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Analise do Efeito Higrotérmico no Comportamento em Fadiga
de Compasitos de PPS/Fibras de Carbono

Maria C. M. de Faria, Maria 0. H. Cioffi, Edson C. Botelho
Departamento de Materiais e Tecnologia, UNESP

Resumo: O continuo crescimento na utilizagdo de compdsitos termopldsticos em componentes estruturais na inddstria aeroespacial deve-
se, primordialmente, a flexibilidade de projeto, exceléncia de suas propriedades mecanicas e baixa massa especifica, aliadas aos elevados
valores de resisténcia mecanica e rigidez e baixa incidéncia de corrosdo, atendendo aos severos requisitos de desempenho quando em
servico dessas estruturas. Componentes com exigéncias estruturais, quando expostos a ambientes agressivos como elevada temperatura
e umidade, podem ter suas propriedades mecanicas sensibilizadas por esses fatores ambientais, e devem ser cuidadosamente avaliados
antes de serem colocados em servigo. Em funcido do que foi exposto este trabalho tem como objetivo contribuir para a avaliagdo do
efeito higrotérmico na resisténcia a fadiga do compésito termoplastico PPS/fibras de carbono. Os materiais estudados foram cedidos
pela empresa holandesa TenCate, fornecedora de laminados da Airbus e EMBRAER. Os resultados obtidos neste trabalho mostram que
compositos de PPS/fibras de carbono apresentam um aumento nos valores de resisténcia a tracio quando condicionados higrotermicamente,
devido a plasticizacdo desta matriz polimérica, aumentando, consecutivamente, sua tenacidade a fratura. Entretanto, a partir dos ensaios
realizados, foi constatado que o condicionamento higrotérmico nao alterou de forma significativa o comportamento de vida em fadiga
dos laminados PPS-C.

Palavras-chave: PPS, compdsitos termopldsticos, propriedades mecanicas, fadiga.

On the Analysis of Hygrothermal Effect on Fatigue Behavior of PPS/Carbon Fiber Composite

Abstract: The continued growth in the use of polymer composites in structural components in the aerospace industry is due primarily to
the design flexibility, excellent mechanical properties and low density, combined with the high values of mechanical strength and stiffness
and low incidence of corrosion, with which these structures meet several performance requirements when in service. Components with
structural requirements may have their mechanical properties affected when exposed to harsh environments such as high temperature and
humidity, and should be carefully evaluated before being put into service. The aim of the present work is to evaluate the hygrothermal
effect on the fatigue resistance of thermoplastic PPS/carbon fiber composite. These laminates were obtained from TenCate Company,
which provides composite laminates to Airbus and Embraer. PPS/carbon fibers composites exhibited increased tensile strength under
hygrothermal conditioning due to plasticization of the polymer matrix, with the fracture toughness being also increased. In contrast, the

hygrothermal conditioning did not alter significantly the behavior of fatigue life of laminates from PPS/carbon fiber composite.

Keywords: PPS, thermoplastic composites, mechanical properties, fatigue.

Introdugao

Atualmente o uso de materiais compdsitos termoplasticos em
substituicdo aos materiais metdlicos tradicionalmente empregados
na inddstria aeroespacial tem crescido consideravelmente, devido
a constante evolugdo tecnoldgica apresentada por essa classe de
materiais. Quando comparados aos compdsitos termorrigidos, os
compositos termopldsticos vém conquistando a cada ano uma maior
participacio de mercado devido a exceléncia de suas propriedades
mecanicas tais como alta resisténcia mecanica, elevada rigidez,
baixa massa especifica, maior tenacidade a fratura, maior
resisténcia ao impacto, a vida em fadiga, associadas a versatilidade
de producdo em série, capacidade de serem armazenados por
mais tempo antes do uso e grande potencial de reciclagem!'.
No setor aerondutico, a utilizagdo de compdsitos termoplasticos
€ promissora na constru¢do de fuselagens, possibilitando, com
isso, uma redugdo de peso de aproximadamente 25% em relacdo
as estruturas metdlicas fabricadas com ligas de aluminio 2024-T3.
Geralmente, os compdsitos termopldsticos reforcados com
fibras continuas utilizam uma elevada fracdo volumétrica de
reforgo (>50%), buscando atingir os requisitos de alto desempenho
mecanico exigidos em servico. Além dos fatores ja citados
anteriormente, o entusiasmo pelo uso de termopldsticos € devido a
diferentes razdes das quais se destacam: processabilidade, reparos

de danos, capacidade de reprocessamento, resisténcia ao fogo,
maior temperatura de servico, e baixa absor¢éo de umidade®'.

