que no laminado
A.

Os resultados obtidos da tensao de flexdo e da rigidez, apds imersdao em oleo de
travdes DOT 4, durante 15 dias, foram inferiores aos obtidos apds imersao em 6leo 15w40,
durante 15 dias. Verifica-se mais uma vez capacidade superior deste 6leo, em deteriorar as
propriedades mecanicas de materiais compositos, em relacdo a outros 6leos. Por ltimo,
apods imersdo no mesmo tipo de dleo, durante 45 dias determina-se uma grande degradagdo
das propriedades mecanicas, como ja tinha sido referido para o laminado A na mesma
imersdo. Obtém assim uma diminui¢do de ~10% e de ~7%, respectivamente da tensdo
maxima e da rigidez, em relagcdo ao laminado B, de controlo.

Comparando os dois laminados, nos tipos de imersdo, em que sofreram maior
degradacdo das propriedades mecanicas, € para o envelhecimento durante 45 dias, em 6leo
DOT 4 que a tendéncia se inverte. Comparando as diminui¢des determinadas
anteriormente, em que para o laminado A se determinou uma perda de ~14% e de ~10%,
respectivamente da tensdo de flexdo e da rigidez. Deste modo, ¢ o laminado A que sofre
maior degradacdo na presengca de d6leo DOT 4 e o que tém maior percentagem de
diminuicdo das propriedades mecanicas de todos os envelhecimentos. No entanto,
comparando valores ¢ o laminado B que sofre maior degradacdo das suas propriedades a
flexao ap6s imersdao em 6leo 15w40.

A diferenca de valores obtidos para a tensdo de flexdo e da rigidez para os dois
laminados pode ter a ver com a diferenca na sequéncia de empilhamento das vdrias
camadas. Relembra-se mais uma vez que o laminado A possui uma configuracao [0, 90, 0,
90],s, € o laminado B possui [0, 90;],s. Assim obteve-se para o laminado B maior tensdo
maxima e rigidez a flexdo, do que para o laminado A. A orientagdo das fibras tém assim

um papel muito importante no desempenho dos materiais compositos.
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5. CONCLUSOES E SUGESTOES PARA TRABALHOS
FUTUROS

Com base nos objectivos que foram inicialmente estabelecidos, esta dissertacao de

mestrado apresentou um capitulo de apresentacdo e discussao de resultados que conduziu a

algumas conclusdes. Assim, neste ultimo capitulo vao ser abordadas as que se consideram

mais importantes.

No subcapitulo 5.2 sdo apresentadas algumas sugestoes para trabalhos futuros.

5.1. ConclusGes apds analise dos resultados obtidos

Conclui-se que os ambientes hostis afectam significativamente as propriedades
mecanicas dos materiais compositos em estudo. Para este estudo foi utilizado fibra
de vidro epoxi.

O tempo de exposicdo foi determinante na degradagéo das propriedades mecéanicas,
que foram avaliadas através de ensaios de flexdo em trés pontos, em que se
determinaram a tensdo maxima de flexdo e a rigidez.

Foram ainda realizados ensaios de Ultramicroindentacdo, que confirmaram a
degradacdo das propriedades da matriz epdxida, apds imersdo dos dois 6leos em
estudo.

Foi realizada analise por SEM, em que se comprovou a existéncia de degradacéo
dos dois laminados em estudo, diminuindo assim as suas propriedades mecanicas.
Ainda referir que a degradacdo aumentou muito com o tempo de exposicao.

O laminado do tipo A ¢ que sofre maior degradag¢@o na presenca de 6leo DOT 4,
durante 45 dias e o que tem maior percentagem de diminuicdo das propriedades
mecanicas comparando com o laminado B.

O laminado B ¢ o que sofre maior degradacdo das suas propriedades a flexao
depois de imersao em 6leo 15w40, durante 45 dias.

Em termos de comparacédo de 6leos, o 6leo DOT 4 é o que tem maior capacidade de

degradacdo nos materiais compositos em estudo.
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8- A diferenca de valores obtidos da tensdo de flexdo e da rigidez, para os dois
laminados, pode ter a ver com a diferenca na sequéncia de empilhamento das varias
camadas do composito. O laminado A possui uma configuragdo [0, 90, 0, 90].s. € 0

laminado B possui [02, 90]s.

5.2. Sugestoes para trabalhos futuros

Na sequéncia da realizacdo deste trabalho surgiram alguns aspectos que se
tornaram interessantes para uma abordagem mais detalhada. Abaixo encontram-se alguns

dos que poder&o vir a ser objecto de estudo:

1- Utilizacdo de equipamento de Nanoindentacdo em vez do utilizado de
Ultramicroindentacdo devido a dificuldade de determinar a dureza da

matriz em materiais compositos.

2- Aumentar o tempo de imersao para 60 dias nos 6leos, que foram objecto de

estudo, para poder avaliar melhor a tendéncia de variacao de massa.

3- Utilizar outros fluidos de imersdo neste tipo de placas tendo em vista
aplicacBes aeronauticas. Foi sugerido estudar o e efeito de degradacdo em

materiais compasitos apos envelhecimento em combustivel de aviacao.
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