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Influéncia de Diferentes Condigoes Higrotérmicas
na Resisténcia a Tracao de Compasitos de
Fibra de Carbono/Epdxi Modificada

José Anténio P. Cunha
Departamento de Engenharia Aeronautica e Mecanica, ITA/SENAI

Michelle L. Costa, Mirabel C. Rezende
Divisao de Materiais, IAE, CTA

Resumo: Este trabalho foi direcionado para a analise dos efeitos higrotérmicos na resisténcia a tragio de compdsitos poliméricos
termorrigidos. Foram investigados os efeitos da umidade e da temperatura sobre as resisténcias a tragao longitudinal e a
tragao transversal de compositos ([0/0]s) de fita de carbono unidirecional impregnada com resina epoxi 8552. Os ensaios de
resisténcia a tracao longitudinal, realizados a temperatura ambiente, mostraram que as amostras nao perderam sua resisténcia
quando condicionadas. Porém, os compositos apresentaram uma redugao na sua resisténcia quando submetidos a cdmara de
climatizagao (80 °C e 90% de umidade) e ensaiados a temperatura elevada. Ja nos ensaios de tragao transversal foi observado
que as amostras submetidas a cimara de névoa salina e ensaiadas a temperatura ambiente apresentaram uma pequena redugao
na sua resisténcia, porém as amostras submetidas a cimara de climatiza¢do mostraram uma reducgao acentuada na resisténcia
As amostras ensaiadas a temperatura elevada e submetidas a cAmara de névoa salina apresentaram uma pequena diminui¢ao
na sua resisténcia (11%). Ja uma acentuada diminuigao da resisténcia a tragdo transversal (51%) foi observada quando as
amostras de compositos poliméricos foram submetidas a cdmara de climatizacdo e ensaiadas a temperatura elevada. Também
foram obtidas fotomicrografias via microscopia eletronica de varredura (MEV) das secoes de fraturas das amostras ensaiadas
em tragdo em todos os tipos de condicionamento estudados no presente trabalho. Todos estes fatos mostraram que a matriz
polimérica ¢ afetada nos ensaios a temperatura elevada.

Palavras-chave: Compdsito polimérico, fibra de carbono, epoxi, resisténcia a tragdo, efeito higrotérmico.

Influence of Different Hygrothermal Conditions on the Tensile Strength of Carbon/epoxy 8552 Composites

Abstract: This work focused the analysis of hygrothermal ageing effects on the tensile strength of thermoset laminated
composites. Humidity and temperature effects on the longitudinal and transversal tensile strengths of carbon fiber/epoxy
8552 unidirectional laminates tape composites ([0/0]s) were investigated. The longitudinal tensile strength results at room
temperature was not significantly affected by exposing the samples to either the humidity-controlled chamber or the salt
spray chamber. However, the specimens submitted to the humidity-controlled chamber and tested at elevated temperature
(80 °C and 90% RH) presented a decrease in the longitudinal tensile strength. A small decrease in the transversal tensile
strength results was observed during room temperature tests in the samples submitted to salt spray chamber. A higher
decrease in the transversal tensile strength was verified in the samples submitted to the humidity-chamber. Samples
submitted to the salt spray chamber tested at elevated temperature showed a small decrease in the transversal tensile
strength (11%). A drastic reduction in the strength (51%) was observed in the samples submitted to the humidity-chamber
and tested at high temperature. A fractograph study by scanning electronic microscopy (SEM) was performed in every
single sample involved in the tests. These results highlight that the elevated temperatures affect the polymeric matrix.

Keywords: Carbon-fiber, epoxy laminate composite, hygrothermal ageing, tensile properties.

Inlrodugéo caso de reconhecido interesse em materiais ndo convenci-
onais de engenharial'-,

Atualmente, a variedade de materiais disponiveis para Os compositos sdo materiais de engenharia geralmente

uso em engenharia ¢ extraordinariamente grande, atendendo constituidos por reforgo, com orientagdo definida ou nao,

as mais diversas aplica¢des do mercado. Dentro desse con-  disperso em uma matriz metalica, cerdmica ou polimérica.

texto, os compositos poliméricos apresentam-se como um  No caso dos compositos poliméricos o reforgo fibroso é o
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principal constituinte e ocupa a maior fragdo de volume do
material, sendo responsavel pela resisténcia ao carregamento
mecanico e tem maior influéncia sobre as propriedades meca-
nicas. Seu desempenho estrutural depende da disposi¢ao das
fibras em uma ou mais diregdes, empilhadas em uma seqiién-
cia de camadas definidas no projeto do composito, a fim de se
obter produtos com valores de resisténcia desejaveist>7l.

No caso de compdsitos poliméricos, outro importante cons-
tituinte € a matriz polimérica. Esta tem as funcdes de agregar
as fibras, dar protegdo as suas superficies contra danos por
abrasdo e atenuar os efeitos adversos das condigdes ambientais
na utilizacdo do compdsito. A matriz deve apresentar uma
adesdo adequada a superficie do reforgo, de tal forma que no
carregamento mecanico aplicado a um componente, a matriz
se deforme e transfira a carga entre as fibras continuas e/ou
descontinuas do composito. Também, as propriedades de
resisténcia a compressao, resisténcia ao cisalhamento
interlaminar, resisténcia ao cisalhamento no plano e a tempe-
ratura de servigo do componente sao dominadas pelo siste-
ma de matriz polimérica®%1 .

Existe um elevado grau de versatilidade nas propriedades
mecanicas dos materiais compositos reforgados com fibras
continuas. A resisténcia e a rigidez mecanica podem ser varia-
das significativamente em diferentes areas do composito pela
selegdo do tipo, da forma, da orientacdo apropriada das fibras
e pelo controle do local de concentragdo da fibra. Além dis-
s0, as propriedades fisicas dos compdsitos de fibra de carbo-
no, tais como a sua estabilidade térmica, condutividade
elétrica e resisténcia a corrosdo podem ser modificadas pela
variagao das condigdes de processamento do composito e por
uma escolha apropriada do material da matriz!*!.

