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RESUMO

Os progressos nos diversos campos da atividade humana tem
levado ao desenvolvimento de novos materiais que apresen
tem caragcteristicas adequadas ao fim pretendido e superzo
res aos materiais em utilizagdo.

No presente trabalho procurou-~se estudar um material de de

senvolvimento recente, a fibra de carbono, que apresenta

um conjunto de propriedades bastante interessantes desta

cando-se relagoes resistencia a tragao/densidade e  Rigi
dez/densidade superiores aos materiais existentes o que
torna especialmente util a sua aplicagao nas industrias

Aeronautica e Aeroespacial.
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I - INTRODUGAO

0 presente trabalho é dedidado ao estudo da fibra de carbo
no que 6ob a forma de um material composto, pode senr utili
zado em aplicagoes aeronauticas e aeroespaciais. O desen
volvimento destas induatrias nos ultimos ancs, estd estret
tamente vinculado ao desenvolvimento de materiais com ele
vadas propriedades mecanicas e baixa demsidade. A necesst
dade de estruturas leves e resistentes impoem o uso de ma
teriais de alta resistencia, rigidez e baixa densidade por
que caso contrario, o dimensionamento da estrutura resulta
ra em volume e peso elevados, uma vez que deverao ser con

Juntamente examinados resisténcia e deformagao elastica

sob- carga aplicada.

Nos ultimos anos tem sido dado elevada énfase ao desenvol

vimento e aplicagaec das mats diversas fibras entre as quais

podemos citar:

- fibras de boro-tungsténio onde se deposita boro em condi
¢8es adequadas sobre um fio aquecido de tungsténio resul
tando em fibras de elevada resietenctia e dureza, poreém
de diametro elevado.

- fibras constituidas de monofilamentos cresatdos em condi
¢oes espectarls onde sao reduzidos 08 defeitos do arranjo
eristalino resultando em material de alta resistencia e
conhecidos como "'Whishers',

- fibras de carbono obtidas de filamentos organicos e subme



tidos a um tratamento térmico adequado.

- fibra de vidro obtida de um vidro apropriado e que em
virtude de suas caracteristicas de moldagem ja é ampla
mente utilizada pela industria aeronautica. Raramente a
fibra de vidro é aplicada na forma como é produzida; em
geral sua utilizagao ¢ sob a forma de um material compos
to, cujas propriedades finais dependem da fibra em sz, da
porcentagem relativa e do processo de fabricagao. 0 fato
€ que apesar da boa resisténcia meccanica e baiza densida
de, o material apresenta baixa rigidez limitando sua a
plicagao pela deformagao.

As fibras de carbono sao obtidas de materia prima unidire

ectonal, o material plastico, no caso por exemplo a Poliacri

lonitriloe que apresenta suas moléculas ja alinhadas pelo

proprio processo de obtengao da macromolécula. Apos o pro

cessamento adequado conforme ver-se—-a adiante, obtem-se «a

fibra de carbono a qual possuil as caracteristicas abaixo

indtecadas.

- altas resisténcia a tragao e modulo de elastecidade

- boa estabilidade quimica em relagao a produtos diversos

- boa condutividade elétrica

- baixo coeficiente de dilatagao térmica e alta resisten
eia a choque térmicos

- manutengao das propriedades mecanicas com o aumento da
temperatura.

0 conjunto das propriedades acima, mostra que materiais a

base de fibra de carbono, apresentarao propriedades extre



mamente interessantes. Assim & que dependendo do tipo, o
médulo de elasticidade varia na ordem de (28-42) 103kg/mm2
e a resistencia a tragao de (280-210) kg/mmz com deforma
¢oes atée a ruptura na ordem de (0.1-0.5)%. Em virtude do
processo de fabricagao, as fibras sao de manuseio nao muz
to facil devido ao pequeno diametro que apresentam confor
me veremos adiante, que é da ordem de microns. Nestas con
digoes ndo se pode utilizar a fibra conforme ela é obtida
no seu processo de fabricagao, e tormna-—-se necessario agre-
ga-las em wum aglomerante chamado matriz, resultando em um
material composto cujas propriedades dependerao da fibra e
da matriz, usa-se atualmente resinas termoestqvets Polies
ter e Epoxy em porcentagens variaveis até teoricamente cer
ca de 92% em volume da fibra, mas até 70% em volume na pra
tica em virtude das dificuldades inerentes da <impregnagao

do material. Jdestas condigdes atinge-se resistencia a tra

o) v S 2 - - e
gao da ordem de 196 kg/mm°. modulo da elastictdade 20 x
g 2 gl
10 kg/mm”, valores estes comparavets com os valores de
o e _ i 3
agos de alta resistencia com densidade de 1,7 gr/cm en
3

quanto os agos apresentam densidade da ordem de 7,6 gr/cm",

Para um segundo tipo de fibras, de maior modulo de elasti
- 4 - . - - - —~ - 2

eidade obtem-se resistencia a tragao da ordem de 147 kg/m

. . | ’ 3 2

e modulo de elasticidade da ordem de 30 = 10 kg/mm~ valor

este bem mais elevado que o modulo de elasticidade dos a

g¢os.

0 uso de materiais compostos impoe um bom conhieciment® da

distribuig¢ao das tensoes em servigo, componentes com ten



soes untaxiats, tirantes, escoras, podem ser feitos factil

mente e apresentam grandes vantagens. Entretanto quando hou
ver tensoes em duas diregoes como vasos de pressao, deve-
se ter reforgco nas diregoes principais resultando em uma
dimw#nuigao das vantagens oferecidas, muito embora ainda sg
jam consideraveis.

Uma outra restrigao importante no uso de materiais compos
tos com resinas estda na limitagao da temperatura marima de
utilizagao do produto acabado, uma vez que as resinas atu
almente comercializadas nao ultrapassam a temperaturc de
200° C: neste sentido, intensos estudos estao sendo re&lizg
dos numa vez que este problema afeta os materiats macromo
leculares no seu todo e nao apenasS as resinas poliester e
epoxy.

Em face das dificuldades dos desenvolvimentos dos mate
riaqis macromoleculares para altas temperaturas, também tem

sido pesquisados outros materiais como aglomerantes das fz

bras de carbono de modo a se poder ultrapassar a limitagao

de temperatura apresentada pelos materiais macromolecula
res.
E importante ainda, observar que a fibra de carbono apre

senta um comportamento elastico até a sua ruptura e depen
dendo da distribuigao das tensoes atinge-se valores mazto
res de tensoes sem deformagao residual; poréem se por outro
lado ocorrerem solicitagoes nao previamente previstas para
um reforgo correspondente, podera ocorrer uma ruptura en

quanto que aeom a estrutura em materzal metalico ocorreria




apenas uma deformagao plastica residual - dependendo evi
dentemente do nivel de tensoes sem a rupt: ra da estrutura.
Portanto, estruturas sujeitas a sobre cargas em servigo
sao estruturas nas quais ¢ material composto com fibra de
ecarbono, dependendo do aglomerante, podera nao ser <indieca
do, podendo levar a uma falha catastrofica da estrutura.

Na tabela abaixo temos as propriedades de alguns materiats
de uso estrutural onde pode-se observar o comportamento do

composto de fibra de carbono com outros materiatis.

MATERTIAL RS 3E P d OBSERVAGOES
Kg/mm*® 10°xKg/mm gr/em
PRFC I 70-84 18-20 e, 7 Plistico refor
. gado com fr
gOsTaD: bra de carbo-
7n0.
P RICGAET 120-147 10-12 e & Idem
60%Vol.
ACO ALTA 175-210 20 e ) Ago liga tem
perado e reve
RESIST. nizdo.
LIGAS TI 52-112 1= 4.5 Ligas trata
i das por solu
TANIO bilizagao e
precipitagao
LIGAS A 7—66 7= e Idem
LUMINIO
PRFV 84-112 3-4 5o 11 Plistico refor

gado com 5

60%Vol. bra de vidro.




trabalho elas foram obtidas a partir da Pol
trilo. O processo de obtengao consiste de tres

distintas: Oxidagao, carbonizagao e grafitizagao.

