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RESUMO
Este trabalho foca no estudo das propriedades interfaciais e de fluéncia de
compdésitos de epoxi reforcados com fibra de carbono. Laminados unidirecionais de
12 camadas foram fabricados por enrolamento filamentar (filament winding) e
curados por compressao a quente. A influéncia da orientacdo da fibra foi avaliada
para as seguintes sequéncias: [0]i2, [30]i2, [45]12, [60]12 € [90]12. Resisténcia short-
beam, microscopia eletrénica de varredura (MEV), andlise dindmico-mecanica e
fluéncia foram analisadas. A resisténcia ao cisalhamento interlaminar diminuiu de
acordo com a orientagdo da fibra (de [0]i2 a [90]12), 0 que era esperado devido a
pobre transferéncia de tensdo fibra-matriz, como corroborado pelas analises de
MEV. Foi observado um decréscimo de 66 GPa para 11 GPa no modulo de
armazenamento (a 25 °C) quando a orientacdo mudou de [0]i> para [30]12. Para
angulos maiores, a diferenca foi menos acentuada. O comportamento em fluéncia
mostrou uma maior deformacdo instantdnea para os compdésitos carregados

transversalmente, estando de acordo com os demais resultados.

Palavras-chave: Fluéncia, comportamento dinamico-mecanico, resisténcia short

beam, enrolamento filamentar.
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INTRODUCAO

Compésitos reforgcados com fibras continuas séo tipicamente usados onde um alto
desempenho estrutural e baixo peso sdo necessarios. Compoésitos poliméricos
reforcados com fibra de carbono (CFRP) sédo conhecidos por possuirem uma alta
razao rigidez & resisténcia por massa, bem como elevada resisténcia a corrosao.
Entre outras areas, as maritimas, aeroespaciais e aeronduticas estdo continuamente
substituindo contrapartes estruturais metalicas por compdsitos, visando aumentar a
carga UtilM. Enrolamento filamentar (FW) é um dos processos-chave utilizados para
a fabricacdo de compoésitos avancados, sendo possivel obter inimeros formatos,
desde formas achatadas até vasos de pressao e cotovelos.

No processo de FW, um certo numero de feixes é puxado por tensionadores,
umedecido em um banho de resina, e entdo disposto em um mandril rotacional.
Apds, o material é curado e o composito é removido do mandril. Uma outro variante
do processo utiliza feixes de fibra pré-impregnados (towpregs), que sédo dispostos
diretamente no mandril, trazendo vantagens como reducdo no tempo do processo,
maior confiabilidade e limpeza®. Outra caracteristica importante é o angulo de
orientacao das fibras, que pode alterar drasticamente suas propriedades, limitando
sua aplicacdo especialmente em longos periodos de tempo. Por isso, 0
entendimento do comportamento a longo-prazo destes materiais é essencial para
um design seguro, uma vez que a fluéncia pode levar a uma deformacao excessiva
e a uma falha prematura®®, sendo bastante influenciado pela interface fibra/matriz.
Quando a estrutura é sujeita a uma tensao especifica e constante, a fluéncia é
monitorada em razdo do tempo a uma temperatura especifica®¥. Varios modelos
foram propostos para estimar as caracteristicas de fluéncia como, por exemplo, o de
Burger, que divide a resposta a fluéncia em parametros de Maxwell e Kelvin-Voigt,
que modelam o comportamento viscoelastico do material. Por outro lado, pode ser
dificil interpretar os resultados dado o nimero de variaveis envolvidas®®).

Ja a equacdo de Findley se mostra mais simples e de uso pratico, obtendo
resultados satisfatérios para o estudo de fluéncia de compésitos®7?. A equacdo

empirica de Findley € dada por:
e(t) =gy + At" 1)

onde: £(t) é a deformacdo de fluéncia no tempo t, &, é a deformagéo instantanea

ou independente do tempo, A €& a amplitude da fluéncia transiente tempo-
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dependente (¢ adimensional como a deformac&o) e n € uma constante exponencial
independente da tens&o e geralmente menor que um®7).

Neste contexto, este estudo visa analisar o comportamento de fluéncia e as
propriedades interfaciais de laminados de epo6xi com fibra de carbono produzidos por
enrolamento filamentar em diferentes angulos (de 0° a 90°), utilizando métodos
diretos (cisalhamento interlaminar (SBS) e microscopia eletrbnica de varredura

(MEV) e métodos indiretos (analise dinamico-mecanica e fluéncia).