Os compdsitos poliméricos, quando submetidos a condi-
¢oes de servigo, sdo expostos também a uma variedade de
condigdes ambientais e diversos tipos de carregamentos me-
canicos. Os principais agentes atmosféricos causadores dos
ataques ambientais s3o a temperatura; umidade relativa do
ar; efeitos de radiagdo ultravioleta; ataque de particulas do
espago; exposi¢ao quimica; dgua salina; combustivel; gases
e fluidos hidraulicos. Ja as tensdes mecanicas sdo originadas
dos esforcos que atuam na estrutura como, por exemplo: tra-
¢do, compressao e cisalhamento. Estas exposi¢des do meio
ambiente combinada com as deformagoes e tensdes mecani-
cas que atuam nas estruturas sdo as condigdes em que 0s
compositos poliméricos termorrigidos devem atuar!!%l,

A polaridade da matriz tem grande influéncia na absorgao
de agua pelo composito. Quanto maior for a polaridade da
matriz maior sera a sua capacidade de absor¢ao de agua. As
matrizes epoxi, por exemplo, que curam por meio de grupos
hidroxilas e aminicos, possuem em sua estrutura tridi-
mensional grupos fortemente polares (OH) que podem facil-
mente se ligar a moléculas de agua por meio de ligagdes de
hidrogénio. Assim, a adi¢ao de diluentes reativos nao-pola-
res em matrizes polares leva a uma diminuigdo de absorgao
de umidade no compdsitol!!-13],

Além das interagdes polares entre as moléculas de agua e a
resina, a configuragdo espacial da molécula de resina, utilizada

194

como matriz polimérica, também tem influéncia no processo
de absor¢ao de umidade pelo material. Diferentes configuragdes
geométricas espaciais podem resultar em uma estrutura mais
aberta, o que favorece a absor¢do de umidade pela cadeia
polimérica, pois a agua pode se alojar nos intersticios da estru-
tura da molécula. Conseqiientemente, polimeros com um
arranjo cristalino bem empacotado sdo mais eficientes na resis-
téncia a umidade que aqueles com menor grau de empa-
cotamento. Assim alguns pesquisadores tém tentado
correlacionar a absor¢do de umidade dos materiais com o
volume livre existente dentro das moléculas dos mesmos, porém
esse estudo ainda ndo estd bem consolidadol!!].

Embora a natureza da matriz seja o fator dominante no
processo de absorgao, o tipo de fibra, a orientagao das fibras,
a seqliéncia de empilhamento das camadas e o tipo de acaba-
mento da borda livre do laminado podem influenciar no pro-
cesso de difusdo da umidade no compositol!#-16],

De acordo com as consideragdes normalmente encontra-
das na literatura, a umidade absorvida nos compositos de
fibras de carbono/epoxi pode reduzir a resisténcia e a rigidez
do laminado, devido a plasticiza¢ao da matriz com o enfra-
quecimento da interface fibra/resinal'®l. Essas redugdes sdo
particularmente significativas em temperaturas elevadas. Os
compdsitos poliméricos com a superficie de fibras expostas
sdo citados como evidéncias do enfraquecimento da interface
fibra/resina devido ao ambiente imido[?%). Assim, a presenga
da umidade no compésito pode causar mudangas marcantes
nas caracteristicas fisicas e quimicas da resina. Em uma resi-
na epoxi, decréscimos no modulo de elasticidade e redugao
na temperatura de transigdo vitrea sdo evidéncias do meca-
nismo de plasticizagdo da matriz!>'-??1. Nesse caso, quando se
deseja utilizar as propriedades do material por um longo
periodo de tempo torna-se necessario considerar a agao desse
mecanismo de degradagdo da matriz polimérica.

Foi observado na literatura que, para muitas matrizes, o
efeito do aumento da umidade é muito similar ao aumento da
temperatura. Collings; Harvey e Dalziel®®! demonstraram
experimentalmente que um incremento de temperatura de
70 °C produz um efeito equivalente ao da absor¢ao de umi-
dade na resisténcia a compressao, tragao e ao cisalhamento
interlaminar, reproduzindo o modo de falha caracteristico de
estruturas submetidas ao calor/umidade. A vantagem desse
método foi a de eliminar a necessidade de condicionar o
composito em ambientes umidos para se conhecer a influén-
cia dos parametros calor/umidade no material em estudo.

Os efeitos ambientais causados pela temperatura e umi-
dade relativa do ar podem ser reversiveis quando o periodo
de exposigao ¢ de curta duragdo. Porém, quando a exposigao
ocorre em ciclos prolongados, onde a combinag¢do da umida-
de com mudanga de temperatura esta presente, os efeitos pro-
duzidos podem ser irreversiveis devido a afinidade da agua
por grupos funcionais especificos de matrizes poliméricas
de natureza polar. Nesse caso, geralmente ocorrem altera-
¢oes destrutivas na interface reforco/matriz polimérica, devido
a degradagdo das provaveis interagdes fisico-quimicas
existentes entre a resina e a fibra. Em conseqiiéncia, ocorre o

Polimeros: Ciéncia e Tecnologia, vol. 16, n° 3, p. 193-201, 2006



Cunha, J. A. P et al. - Resisténcia a tragdo de compadsitos de fibra de carbono/epéxi modificada

descolamento da fibra, provocando a delaminagao do
compdsito com a conseqiiente reducdo das propriedades
mecAnicas e termofisicas do material compositol!%-18],

O presente estudo foi direcionado para a analise dos efei-
tos higrotérmicos sobre a resisténcia a tragao de compdsitos
poliméricos termorrigidos. Foram investigados os efeitos da
umidade e de temperatura sobre as resisténcias a tragao longi-
tudinal e a trag@o transversal de compositos de fita carbono
unidirecional impregnados com resina epoxi (F8552), sub-
metidos aos efeitos de condicionamento ambiental.