1. Ozxidagao
Z a parte inicial do processo o que é realizada na
faixa de 200-240°C pelo qual introduz-se oxigento

na macromolécula; por meio desta reagao torna-—-se a

fibra infusivel a temperaturas mais elevadas sem
0 que nao haveria possibilidade de obtengao da fz 1

bra dz carbono. Nesta fase a fibra absorve oxigéenzo .
e liberta agua. A equagao simplificada proposta pa

ra o reagao final &€ a seguinte:

cn o
| | g
cn . cH ;

o - e et ~ T e :

ca, ca,, ca, s

C'HZ 032 8 cE s
e &0

= N ¢y GH -2H 0

o4 | . . 2




Durante o processo de oxidagao das fibras, aplica-se u
ma tensao mecantca pois admite-se que com este tensio
namento havera uma mior compactagao da fibra e conse—
quentemente um melhor comportamento mecanico. Nesta fa

se oxitda-se 8-10% e acresce—-se o carbono de 30 a 45%.

2. Carbonizagao

E a etapa seguinte do processo pelo qual ocorre a
carbonizagao da fibra com a eliminagao parctial dos
elementos hidrogenio e nitrogenio. Esta etapa deve
ser realizada em atmosfera rigorosamente 1inerte a
fim de se evitar a oxidagao do material.

Apos a carbonizagao a fibra ja apresenta boa resis
tencia mecanica embora tenha ainda baixo modulo de
elasticidade.

Numerosos estudos ja tem sido realizados acerca de
degradagao do poliacilonitrilo no vacuo ou em atmos
fera inerte conforme nos mostra a literatura (1-5).

Pelo trabalho de GRASSE e HAY(J)

pode—-se considerar
duas faixas de temperaturas:

: o
- baixas temperaturas de 100 a 200 C

- temperaturas por volta de 240°c.

De acordo com esses autores, a descoloragao que

|9

corre na primeira faixa de temperatura é devida a u
ma polimerizagao dos grupos nitrilo por uma reagao

na forma seguinte:
[ l | | | |
—C=HEA: -CE-N~0-?-C = NH—;-F~-C = N-C = NH
i
CN CH cN




Esta descoloragao bem como as reagdes a ela assoecia
das dependem da maneira como é atingida a temperatu
ra de oxidagao, inclusive podendo ocorrer a Libera
¢ao de outros produtos que ndo a dgua, conforme mos
tram trabalhos publicados.(SJ
Na figura 1 vemos a liberagao dos gases para varias
fases de aqueeimento de acordo com Bkemley.(S)
A decomposigao do poliacrilonitrilo a medida que o
corre a oxidagao pode ser acompanhada por absorgao
na faixa de infra-vermelho. Trabalhos publicados e
videnciam de forma clara que as reagoes que Se pro
cessam dependem da forma na qual a macromolécula &

submetida ao aquecimento. Na figura 2 temos

alguns espectros obtidos em varias formas de aqueetr

mento conforme trabalho publicado por Danner e
(7)

Meybeck.

Além dos espectros na fatxa ao infra-vermelho, ou

tros processos ainda tem sido usados no estudo das
reagoes da poliaerilonitrilo ao ser submetida ao a
quecimento. Um outro procaesso digno de registro é a
pirdlise onde sao feitos os levantamentos dos produ
tos libertados segundo diferentes meétodos de aquect

(8)

mento. Assim Watt e Greem submeteram a pirolise
amostras de poliacrilonitrilo aquecidos até 1000°C
com e sem pré-tratamento. 0s gases liberados foram

identi.ficados e suas porcentagens eettmadas com o

auxilio de um espectrometro de massa. Observe-se en
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tao que fibras oxidadas liberén menor quantidade de
amonia e que € explicado pela auséncia de formagao
a N oy e M= (9)

e anets iniciais de proces@do. Heutz sugere que

na fase itnicial de oxidagao forma-se uma estrutura

do tipo:
CH2 CH
H c c
C c c
v N
(1)

Grassie sugere na fase incial de oxtdagco uma
estrutura do tipo:
CH2 CH2

CH CH CH

N N

No infecio da pirdlise ha a liberagdo de CO, e H,0 o
que indica conforme Watt e Greem (9) 2 eczisténcia de
radiecats ~ COOH no polimero ozidado.

HCVN & liberado de fibras oxidadas ou nao e Nz apare

ce geima de 60006. No trabalho de Watt e Green(g)c

%
tado, temos nas diversas condigoes de pirdlise- tem
peraturas variqveis - as liberagoes de gases obti

dos.

Grafitizagao

E a etapa final do processo pelo qual chega-se a u

ma estrutura totalmente grafitica. 0 processc é rea



lizado em uma atmosfera inerte ou de alto vacuo a U
ma temperatura de ordem de 300000, llesta fase obtém
~se a fibra com alto médulo de Young.

la figura 03 vemos o estado das fibras de acrili

nitrilo apés cada fase do processo.

2 - CONSIDERAGOES ACBRCADA ESTRUTURA DAS FIBRAS DE CARBONO

A formulagao de teorias que explicam a estrutura inter
na das fibras de carbono é relativamente recente.

Alguns autores concordam em que a estrutura da fibra é
turbostratica, isto e, células atomicas empilhadas se
gundo certa rotagao, embora paralelas, conforme opt

(10} om trabatlhos publi

niao de Badami, Joiner e Jones
cados.

A estrutura de fibra de carbono depende da historia com
que a mesma foi fabricada; assim fibras simplesmente
carbonizadas a 1000°C sem a grafitizagao posterior ten
dem a apresentar uma menor cristalinidade em relagao a
fibras que sofreram um processo de grafitizagao.

Assim, o empilhamento, segundo estes autores, apresen

; . o . 2 .
taria desvios da ordem de 5 entre o eixo dos cristalt

tos - o eixo da fibra-com largura dos ceristalitos da
(11,12)

<

ordem de 100 ﬁ; recentemente Johnson e Tyson

inda apotando esta teoria, determinaram fibrilas com
o

comprimentos da ordem de 1000 A, conforme vemos na fiZ
gura 04. .

Outros autores Fordeux, Henricks, Perret, Ruland (13),



Hagrirds APARENCIA DO ESTADO DA FIBRA DE POLIA

L

CRILONITRILO APOS VARIAS FASES DE TRA

mApMmPIT
4:11*’1:_'41._‘.0.

pEY
R me———

LesdLrors

La= QMR 11rzriro
440w TE 1y
DS 4 Ca
£Fr B84

T ———

Fig. 4.- POSSIVEL ESTRUTURA ESQUENLrICA DA FI
(100
BRA DE CARBONO SEGUNDO JOHISON E TYSON

il



Rend admitem em lugar de cristalitos, fitas de datomos
entrelagados entre st lateralmente e orientados no sen
tido das fibras.

Como veremos adiante, os valores obtidos em difratome
tria por R-~X mostraram que as fibras obtidas apresenta
ram distancias basais bastante prézimas dquelas  exis
tentes na literatura.

Na figura 05 vemos um esquema da estrutura hexago
nal de grafite.

Nesta figura temos os atomos dispostos de acordo com a
orientagao que confere a maxima resistencia a fibra.
0s planos A, B, C, sao planos onde podemos ter refle
xoes de ratos X. Os planos basais embora paralelos, po
dem apresentar uma certa rotagao em torno do eixo o
que €& comum com as fibras de carbono resultando em uma
variagao na distancia entre eles e o que se chama de
distribuigao turboestatica dos planos basatls.

G5 A

0

0 alinhamento dos planos basats confere rigtde
bras de carbono; para se medir entdo a distancia entre
0s planos toma-se de uma quantidade de fibras, inectde-
se o fetxe de Raio X normalmente ao pacote de fibras e
gira-se as fibras medindo-se a intensidade do fetixe dt
fratado a cada 2° de rotagao, pode-se entao, tragar u
ma curva da intensidade de feize em relagao a rotagao
e medir assim o angulo no qual ocorre a intensidade ma

xima.