Matrizes termopldsticas de alto desempenho tais como o
PPS (poli sulfeto de fenileno), PEI (poli éter imida), PEEK (poli
éter éter cetona) e PEKK (poli éter cetona cetona) estdo sendo
utilizadas como matérias-primas precursoras de compdsitos
avancados, principalmente os reforcados com fibras de carbono,
permitindo uma significativa redu¢@o no peso final do componente,
além de contribuir para a melhoria das resisténcias a corrosdo e a
fadiga de uma infinidade de estruturas que vem sendo utilizadas em
aeronaves de tltima geracdo, plataformas maritimas de petréleo,
satélites, submarinos, foguetes, veiculos automotores, trens de
alta velocidade, artigos esportivos e implantes ortopédicos, entre
outras aplicagdes!.

O poli (sulfeto de fenileno) consiste em uma matriz
termopldstica, semicristalina, composta por uma série de anéis
aromadticos alternados com atomos de enxofre e com elevadas
temperaturas de transi¢do vitrea (90 °C) e de fusao (280 °C), quando
comparada a outras matrizes termopldsticas convencionalmente
utilizadas'®”. Esta matriz polimérica € proveniente da
polimerizagdo por condensacdo do para-dicloro-benzeno com o
sulfeto de sdédio, em solventes polares. Este material apresenta
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um custo elevado, porém, a estabilidade da estrutura molecular lhe
confere caracteristicas especiais, tais como excelente resisténcia
quimica e baixa degradacdo térmica. Em relacdo ao desempenho
mecanico da matriz PPS destacam-se: elevado mddulo de flexao;
elevados valores de resisténcias a fluéncia e a tracdo e elevada
resiliéncia. Esta matriz polimérica também apresenta baixa absor¢ao
de umidade (de 0,01 a 0,05%) quando comparada a outras matrizes
atualmente utilizadas no setor aeroespacialt’-'%.

A medida que o desenvolvimento tecnoldgico foi incorporando
novos componentes € equipamentos, como nas inddstrias
automobilistica e aeroespacial, submetidos continuamente a esfor¢os
dinamicos e vibragdes, o fendmeno de fadiga passou a representar
a causa de mais de 90% das falhas em servico. A falha por fadiga ¢
particularmente imprevisivel, pois acontece sem que haja qualquer
aviso prévio, sendo de natureza fragil, mesmo em materiais ddcteis,
no sentido de que existe pouca, quando alguma deformacio
plastica generalizada associada com a falha!'l. O processo ocorre
pela inicia¢@o e propagacdo de trincas e, em geral, a superficie de
fratura € perpendicular a uma direcio de tensdo de tragdo aplicada.
Estruturas de compdsitos em servico sdo geralmente submetidas a
cargas de fadiga. Danos por fadiga causam uma reducdo gradual
nas propriedades mecénicas dos compdsitos, tais como resisténcia
e dureza. A fadiga em compdsitos refor¢cados com fibras continuas
consiste em um fendmeno muito complexo, principalmente
quando associada a fatores ambientais (umidade, temperatura,
radiagdo UV, etc). Devido a degradagdo das propriedades durante
o carregamento ciclico, as tensdes sdo continuamente redistribuidas
na estrutura do compdsito, portanto, o comportamento em fadiga
para este material ocorre de forma diferente quando comparados
aos materiais metélicos!>'®!. Atualmente, vdrias investigagdes vém
sendo relatadas com o intuito de se prever o comportamento e a vida
em fadiga de laminados termopldsticos. O dano em fadiga resulta
em uma mudanca de resisténcia, rigidez e outras propriedades
mecanicas para este tipo de laminado, onde os fendmenos de danos
sob vdrias cargas sdo significativamente diferentes; por exemplo,
formacdo de trinca devido a ruptura da fibra e a propagagdo da
trinca da matriz a uma elevada carga de tracio, resulta em uma falha
catastréfical! 20,