Experimental

Materiais

Os compositos utilizados neste estudo foram obtidos a
partir de reforgos pré-impregnados na forma de fitas
unidirecionais de carbono/epoxi (F8552), de onde foram pre-
parados os corpos-de-prova (cdp’s) para os ensaios de resis-
téncias a tragdo longitudinal e a tracdo transversal, as
temperaturas elevada (82 + 1 °C) e ambiente (22 + 3 °C). As
fitas unidirecionais foram empilhadas umas sobre outras
mantendo mesma orientacdo, ou seja, zero em relagdo as
fibras [(0)],.O sistema de resina epoxi 8552 ¢ formado pela
tetra glicidil metileno bis-anilina do bisfenol-A curado com
diamina aromatica®*!

O reforgo dos pré-impregnados (prepregs) utilizados para
a fabricagdo dos cdp’s avaliados neste trabalho foi a fibra de
carbono de alta resisténcia a tragdo ( 5,76MPa), possuindo
massa especifica de 1,79g/cm3, deformag¢ao maxima de
1,99%, modulo de 290GPa e previamente tratada para uma
maior compatibilidade quimica com a resina epdxi modifi-
cada, de alta resiliéncia e resisténcia ao impacto. Este tipo de
fibra tem a denominagao de IM7. Todos os pré-impregnados
utilizados neste trabalho foram produzidos pela empresa
Hexcel Composites e fornecidos pela EMBRAER na forma
de carretel de fita unidirecional continua (tape) de carbono
com resina epoxi 8552.

Todos os laminados foram curados em autoclave de acordo
com o ciclo de cura sugerido pelo fornecedor dos pré-
impregnados, sendo o mesmo utilizado para a consolidacdo
dos laminados de fibra de carbono/epdxi 8552 dentro da
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Figura 1. Ciclo de cura em autoclave utilizado na cura da resina epoxi
F8552
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EMBRAER. A autoclave é um vaso de pressao que permite a
aplicag@o de forma combinada de pressao, calor e vacuo para
a consolidagdo das reagdes de reticulagao da resina transfor-
mando-a em um termorrigido.

O ciclo de cura (Figura 1) ¢ composto de 5 etapas: aqueci-
mento até 116 °C a razdo de aquecimento de 2,5 °C/min;
isoterma a 116 °C por 60 min; aquecimento de 116 °C até
177 °C a razdo de aquecimento de 2,5 °C/min, isoterma a
177 °C por 120min e resfriamento até 65 °C a razdo de
resfriamento de 2.5 °C/min. A aplicagdo da pressdo de
0,69MPa foi realizada a 116 °C.

Os cdp’s obtidos encontram-se descritos nas Tabelas 1 e 2.

Condicionamento ambiental

Para avaliar o efeito de condicionamento ambiental em
compdasitos poliméricos trés amostras de acompanhamento,
doze de tracdo transversal e doze de tragdo longitudinal fo-
ram submetidas as condigdes higrotérmicas. Os condiciona-
mentos dos cdp’s foram obtidos através da exposicdo
higrotérmica em 4gua destilada em uma camara de
climatizagdo. Outro conjunto de amostras foi condicionado
em agua salina através da exposi¢ao do material a uma solu-
¢do de cloreto de sodio (NaCl) em uma camara de névoa
salina, também conhecida como salt spray.

O condicionamento em camara de climatizagdo é um tes-
te gravimétrico que controla a alteragdo do ganho de umida-
de no composito em fungdo do tempo, pela medida da
mudancga de massa em amostras de acompanhamento, até atin-
gir o estado efetivo de equilibrio de umidade na estrutura do
composito.

Antes de iniciar a climatizago, todos os cdp’s e amostras
de acompanhamento foram secos em estufa a 60 = 2 °C por
quatro horas. Apds esse periodo as amostras de acompanha-

Tabela 1. Matriz de teste dos cdp’s de resisténcia a tragdo transversal.

Propriedade ensaiada

Laminado
Condicionamento 90°) cdp's a temp. ambiente e a
temp. elevada
Seco Unidirecional 6 Tragdo transversal
Camara de

Unidirecional 6 Tragao transversal

climatizag¢@o

Camara de e =
Unidirecional 6 Tragdo transversal

névoa salina

temp. - temperatura

Tabela 2. Matriz de teste dos cdp’s de resisténcia a tragao longitudinal.

Laminado Propriedade ensaiada

Condicionamento ) cdp's a temp. ambiente e a
temp. elevada
Seco Unidirecional 6 Tragdo longitudinal
Ca d
amara ce Unidirecional 6 Tragéo longitudinal

climatizacao

Ca d
amara ge Unidirecional 6 Tragdo longitudinal

névoa salina

temp. - temperatura
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mento foram rapidamente removidas da estufa para um
dessecador até que atingissem a temperatura ambiente e fos-
sem pesadas em balanga analitica, marca Mettler-Toledo
modelo AB-204-S, com precisdo de £+ 0,1mg, enquanto os
cdp’s permaneciam na estufa. Este procedimento foi reali-
zado com base na norma ASTM C 562 - 85!'¥ ¢ a operagéo
repetida varias vezes até que a massa seca das amostras ficasse
constante, com precisdo de +0,002g. Em seguida, esses cdp’s
e amostras de acompanhamento foram transferidos para as
suas respectivas camaras de condicionamento e iniciados os
ensaios.

Cémara de climatizagdo

A exposigao higrotérmica em camara de climatizacdo foi
baseada no Procedimento B da norma ASTM D 5229/D5229
M-92[15] para materiais compodsitos a serem submetidos a
ensaios mecanicos na condigdo imida. As amostras de acom-
panhamento (sem fabs) e os cdp’s foram expostos a tempera-
tura de 80 °C, que ¢ o maximo valor recomendado pela norma
para matriz epoxi curada a 177 °C. O teor de umidade relativa
escolhido foi de 90% por um periodo de 9 semanas (periodo
para se atingir a saturagdo de umidade). Estes parametros
foram programados em uma camara de condicionamento
higrotérmico Climats-Sapratin - Modelo Excal 2214-HE,
calibrada para manter por monitoragdo automatica o valor da
temperatura na faixa de = 1 °C e o teor de umidade relativa
na faixa de + 1%.