....15...






3

- ASPECTOS GERAIS DAS FIBRAS DE CARBONO

As fibras de carbono possuem elevada resistencia a tra
¢ao, e alto médulo de rigidez: tanto a sua estrutura
bem como suas propriecades finais dependem de como a
fibra foi obtida. De um modo geral, observa-se que 0
médulo de elasticidade aumenta com o grau de grafitiza
gav. A resistéencta a tragao das fibras grafitizadas é
menor do que a resistencia das fibras carbonizadas, 8
to devido a uma orientagao mats adequada dos cristalz
tos.

Carbono e grafite sao estaveis em muitos geidos diluZ
dos efervescentes, mas sao atae.dos por acidos oxidan
tes concentrados especialmente a temperaturas elevadas.
Sao ainda resistentes a solugoes alcalinas e salinas ;
contendo certos atomos, ions e moléculas podem reagir
com o carbono para formagao de composto quando o rea
gente penetra entre os planos dos cristalitos resultan
do em saliéneias e alteragoes nas propriedades das fi
bras.

As fibras de carbono possuem um conjunto de proprieda
des térmicas e elétricas peculiares caracteristicas e
que as diferenciam inteiramente das fibras de  vidro.

Possuem condutibilidade térmica e elétrica, baixo coe
ficiente da expansao térmica e boa resistencia ao cho
que tévmico. Por tails propriedades, tem sido cogitadas

para aplicagoes a altas temperaturas embora tal aplicr

cao dependendo do caso, necessite de cutdadosa analise

...17...



quanto a sua durabilidade. Desta forma a fibra de car
bono é hoje uma alternativa as fibras de vidro e ao
mesmo tempo ao amianto porque embora apresente conduti
bilidade também apresenta elevada resisténcia ao ca
lor (3000°C) podendo entdo, ser classificada como mate
rial refratario.

Na figura 06 , vemos as varias formas como 8ao comer
etalizadas fibras de carbono.

Além das propriedades acima mencionadas, alguns auto
res tem se dedicado ao estudo de propriedades fisicas
e em particular pode-se citar o estudo da superficie
das fibras bem como dos defeitos ali existentes. Nesse
sentido, pode-se ecitar os trabalhos de Donnet J. B e

Dawksh H.(lé) (15)

e de Johnson D. J. , que estudavam a
superficie das fibras e a microestrutura das fibras pro
curando-se associar parametros de difragao com a restis
teneia mecanica, bem eomoao moédulo de elasticidade.
Nas figuras 07 e 08 , vemos as fibras rompidas compara
das com a fibra antes de ser rompida. Observemos que,
superficies aparentemente suaves sob aumentos matores
mostram a superficie aspera.

Conforme ja foi anteriormente assinalado, as fibras de
carbono obtidas a partir do poliacrilonitrilo possuem
uma microestrutura constituida de vazios e cristalitos
sendo que suas dimensoes dependem das temperaturas nas

quats as fibras foram obtidas. Tats dimensoes podem

ser obtidas por difragao de Raio X; o conhecimento

_18_
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Fig. 2 Carbon fibre. x16000 Fig.4 Graphite fibre. x16000

Fig. 7.- FIBRA DE CARBONO NAO ROMPIDA

N
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N

Fig.3 Carban fibre. x4000

Fig.5 Graphite fibre. 88000

™

Fig. 8.- FIBRA DE CARBONO ROMPIDA. NS

»
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mats detalhado da estrutura requer o uso da microsco
pta e;etranica com campos claro e escuro.

Boa parte do trabalho com microscopia eletronica tem
si1do realizado com segoes finas. 08 processos de prepa
ragao sao dificeis de serem realizados e outros metos
tem sido tentados para a preparagao das amostras, com
algum sucesso tnictal.

Pelo uso de separagao ultrasonica indicado por Johéggé
pode~se obter amostras basthante finas de modo a se po
der obter imagens sem grande dificuldade. Hota-se pela
observagao a mieroscopia eletronica que a medida que a
temperatura de grafitizagao cresce, diminuem 08 VA3108
e aumenta a quantidade de cristalitos dando como conse
quéneia uma maior compactagao a fibra e também um modu

Lo de elastieidade elevad§.

-2 00—~



IT - PARTE EXPERIMENTAL

R e = %
c 5 ?H CH2 fﬂ CH2

CN cN

sendo obtida no processo adiante descrito.

Fig. 9.- FORNO DE OXIDAGZO.



r II - PARTE EXPERIMENTAL

Para a obtengao das fibras de carbono, partiu-se da fi

bra poliacrilonttrilo com um didmetro médio de 11 mi

crons e 3,3 gr/10.000 m,
A macromolécula que representa a poliacrilonitrilo eé:
CH2 = ?H - CHZ - fH = CH2
CN CN

sendo obtida no processo adiante descrito.

Fig. 8.- FORNO DE OXIDAGZO,

o=




0 monomero metil metacrilato é obtido pelo aquecimento
do ciano-acetona o qual por sua vez é obtido pela rea
gao da acetona com o acido ecianidrico. O ciano;acetona
¢ posto a reagir com ac’do sulfiirico resultando no sul
fato de metacrilamida; esta reagindo com agua e metal
nol fornece finalmente o metilmetacrilato.

Vemos abaixo ainda a sequeneia de obtengao do monomero

Q

a partir das matériac primas basicas industriais.
Existem quatro processos de polimerizagao dos plasti
cos acerilicos:

- "bulk”

- enmulsao

~ suspensao

- solugao

A polimerizagao em bloco ou "bulk" e usada princtpal

=

mente para a produgao de chapas e perfis fundidos. Es
te processo ¢ adequado para a obtengao de altas massas
moleculares resultando em materiais de grande resisten
cta.

A polimerizagac por suspznsao e utilizada para a fabri
cagdo dos pos de moldagem. O monomero & SusSpenso em
agua e adieiona-se o catalizador soluvel em agua; da-
se entao a formagao do polimero.

Os processos de emulsao e solugao sao feitos para a
preparagao de solugoes a serem empragadas em adesivos
e coberturas. Estes processos nao sdao usualmente empre

gados para a obtengao de chapas, ou pos de moldagenm.
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fundidas elas sao preparadas pdﬁ%@ﬁ&%ﬁ%ﬁ?ml-
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agentes anti-ultravioleta, etc. sendo que a mas@&f**%%
prensada entre duas placas de vidro aquecidas diatqg ?
tes uma espessura de acordo com o desejado pelo opera
dor. A polimerizagao ﬁeste caso leva de 10-15 horas a
uma temperatura de 70 a 120°¢+ Pode~se por este proces

so produzir chapas de ate 50 mm de espessura.




1 - OBTENGAO DAS FIBRAS DE CARBONO

As fases de obtengdo da fibra ja foram indicadas ante
riormente e estao adiante descritas sob o aspecto ezpe
rimental deste trabalho.

Oxzidagao:

As variqveis a serem controladas nesta fase 8ado:

- Velocidade de aquecimento;

- temperatura de oxidagao;

- tempo de permanencia na temperatura de oxidagao;

~ tenaao aplicada.

A veloeidade de aquecimento nac péde ser superior a um
dado valor porque ocorrera queima das fibras; estabele
ceu-se como adequado a taxa de 20°¢ por hora.

A temperatura de oxidagao encontra-se na faixa de onA

a 240°C ¢ valor usado fot de 200°C valores superiores

a esta faixa provocam a queima da& fibra.

