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RESUMO: O desenvolvimento de novos materiais cresce rapidamente e como consequéncia a
busca por melhores propriedades torna-se uma constante. O presente estudo aplicou a
degradacdo molhada através de uma solugdo de acido nitrico e &gua deionizada, com
concentracao, temperatura e tempo preestabelecidos com o objetivo de melhorar a adesdo matriz
reforco. Posteriores ao tratamento, esses tecidos foram laminados com uma matriz epoxi através
do processo de infusdo a vacuo. Para estudarmos as propriedades mecéanicas foi confeccionado
um laminado de compdsito polimérico semelhante ao anterior, porém sem a degradagdo, sendo
extraido de ambos 0s corpos de prova necessarios para 0s ensaios. Juntamente a caracterizacao
por MEV, constatou-se que a degradacdo ndo atuou de forma positiva no tecido hibrido do
laminado, pois serviu para facilitar o escorregamento da matriz. A importancia deste estudo
reside em ndo aplicar do processo de degradacdo para tecidos hibridos que contenham kevlar em
sua composicao.

PALAVRAS-CHAVE: degradagéo, oxidagdo, compositos.

ABSTRACT: The development of new materials is growing rapidly and as a result the search
for better properties becomes a constant. This study applied wet degradation by a nitric acid
solution and deionized water, concentration, temperature and time preset for the purpose of
improving the adhesion reinforcing matrix. After the treatment, the tissues were laminated with
an epoxy matrix through the vacuum infusion process. To study the mechanical properties was
made of a laminated polymeric composite similar to the above, but without the degradation,
being extracted from both specimens needed for the tests. Along characterization by SEM, it
was found that the degradation did not act positively in the hybrid fabric of the laminate, since it
served to facilitate sliding of the array. The importance of this study lies in the non-application
of the degradation process in hybrid tissues containing Kevlar in its composition.

KEYWORDS: degradation, oxidation, composites.

1.INTRODUCAO.

Os tecidos hibridos de fibra de carbono
e kevlar sdo usados como reforgo estrutural em
compositos poliméricos. A fibra de carbono
diverge de outros tecidos, por sua elevada
resisténcia mecénica, elevado modulo de

elasticidade, baixa densidade e boa resisténcia
quimica. Analisando o tecido hibrido, observa-
se que pode haver em determinados casos
pouca identidade com certas matrizes
polimeéricas, menor aderéncia da interface, e
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adesdo reforco/ matriz, fator determinante para
a obtencdo de melhores propriedades
mecénicas com sucesso nas mais diversas
aplicagdes [1]. Entende-se que a adesdo entre o
reforco e a matriz esta condicionado a cinco
mecanismos que interferem diretamente na
qualidade do composito: adsorcédo/
molhamento, interdifuséo, atracéo
eletrostatica, ligacdo quimica e aderéncia
mecanica.

Frequentemente, as interacdes fisicas e
quimicas entre o reforco e a matriz produz, um
gradiente estrutural [1-3]. A regido interfacial,
responsavel pela adesdo, é chamado interfase
[4]. A Figura 1, mostra esquematicamente o
conceito de interfase e interface.

FIBER

.
o

INTERFACE

| INTERPHASE

— | MATRIX

Figura 1. Diagrama esquematico mostrando as
regides de interface.

Quando a interface reforco/ matriz tem
melhor resisténcia, aumenta-se a integridade
do material composito e como consequéncia
existe uma melhora na transferéncia das
possiveis tensdes de carregamentos, por
conseguinte o refor¢co pode ser submetido a
diversos tipos de tratamento antes de ser
transido com a matriz, seguidamente
estruturando o material composito polimérico

[2].

Os processos de tratamento superficial
das fibras poliméricas, sdo variados, podendo
ser através de métodos quimicos, pela agdo de
substancias oxidantes, oxidacdo eletroquimica
ou anodica, e métodos utilizando tratamentos
térmicos. As metodologias oxidativas podem
ser melhores agrupadas em oxidagao por gases
a seco, englobando “etching” (corrosdo), por
plasma de gases oxidantes e oxidacdo umida,
realizada quimicamente ou eletroliticamente.

