2 0 22

:2 Congresso Brasileiro de Engenharia e Ciéncia dos Materiais
t

E a

06 a 10 de Novembro de 2022 | Aguas de Lindéia - SP - Brasil
cCiM

CARACT[ERIZAC;AO DE PRE-IMPREGNADO DE CURA RAPIDA DE
EPOXI/FIBRA DE CARBONO APLICADA A INDUSTRIA
AUTOMOTIVA

Celson L. H. M. Junior®”, Edson C. Botelho! e Michelle L. Costal?

1 - Departamento de Materiais e Tecnologia, Universidade Estadual Paulista “Julio de Mesquita
Filho” (UNESP), Av. Dr. Ariberto Pereira da Cunha, 333 - Pedregulho, Guaratingueté - SP,
CEP 12516-410 *celson.mello@unesp.br
2 - Laboratorio de Estruturas Leves, Instituto de Pesquisas Tecnologicas (IPT), Séo José dos Campos,
SP.

RESUMO

Atualmente os compdsitos poliméricos sdo comumente utilizados na inddstria aeronautica
devido as suas boas propriedades aliadas a redugdo de massa nas estruturas fabricadas com
tais materiais. Entretanto, o uso deles na inddstria automotiva ainda encontra obstaculos em
funcéo de o seu processamento ser lento quando comparado aos metais. Neste contexto, 0s pre-
impregnados (prepreg) de cura rapida se apresentam como uma opc¢do para reduzir essa
diferenca na velocidade de processamento dos materiais tornado o uso dos compdsitos uma
alternativa viavel para industria automotiva. Tradicionalmente os compdsitos termorrigidos
aeronauticos sdo processados em autoclave, porém os prepregs de cura rapida podem ser
processados por moldagem por compressdo a quente, aproximando, assim, 0 processamento
de alta cadéncia com a realidade da indUstria automotiva. Assim, o conhecimento adequado
dos parametros de processamento tais como a temperatura de processo, tempo de aquecimento,
de resfriamento e pressao, € extremamente importante para se obter as propriedades desejadas
no material final. Desta forma, o presente trabalho tem como objetivo conhecer o
comportamento térmico e mecanico do prepreg comercial de epOxi da Toray denominado
E732. Andlises de calorimetria exploratéria diferencial (DSC) foram realizadas para se
conhecer a temperatura e o tempo de cura de tal pré-impregnado bem como a termogravimetria
(TGA) foi utilizada para se avaliar a temperatura de degradacéo térmica do material curado.
Em posse desses dados o material foi submetido ao processamento via moldagem por
compressao a quente e, apos finalizado, foram realizados ensaios mecanicos de resisténcia ao
cisalhamento interlaminar (ILSS). O tempo de processamento do prepreg foi de 13 minutos
mostrando-se adequado a aplicacdo automotiva bem como os valores de ILSS foram
satisfatorios para tal aplicagéo.
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INTRODUCAO

Uma das dificuldades encontradas para o uso de compositos poliméricos™? na industria
automotiva, se deve ao fato de seu processamento ser lento em comparagdo aos metais. A fim

de sanar essa demanda, pesquisas sobre pré-impregnados (prepregs) termorrigidos de cura
répida tém sido desenvolvidas para tornar viavel a produgio em alta cadéncia®.O processo de
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cura de prepregs tem impacto direto nas propriedades finais do material e normalmente esse
processamento se da em autoclave, estufa ou moldagem por compressdo a quente. No caso de
epoOxi de cura a quente, primeiramente, a matriz polimérica se encontra na forma de pequenas
moléculas liquidas ou semissolidas e depois com aquecimento passa pelo estado de gel e depois
pela vitrificacdo, formando cadeias ramificadas com boas resisténcias quimica, fisica e
mecanica. Portanto, obter o conhecimento adequado dos parametros de processamento tais
como a temperatura de processo, tempo de aquecimento e pressdo, é extremamente importante
para se obter as propriedades desejadas no produto final ).

Desta forma, este trabalho tem como objetivo apresentar os comportamentos térmicos e
mecanicos de um prepreg comercial de epoxi reforcado com fibras de carbono continuas,
utilizando das analises de calorimetria exploratoria diferencial (DSC) e de termogravimetria
(TGA) para encontrar os melhores parametros de processamento e, assim, submeter o material
ao processo de moldagem por compressao, avaliando o composito obtido por meio do ensaio
de resisténcia ao cisalhamento interlaminar (ILSS).

MATERIAIS E METODOS

Materiais
Para realizacdo deste trabalho, os materiais utilizados foram pré-impregnados de fibra de
carbono e resina epdxi (Toray E732), fabricados pela empresa Toray Advanced Composites.

Todos os ensaios foram realizados no Departamento de Materiais e Tecnologia da Faculdade
de Engenharia da UNESP (FEG/UNESP), Campus de Guaratingueta.