0 tempo utilizaedo foi de 150 horas na temperatura de
20000, tempo este determinado em fungao do diametro da
fibra: valores mais elevados poderao ser exigidos cae~"

o diametro da fibra aumente uma vez que O processo ca
raeteriza-se por difusdo do oxigento no interior da fi
bra,

A tensao de tragaoc aplicadac na fase de cxtdagao da [z
bra ira influir fortemente nas propriedades finais; =
nitetalmente foram oxidadas fibras sem tensao e a se
guir fibras com tensoes crescentes de 30-60-20-120 e

150 kg/amg. As fibras foram oxtdadas na posigao verti



cal dentro de fornos tubulares em uma fase inieial do
processo, porém em virtude das correntes de convecgao
dentro do forno ocorreu um aquecimento desigual dentro
do conjunto das fibras resultando em um apanhado de fi
bras de coloragao, nao uniforme. Esta dificuldade foz
contornada passando-se a realizar o processo dentro de
um forno de matores dimensoes e provido de ventilagao
forgada. Observa-se durante o processo, que quanto mai
or ¢ a tensao aplicada, tanto mats alinhadas e lisas,
tornam-se as fibras.

Ha figura 03, vemos um dos fornos de oxidagao wutiliza
do nesta fase.

WNesta fase, o0s sinats externos que evidenciam altera
¢bes internas na estrutura da macromolécula sao obser
vadas pela alteragao da coloragao e por wvariagoes na
massa.

Durante as experiencias, as fibras foram pesadas antes
e apos a oxidagdo observando se variagoes de massa na
faiza de (6~10)%. & neaessario eliminar—-se as pontas
das fibras que ficam em contato com as garras protegt
das com amianto porque nesse local ocorre uma queima
mais acentuada da fibra em relagdo a sua parte central,
Para o calculo da massa inticeial e final assumiu-—-Se uma
unt formidade de densidade ao longo da fibra o que nem
sempre € correto resultando em resultados finais me
dtos.,

A alteragao da densidade & acompanhada de alteragdes no

diametro e no comprimento que diminuem a medida que au

menta o tensionamento.
_2 5...
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Carbonizagao:

A carbonizagao foi realizada em um forno tubular com
trés zonas de aquecimento em atmosfera rigorosamente z
nerte: o tenstonamento das fibras foi realizado pelo
proprio peso das garras de ago e amianto.
A atmosfera ideal no caso seria a de argonio de alta
pureza mas o elevado custo deste gas tornou a sua uti
lizagao protbitiva. Uma solugdo alternativa tentada foi
o uso de hidrogenio de pureza média, purificado atra
vés de uma rede de paladio as impurezas permanecem re
tidas na rede e o hidrogenio a atravessa - tal processo
contudo funciona tanto melhor quanto maior a pureza =T
ntctal do hidrogenio. Com o produto empregado, observou
se uma rapida saturagao do filtro inclusive durante o
processo de carbontazacao., nac sendo suficitente a sua
limpeza apos cada experiencia. A interrupgao da corren
te de hidrogenio puro resulta na decomposig¢ao da fibra
de modo tncontrolavel e inaceitavel. Além deste, exis
te ainda um certo risco do emprego do hidrogenio em al
tas temperaturas com o perigo de explosac o que impoe
medidas adequadas de seguranga. A solugao afinal adota
da foi a da utilizagao do argonio de pureza média, pu
rificado através de uma coluna de silica gel para remo
¢ao da unidade e posterior passagem através de esponja
-~ o -~
de titanto mantido a 800 C. A esta temperatura o tita

nto ja é bastante reativo a retém as impurezas do argd

nto - este por sua vez sendo um gas inerte, nao reage
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com o titanio resultando em um produto final de quali
dade compativel com o presente trabalho, tendo em vis-—
ta os resultados afinal obtidos.

A veloecidade de aqueeim:nto adotada para esta etapa do
processo foi de 20°c por hora até a temperatura final
de 100000. Nesta temperatura manteve-se o material por
duas horas; apos este periodo de tempo mantém-se ainda
a vazao de argdnio durante cinco horas, periodo apds o
qual a temperatura do forno estara por volta de 200°¢.
Tal procedimento impoe-se de modo a se evitar a pene
tragao de oxigénio na camdra de carbonizagao o que i
ria causar um dano irreparavel nas fibras. A vazao re
comendada de argonio a ser mantida durante todo o pro
cesso é de 01 1/min a pressao de 1,5 kg/cmg.
Durante o processo de carbonizagao observa-se uma con
tragao longitudinal das fibras em torno de valores mé
dios de 14% conforme se pode observar na tabela abaizo;
mediu-se ainda, a variagao de massa e vemos que duran
te o processo ocorre uma diminuig¢ao da mesma 0 que re
sulta em uma alteragao da tensao real apliecada; contu
do esta variagao nao é mutto grande e a medida exata da
tensao que esta se alterando continuamente durante o
processo, torna extremamente dificil a sua exata deter
minagao, preferindo-se adotar um valor nominal inietal

e outro final. A medida que o processo se adianta, ha

a gradual transformagao da macromolécula em carbono, o

que pode ser observado com o aumento da condutividade
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da fibra. Assim foi instalado em eérie com as fibras
uma fonte de tensao de 270V-CC e um amperimetro. Inter
namente, em virtude da temperatura utilizou-se conta
tos de tungsténio que resistem 4 temperatura em virtude
da atmosfera inerte presente.

Até cerca de 400°C a fitbra praticamente nao conduz cor
rente elétrica; a partir desta temperatura contudo a
eorrente cresce rapidamente até atingir-se um valor o
qual mantem-se constante acima deésa temperatura e mes
mo com uma ligeiva tendéncia a diminutgao. A variagao

da corrente zm fungao da temperatura encontra-se . no

grafico 02.

Grafitizagao:
A grafitizagao das fibras ja carbonizadas & feita em
um forno com atmosfera rigorosamente inerte ou em V4

euwo dalordemiie iR

mmHg. Tentou-se realizar o proces
so por passagem de corrente direta porém, devido a pro
blemas de contato havia uma grafitizagao irregular da
fibra comprometendo suas qualidades finais. O fornopro
priamente dito onde ocorre a grafitizagdo & um pequeno
tubo de apenas 1 em de diametro interno dentro do qual
a fibra é colocada e fizada por contatos de tungstento.
Aplicou-se uma pequena tensao, suficiente para manter

as fibras alinhadas da ordem de 20 gr. O processo de

grafitizagao é executado a 3000°¢c por um periodo de

cinco minutos. Na figural2  temos uma vista do forno ;:*”

de grafitizagao.
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Wa tabela seguinte temos as propriedades fisicas obtZl
das apos o processo de grafitiazagao, onde hd uma perda
média de 33% apds a grafitizacao e uma contragao de 30%.
Observa-se que ha um aumento da resistencia de fibra
grafitizada proporcioral a tensao aplicada durante a
Fase de oxidagao. Acredita-se que esta melhoria sejade
vida @ uma orientagdo melhor dos eristalitos, bem como
a uma mator compactagao das fibras. Pela observagao da
corrente que as fibras conduzem em fungao da temperatu
ra de carbonizagao. vé—-se que ocorre uma estabilizagao
por volta de 600 a 700°¢C sugerindo que nesta temperatu
ra ja a fibra fica com a estrutura definitiva de fibra

carbonizada.

2 ~ DETERMINACZO DAS PROPRIEDADES DAS FIBRAS

Densidade:

A determinag¢ao das caracteristicas mecantcas das fi
bras apresenta uma dificuldade de dificil contorno que
é o diametro micrométrico das fibras. Tal fato impoe o
uso de equipamentos e técnicas especiais de modo a se
obter os referidos dados.

A partir da propriedade conhecida que é a massa de 3,3
gr para 10.000 m de fibra, pode-se calcular a densida
de bastando para isso que se conhega o diametro unifor

me, irregular portanto nao podendo ser  caracteri-

zado um diametro. As medidas diretas da segao
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possiveis e obteve-ce por meio dos processos abaixo re
lactonados, um valor médio de szgao. O processo constis
tiu na aglomeragao com o auxilio de um adesivo de algu
mas centenas de fibras 2s quais foram em seguida embu
tidas a frio em resina poliester,

Apbés a polimerizagdo da resina, procedeu-se a um Ppoli
mento da forma convenctional obtendo-se entao, uma su
perficite adequada a observacao. Uma vez polida a super
fiete, foi observada através de um microscdpio metalo
Grafico NEOPHOT-2 um aumento de 1200 vezes e provido
de uma ocular reticulade e calibrada com um padrac na
objetiva. A area média foi estabelecida como sendo a
area circular de diametro médio (media aritmética
de vinte medidas aleatdrias de segaol

Tentou—-se ainda uma medida direta pela fotografia da
segao transversal e uma escala padrao com o mesmo au
mento, mediu entao as areas das fibras com auxt
lio de planimetro determinando-se a area de diversas
segoes chegando-se a um valor praticaemente igual qo va
lor médio anteriormente calculado.