EXPERIMENTAL

Materiais & métodos

Fibra de carbono pré-impregnada com epdéxi (usualmente conhecida como towpreg)
da TCR Composites, em um sistema de fibra de carbono Toray T700-12K-50C e
resina epoxi UF3369 foi utilizado. Os laminados foram fabricados usando um mandril
de aco inoxidavel retangular (327 x 228 x 12 mm?3) usando um robd KUKA KR 140
L100 com controle e aparatos periféricos da MFTech. Laminados planos foram
produzidos neste mandril e, apés a deposicdo, uma fita a base de poliéster foi usada
para fixar e ajudar a consolidar o laminado durante o processo de cura posterior.

Os laminados foram curados por compresséo a quente sob 6 ton por 4 h a 130 °C. A
fracdo volumétrica final da fibra € de =72% (medida por digestdo acida seguindo
ASTM D3171-11) e com espessura de cada camada de 0,35 mm (totalizando uma
espessura média do composito de 4,2 mm). Os laminados finais foram obtidos por
corte em uma maquina CNC, sendo: [0]12, [30]12, [45]12, [60]12 € [90]12.

Caracterizacdo

Andlise dinamico-mecéanico e comportamento em fluéncia foram investigados em um
analisador dinamico-mecéanico DMA Q-800 da TA instruments utilizando o dispositivo
de flexdo de trés pontos. O comportamento dinamico-mecanico foi primeiramente
analisado visando detectar regides de mobilidade molecular a partir de duas corridas
na faixa de 30 — 200 °C, sendo a segunda considerada para os testes de fluéncia
visando evitar problemas interfaciais®9).

Os ensaios de fluéncia foram realizados nas temperaturas de 30 °C e 60 °C. Uma
tensdo estatica de 2 MPa foi aplicada no ponto central da amostra por 10 min apos o
equilibrio na temperatura desejada e a deformacao foi medida em funcdo do tempo.

As condicdes de teste para o ensaio dinamico-mecanico foram as seguintes: faixa
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de temperatura de 25 - 150 °C, taxa de aquecimento de 3 °C/min, frequéncia de
1 Hz, pré carga de 0,1 N, amplitude de deformacdo de 15 pm. Amostras de
dimensdes 50 x 10 x 4 mm?3 foram usadas em ambas analises.

Para avaliar o comportamento interlaminar e quantificar a interface fibra/matriz,
ensaio de resisténcia short-beam (SBS) foi realizado de acordo com a norma ASTM
D2344-13, usando uma razao span-espessura (s:t) de 4:1. O comprimento e a
largura das amostras seguiram as recomendacdes da norma (6xt e 2xt,
respectivamente). Vinte amostras foram testadas e a resisténcia foi calculada
usando a seguinte formula SBS = (0,75*P)/(wxt), onde P, w e t sao,
respectivamente, o carregamento, a largura e a espessura da amostra. Microscopia
eletrbnica de varredura (MEV) das amostras fraturadas no ensaio de SBS foi

realizada em equipamento Phenom ProX.

RESULTADOS E DISCUSSOES

Propriedades de cisalhamento interlaminar

A Figura 1 mostra curvas tipicas de tensdo vs. deslocamento obtidas em ensaios
short-beam para os laminados estudados. E clara a forte influéncia da orientac&o
das fibras no comportamento das amostras. Verifica-se que a amostra [0]i2
apresenta um comportamento ndo-linear, causado por fissuras horizontais ao longo
da espessura da amostra, que caracterizam 0s pequenos picos ao longo do teste,
seguido por uma grande delaminac&o no plano médio da peca, observado na queda
final abrupta de carga.

A tensédo suportada pelas amostras em angulos maiores é bem menor do que o [0]12,
tipico para compdsitos unidirecionais submetidos a um ensaio de flexdo de trés
pontos. As amostras [45]i12 e [60]i2 apresentaram maior ndo-linearidade em suas
curvas e menos evidéncias de falha por cisalhamento interlaminar. Além disso, as
amostras orientados em [30]12 e [90]12 suportaram quase a mesma tensao, com um
comportamento mais linear e fratura fragil, estando de acordo com Daniels et al.(9),
gue listou os possiveis modos de falha envolvidas nos ensaios de SBS.

A amostra [0]i2 tem uma discreta falha de cisalhamento caracterizada por uma
grande fenda horizontal Unica, onde a queda da carga final representa a
delaminacdo. A amostra [45]12 apresentara ruptura por cisalhamento homogéneo,
caracterizado por pequenas quedas de carga, caracterizando delaminacao,

caracterizando pequenas falhas distribuidas ao longo da amostra. As amostras [60]12
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e [90]12 tém modo de falha dominado por for¢gas de tracdo, com uma fissura central
localizada na superficie inferior, que se propaga verticalmente, caracterizando uma
fratura fragil. Em todas as amostras, ndo foram encontradas falhas tipicas de flexao,
indicando que a razdo span-espessura utilizada minimizou forcas de flexdo durante

0 ensaio.