As aeronaves também operam em uma grande variagdo de
condigdes ambientais tais como ar frio e seco, climas quentes
e umidos, elevada ou baixa taxa de radiacdo UV, etc; efeitos que
dependendo do tempo de exposi¢do podem causar a degradagdo das
propriedades mecanicas, principalmente sua vida em fadiga®'!. As
propriedades mecanicas dos compdsitos de matriz polimérica podem
ser degradadas por uma série de efeitos fisicos e quimicos, portanto
¢é de suma importincia entender tanto o material quanto o ambiente
operacional a que este se encontra exposto!?>?, Efeitos ambientais
como umidade, temperatura, radia¢do UV, entre outros, presentes na
atmosfera devem ser sempre considerados nos projetos de laminados
estruturais antes de empregd-los em estruturas aeroespaciais®¢. A
umidade, por exemplo, penetra na matriz polimérica pelo processo
de difusdo até que a concentracdo de equilibrio seja atingida, sendo
esse mecanismo acentuado pelo aumento da temperatura. Neste
caso, a umidade pode causar a expansdo volumétrica da matriz
polimérica, gerando pequenas variacdes dimensionais e tensoes
internas. A taxa de absor¢do de umidade no compdésito pode ser
aumentada por picos térmicos acima de 140 °C, durante pequenos
intervalos de tempo (tipicos em voos supersonicos), que favorecem
o surgimento de danos na forma de trincas superficiais no laminado,
microtrincas na matriz e/ou na interface fibra/resinal?=".

Em fung¢do do que foi exposto este trabalho tem como objetivo
contribuir para a avalia¢do do efeito higrotérmico na resisténcia a
fadiga de compdsitos termopldsticos PPS/fibras de carbono.

Experimental

Material

Caracterizagdo morfoldgica

O composito de PPS/fibras de carbono utilizado neste trabalho foi
fornecido pela empresa holandesa TenCate Advanced Composites.
As especificagdes do material encontram-se apresentadas na
Tabela 1. A excelente qualidade que se exige dos laminados
estruturais aeronduticos € assegurada pela quantidade de porosidade,
bolsas de resinas, pela presenga minima de vazios, trincas e
delaminagdes que podem ser geradas durante o seu processamento.
Desta forma, antes do condicionamento higrotérmico e dos ensaios
mecanicos, os laminados em estudo foram caracterizados como
recebidos por microscopia Optica. A caracterizacdo microscépica
foi realizada utilizando-se um microscépio 6ptico NIKON, modelo
Epiphote 200. A avaliagdo morfolégica também foi realizada nos
laminados ap6s serem submetidos aos ensaios mecanicos.

Condicionamento higrotérmico

O condicionamento higrotérmico em camara climdtica é
um teste gravimétrico, baseado na norma ASTM 562-85 que
controla a alteracio do ganho de umidade no compdsito em
funcdo do tempo, pela medida da mudanga de massa em amostras
de acompanhamento (controle) completamente expostas a
condi¢do de testes, até que essas alcancem o estado efetivo de
equilibrio de umidade na estrutura do laminado (saturacdo). Para
avaliar o efeito do condicionamento ambiental nos compdsitos
poliméricos estudados, cinco amostras de acompanhamento, e
amostras destinadas aos ensaios de tracdo e fadiga (corpos-de-
prova), foram submetidas a esse condicionamento. As amostras
de acompanhamento e os corpos-de-prova foram expostos a
temperatura de 80 °C, onde o teor de umidade relativo selecionado
foi de 90% por um periodo de oito semanas (tempo para se atingir
a saturacdo de umidade). Estes pardmetros foram programados em
uma camara de condicionamento higrotérmico Marconi modelo
MA 835/UR. Antes de iniciar a climatizacio, todos os corpos-de-
prova (cdps) e as amostras de controle foram secos em uma estufa
a vdcuo da marca Quimis modelo Q819V2, por um periodo médio
de 48 horas na temperatura de 60 °C. Apds esta etapa de secagem
as amostras de acompanhamento foram rapidamente removidas da
estufa e pesadas em uma balanca analitica Mettler Toledo, enquanto
que os corpos-de-prova a serem disponibilizados para os ensaios
mecanicos permaneceram na estufa. Em seguida, as amostras de
acompanhamento e os corpos-de-prova foram transferidos para a
camara de climatizagdo e iniciado o condicionamento ambiental.
A cada semana todas as amostras de acompanhamento eram
removidas da camara e pesadas para acompanhar o ganho de
massa, até que a saturag@o fosse atingida. A partir dos dados de
ganho de massa obtidos, foi possivel construir um grafico de ganho
de massa médio em funcio do nimero de dias em que as amostras
de acompanhamento e os cdps permaneceram dentro da cdmara
climatica.