Ma figura temos as sSegoes transversais de fibras em
diversos estagios, bem como a ampliagao de um conjunto
de fibras.

Na tabela adiante temos os valores médios de diametros
e denstidades.

Densidade linear: 3,3 gr/10.000 m

Diametro médio : d = 21,4 mp

Areaq média da segao transversal — Ap
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Do doqons Densidade linear - 3,3 =

A= 10.0002361215° -

= 0,91 gafens

Da densidade inicialmente calculada para a fibra natu
ral, determinou~se as densidades das fibras nas condi-

¢oes oxidada, carbonizada e grafitizada atravds das su

cessivas redugoes de massa e comprimento ocorridas du
rante o processamento.

Assim consideremos:

m = massa iniceial me = massa final
8§ = area média inieial sf = area média final
I = comprimento inicial Zf = comprimento Ffinal
d = densidade inicial df = densidade final
f1 = fator de redugcao de massa

; fo = fator de redugao de area média

| f3 = fator de redugao de comprimento.




MODULO DE ELASTICIDADE E RESISTENCIA X TRAGAO E ALONGA
MENTO, i

A determinagao das propriedades mecanicas em tragao das
fibras de carbono esbar a na dificuldade anteriormente
ja citada que é a medida micrométrica do diametro das
fibras. Isto mesmo em se utilizando equipamento espect
al de ensato INSTRON especifico para medidas de cargas

-

mutto baixas; o problema é que & praticamente ImposSi
vel fixar-se nas garras de maquina as fibras de carbo
no. Para que o ensato seja possivel de ser realizado,
& necessdario colocar-se a fibra dentro de uma moldura

convenientemente dimensionada.

4 moldura usada

e e

35

A fungao da moldura é possibilitar a medida do compri
mento inicial da fibra, permitir seu manuseto e fiza
gao no equipamento. Para tracionar somente a fibra, e
limina-se as laterais da moldura cortando-as com o au

xilio de uma resisténcia aquecida. Tal operagac  deve

ser cuidadosamente realizada porque qualquer  esfc

que se venha a fazer na fibra, resulta na sua




Na figura 14 e , temos a seueneia de montagem da
fibra, a qual é puxada cuidadosamente de uma mécha com
o auxilio de uma fita gomada. 0 filamento extraido &
puxzado através da moldura, sobre uma marca de centrédh
moldura e colando-se a fibra a moldura junto ao seu
contorno interno com um adesivo fipo ?VC dissolvido em
solvente organico. Apds a secagem do adesivo, corta-se
0 excesso da fibra e temos um corpo de prova montado.

0 ensato a tragao foi realizado conforme dito pelo e
quipamento INSTRON operando a uma taxa de deformagao

constante com célula de carga e registrador para fundo
de escala de 10-20 gramas-forga de tragao. A carga e o

alongamento sqo indicados no registrador.

A carga aplicada é lida diretamente na carta, enquan
to que o alongamento é& determinado a partir da veloci

dade de ensaio Ve e da velocidade da carta registrado

ra Ve. Da relagao Ye obtém-se o médulo de alongamen
Ve

to da carta.
Assim, do registro .temos:: .

Ve = 2mm/min

Ve iyt 0.01 ™ de alongamerto

Ve 200 mm da carta

Ve = 200mm/min

Isto significa que a cada 1 mm da carta registradora

corresponde a 0,01 mm de alongamento do corpo de pro

va.




Fig.

14,-- SEQUENCIA DE MONTAGEM DO CORPO

DE PROVA NA MOLDURA,

15.- VISTA DO EQUIPAMENTO. Q
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Na figura 15 temos a fotografia do equipamento
utilizado, bem como detalhe da fixagao do corpo de pro
va.

Va figura 16 vemos em detalhe a operagao de montagem
da moldura no equipamento e o corte do isopor Lateral
da moldura.

As garras utilizadas para a fizagao da moldura sao ar
ticuladas, o que permite a aplicagao de uma tragao alZl
nhada com o eixo da fibra.

Para este alinhamento ficar mais fdcil de ser realizg
do & intereesante executar-se sempre a marcagao da LT
nha de centro da moldura, facilitando a centragem das
garras.

Como a fibra é montada sem tensao na moldura, ao se ©
niciar a tragdo ela é esticada procedendo a acomodagao
do sistema de fizagao.

Va figura 17, temos uma curva tipica do ensato de tra
¢do, onde vemos a proporcionalidade entre a carga e de

formagdo. O alongamento serd obtido pela férmula:

( Ve
Ve

Todos os ensaios foram realizados a velocidade de alon

S =R

gamento de 2.0 mm/min. A carta registradora teve ajus.
tado sua velocidade com o comportamento do material.

Na tabela 01 temos os valores dos ensatos nas diversas

condigoes do processo.




Fig. 16.- CORPO DE PROVA MONTADO PARA ENSAIO,
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DE DAS FIBRAS DE CARBONO EM FUNGAO DOS TENSIONAMENTOS NA

VARIAGAO DA RESISTENCIA A TRAGAO E MODULO DE ELASTICIDA

OXIDAGAO
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to na fase da oxidagao.

No grafico 04, tem s a variagao do alongamento e do dia
tro médio em fungao do tensionamento na oxidagao.

Nas tablelacizn ol e S NGO temos os varios da

v

dos obtidos com os znsaios dos diversos lotes de mate

rial.

Analise difratometrica das fibras de carbono.

Amostras de todos os lotes foram subrietidas a analise

difratométrica por R-X para uma avaliagao de estrutura

das fibras.

Foi utilizado o equipamento de R-X da Philips com uma

camara Debye-Schener -, radiacac K& e filtro de niquel.

Na figura 18 , temos uma vista do equipamento.

As condigoes de ensaio ma camara Debye-Schener foram

tempo de exposigao 7 horas, tensao 50 Kv e corrente de

205me 5. Barayo difraﬁometro usou~se veloecidade angular
?)

de 1° e 2", diametro de 114,84 mm podendo-se executar a
J >

lettura em mm para graus.

Na figura 19 , temos uma figura esquematica de uma di
fratometria
M
W _ B o o=
MW i

Pela lei de Bragg

o= 2 e Y ittt
2 sen f
n = 1 reflexao principal

1

radiagao K = NS

distancia entre planos.