Tensao (MPa)

0,00 0,05 0,10 0,15 0,20 0,25 0,30
dit

Figura 1. Curvas representativas obtidas no ensaio short beam para as amostras.

Os valores de SBS foram AA, BB, CC, DD, EE MPa para os laminados [0]12, [30]z2,
[45]12, [60]12 e [90]12, respectivamente, ou seja, houve uma diminuicdo abrupta até
30°, e diminuicbes suaves para angulos maiores. De fato, o comportamento
interlaminar é altamente dependente da orientacdo das fibras, e ndo apenas sobre o
teor de fibra®, Esta configuracdo foi feita para minimizar a influéncia da flexdo,
tracdo e compressdo, no entanto, o estado de tensdo de cisalhamento € mais
complexo do que a tensdo de cisalhamento puro previsto pela teoria classica
simples, que ignora a distribuicdo n&o-simétrica de tensédo cisalhante transversal
através da amostra*?.

A Figura 2 apresenta as amostras [0]12 (a-b) e [90]i12 fraturadas em ensaio short-
beam. A falha na amostra [0]12 ocorreu como esperado pela norma, com uma grande
delaminagcdo no plano médio da espessura da amostra e multiplas fendas
horizontais menores, caracterizando falha por cisalhamento interlaminar. Ja a

amostra [90]12 ndo apresenta evidéncia de ruptura por cisalhamento, com uma falha
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vertical iniciada na superficie inferior da amostra entre os cilindros de apoio,
caracterizando falha por flexdo, com tracdo transversal priméria, corroborado pelo
comportamento fragil da resina epoxi.

Apesar do cisalhamento ser a forca dominante aplicada neste teste, as tensdes
internas em um ensaio de cisalhamento sob carga de trés pontos sdo complexas e
podem ocorrer uma vasta gama de falhas. Observou-se nas amostras [30]12, [45]12
[60]12, modos de falha semelhantes, caracterizados por muitas pequenas fissuras

em angulo ao longo da largura da amostra, e uma grande falha final angulada.

S

’%

Figura 2. Micrografias das amostras [0]12 (a-b) e [90]12 (c-d).

Comportamento dindmico-mecénico

Figura 3(a-c) mostram curvas de médulo de armazenamento (E’), modulo de perda
(E”) e tan delta dos compositos em funcdo da temperatura. Observa-se na Figura
3(a) uma grande diferenca na regido vitrea (faixa de temperatura aprox. 25-70 °C)
para as diferentes orientacdes de fibra — a diferenca diminui de 66 GPa [0]12 para
11 GPa [30]12. Observando o comportamento viscoelastico da amostra [90]12, uma
diminuicdo abrupta é encontrada, levando a valores de médulo de armazenamento

de 1 GPa. Essas diferencas séo atribuidas a transferéncia de tensdo mais pobre
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entre a matriz e as fibras, que pode ser atribuida ao comportamento altamente
ortotrépico destes compdsitos*3). Se a tensédo € distribuida igualmente entre a fibra e
a matriz, obtém-se propriedades mecanicas mais pobres (como no caso do laminado
orientado a 90°), enquanto no caso do laminado [0]12, as fibras carregam quase toda
a tensao aplicada.

O modulo de perda é a energia dissipada por ciclo de deformacéo senoidal e foi
usado para selecionar as temperaturas a serem usadas nos testes de fluéncia,
sendo 30 e 60 °C (regido vitrea). Pode ser observado que a diferenca na altura do
pico de E” € proporcional a diferenca observada no E’. Isso resultard em formatos da
curva de tan delta similares. De acordo com Akay®¥, E" & um melhor reflexo da
mobilidade molecular do que o tan delta para materiais compésitos. Além disso, Qin
e Mckenna®® mostraram que a energia de ativagdo € mais Util para classificar a

dependéncia da temperatura na dindmica do que a temperatura de transicdo vitrea
(To).
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Figura 3. a) Mdédulo de armazenamento, b) modulo de perda e c) tan delta dos

laminados.
As curvas de tan delta mostram que a T4 é praticamente a mesma para todas as

direcGes*®). Apesar dos efeitos de interface mudarem de acordo com a orientagéo, a

Ty permanece praticamente inalterada. E importante mencionar que a Ty ndo € a
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melhor maneira de medir a mobilidade molecular e ndo representa o efeito do
reforco, como mencionado anteriormente(®),

Pode ser observado que em baixos angulos, as propriedades dos laminados séo
mais dominadas pela fibra, e as propriedades ndo séo suficientemente sensiveis a
variagdes nas caracteristicas da matriz. J& na transversal, i.e. 90°, a matriz e a fibra
experimentam a tensédo aplicada de maneira uniforme, com isso as propriedades dos

compdsitos sdo mais sensiveis a variagées nas propriedades da matriz(4.