De outra maneira 0s tratamentos
oxidativos podem incluir algumas deposi¢cOes
e formas ativas na fibra de carbono, sendo uma
opcao eficaz para a formacéo de wihiskers.

A polimerizacdo por plasma ou
aplicacdo de uma fina camada de polimero na
superficie da fibra de carbono sdo
denominadas de size, tendo o objetivo de
proteger o reforco contra possiveis problemas
externos e colaborar com a adesdo a
determinadas matrizes [5-6].

O tratamento oxidativo por meios
liquidos, podem gerar grupos funcionais
contendo oxigénio e em conjunto aumentar a
area superficial da fibra [6]. Diversos agentes
para oxidacdo de fase liquida como o acido
nitrico, dicromato de potassio, hipoclorito de
sodio, perdxido de hidrogénio séo utilizados
com sucessos [6-8].

Porém a aplicacdo destes agentes
contribuem para obtencdo dos resultados
almejados, no processo da degradacao da fibra,
entre estes fatores podem ser citados, a
temperatura, o tempo de exposi¢do e 0 modo
de tratamento, podendo formar pequenos poros
ou 0 aparecimento de sulcos
longitudinais, favorecendo uma melhor
ancoragem mecanica € a interpenetracdo entre
reforco/matriz [9-11].

A denominacdo de matriz polimérica é
entendida como uma mistura em quantidades
adequadas de resinas e agentes de cura, que
polimerizados, fornecem um material sélido,
com boas propriedades mecénicas. A matriz
polimérica coopera com atributos importantes
como a transferéncia da solicitagdo mecanica
do composito para os reforgcos fibrosos [11-
14]. A resina do grupo epOxi detém um
importante papel dentro do mercado industrial
internacional, sendo um dos polimeros com
maior consumo, em Vvirtude de sua
versatibilidade e variedade de aplicacdes.

Atualmente, as resinas fornecidas pelo
mercado atendem as necessidades de aplicacéo
das diversas areas de atuacdo dentro dos
materiais compositos polimeéricos. A Figura
2, mostra a reacao do grupo epoxi (Bisfenol A)
e do reagente (epicloridrina) [15-19]
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Figura. 2 Reacdo de polimerizacdo entre o
Bisfenol A e 0 agente de Polimeriza(;éo
epicloridrina. 1!

1.1 OBJETIVO

Promover a degradacdo de tecidos de
fibra hibrido de carbono e kevlar em sarja pelo
método oxidativo molhado, tendo como agente
oxidativo o acido nitrico, buscando aumentar a
superficie de contato para  posterior
impregnacdo com uma matriz polimérica e
caracterizagdo do composito laminado e da
resina.

2. MATERIAIS E METODOS

Utilizou-se tecido hibrido de fibra de
carbono sarja 200 e kevlar, confeccionando 6
camadas, com dimens@es de 36 cm por 32 cm
para cada placa. Com relacdo ao &cido nitrico,
aplicou-se uma relagdo de 95 % de H,0O
deionizada e 5 % HNO;. As camadas de
tecidos hibridos foram colocadas em &cido
nitrico por 5 min a 100°C e posteriormente
estas foram limpas com agua deionizada e
colocadas em estufa para secagem a
temperatura constante de 60° por duas horas
(Placa B).