Tabela 1. Caracteristicas do laminado utilizado neste trabalho.

Laminado PPS/Carbono
Cédigo PPS-C
Espessura nominal (mm) 1,86
Tipo de tecido SHS
Construgdo [(0/90)], cegundos
Dimensoes (mm) 480 x 480
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Ensaios de tragao

Os ensaios de tracdo longitudinal foram realizados em
compositos estudados nas condicdes ambiente e climatizada em
camara de condicionamento higrotérmico baseados na norma
ASTM D3039/D3039 M-00, sendo utilizados corpos-de-prova
com dimensdes de 120 mm de comprimento, 25 mm de largura e
1,86 mm de espessura. Os ensaios de tracdo foram realizados em
um equipamento INSTRON, modelo 8801 com célula de carga de
10 KN, a temperatura ambiente e velocidade de 2 mm/min.

Figura 1. Imagens obtidas por microscopia dptica do laminado estudado:
PPS-C.
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Ensaios de fadiga

As amostras dos compdsitos poliméricos estudadas nas
condi¢des ambiente e climatizada em camara de condicionamento
higrotérmico foram submetidas a ensaios de fadiga do tipo tragdo-
tragdo. A carga inicial para a execugdo desse ensaio foi baseada
na resisténcia a tragdo do compdsito utilizando cargas a partir de
75% da carga de ruptura. Cada ensaio foi realizado aplicando-se
uma carga mdxima diferente que forneceu um determinado nimero
de ciclos. Para a realizacdo dos ensaios de fadiga foram utilizados
14 corpos-de-prova na condi¢@o seco ambiente e 12 corpos-de-prova
para os ensaios com o material climatizado. Este método de ensaio
foi realizado a temperatura ambiente, utilizando uma frequéncia de
10 Hz e razdo entre as tensdes maximas e minimas (R) de 0,1 em
um equipamento de ensaios universal INSTRON, modelo 8801. O
procedimento deste ensaio foi baseado na norma ASTM D3479-96
e a geometria dos corpos-de-prova foi a mesma utilizada nos ensaios
de tragdo.

Resultados e Discussao

Analise morfologica

A partir da andlise microestrutural pode-se observar que
as camadas do compdsito termopldstico PPS/fibras de carbono
apresentam-se bem compactadas, gerando materiais mais
homogéneos e com uma menor quantidade de regides ricas em
matriz entre as camadas de tecido, com boa infiltracdo da matriz

0,00 T T

0 10 20

30 40

Raiz de tempo (horas)

O Amostra 1

O Amostra2 A Amostra3 V Amostra4 € Amostra 5

Figura 2. Resultados de ganho de massa (%).
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polimérica no refor¢o e uma adequada interface entre a matriz e o
refor¢o (Figura 1). Estas caracteristicas sdo desejadas, pois estdo
diretamente relacionadas com melhores propriedades mecénicas
e fisicas dos materiais processados. As fotomicrografias obtidas
confirmam que o processo de moldagem utilizado produziu um
composito adequado, apresentando poucos vazios ou defeitos
intrinsecos ao processo de fabricagdo que poderiam interferir nos
resultados obtidos a partir dos ensaios mecanicos.