Comportamento de fluéncia

As curvas de deformacao em fluéncia sob tensédo de 2 MPa a 30 e 60 °C para todos
os laminados sdo mostradas na Figura 4. Pode ser observado que ha mudancas no
comportamento das curvas, mas ndo no seu perfil, conforme varia a orientacao das
fibras. A principal diferenca é a deformacéo instantanea (inicial) — parametro A do
modelo de Findley. Todas as curvas seguiram a tendéncia classica como relatado
por Findley®. Também se observa que a deformacéo por fluéncia aumenta com o

aumento da temperatura, devido a diminui¢do da rigidez do material.
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Figura 4. Curvas de fluéncia dos laminados com diferentes orientagfes de fibra a
30 °C (a) e 60 °C (b).

Os parametros do modelo de Findley foram calculados e estdo apresentados na
Tabela 1. Pode ser observado que o parametro A aumenta com o angulo para
ambas as temperaturas (30 e 60 °C). Em geral, o comportamento em fluéncia é
estritamente dependente das propriedades interfaciais. Além disso, € também

dependente dos angulos devido as diferencas na transferéncia de tenséao,
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mencionadas anteriormente. A medida que a temperatura aumenta, os valores
aumentam, visto que a mobilidade molecular aumenta. O parametro n nao
apresentou tendéncia com a orientacdo da fibra, mas tendeu a aumentar com o
aumento da temperatura. Esse parametro (uma constante exponencial) é

independente da tens&o e da temperatura, ndo possuindo significado fisico® 7.

Tabela 1. Parametros de fluéncia para os laminados CFRP com diferentes

orientacdes de fibra.

T (°C) | Parametro [0]12 [30]12 [45]12 [60]12 [90] 12
A 5,14x10%  1,39x10%?  2,44x10%?  3,68x10%  5,43x107?
30°C n 0,0471 0,0359 0,0195 0,0303 0,0177
R? 0,9924 0,9998 0,9998 0,9998 0,9998
A 8,37x10%  1,38x10%?  2,93x10%?  3,90x10%  4,36x10°?
60 °C n 0,0738 0,0957 0,0844 0,0890 0,0927
R? 0,9960 0,9962 0,9997 0,9998 0,9998
CONCLUSOES

Neste estudo, as propriedades de laminados de carbono/epdxi processados por
enrolamento filamentar em diferentes angulos de enrolamento foram estudadas a
partir de andlises de cisalhamento interlaminar, MEV e DMA. O comportamento em
fluéncia foi avaliado com o DMA. Como esperado, uma maior resisténcia ao
cisalhamento foi encontrada para as amostras carregadas na dire¢cdo da fibra,
diminuindo a medida que o angulo se aproxima de 90°. Isso €& devido ao
carregamento aplicado, que é compartilhado com a matriz, 0 componente mais
rigido, ocorrendo uma fratura neste componente. Este resultado foi corroborado
pelas micrografias de fratura. O comportamento dindmico-mecéanico mostrou valores
de mddulo de armazenamento de =70 GPa para a amostra [0]12, e =1 GPa para a
amostra [90]12. As curvas de fluéncia seguiram a tendéncia classica de Findley e foi
verificado que a deformacdo instantdnea foi maior para 0S compositos
transversalmente carregados, avaliada também pelo parametro A do modelo de
Findley. Além disso, os resultados de resisténcia a fluéncia também corroboraram
com o encontrado na resisténcia ao cisalhamento, onde uma maior deformagéo com

o tempo foi observada para os compositos com angulos de orientacdo maior.
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CREEP AND INTERFACIAL BEHAVIOR OF CARBON/EPOXY FILAMENT
WOUND LAMINATES

This work focuses on the interfacial and creep properties of carbon fiber reinforced
epoxy composites. Unidirectional 12-layer laminates were manufactured by filament
winding and cured under hot compression. The influence of fiber orientation has
been evaluated for the following winding sequences: [0]i2, [30]12, [45]12, [60]12 and
[90]12. Short beam strength, scanning electron micrographs (SEM), dynamic-
mechanical analysis and creep were analyzed. Interlaminar strength decreased
according to the fiber orientation (from [0]12 to [90]12), which is expected due to poor
fiber/matrix stress transferring. A decrease from 66 GPa to 11 GPa on the storage
modulus (at 25 °C) was found when the orientation changed from [0]12 to [30]12. For
higher angles, the variation was smaller. Creep results presented higher strain for the

transversely loaded composites, being in agreement with the other results.

Keywords: Creep, dynamic-mechanical behavior, short beam strength, filament
winding.
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