A resina epoxidica utilizada foi
aSQ 2001 pertencente ao grupo funcional
o Bisfenol A e como agente de polimerizacao
a epicloridrina, sendo balanceados na seguinte
proporc¢ao 100:50. Foi aplicado no processo de
laminacgdo a resina com alta impregnacdo para
as 6 camadas de cada laminado com
aproximadamente 15g (10g de resina e 5g de

agente de polimerizacéo), aferidas em balanca
digital Marte, modelo AD 200 cuja
sensibilidade é de 0,001 g e reservando certa
quantidade de matriz para caracterizagdo via
analise térmica por TG e DSC. A
caracterizagdo por analise térmica daTGe
0 DSC foram realizados em
equipamento NETZSCHSTA 409C, inserindo
uma amostra de 27,7 mg tendo como gas de
purga o nitrogénio (N;) com uma vazéo de 40
ml/min e temperatura de aquecimento fixo de
10 °C/min, para a amostra. Os dados da TG e
do DSC foram obtidos simultaneamente.

Os laminados confeccionados, tanto os
que sofreram o processo de degradacao
(tecido) e o ndo tratado com &cido nitrico,
foram preparados para serem ensaiados tanto
por tragdo quanto por flexdo. A caracterizados
por microscopia eletrénica de varredura, para
as possiveis constataces da eficiéncia ou ndo
do método.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Ensaios mecanicos de tracao

O ensaio de tracdo mostrou que a placa
sem 0 processo de degradacdo tem maior
resisténcia do que no laminado que passou
pelo processo. Os valores baixos sao
provenientes de um processo de cura
ambiente, sem o tratamento de pds cura. A
Tabela 1, mostra os valores dos corpos de
prova de ambos os laminados.

Tabela 1. Resultados dos ensaios de

tracao.
Gt (MPa) Placa A Placa B
CpPO01 260 190
CP 02 252 197
CP 03 269 201
CP 04 225 270

Anais do Il CIMATech - 08 a 10 de novembro de 2016, FATEC-SJC, Séo José dos Campos - SP.



Il Congress of Industrial
Management and Aeronautical

Technology
Tech

CP 05 293 280

A andlise estatistica foi aplicada para
analisar as diferencas de resultados. A
diferenca entre os laminados é de 8,50%, ou
seja, o laminado sem degradacdo (placa A)
tem os melhores resultados. A Tabela 2 mostra
os valores obtidos da analise descritiva do
processo estatisitco referente ao ensaio de

tracao.
Tabela 2. Dados estatisticos dos ensaios
de tracéo.
Placa A Placa B
Média (MPa) 259 237
Desvio padréo (z) 28,62 119,28

3.2 Ensaios mecanicos de flexao

Nos ensaios de flexdo o laminado nao
degradado  (placaA) obteve  melhores
resultados quando comparado com aquele que
passou pelo tratamento (placa B). Os
resultados da tensdo de flexdo séo
apresentados na Tabela 3 a seguir.

Tabela 3. Resultados dos ensaios de flexao.

Ot (MPa) Placa A Placa B
CP 01 144 115
CP 02 167 112
CP 03 127 106
CP04 107 128
CP 05 124 114

Os dados estatisticos apontam que no
laminado (placa A) que ndo sofreu o processo
de degradacdo possui melhores resultados,
tendo uma variagédo de 12,21% em relagéo ao

degradado (placa B). A Tabela 4 mostra a
analise estatistica destes ensaios.

Tabela 4. Dados estatisticos dos ensaios de

flexdo.
Placa A Placa B
Média (MPa) 131 115
Desvio padréo (&) 25,0 9,30

Analisando esses dados dos ensaios
mecanicos, precisamos entender o porque
dessas diferencas, onde existe dois aspectos
um macro mecanico que esta relacionado com
a configuracdo do tecido em trama sarja. Na
Figura 3, vemos o sentido de carregamento da
tensdo, que em virtude de ser uma trama em
sarja (twill) 2x1, favorece o cisalhamento da
trama pelo urdume. A seta em que
acompanham o sentido do tecido mostram o
carregamento e a seta curva, mostra o
cisalhamento proveniente do carregamento

o o Ve

.k

R

A

Figura. 3 Tensao de tragdo gerando
cisalhamento no tecido.