Condicionamento ambiental

A Figura 2 apresenta os valores de ganho de massa do laminado
estudado em fun¢@o do tempo de exposi¢do em cAmara climatica. O
célculo da absorcéo de umidade no compésito exposto a climatizagio
¢ definido como o ganho médio de massa expresso pela Equagdo 1,
conforme descrito na norma ASTM D5229/D5229-04.

massa da amostra tmida —

—massa da amostra seca (1)

%umidade = ( J X 100(%)

massa da amostra seca

A andlise dos dados apresentados na Figura 2 indica que a
concentracdo de umidade nas amostras de controle do laminado
de PPS/fibra de carbono aumenta linearmente com o tempo na
primeira semana de exposicdo. Nesta etapa, as amostras absorvem
4gua muito rapidamente, alcancando um estado conhecido como
pseudo-equilibrio, mantendo a quantidade de dgua praticamente a
mesma depois de um determinado periodo de tempo, sugerindo,
a principio, um comportamento Fickiano. A dgua permanece no
compdsito como dgua livre e tende, com o tempo, a penetrar na
matriz polimérica pelo gradiente de concentragdo. Com a continua
exposicao, o processo de absor¢do 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.

Quando comparados com matrizes termorrigidas tais como a
matriz epoxi, pode ser constatado que mesmo utilizando elevados
valores de temperatura e umidade, os laminados de PPS absorvem
um baixo conteido de umidade. Este comportamento ocorre devido
a diferencas entre a polaridade de matrizes epoxidicas e o PPS; pois
quanto maior for a polaridade da matriz polimérica, maior serd a
sua capacidade de absor¢do de dgua. Matriz de PPS apresenta
um cardter menos polar, levando consequentemente a uma menor
absor¢@o de umidade.

Ensaios de tragéo

N

Os ensaios de resisténcia a tragdo foram realizados com o
objetivo de caracterizar a influéncia do efeito higrotérmico sobre as
propriedades mecanicas e avaliar as cargas mais adequadas a serem
utilizadas para a realizacdo dos ensaios de resisténcia a fadiga dos
compositos de PPS-C. A Figura 3 apresenta curvas caracteristicas de
tensdo x deformacdo obtidas dos laminados de PPS-C, climatizados
e ndo climatizados. Como pode ser evidenciado, as amostras
climatizadas e ndo-climatizadas apresentam um comportamento
similar, sendo observada uma fratura de natureza fragil em todos
os casos analisados. A Tabela 2 apresenta de forma resumida
os principais resultados obtidos de resisténcia a tragdo para os
laminados de PPS-C.

A partir dos resultados apresentados na Figura 3 e na Tabela 2,
pode ser constatado que o efeito higrotérmico aumentou a resisténcia
a tracdo em 12% para os laminados PPS-C. Desta forma, fica
evidente que a saturacdo de umidade foi favordvel aos laminados
obtidos com a matriz de PPS. Neste caso, as moléculas de dgua
podem ter formado um maior nimero de ligagdes tipo pontes de
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O T T T T
0,0 0,5 1,0 1,5 2,0
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Nio climatizado —— Climatizado

Figura 3. Curvas representativas do ensaio de trag@o.

Tabela 2. Resultados dos ensaios de resisténcia a tragao.

Laminados Condiciao Maximo Minimo Média
(MPa)  (MPa) (MPa)
_Sem 8268 7409  791,8 £45,0
climatizacao
PPS-C
Climatizagio  och s 7679 82184481
€em camara
800 -
700 -
£ 600
=3 \.ﬁ..\.\.\
z§ ) Og fo I
£ 500 -
8
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0,0 1

2,0 x 10°
4,0 x 10°
6,0 x 10°
8,0x 10°
1,0 x 10°

N° de ciclos

O Climatizado © Nao climatizado

Figura 4. Comportamento em fadiga dos laminados climatizados.

hidrogénio e de van der Waals e, com uma menor possibilidade
de ocorréncia, até mesmo ligagdes de natureza covalente. A
incorporag@o das moléculas de d4gua no compdsito pode diminuir a
rigidez da matriz, aumentando, consequentemente, a sua tenacidade.
Este comportamento pode ter sido provocado, principalmente, pela
expansdo do volume da matriz polimérica e pela ocorréncia de
um maior distanciamento das cadeias moleculares. Desta forma,
a dgua assume a funcdo de um agente tenacificante, modificando
algumas das propriedades mecanicas do compésito e melhorando a
transferéncia de tensdes dentro e fora do plano do laminado.
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0.5 mm

Figura 5. Estereofotomicrografia do laminado PPS-C ap6s ser submetido ao
ensaio de fadiga em alto ciclo.