QL
1

—~46—
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Tavela 02

ENSAIO Material ! Fibras de Carbono Oxidadas
DE Equipamento : INSTRON (Taxa de alongamento conotante)
TRAGAO Condigoes : Velocidade ensaio 2.0mm/min
Temperatura 23°C
1-Tensio- AL <
rnanmcnto | CDP ¢ L AL P [0} == |g= X
p-Peco Es| N9 i @ % e o c
rect fico
Moy
nf | wn wn mm mm |10 ~ kgf | kgf/mm? °/0o kg f/mm?
' l248,0| 17,8|40.00| 0,29 1,0 4,0 0,72 | 350
LOTE=1 2 " " "o ou|n " 0.31 0' 9 3,6 0,77 467
b b 2 ’
q " " n o ulmn n 0,33 12 4,8 0,82 583.,
4 " " won|n " 0,27 11 4,4 0,68 646
5 " " " nmwl n 1" 0,33 1’2 4’8 0,82 585
6 1 " wow|on " 0,31 152 4,8 0,77 523
Media - = 0,31 gy 3! . 4,3 0,76 575
'* ]230,5| 17,1 40,00 0,40 i 10,8 1 700
LOTE =m2% 2 % " " noonfn " 0,40 ; 9,6 1 650
3% " " TETI T " 0, 40 s 11,3 1 625
4 5 " 1" Mo on " 0,40 2 .5 10,8 1 700
5 % " 1" " nmn " 0.40 10,4 1 586
6 * " " no ounl|n i 0,40 4 18853 I\ 620
Media - - 0,40 255 10,7 1 645
1 220,5 16,7 | 60,00 0,56 10/ figtl 0,93 830
LOTE =3 2 " " won|n " 0,60 1,6 7,2 1,00 720
3 " " woon|n " 0,64 1.3 5,9 1,07 550
L " " TR T I ] " 0,60 1,4 6,4 1,00 640
| 5 1" " n ounln 1 0,60 1,8 8,2 1,00 820
6 b e w6 1,5 6,8 1,06 640
Media - - 0,60 | 1,6 1,0 1,01 | 690
¥ Modulo de elasticidade a 1% de alongamento. -48-




Tabela 03

.
f
i ENSAT0 Matertal Fibras de Carbono Ozidadag
3 1z, Equipamento : INSTRON (Taxa de alongamento comstante)
TRACKO Condigoes ‘cloctdade ensato 2.0mm/min
l Temperatura 2320,
!
¢ 1-Tensto— L &
I rznento | CDP A ¢ L AL P ~ Ll i
0 “I)ES o :i NQ m (o) 7 o 01‘ ’ e LO E €
pect fico
‘ v
) -3
: n? | um wn mm mn |10~ kgf | kgf/mm? °/o kg f/mm?
1
g : 212,0| 16,4 |60,00 | 0,70 2,0 9,4 1117 805
E LOTE =4 2 " wl o o n " q ,._7 1. —__]_— ?.8 ___?"_\5 '_17, 18_ e ___7__2(_)__
; 3 " nm{ o \n " 0,7[‘ 1987, 8,0 1,23 650
{ y " i owoow |w " 0,72 1,9 9,0 1,20 746
; 5 " [T B TR T I BT "1 0,76 - e S0 10527 705
% 6 " ) Pt e | & Y 0,74 2,0 9,4 1,20 785
| | Midia - - 0,73 1,9 9,0 1,21 740
: ;
!
: 207,5| 16,2 60,00 | 0,54 4 10,6 1,2.5 825
LOTFE =5 2 " |l n n |n " 0,814 ,3 1]_’]_ 1,40 794 !
} 3 1" uji v ow |n " 0,67 ,9 9,2 1Ll 827
| b n " 1" n " " 0,65 5 8} 7 1,28 . 680
! 5 " njl o ou |n 1] 0,70 . 9,2 198157 784 i
4 6 " nf v o |u " 0,74 2081 1/S1 W27/ 795 '
g Media = = = 0,69 2,0 9,8 1,25 785
i
i
g 1 198,0| 15,9 |60,00 | 0,90 1,9 9,6 1,50 640
| LOTE =6 2 o R R 000 2057 13,6 1,50 910
!
3 3 " U I L T T " 0,76 283 11,6 1’27 + 910
': L " ni oo |n " 0,78 2,0 10,1 1,30 775
, ) " |l o o [u " 0,76 2,0 10,1 1527 790
;‘ 6 1 mj o on |n " 0,80 2883 11,6 1,33 870
: Média | - - - 0,82 282 LI 1,36 815
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Tabela 04

T OV BT . Y UL R e ey

i ) Matertal ! Fibras de Carbono Carbonizadcs
) 05 Equipamento : INSTRON (Taxa de alongamento comstante)
I TRACAO Condigoes ' Velocidade ensato 2.0mm/min
; Temperatura 23°¢
i
!
;
ir—?cnsio— AT g
nemento | CDP A L AL P - — - L
io—PEso Es| N9 4y “m = -4 P : L, ;
'\ peet fico|
0 2 =d 2 o
’ n¢ um wn mm mm |10 ~ kgf | kgf/mm /o |kgf/mm?
‘ 1 |122,0| 12,4 [40,00 | 0,23 8,6 70,0 | 0,57 |12.300
} LOTE =101 2 " wl v ou |n " _O_I_Z“Z__A 10,_1 82,0 0’67 ]:2-‘20.0_'
: 3 " wi{ . n |n " 0120 8,2 67’2 0'50 13.400
4 " TR B L (1 " 0,42 8,3 68,0 1,05 6.500
S " wl o o n " 0,22 7,9 65,1 0,55 11.900
4 6 R L UL WD (@, 20) 7,6 62,3 0,50 [12.500
| Média| - = - 0,25 8,4 69,2 | 0,64 [11,800
) ] T 2
E | i
: 1 107,5| 11,7 |60,00 | 0,45 L7 109,2 0,75 |14.050 !
{ LOTE =102 2 s B o WA B0 96,3 | 0,73 [13.060
i 3 " nl . o wn n 1] 0,42 9,0 84,0 0,70 12.000
Y ] nl v v lu " 0,43 10,2 95,4 0,74 -112.900
S " winw non i 0,44 9,8 G2 0,73 12,500
6 1 nln w |n " 0,32 7,4 69,0 0,53 13.000
Media - - - 0,42 Il 90,0 0,70 12.900
1 90,5( 10,7 |40,00 0,24 8,1 89,5 0,60 14,850
LOTE =103 | 2 TR T TR TR (T " 0,31 18.0 88.5 9,77 {11.500
3 v oul o ou |n " 0,33 153742 146,0 0,82 17.800
y v ol o n |n 1" 0,45 14,0 155,0 112 13.850
L 5_ e v oul o ou n " 0,44 JI252 135,1 1,10 12.250
6 n o on|l v ouw |n ] 0,30 9,0 99,4 0,75 13.250 !




Tabela 065

tvsaro Material : Fibras de Carbono Carbonizadas
g Gie) Equipamento : INSTRON (Taxa de alongamento conetante)
TRACHKO Condigoes ' Velocidade ensaio 2.0mm/min

: Temperatura 23°C
‘i- ==
sl PR i | ook
B0 —1"C! L‘;?_l o i 4 < Fr o =5 _L—.; s
| pecifico| |
' i, n? | um? wn mm o IIO._a kgf | kg f/mm? ‘ °/o l:gf/n:'nzg
: | 1 |83,0 10,3 |40,00 | 0,41 | 15,8 190,0 | 1,02 |[18.640 °
\ LOTE =104{ 2 ' o RE !
[ A A [N Do | WA - (o) ) 8,6 _103,2 | 0,8 [12.570
i O IR LT O | 133,2. { 1,00 |135A20
: Lw |vow e w o w96 | 10,0 120,0 | 0,65 |18.500
z S mowf oo i w i glast A0 168,8 | 0,87 [19.400
{ 6 | w w | wale wESia B (Ea 101,1 | 0,70 |14.470
f Hedia - = 0,3 | 11,3 136,2 | 0,84 [16.200
.. |
! ! | 76,0 9,8 |40,00 | 0,34 | 11,5 151,5 | 0,85 |17.830
% LOTE =105{ 2 | w w | ww ju | g3 | 108 142,0 | 0,90 |15.800
: 3 D RO O ), ) | g 168,5 | 0,95 |17.750
: S e ey o i, ¢ 216,0 | 0,75 - |27.800
z 5 (TS a8 IS TE T 144,9 | 0,90 [16.100 |
g 6 wow | owu o e g o34.070.0 131,5 | 0,85 [15.500 |
? s < = 10,5 | 159,2 | 0,87 |18.300 |
{ ]
g il 70 | 9,4 40,00 | 0,39 | 15,6 223,0 | 0,97 |23,000
| LOTE =106] 2 g L LS MO CON R 246,0 | 1,00 |24.600
% : i W @) S| 0 171,5 | 0,83 [20.600