No caso dos resultados do ensaio de
flexdo terem apontado o laminado da placa A
com melhor resisténcia, existem dois fatores
que contribuem para esse feito. Um deles
acontece em ambos os laminados, que esta
relacionado com o comportamento do
carregamento, devido ao tipo de trama sarja do
reforco  que contribui para uma melhor
absorcdo dos esforcos, pois o cutelo
descarrega em cima de 2 fios da trama e 1 do
urdume,  proporcionado  uma  melhor
distribuicdo das tensdes. O outro fator esta
relacionado com a degradacdo que nao
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melhorou a ancoragem da matriz. A Figura 4
mostra  esquematicamente a  solicitagdo
mecanica e o descarregamento no reforco.

Figura 4. Esquema de carregamento de flexéo.

3.3 Resina epoxi.

A resina epoxidica SQ 2001 atraves da
caracterizacdo da TG, que € uma técnica que
exprime a variacdo da massa da amostra
(perda ou ganho) medida em funcdo da
temperatura e/ou tempo, enquanto a amostra é
submetida a uma programacao controlada de
temperatura, que neste caso apresentou alguns
pontos de inflexdes. Pelos resultados da
caracterizacdo de analise da TG da resina, o
comeco da degradacdo é de aproximadamente
127 °C. Uma analise por calorimetria
exploratorio diferencial (DSC) mede a
quantidade de energia (calor) absorvida ou
liberada por uma amostra quando submetida a
um programa de aquecimento, resfriamento ou
mantida a temperatura constante (isoterma)
.Esta caracterizacdo ajudou a apontar o ponto

1004

TG % Massa

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 650
Temperatura °C

de transicdo vitrea da resina, que se encontra
em torno de 75 °C. A Figura 5, mostra o0s
pontos de transicdo analisados.

Figura 5. TG e DSC da resina epoxi.

3.4 Caracterizagdo por MEV

A comparagdo entre os laminados de
tecidos hibridos que tenham sido degradados
ou ndo degradados apresentaram resultados
consistentes, proposta nesta tarefa. A Figura 6
e Figura 7, mostram as fibras do

tecido hibrido, sem degradacdo na direcédo
longitudinal. Observa-se uma baixa rugosidade

Figura 6. Fibra de Kevlar do tecido hibrido
sem degradacao.

Figura 7. Fibra de carbono do tecido hibrido
nédo degradada.

A figura 8 mostra a fibra de carbono, na
diregdo longitudinal. Aplicou-se uma solugéo
de concentracdo de acido nitrico de 5% com
95% de &gua desionizada. Na imagem pode ser
visto, que existiu algum fator que ndo permitiu
aumento da rugosidade superficial, facilitando
inclusive o escorregamento da matriz.

Fe”

Figura 8. Fibras de carbono degradada

A Figura 9 mostra a fibra de Kevlar
degrada. A seta mostra uma fibra partida ao
meio. Essa fragilidade pode ter sido
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ocasionada pelo tratamento oxidativo, que
hidrolisou o Kevlar, prejudicando a
estabilidade quimica, resultando em uma baixa

resisténcia mecanica.
N

Figura 9. Fibras de Kevlar degrada.

4. CONCLUSAO

Os materiais compdsitos poliméricos sdo
materiais versateis, de grande importancia para
a inddstria e indiscutivelmente ganham cada
vez mais espago. Mostrou-se que através do
processo de degradacdo com &cido nitrico, o
laminado de tecido hibrido degradado (placa
B), ndo obteve os melhores resultados, pois a
degradacdo, afetou o Kevlarde forma
diferente, ou seja, houve uma hidrolise do
kevlar, provocando uma instabilidade
estrutural da cadeia devido ao anel aromatico,
que quando tratado pelo processo pode ter
gerado acido tereflatico, influenciando de
forma negative os resultados favorecendo a
baixa propriedade mecanica deste laminado. A
fibra de carbono, possui outro comportamento,
pois a cadeia quimica estrutural da fibra de
carbono, ndo a deixa instavel como a do
kevlar.Portanto esta técnica ndo se mostra
eficiente para este tipo de tecido hibrido.
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