Cémara de névoa salina (salt spray)

O condicionamento em camara de névoa salina foi realiza-
do segundo a norma ASTM 117 — 0301 para verificar a resis-
téncia dos cdp’s em condicdo salina por um periodo de sete
semanas. As amostras de acompanhamento e os cdp’s foram
suspensos entre 15° e 30° na vertical paralela a diregdo princi-
pal do fluxo horizontal de névoa dentro da camara, posicionados
de forma a ndo permitir que houvesse contato entre eles. A
solucdo salina foi preparada pela dissolucdo de 5 partes de
cloreto de sodio em 95 partes (m/m) de dgua destilada com pH
na faixa de 6,5 a 7,2. Os cdp’s foram expostos a temperatura de
35 °C, sendo que para obter a saturagdo da solugdo salina a
temperatura € de 46 °C e pressio de 9,8 1N/cm? (valores reco-
mendados pela norma).

Resisténcias & tragdo longitudinal e transversal

As geometrias dos cdp’s utilizados nos ensaios de resis-
téncia a tragao foram adotadas conforme a norma ASTM D
3039/D 3039M-00U'7), que determina que os cdp’s tenham
uma espessura entre (0,508 a 2,54)mm, uma largura de
12,7mm e um vao de no minimo 127mm para os ensaios de
tragdo longitudinal, onde a aplicagdo da carga é na orientagdo
normal do compdsito (através da espessura) [(0)],. Para os en-
saios de tracdo transversal, uma largura de 25,4mm e com-
primento Gtil minimo de 38,1mm, com a carga aplicada
ortogonalmente a orientagao do plano dos compositos [(90)],.
Os tabs para fixagdo na maquina de ensaio sdo de fibra de
vidro medindo (60 x 12,75 x 7,4)mm para a tragdo longitudinal
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Figura 2. Esquema representativo das dimensdes dos cdp’s utilizados nos
ensaios de tragdo transversal.
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Figura 3. Esquema representativo das dimensdes dos cdp’s utilizados nos
ensaios de tragdo longitudinal.
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e (60 x 25,4 x 7,4)mm para a tragdo transversal sendo cola-
dos nas extremidades dos cdp’s. Os tabs sdo colados com
filme adesivo para reduzir a concentragdo de tensdes na
interface de colagem, distribuir homogeneamente as forgas
de agarramento na fixacdo do corpo-de-prova na maquina
de ensaio e proteger a superficie do laminado contra danos.
Os tabs sao obtidos a partir de laminados de vidro/epoxi, que
devido ao baixo modulo de elasticidade do compdsito, de-
formam-se elasticamente distribuindo tensdes por uma gran-
de area e absorvendo energia. Para cada familia de composito
foram avaliadas 6 amostras com dimensoes de (247,2 x 25,4
x 1,6)mm, sendo comprimento x largura x espessura, para a
tragdo transversal (Figura 2) e (247,3 x 12,7 x 1,6)mm para a
tragdo longitudinal (Figura 3).

Resultados e Discussao

Absorgéo de umidade

O ganho na porcentagem do teor de umidade pode ser
medido gravimetricamente, isto ¢, com a mudanca na massa
da amostra polimérica. O conteudo de umidade absorvido
pelas familias de compdsitos unidirecionais de fibras de car-
bono IM7 impregnadas com resina epdoxi 8552 estd apresen-
tado na Tabela 3, como resultado do ganho de massa médio
obtido semanalmente nas amostras de acompanhamento.

Observa-se, nas Figuras 4 e 5, que no estagio inicial, existe
uma relacao praticamente linear entre a absor¢ao de umidade
¢ a raiz quadrada do tempo. Por curtos periodos de tempo, o
contetido de umidade aumenta linearmente até atingir um es-
tado conhecido como pseudo-equilibrio, aproximadamente
entre trés e quatro semanas de exposicdo. Esse estagio de
pseudo-equilibrio é praticamente o mesmo para a maioria dos
compositos poliméricos termorrigidos, pois isso € caracteris-
tico de comportamento de absor¢ao de umidade segundo a lei
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Tabela 3. Resultados de absorgdo de umidade nos compositos condicionados em cdmaras de climatizagdo e de névoa salina.

Ganho de massa médio (%)

T%sem.*  2%em. 3%sem.

4%sem. 5%em. 6"sem. T'sem. 8%sem. 9*sem.

Tracao transversal
0,52
0,05

0,73
0,20

Céamara de climatizagdo 0,75

Névoa salina 0,33

0,76 0,87 0,89 0,92

0,30

0,92
0,30

0,93

0,26 0,29 0,29 0,30

Tracao longitudinal
0,55
0,22

0,70
0,38

Cémara de climatizagdo 0,71

Névoa salina 0,38

0,62 0,62 0,61 0,62

0,37

0,62 0,62

0,35 0,36 0,37 0,37 0,37

*sem = semana

de difusao de Fick. A 4gua permanece no composito como agua
livre, e tende com o tempo a penetrar na resina pelo gradiente
de concentragdo. Acima dessa porcdo linear, a absor¢do de
umidade comega a conferir um formato concavo na curva em
relagdo ao eixo das abscissas, indicando um desvio positivo do
estado de pseudo-equilibrio de Fick. Com a continua exposi-
¢do, o processo de absorgao de umidade se torna mais lento, e
muitos autores atribuem a esse periodo, o inicio do processo
de relaxacdo da cadeia polimérica, e o preenchimento
higrotérmico dos vazios existentes*18-23],

Nos compdsitos condicionados em cdmara de climatizagao,
foi observado um ganho médio de massa entre 0,6% e 0,9%. A
absorc¢ao de umidade para os compdsitos condicionados em
camara de névoa salina € de 0,25% e 0,35%. Existe uma dife-
renga no mecanismo de absorgao de umidade nas diregoes pa-
ralelas e perpendiculares de amostras. Nos cdps usados para
tragdo transversal a matriz polimérica fica mais exposta e as-
sim, favorece a absor¢do de umidade. Ja nos cdps usados para
tracdo longitudinal, a presenca de fibras nas bordas dificulta a
absorgdo e difusdo de umidade pelo composito por isto apre-
senta valores menores de ganho de massa médio.