Termogravimetria (TGA)

As andlises de TGA foram realizadas com intuito de verificar as temperaturas de degradacéo
do compdsito obtido, e para tal foi utilizado o equipamento da marca Sl Nanotechnology,
modelo TG/DTG 6200. Foram realizados ensaios em duas atmosferas diferentes, sendo elas ar
sintético e nitrogénio, com massa de 17,8 mg e 13,7 mg, respectivamente, ambos com cadinho
de platina e fluxo de 100 mL/min, faixa de temperatura de 30°C até 1000°C e taxa de
aquecimento de 10 °C/min.

Andlise de calorimetria exploratéria diferencial (DSC)

As andlises de DSC foram realizadas a fim de encontrar os melhores parametros de tempo e
temperatura de cura para 0s pré-impregnados e para tanto foi utilizado o equipamento TA
Instrument, série Q20. Foram realizados dois tipos de ensaios, sendo eles dinamico e
isotérmico. Para ambos os ensaios foram utilizados porta amostras herméticos de aluminio,
fluxo de nitrogénio de 40 mL/min massa de 8 a 10 mg. O ensaio dinamico foi realizado com
trés diferentes taxas de aquecimento, sendo elas 5, 10 e 20 °C/min e na faixa de temperatura de
30°C até 300°C. As temperaturas utilizadas nas analises isotérmicas foram de 120°C, 130°C,
140°C e 150°C, o tempo das andlises foi entre 8 e 19 minutos.

Processamento via moldagem por compressao a quente

Utilizando os dados que foram obtidos a partir das analises de DSC e dos valores das analises
reoldgicas obtidas através dos dados técnicos disponibilizados pelo fabricante®, para encontrar
a temperatura de viscosidade minima (90-100°C), foi definido o ciclo de cura do prepreg.



Primeiramente os prepregs foram cortados em laminas de (300 x 300) mm e empilhados em
cinco camadas e, assim, submetidos ao processamento via moldagem por compressao a quente,
que, por sua vez, foi realizado na prensa Carver modelo CMG100H-15-X, além do uso de dois
moldes de aco de (400 x 400) mm. Filme de PTFE poli(tetra fltor etileno) foi utilizado como
desmoldante e para evitar o escoamento da resina tanto no molde quanto na prensa.
Primeiramente os moldes foram aquecidos até 90°C e ao atingir tal temperatura, o laminado foi
introduzido entre 0os moldes de aco e entdo submetido a uma forgca de 1tf por 3 minutos. Em
seguida, foi programado para que a prensa aquecesse até 140°C, a uma taxa de aquecimento de
10 °C/min e entdo o laminado permaneceu nessa temperatura por 5 minutos com aplicagéo de
uma forca de 3tf.

Ensaio de resisténcia ao cisalhamento interlaminar (ILSS)

Em posse dos laminados consolidados foram entéo realizados os ensaios ILSS, utilizando 12
corpos de prova com aproximadamente 20mm de comprimento, 7mm de largura e 3,5mm de
espessura, conforme prevé a norma ASTM D2344-16, que também apresenta o calculo da
resisténcia ao cisalhamento interlaminar (o), utilizando os dados de espessura (h), largura (w)
e a forca F aplicada pela carga no centro superior do corpo de prova, como pode ser visto na
equacéo (A). O equipamento utilizado foi o de ensaio mecénico universal da Shimadzu, modelo
AG-X, com célula de carga de 50kN e velocidade de 1 mm/min.
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RESULTADOS E DISCUSSAO
TGA

A Figura 1 apresenta as curvas de TGA/DTG do composito obtido ensaiado tanto em ar
sintético como em nitrogénio. Pode-se observar pelo menos um evento de decomposicdo
térmica para o0 ensaio em nitrogénio (comprovado pela presenca de um pico na DTG) e pelo
menos trés eventos térmicos para o ensaio em ar sintético. O compasito apresentou estabilidade
térmica ate 300°C em ambas as atmosferas. Para a analise em nitrogénio, verifica-se uma perda
total de massa de 29,4% (decomposi¢édo térmica da matriz polimérica) com um residuo final de
70,6% de reforco (observou-se que apenas as fibras de carbono permaneceram no cadinho). Ja
em ar sintético, verifica-se uma primeira perda de 20,3%, seguida de 20,9% para segunda perda
e para terceira uma perda de 57,1%, com um residuo final 1,7% (correspondente a cinzas
geradas pelo contetdo fixo de carbono da matriz polimérica somadas as fibras de carbono que
séo oxidadas).

DSC

A Figura 2 apresenta as curvas de DSC dindmicas relativas ao prepreg de cura rapida analisadas
a5, 10e20°C/min. Como reportado na literatura, quanto maior a taxa de aquecimento, observa-
se um deslocamento dos eventos térmicos para temperaturas mais elevadas. Para as taxas de
aguecimento a 5, 10 e 20 °C/min foram encontrados picos de cura em, 138; 149 e 159°C,
respectivamente.
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Figura 1: Curvas TGA/DTG em nitrogénio e ar sintético do composito de resina epoxi com fibras de
carbono.
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Figura 2: Curvas de DSC dinamicas do pré-impregnado de resina epdxi reforgcado com fibras de carbono.