4 " R e O R 26l [ B1WE 165,7 | 0,65 |25.500
§ 5 " 100 ) o)) (o) 143,0 | 0,57 |25.100
? ::6-__ " TR T G (B T 180,0 | 0,87 |20.700
i bisdia - - | 0,33 | 13,2 188,5 | 0,83 |22.700
i
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Tapela 06

rvaey ot L

ENSATO Material : "ibras de Carbono Grafitizadas
Dz Lquipamento : INSTRON (Taxa de alongamento conotantc)
i TRiCA0 Condigocs Veloctdade encaio 2.0mm/min
; Temperatura G
o | | w0 e S
y  peci ficol .
! ] 0 -2 . i o AT L) o 1 5
ARG W | mm 10 kgf | kgf/mn /o |kgf/mm? |
| ! l108,0]11,8 z&ooI 0,10 | 5,0 46,2 0,25 |18.500
LOTE=201f 2 fw w|w w Ju u o , 48,2 | 0,27 1_7_:999“2
g 3 LN L8 St | L0 ) 9151 6,6 61,1 0,27 [22.900
3 | w woowmf|wow fw w| g9 6,0 G55 0,30 118.500 |
-E : 5 FOE O "i 0,11 4,8 44,4 0,27 [16.500 |
‘[ ! 6 1 R Rt 0,10; 6,1 56,5 0,25 [22.600
f Media| - - - ORI RS2 48,1 0,27 |17.800
| . |
; ‘ 95,0 | 11,0 | 40,00} 0,11 | 6,8 71,6 0,27 [26.500
; LOTE =202 2 LML I 1l SLDSSR00 ) 517) 587 60,0 0,30 {20.000
i 3 T o e S ) i 5,8 61,1 0,25 [24.400
i T wonfwow el 9g ' 6,0 63,2 0,25_-|25-300
? 5 DA DS e () ) 6,3 66,4 0,27 124.600
6 SO R VLU (T 8 R O 2 6,3 66,4 0302200 RE
{ cdia = = 0,11 6,2 65,3 0,27 [24.200
: |
5 | 84,5| 10,4 | 40,00 | 0,13 7,0 83,0 0,33 {25.100
LOTE=203 | 2 ] R R ) 9157 756 90,0 0,30 30.000
- 3 il | R S O R R O 1S B e 01T 103,1 0,37 |28.000
{ | LR L L R O 16 8,9 105,2 0,40 |26.400
!__s_ e e ol gagll 9 91,2 0,37 |24.600
6 R B U [N O 8110 8,0 94,6 0,30 |[31.500
vledia - - 0,14 8,0 94,6 0,34 '27.900
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Tavela 07

LavAll Material : Fibras de Carbono Grafitizadas
L Equiparento : INSIRON (Taxa de alongamento constante)
< PR e ; ; :
B PRAGAD Condigoes Velocidade ensaio 2.0mm/min
X remperatura 23°C
. | I
R—ic *:-:.ou1 ' I ! o
B onentol ¢DP | A % AT o . AL S
B rcoo ool wo | M B ‘ ol | Pr St ©™ i Sl
' S ‘ | i | i ! o :
— | : . 5 ! | ]
- B st | loa=® o | e :
e [ R mm 10 kgf | kgf/mm /o |kgf/mm? |
| | i
s | 78,5 { 9,9 | 40,00| 0,15| 8,8 77,31 0,37 |30.300 !
LOTE =204 | | i
orr ‘ 2 i " " ‘ "o l»'_'._l;l —0,1_5__ 7,6 96,9 0,"3.2.“ 26.209_
I Mt SR e 1 (), 116 9,1 116,0 | 0,40 {29.000
1
? T R T 0,14 8,1 103,2 0,35 |29.500
et - : S i “f
. j—_:‘:_r ”.__. "o E 1" " | OA].S 8,2 __1_04 3 0 27_ 28;2—00 !
e e B .3 |0, |
N LA 8 R LR e e | Ol 2 7). S | 95 0,35 [27.300 ‘
L 50 ! | ’ | | Bl
osdial o | - | - Ulogs| s | 106000l Sy EREe0NN
o | | | | | | !
{ i 1 | 70,0 | 9,4 |40,00] 0,06 8,3 | 125,7 | 0,40 |31.%00
e ! : J : I ; - —
B 1 =200 2 il el e e (R OSSR A BRI 0,35 |31.700
£ | | | = ;
b3 fwial i wa e SallE RS ) 135,1 0,35 (38,000
! | ! . i
oy TR SR O S0 s ) 105.8 0,40. |26.400 |
: e l i : i
f | s {Sussgut L R L Sl SR IRIEAPS 0,35 [32.600 !
; L6 TR TR e O 121,5 0,30 |36.400 |
3 i | ? | ?
' oo '
: gﬁecﬁa - =i e 0.15! 8,3 120,0 0,36 |33.300
| | | | | |
} |
|+ 63,0l 9,0 [40,00] 0,20] 6,3 100,0 0,25 |40.000
rons ,‘ | 3
ReoTs =206 2 L R | e OO RS 93,7 0,25 |37.500
|
g mea (P o al g asll e 87,4 0,33 [26.400
i e | ) Al R S (5 6,0 93,3 0,33 |28,800
\ = ] ’ ] N
g ot T el S T
EI . e
: e [ T e
: iludval l _ij _0,15 5,9 93,8 0,29 32,200



Fig. 18.- VISTA DO EQUIPAMENTO DE DIFRATOMETRIA

B OR SRS =X

Fig. 189.- FIGURA ESQUEMATICA DE UMA DIFRATOMETRIA.




Podemos assim determinar a distancia entre os planos ;
os picos de maior intemnsidade permitem a determinagao
entre og planos de maior densidade da grafite.

Com o difratimetro em vzz de filme fotografico obtemos
um tragado da intensidade devidamente registrado, com
os picos de intensidade mawxima correspondendo as areas
mais iluminadas do filme fotografico.

Na figura 20, temos ae fotografias obtidas na ecamara
Debye-Schener das diversas condigoes da fibra.

Vemos que a Ffibra sintética a carbonizada e a grafiti
zado apresentam uma regularidade interna enquanto que
no estado oxidado parcce indicar uma estrutura em de
sarranjo ou auszncia d¢ estrutura.

Na tabela 08, temos os dados experimentats para as fi
bras nos estados carbonizado e grafitizado.

0 tensionamento das fibras durante a fase de oxidagao

resulta como se viu em uma melhoria das propriedades

finais da fibra o que pode ser comprovado pela intens

|

dade de difragao do feize de R-X. Tal intenstidade qua
litativamente e vista nas fotos da figura 21, A
Mas pode também ser medida com o auzilio de um miero
densitimetro varrendo a regiao de ratzos difratados;tal
varredura pode ser feita paralelamente ao eixo da cama
ra ou ainda formando um certo grau de inclinagao. Na
figura 27 temos a intensidade relativa das varredu
ras e vemos que a medida que se afastam do centro, ain

tensidade diminut.

...5 5.—.



Tabela 08

Tabela de angulos e espagamento interpla

nar correspondente a rata (002)

CARBONIZADOS

LOTE SRR T T8 T 000 | 105 | 106
20 o5 [R2a%i628| 23,60[ 23,68 !23,7o§ 23,58 | 23,80
| | | [
A/2sen® - 10,258 0,258;A0,257' o,zs{J 0,259 | 0,254
d. a° !'388 | 3,88 | 3,8 |3,8 | 3,87 13,94
e | &5 ; i
G R ACE BTN ZARCRANO
LOTE 201 | 202 | 203 { 204 : 205 306
ﬁ AJ ‘?’ 1 '[ _'
. !
20 S [§26507 |5 25,5 kel 2i5), 55|EM2550 -
\/2send - 10,300/ 0,300/ 0,288 | 0,290 0,280 -
d. A° [ 3,34 | 3,45 | 3,47 |3,45 | 3,57 -

A > Cuk_ = 1 5405 (N7

Nota : Na fase omidada nao houve def.nigao de ratos nos filmes es-

postos, na camara Debyec-Scherrer.
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Esquema da "varredura" executada avravés do microdensitometro.

Za. varredura
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da para se observar o efeito

anterion,




rig.