Quando se compara o ganho de massa médio dos
compdasitos condicionados em camara de climatizagdo a tem-
peratura de 80 °C (0,6-0,9%) com aos submetidos em camara
de névoa salina a temperatura de 35 °C (0,25-0,35%), obser-
va-se que 0s primeiros apresentam um ganho de massa maior.
Essa maior absor¢ao de umidade por parte dos compositos
submetidos a camara de climatizagdo deve-se ao fato da tem-
peratura utilizada na cdmara de climatizagdo favorecer uma
maior absor¢ao de umidade pelos compdsitos.

Comportamento em tragdo longitudinal

Os ensaios de resisténcia a tragdo longitudinal dos
compositos fabricados com fita unidirecional de fibra de car-
bono IM7 impregnada com resina epoxi 8552 foram realiza-
dos para determinar a propriedade do compdsito pela medida
de resisténcia a tragdo de fibras unidirecionais posicionadas
no sentido do carregamento. Ao contrario do que ocorre no
ensaio de tragdo transversal, onde o esfor¢o é dominado pela
resina, no ensaio de tracdo longitudinal o esfor¢o ¢ dominado
pela fibra.

Os resultados apresentados na Tabela 4 e ilustrados na
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Figura 4. Ganho de massa médio do compdsito para tragdo longitudinal
condicionado em cdmaras de climatizagdo e de névoa salina.
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Figura 5. Ganho de massa médio do compdsito para tragdo transversal
condicionado em cdmaras de climatizagdo e de névoa salina.

Figura 6, para os cdp’s condicionados e ndo condicionados,
sdo os valores das médias de resisténcia a tragdo das amos-
tras ensaiadas.

As resisténcias a tragao longitudinal, determinadas para os
cdp’s (Tabela 4) ensaiados na condi¢do ambiente (2627,0 £+
116,6)MPa, mostram que os compositos ndo reduzem sua resis-
téncia quando condicionados em camara de névoa salina
(2615,2 + 84,7)MPa. Estes resultados foram comprovados atra-
vés de método estatistico de comparagao de duas médias, uti-
lizando o segundo caso de dados ndo-emparelhados, com uma
probabilidade de 95%!?°l. Mas as amostras submetidas a cimara
de climatizacdo (2478,2 + 39,5)MPa apresentam uma redu-
¢do de 5,7% na resisténcia a tragdo longitudinal, quando com-
paradas com as amostras nao condicionadas.

Os valores médios de resisténcia a tragao longitudinal dos
cdp’s (Tabela 4) ensaiados em temperatura elevada (82 °C)
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Tabela 4. Resultados dos ensaios de resisténcia a tragdo longitudinal.

Ensalo; ::1 lt)tiazerrll[t):ratura N([;;(ll::)() 1\;[1:;111)1:)0 Médio (MPa)
Sem condicionamento 2808,8 24624  2627,0 = 116,6
Camara de climatizacio 2551,1 2446,8 2478,2 + 39,5
Céamara de névoa salina 2739,1 2533,4 2615,2 + 84,7

templs:::lli:zst eerlrelvada N(l;;‘ll::)" 1\;[1:;1[1)‘:)0 Médio (MPa)
Sem condicionamento 2591,5 2476,6 2531,5 + 40,4
Camara de climatizacao 1950,1 1713,7 1832,7 = 92,3
Camara de névoa salina 26444 2315,5 2498,3 + 134,1

demonstram que os compdsitos condicionados em camara
de névoa salina (2498,3 + 134,1)MPa reduzem em 1,3% sua
resisténcia em relagdo aos sem condicionamento (2531,5 +
40,4)MPa. Estes resultados foram comprovados através de
método estatistico de comparagao de duas médias utilizando
o segundo caso de dados nao-emparelhados, com uma pro-
babilidade de 95%[%). Porém, os compositos condicionados
em camara de climatizacdo (1832,7 + 92,3)MPa apresentam
uma reducdo de 27,6% na sua resisténcia, indicando que os
compositos quando submetidos a saturagdo em ambiente com
90% de UR e 80 °C, sofrem uma maior influéncia da tempe-
ratura ¢ umidade, caracterizando um ambiente mais agressi-
VO a0 composito.

Comparando-se os resultados dos compdsitos ensaiados em
condigdo ambiente e em temperatura elevada (Tabela 4 ¢ Figu-
ra 6), constata-se que as amostras nao condicionadas e ensaia-
das a temperatura elevada (2531,5 £+ 40,4)MPa apresentam uma
pequena redugao de 3,6% na sua resisténcia em relacdo as nao
condicionadas e ensaiadas a temperatura ambiente (2627,0 +
116,6)MPa. Quando comparados os resultados das amostras
condicionadas em cdmara de névoa salina e ensaiadas a tem-
peratura ambiente (2615,2 & 84,7)MPa com as ensaiadas a tem-
peratura elevada (2498,3 + 134,1)MPa, observa-se que os
compdsitos ensaiados a temperatura elevada t€ém uma perda

[ temp.ambiente

) [] temp.clevada
2800
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2400 _]:_
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1600
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RTLqgpe (MPa)

3
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S
T

400 |-

cémara de salt . sem
climatizagdo spray condicionamento

Condicionamentos

Figura 6. Resisténcia a tragdo longitudinal as temperaturas ambiente
elevada (RTng).

[e}
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de 4,5% na sua resisténcia em relagio aos ensaiados a tempe-
ratura ambiente. Analisando-se os resultados das amostras con-
dicionadas em camara de climatizacdo, verifica-se que os
compdsitos ensaiados a temperatura ambiente (2478,2 +
39,5)MPa sao em média 26% mais resistentes do que os
compositos ensaiados a temperatura elevada (1832,7 +
92,3)MPa. Reafirmando, mais uma vez, que o efeito combi-
nado da temperatura elevada de ensaio com o condicionamen-
to em caAmara de climatizagdo controlada, reduz a resisténcia a
tracdo longitudinal, devido a degradacdo da matriz polimérica
e/ou da interface fibra/matriz.