As curvas dinamicas foram reproduzidas para entender o comportamento do material em
diferentes taxas de aguecimento, para assim, determinar a taxa mais adequada para o
processamento. Verifica-se que a taxa mais adequada foi a de 10° C/min, uma vez que em
5°C/min o tempo total de processamento é de 60 min o que ndo condiz com o intuito do
trabalho. Ja 20 °C/min, é uma taxa muito rapida para que o conjunto prepreg/molde/prensa
atinjam a mesma temperatura, devido a inércia térmica existente entre os materiais. Assim,
foram escolhidas quatro temperaturas entre o inicio e o fim do pico de cura, da taxa de
aquecimento de 10°C/min, para serem realizados 0s ensaios isotérmicos. As analises
isotérmicas podem ser observadas na Figura 3. Como esperado, quanto maior a temperatura,
menor o tempo de cura do prepreg, onde para temperatura de 120°C a cura ocorreu em
16min50s; para 130°C em 13 min; para 140°C em 10min19s e 8minl5s para 150°C. A
temperatura escolhida para realizar o processamento via moldagem por compresséo a quente
foi a de 140°C.
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Figura 3: Curvas de DSC isotérmicas do prepreg de epoxi reforcado com fibra de carbono.

Em posse dos dados obtidos a partir das analises térmicas de TGA e DSC, foi iniciado o
processamento via moldagem por compressao a quente do prepreg, como pode ser visto na
Figura 4.
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Figura 4: Esquematizagdo do processo de moldagem por ompresééo a quente. Em cima da esquerda
para direita, as laminas de prepreg cortados em (300x300) mm; empilhamento das laminas;
revestimento com filme de PTFE e laminado consolidado.

Resisténcia ao cisalhamento interlaminar (ILSS)

A Figura 5 apresenta as curvas de forca (KN) por deslocamento (mm) do ensaio de ILSS, e
utilizando da equacédo (A) foi possivel calcular a resisténcia ao cisalhamento interlaminar do
composito. O valor médio obtido foi de (42,53 + 2,43) MPa), 0 que esta proximo dos valores
fornecidos no datasheet do material (59,2MPa)® .
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Figura 5: Curvas ILSS do composito epoxi/fibra de carbono apds processamento via moldagem por
compressao a quente.

CONCLUSOES

A partir das analises de DSC foi possivel estabelecer o ciclo de cura adequado para o
processamento do prepreg de cura rapida, sendo este composto por: aquecimento do molde até
90°C (temperatura de viscosidade minima), aquecimento a 10°C/min até 140°C, 140°C por
10min. As analises de TGA demonstraram que o material possui estabilidade térmica até 300°C.
Os valores obtidos para o ensaio de ILSS (42,53 £ 2,43) MPa) apresentaram-se proximos aos
valores indicados no datasheet do fabricante do prepreg indicando que o processamento via
moldagem por compressdo a quente foi satisfatério. Porém, melhorias no ciclo de
processamento ainda podem ser realizadas para se obter valores mais elevados de ILSS.
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CHARACTERIZATION OF FAST CURING EPOXY/CARBON FIBER PREPREG
APPLIED TO THE AUTOMOTIVE INDUSTRY

ABSTRACT

Currently, polymeric composites are commonly used in the aeronautical industry due to their
good properties combined with the reduction of mass in structures manufactured with such
materials. However, their use in the automotive industry is still hindered by the fact that they
are slow to be processed when compared to metals. In this context, fast curing prepregs are
presented as an option to reduce this difference in the speed of processing materials, making
the use of composites a viable alternative for the automotive industry. Traditionally the
aeronautical thermoset composites are processed in autoclave, but the fast-curing prepregs can
be processed by hot compression molding, thus bringing the high cadence processing closer to
the reality of the automotive industry. Thus, knowing and understanding the curing cycle of
such prepreg is of utmost importance since it directly impacts the final properties of the
material. Thus, the adequate knowledge of the processing parameters such as process
temperature, heating time, cooling time and pressure, is extremely important to obtain the
desired properties in the final material. So, the present work aims to know the thermal and
mechanical behavior of Toray E732 commercial epoxy prepreg. Thus, DSC analysis was
performed to determine the temperature and curing time of the prepreg, and TGA was used to
evaluate the thermal degradation temperature of cured material. With this data, the material
was processed via hot compression molding and then ILSS was performed. The processing time
of the prepreg was 13 minutes, showing to be adequate for automotive application as well as
the ILSS values were satisfactory for such application.

Keywords: Fast curing prepreg, Characterization, TGA, DSC, ILSS.