1 mm

1 mm

=

Figura 6. Estereofotomicrografias dos laminados de PPS-C apds serem
submetidos ao ensaio de fadiga em baixo ciclo: a) ndo condicionado; e
b) condicionado.

Limite de resisténcia a fadiga

Para uma estrutura constituida de compdsitos poliméricos
o comportamento em fadiga € uma consideracdo relevante em
aplicacdes de engenharia, especialmente na industria aeroespacial.
O estudo do comportamento em fadiga € de suma importancia, pois
¢ a maior causa individual de falhas em materiais sob carregamento
constante. A avaliagdo dos efeitos ambientais no comportamento
de vida em fadiga nos compdsitos para estruturas aeroespaciais

Polimeros, vol. 22, n. 1, p. 7-12, 2012

é tdo importante quanto os efeitos nas propriedades estdticas. A
partir dos resultados obtidos de resisténcia a tragdo dos laminados
de PPS-C, foram levantadas curvas S-N. A Figura 4 apresenta o
comportamento de vida em fadiga de dois laminados refor¢ados
com fibras de carbono, nas condig¢des climatizada e ndo climatizada.
Pode ser observado que o condicionamento higrotérmico ndo alterou
de forma significativa a vida em fadiga dos laminados PPS-C,
apenas decréscimos de valores de até 4% da tensdo de resisténcia a
ruptura, quando analisado ciclo por ciclo. Estes decréscimos foram
mais pronunciados em ensaios realizados a baixos ciclos. Este fato
se deve a baixa absor¢do de umidade da matriz PPS associada ao
compromisso estrutural da fibra de carbono durante os ensaios de
tracdo-tragdo em fadiga. Neste caso, apesar da 4gua assumir a fungio
de um agente tenacificante, modificando algumas das propriedades
mecanicas do compdsito e melhorando a transferéncia de tensdes
dentro e fora do plano do laminado.

As Figuras 5 e 6 apresentam estereofotomicrografias dos
laminados PPS-C analisados em alto ciclo (Figura 5) e em baixos
ciclos (Figura 6). A partir da Figura 5, pode ser concluido que embora
as amostras de PPS-C tenham sido submetidas a 1 milhdo de ciclos,
ndo foi possivel observar problemas inerentes de delaminagdes e/
ou trincas. Tanto em regides proximas aos tabs quanto em regides
centrais das amostras analisas foi observado a existéncia de uma boa
interface entre a matriz e o reforco. Este mesmo comportamento
também foi observado em todos os laminados apds serem
submetidos aos condicionamentos higrotérmicos.

Conclusoes

A vpartir da andlise dos resultados de microscopia Gptica
realizada nos laminados de PPS-C pode-se concluir que o material
fornecido pela empresa TenCate possui uma boa homogeneidade
e boa adesdo fibra/matriz, ndo sendo encontrada a presenga de
descontinuidades do tipo vazios ou delaminag¢des que pudessem
comprometer as respostas obtidas a partir dos ensaios mecanicos
realizados. Os ensaios de tragio constataram que o efeito higrotérmico
aumentou a resisténcia a tragdo para os laminados PPS-C devido,
provavelmente, a incorpora¢@o das moléculas de 4gua no compdsito
diminuir a rigidez da matriz, aumentando, consequentemente, a
sua tenacidade. Este comportamento pode ter sido provocado,
principalmente, pela expansdo do volume da matriz polimérica
e pela ocorréncia de um maior distanciamento das cadeias
moleculares. Desta forma, a dgua assume a fun¢do de um agente
tenacificante, modificando algumas das propriedades mecénicas do
composito e melhorando a transferéncia de tensdes dentro e fora do
plano do laminado. A partir dos ensaios de fadiga, foi observado que
o condicionamento higrotérmico ndo alterou de forma significativa
o comportamento de vida em fadiga dos laminados PPS-C. Nesta
avaliacdo, foram observados pequenos decréscimos de valores
da tensdo de resisténcia a ruptura para estes laminados. Este fato
se deve a baixa absor¢do de umidade da matriz PPS associada ao
compromisso estrutural destas fibras durante os ensaios de trag¢do-
tracdo em fadiga.
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