Comportamento em tragdo fransversal

As medidas das resisténcias a tragdo das familias de
compositos unidirecionais sem condicionamento e condicio-
nados em camara de climatizagdo e de névoa salina, estdo
apresentadas na Tabela 5 e ilustrados na Figura 7. O desvio
padrdo, os valores maximo e minimo medidos também sdo
incluidos para caracterizar a dispersdo de dados. Este
parametro estatistico nas medidas da resisténcia a fratura ¢
fundamental para indicar se o processo de fabricagdo do
composito € consistente. Além disso, tem uma fungao critica
quando utilizado na definigdo de valores de resisténcia de
projeto para a fabricagdo de pegas estruturais [3],

A resisténcia a tragdo transversal dos cdp’s (Tabela 3)
ensaiados na condigdo ambiente (22°C), mostra que os
compositos submetidos a cdmara de névoa salina (53,1 +
3,7)MPa apresentam uma diminuicao de 13,5% na sua resis-
téncia. As amostras submetidas a camara de climatizagdo
(36,0 + 2,2)MPa apresentam uma redugao de 41,4% em sua
resisténcia a tragdo transversal, quando comparadas com as
amostras ndo condicionadas (61,4 + 1,9)MPal¢ 7],

Comparando-se os dados encontrados com os resultados
obtidos por Bao e Yeel?®], pode-se confirmar o efeito danoso
que a temperatura exerce sobre os compositos ensaiados em
camara de climatizagdo, uma vez que se observa uma degra-
dagdo maior na regido da matriz polimérica sobre o efeito da
temperatura elevada. Como mencionado anteriormente, no
ensaio de trago transversal o esfor¢o ¢ dominado pela resi-
na, onde as fibras estdo orientadas perpendicularmente ao
eixo de solicitagao do esforgo. Além disto, ha alojamento de

Tabela 5. Resultados dos ensaios de resisténcia a tragdo transversal.

tempeiltllsl?':):uz:lbiente N(Ili‘/;(ll’l:)o I\EII:’IIIII’I:)O Médio (MPa)
Sem condicionamento 64,5 59,3 614 +19
Camara de névoa salina 59,6 48,3 53,1 +3,7
Camara de climatizacao 38,8 33,6 36,0 £ 2,2
e
Sem condicionamento 52,4 43,6 47,6 + 3,6
Camara de névoa salina 45,1 39,0 424 +2,0
Camara de climatizacdo 25,9 21,1 234 +1,8

Polimeros: Ciéncia e Tecnologia, vol. 16, n° 3, p. 193-201, 2006



Cunha, J. A. P et al. - Resisténcia a tragdo de compadsitos de fibra de carbono/epéxi modificada

umidade na interface fibra-matriz o que causa sua degrada-
¢do e a diminuigdo da resisténcia longitudinal e transversal,
bem como a matriz pode absorver umidade provocando um
inchamento da mesma que por sua vez causa tensdes inter-
nas no compasito reduzindo a sua resisténcia a tragao trans-
versal.

Comportamento similar ¢ observado nas resisténcias a tra-
¢éo transversal medidas nos cdp’s ensaiados a temperatura
elevada (82 °C) (Tabela 5), demonstrando que os compositos
submetidos a camara de névoa salina (42,4 + 2,0)MPa apre-
sentam uma redugdo de 10,9% na sua resisténcia, quando
comparados com os sem condicionamento (47,6 + 3,6)MPa.
Uma drastica diminuigdo da resisténcia a tracdo transversal
de 50,8%, ¢ observada quando as amostras de compdsitos
poliméricos foram submetidas a camara de climatizagao e
ensaiadas a temperatura elevada (23,4 = 1,8)MPa. Estes fatos
comprovam mais uma vez que a matriz polimérica é severa-
mente afetada pelos ensaios em temperatura elevada.

Comparando-se os resultados dos compdsitos ensaiados
sem condicionamento, ensaiados em condi¢do ambiente € em
temperatura elevada (Tabela S e Figura 7), constata-se que as
amostras ndo condicionadas e ensaiadas em temperatura ele-
vada (47,6 + 3,6)MPa apresentam uma diminuigao de 22,5%
em relagdo as ndo condicionadas e ensaiadas a temperatura
ambiente (61,4 + 1,9)MPa, ficando evidente que a tempera-
tura tem influéncia nas propriedades mecéanicas dos com-
positos. Quando comparados os resultados das amostras
condicionadas em camara de névoa salina e ensaiadas a tem-
peratura ambiente com as ensaiadas a temperatura elevada,
observa-se que os compdsitos ensaiados a temperatura ele-
vada (42,4 + 2,0)MPa apresentam uma reducao de 20,2% na
resisténcia em relagdo aos ensaiados a temperatura ambiente
(53,1 + 3,7)MPa. Analisando-se os resultados das amostras
condicionadas em camara de climatizacdo, verifica-se que
os compositos ensaiados a temperatura ambiente (36,0 +
2,2)MPa sao em média 35% mais resistentes do que os
compdsitos ensaiados a temperatura elevada (23,4 + 1,8)MPa.
Todos estes dados confirmam que o efeito combinado da ele-
vada temperatura de ensaio com o condicionamento em cdmara
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Figura 7. Resisténcia a tragdo transversal as temperaturas ambiente ¢ ele-
vada (RT
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de umidade controlada, reduz as resisténcias a tragdo trans-
versal, devido a degradagdo da matriz polimérica.

Microscopia eletrénica de varredura

Sabendo-se que, uma boa adesdo entre a fibra ¢ a resina é
pré-requisito para uma boa transferéncia de tensdes nos
compositos, a analise do modo de falha interfacial suportado
pelo conhecimento da qualidade da adesao fibra/resina deve
ser uma condigdo essencial para explicar a resisténcia a tra-
¢do dos compositos. No caso da absor¢do de agua pelos
compositos, os resultados obtidos devem ser dependentes das
propriedades da interface fibra/resina tanto quanto da pro-
pria resina.

Sendo assim, na tentativa de explicar a influéncia do con-
dicionamento ambiental no mecanismo de adesdo interfacial
fibra/resina dos compdsitos utilizou-se a técnica de
microscopia eletronica de varredura (MEV). Utilizando-se
microscopios eletronicos de varredura LEO modelo 435 Vpi
e Zeiss modelo DSM 950.

A analise da regido interfacial fibra/resina ¢ realiza-
da no plano de fratura dos compdsitos sem condicionamento,
condicionados em camaras de climatizacdo e de névoa salina,
bem como ensaiados as temperaturas ambiente e elevada.

Observa-se que os cdp’s ensaiados em tragao longitudinal
apresentam uma ruptura de dificil analise do ponto de vista
fractografico, uma vez que se fragmentaram impedindo que
fosse realizada uma detalhada investigacdo morfologica da
regido fraturada, como apresentada na literatura por Francol®.
Ja os cdp’s ensaiados em tragdo transversal apresentam uma
nitida ruptura transversal na direcdo de carregamento, per-
mitindo que fosse realizada uma detalhada investigagdo
morfologica da regido fraturada.

Comparando-se as superficies de fratura dos cdp’s sem
condicionamento, ensaiados as temperaturas ambiente e ele-
vada, observa-se que os compositos submetidos a tempera-
tura ambiente mostram a presenca de resina aderida a
superficie das fibras, apresentando uma regido de ancora-
gem da matriz na fibra bem definida e rica em resina, textura
essa que ¢ denominada de cusps®?3%, demonstrando que
ndo ocorre deslocamento das fibras e revelando que o rom-
pimento das amostras durante o ensaio ocorre na resina. Os
compositos ensaiados em temperatura elevada apresentam
uma fina camada de resina cobrindo a superficie das fibras,
mas as regides ricas em resina mostram-se, em sua maioria,
rompidas, deixando resina solta sobre a fibra do compdsito.
Tal observagao ¢ atribuida a degradagdo da matriz, causada
pelo efeito deletério da temperatura de ensaio.

As figuras a seguir mostram a superficie de fratura dos
compositos apds nove semanas de condicionamento em
camara de climatizacdo. A Figura 8 mostra o composito
ensaiado a temperatura ambiente e condicionado em camara
de climatizagéo, onde as superficies lisas das fibras indicam
a ocorréncia de deslocamento interfacial nesta regido duran-
te o ensaio. Na Figura 9 ¢ apresentado o composito ensaiado
a temperatura elevada e condicionado em camara de clima-
tizagdo, que mostra a imagem das superficies das fibras lisas,
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Figura 8. Composito condicionado em cdmara de climatizagdo e ensaiado
em tragdo transversal a temperatura ambiente.

© Reidwoderesina

Figura 9. Compésito condicionado em camara de climatiza¢do e ensaiado
em tragdo transversal em temperatura elevada

praticamente sem resina, com residuos da matriz polimérica
soltos no plano de fratura.

Quando ¢ feita uma comparagao entre as superficies de
fratura dos compositos apos nove semanas de condiciona-
mento em camara de névoa salina, observa-se que as amos-
tras ensaiadas a temperatura ambiente possuem na regido
analisada aspectos tipo cusps na resina entre algumas fibras,
regides estas com o rompimento da interface fibra/resina e
fibras cobertas com uma fina camada de resina. Ja na
micrografia dos compdsitos ensaiados em temperatura ele-
vada € observada a auséncia de cusps na resina em torno das
fibras e o rompimento da interface fibra/resina, além de apre-
sentar descontinuidade na fina camada que recobre as fibras,
indicando a perda de resina na superficie do reforgo.

Conclusao

O estudo dos efeitos higrotérmicos sobre a resisténcia a
tracdo de compositos de fita de carbono unidirecional
impregnadas com resina epdxi 8552 mostra que a matriz
polimérica € severamente afetada nos ensaios em tempera-
tura elevada. Os ensaios de resisténcia a tragao longitudinal,
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realizados a temperatura ambiente, mostraram que as amos-
tras ndo perderam sua resisténcia quando condicionadas.
Porém, os compositos apresentaram uma redugdo na sua re-
sisténcia quando submetidos a camara de climatizagao e en-
saiados a temperatura elevada. Ja nos ensaios de tragdo
transversal foi observado que as amostras submetidas a ca-
mara de névoa salina ¢ ensaiadas a temperatura ambiente
apresentaram uma pequena redugdo na sua resisténcia, porém
as amostras submetidas a cAmara de climatizagdo mostraram
uma redugdo acentuada na resisténcia As amostras ensaiadas
a temperatura elevada e submetidas a cAmara de névoa salina
apresentaram uma pequena diminui¢do na sua resisténcia
(11%). Ja uma acentuada diminuigao da resisténcia a tragao
transversal (51%) foi observada quando as amostras de
compositos poliméricos foram submetidas a camara de
climatizagdo e ensaiadas a temperatura elevada. Assim sendo,
o efeito combinado da temperatura elevada de ensaio com o
condicionamento em camara de umidade controlada, reduz
as resisténcias a tracdo transversal e longitudinal, devido a
degradagdo da matriz polimérica.

Agradecimentos

Os autores agradecem ao SENAI — SP, a EMBRAER por
fornecer todo o material utilizado no presente trabalho, a
FAPESP (02/01808-7) e ao CNPq (303528/2003-6).

Referéncias Bibliograficas

1. Marshall, A C. - “Composite structures in home built sport
aircraft”, in: Proceedings of International Sampe
Symposium,32™, p.1510 (1987).

2. Hergenrother, P. M. -SAMPE Journal, 36, jan./feb. p. 30
(2000).

3. Morgan, R. J. - SAMPE Journal, 37, p. 102 (2001).

4. Costa, M. L. — “Efeito do contetido de vazios no
comportamento mecanico de compdsitos avangados
carbono/epoxi e carbono/bismaleimida”.Tese de
Doutorado, Instituto Tecnologico de Aeronautica, Sdo
José dos Campos (2002).

5. Barbosa, S. C. - “Comportamento mecanico ¢ analise de
danos de materiais compdsitos obtidos pelo processo
de pultrusdao”. Tese de Mestrado, Instituto de
Tecnoldgico da Aerondutica, Sao José dos Campos
(1995).

6. Franco, L. A. L. - “Analise fractografica de compdsitos
poliméricos estruturais”. Tese de Mestrado, Instituto
Tecnoldgico de Aerondutica, Sao José dos Campos (2003).

7. Mayer, S. — “Influéncia do condicionamento ambiental na
resisténcia a tragdo de laminados de compdsitos
poliméricos reparados”. Tese de Mestrado, Instituto
Tecnologico de Aeronautica, Sdo José dos Campos
(2003).

Polimeros: Ciéncia e Tecnologia, vol. 16, n° 3, p. 193-201, 2006



Cunha, J. A. P et al. - Resisténcia a tragdo de compadsitos de fibra de carbono/epéxi modificada

8. Kelly, A; Mileiko, S. T. (Ed.). - “Fabrication of composites”.

North-Holland: Elsevier North-Holland, 574p.
(Handbook of Composites, v. 4) (1983).

9. Strong, A. B. —“Fundamentals of composite manufacturing:

10.

11.

12.

13.
14.
15.

16.

17.

materials, methods and applications”. (S.1.): Society
of Manufacturing Engineers (1989).

Demonte, J. D. — “Technology of carbon and graphite fiber
composites”. Malabar, FL: Robert E. Krieger, cap. 9
(1987).

Soles, C.L.; Chang, F.T.; Bolan, B.A.; Hristov, H.A_;
Gidley, D.W.; Yee, A.F. - Journal of Polymer Science:
Part B: Polymer Physics, 36, p.3035 (1998).

Delaware Composite Design Encyclopedia -”Processing
and Fabrication Technology”, Technomic Publishing
Co. Inc, USA (1990).

Thomason, J. L. — Composites, 26, p. 475 (1995).
Tajima, Y. A. SAMPE Quaterly, jul, p. 1 (1980).

Kondo, K; Taki, T.- “Moisture diffusivity of unidirectional
composites”, in: Springer, G. S. (Ed) Environmental
Effects on Composite Materials., Technomic,.v. 2,
cap.24, Lancaster (1984)

Ashbee, K. H. G. — “Fundamental principles of fiber
reinforced composites”. 2nd. ed. Lancaster, PA:
Technomic, cap.10 (1993).

Wolff, E.G. — SAMPE Journal, 9, p.11 (1993).

18. Candido, G. M. — “Influéncia do condicionamento ambiental

19.

20.

21.

22.

23.

na resisténcia a delaminagao de borda livre em compdsitos
avangados”. Tese de Doutorado, Instituto Tecnoldgico de
Aeronautica, Sao José dos Campos (2001).

Shen, C.H.; Springer, G. S. - “Moisture absorption and
desorption of composite materials”, in Springer, G. S.
(Ed) Environmental Effects on Composite Materials.,
Technomic, 1981. v. 1, cap.3, Westport (1981).

Bradley, W.L.; Grant, T. S. Journal of Materials Science,
30, p. 5537 (1995).

De Neve, B, Shanahan, M.E.R. Polymer, 34, p. 5099
(1993).

Nufiez, L. et al. Journal of Applied Polymer Science, 74,
p- 353 (1999).

Collings, T. A.; Harvey, R. J.; Dalziel, A.W. Composites,
24,8, p. 625 (1993).

Polimeros: Ciéncia e Tecnologia, vol. 16, n° 3, p. 193-201, 2006

24

25.

26.

27.

28.

29.

30.

31.
32.

33.
34.

35.

36

37.

38.

39.
40.

. Catalogo Hexcel, 2002.

American Society For Testing And Materials. ASTM
C562-85: “Standard test method for moisture in a
graphite sample” (1985).

American Society For Testing And Materials. D 5229/D
5229M-04: “Moisture absorption properties and
equilibrium conditioning of polymer matrix composite
materials” (2004).

American Society For Testing And Materials. D 117-03:
“Salt spray (fog) testing” (2003).

American Society For Testing And Materials. ASTM D
3039/D 3039M-00: “Tensile properties of fiber-resin
composites” (2000).

Ishai, O. — Polymer Engineering and Science, 15, p. 491
(1975).

Harper, B.D.; Staab, G. H.; Chen, R.S. - Journal Composite
Materials, 21, p.280 (1987).

Chateauminois, A; Vicent, L. — Polymer, 35, p.22 (1994).

Paplham, W.P.; Brown, R.A.; Salin, [.M.; Seferis, J.C. —
Journal of Applied Polymer Science, 57, p.133 (1995).

Thomason, J. L. - Composites, 26, p. 475 (1995).

Candido, G.M.; Rezende, M.C.; Almeida, S.EM. -.
Materials Research, 3, p. 11 (2000).

Choi, H.S.; Ahn, K.J.; Nam, J.D.; Chun, H.J. - Composites
Part A: applied science and manufacturing, 32, p.709
(2001).

. Costa Neto, P. L. O. — “Estatistica”., Ed. Edgard Bliicher,
p. 108, cap. 5 Sao Paulo (1977).

Selzer, R.; Friedrich, K. — Composites Part A: Applied
Science And Manufacturing,. 28A, p. 595 (1997).

Bao, L.; Yee, A. F. — Composites Science and Technology,
62, p. 2099 (2002).

Purslow, D. — Composites. 17, p. 289 (1986).

Greenhalgh, E.; Hiley, M.; Singh, S. — “Introduction to
fractographic analysis if composites”. Course Notes,
Structural Materials Centre, DERA, Farnborough
Hants, UK. Oct. (1997).

Enviado: 23/06/05
Reenviado: 02/03/06
Aprovado: 17/03/06

201