20.~ FOTOGRAFIAS

DAS DIFRATOMETRIAS OBTIDAS,
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CONCLUSOES

Conforme pode-se observar do processo de obtengao, em
bora a fibra de carbono apresente um conjunto de pro
priedades muito boas do ponto de vista tecnologico,
do ponto de vista econdmico deixard muito a desejar
pois scu processo de obtengao & bastante dispendioso.
Observou-se que a resistencia da fibra cresce com o
aumento do tensionamento na fase de oxidagao o qual
contudo nao podera ser muito elevada em virtude de fa
ses de transigao na fase de oxidagao em que as propriec
dades mecanicas sao muito baizas. Com o tensionamento
consegue~-se um melhor arranjo da rede cristalina com
dimtnuitggo da seg¢ao transversal e aumento das proprie
dades finatis.

Pela observagao do grafico corrente x temperatura de
carbonizagao, ve-se que por volta de 700°c ocorre a
estabilizagao da corrente a qual & tanto mais baixa
quanto maicr o tensionamento na fase de ozxidagao, nes
ta temperatura ja se obtém a estrutura definitiva da
fibra de carbono.

A distaneéia entre o0s planos basais das fibras obtidas
esta bastante proxima aos valores existentes na Lite
raturq o que nos mostra que o processo utilizado apre

senta boa qualidade. 0 efeito do tensionamento acima

—-61—



tar o advento de um novo grupo de materiais pois as fi
bras poderao ser utilizadas como reforgadores mecanicos
de material base, sejam materiais macromoleculares ou
mesmo metalicos.

Ho presente trabalho foi analieada apenas c resistencia
a trag ao da fibra a temperatura ambiente. Seria porém
interessante estudar o comportamento das fibras a tempe
raturas acima da ambiente em tragao, suas demais propri

edades mecanticas considerada ou nao como elemento refor

egador.




IW“ANALISE EZSTATISTICA DOS RESULTALOS

No presente trabalho foram estudadas algumas proprieda-
e cas e mecanicas das fibras de carbono submeti-
das a diversos nive<s de tensac durante sua fabricagao.
As propriedades fisicas observadas foram a vartagao do
comprimento-contragao e a variagao de massa. As proprie
servadas foram a variagac do modulo

de elasticidade, do alongamentc e de tensGo de ruptura.
ao da influencia dos diversos niveis de ten-
devera ser

a
1tro poreéem da
e

fase de fabricagao. Fixada a tensao nota-s uma grande
vartagao nas propriedades de uma fase do tratamento pa-—
o

a
Por exemplo, considerada a *tensao 90 Kg/ mm 2

o
vemos as seguintes vartagoes, média de seis amostras,pa
a

s propriedades mecanicas.

Médulo de elasticidade: 740 - 16000 - 29000 Kg/mmg

Alongamento: ¢,

Tensqo de Rupiura: 3 :-- 136 - ,06 Kg/mm

Tais variagoes observam—-se para todos oe nivetis de ten-
, a o portanto irterésse em se realizar uma
andlise de variancia para se¢ constatar a importancia da
fase do tratamento-oxidagao, carbonizagao, grafitizagao
nas propriedades mecanicas,
Vo grafice 023 temos as variagoes da resistéencia a tra-
¢ado e do modulo de elasticidade com o tenstonamento. No
grafico 04 temos a vartagao dc alongamento com o tensio
namento.
Ndo sera feita uma analise da variancia das proprieda-
des fisicas, uma vez que a var<agao destas propriedades

nao apresenta interésse uma vez que nao se relacionam




com as propriedades mecanicas as quats fornecem dados pa

ra progjeto.

Na tabela abaixzo temos os valores de contragao e da vari

agao percentual de massa para as diversas

tres fases do tratamento.
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tensoes nas

Em virtude da alta tempera
tura existente na fase fi-
nal do processo, ocorrem

grandes alteragoes nas pro
priedades fisicas. Assim

na tabela podemos observar
que entre fases do trata -
mento as variagoes sao mut
to matores do que dentro
de um tratamento, vartando
se apenas a tensao, sendo
portanto mais notavel o e-
feito do tratamento do que

a tensao.



Nas tabelas abaixo temos os dados constantes daspg 48 asS3

das de modo a se facilitar a analise da va

-

porem reagrupa

anicas.

-

das propriedades mec

.

riancia

ALONGAMENTO

ANALISE DE VARIANCIA

TABELA 089:

(Pnuizuo?)
010°0 = OYIVZILIAVYD
9500 = OYIVZINOGHVD J(H - Z)3
eez ‘0 = oydvarxo
6000 “0BF00 “0|8200 0200 “0|1800 “0K6000| 220005280 “0p11°0 | (W — Z)
eez0 0| 20 0+g880 029500460 0- £860DKIF0 0457 ‘0~ |82£ ‘0 (W - %)
00700 0 = O¥IVZIIIAVYD
$19S 0 = O¥IVZINOGYVD g (& - x)3
2757908 =2 OV DN ADXO,
4800 °018%91 08210 0[9200 08B0 ‘000 ‘0| L1200 ‘A1£50°qFS10°0] (X - %) 3
4 c (3 4 (4 (3 [ 3 € H
PN OB 91800 20520 4250 045050051 Pz 208 79N 0RR 910 =
02501 SZ00 9951 | 0gf0.| ¢80 07 |RezitoRtlocE ORIZ7Za0
22501 0 1 005 2| 4z t0n| sidifobof 1N Zz o s sEomRI Zas0
070 2272 00°2 | sz 0 | B2% o2 [P0 0r |soiaBNiie9ko
2800 28500 £0°72 | S0 | 0400057 P zzioniloickomiziane. QLI
0850 4256 001 | o0 | e4°0 00T | Zzitos | ZakiomIZRD
2601 090 ¢6°0 | 280 sz 000 1 |Lezson ek omlZAde
9, 9, 0 ) 9) 0 9 ) 0 AILNANYVIVYL
09 0¢ 0 OYSNAL
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ALONGAMENTO
tnuagao

(cont

ANALISE DE VARIANCIA

TABELA 09
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TENSAO DE RUPTURA

ANALISE DE VARIANCIA

TABELA 10:

(P2E88 = OFIVZILIAVYED
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TENSAO DE RUPTURA

ANALISE DE VARIANCIA;
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MODULO DE ELASTICIDADE

ANALISE DE VARIANCIA:

TABELA 1l1:
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MODULO DE ELASTICIDADE
(cont

ANALISE DE VARIANCIA

ABELA 11
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Ja para as propriedades mecanticas, nota-se uma maior in
fluéncia nas propriedades finais dos diversos niveis de
tensqo; contudo tambem ocorrem variagoes notaveis de u-
ma fase a outra do tratamento.

A andlise de variancia sera feita para se verificar a

influencia do tencionamento dentro de cada fase do pro-

cesso.
Deve-se calcular Y
VA = . DG
N K
£
VB, =frile difon R
Ko =l

onde: N é o numero total dos corpos de
prova
K & o numero de grupos, no caso 6
(seis) tensoes
n e o numero de corpos de prova em

um grupo,; no caso seis

3

e o valor do parametro em cada

caso

o
LYY

a média do parametro no grupo
¥ é a média geral do parametro em

todos corpos de prova

Das tabelas da fungao distribuigao (16) "F" obtem-se o

valor de F para f;= K - L e f,= N - 6 e compara-se este
o

valor com a relagao VB : VA.

Se VB : VA> F entao devemos corcluir que ha diferengas

nos valores experimentatis devidas a vartavel em analise
Se VB : VAL F entdo devemos concluir que nao ha diferen
gas nos valores experimentats devidas a vartavel em ana

lise, diferengas estas portanto aleatorias.

?‘I‘f%:‘
l"



A seguir temos calculo para a andlise da vari
os trées parametros:
Alongamento-
Ozidagao-
G a2

vA=_ 1 S(x - )%= 1  (0,0154 + 0,0128 + 0,00067 + ...

+36-6 30

+0,05656 + 0,0699) = 1 X 0,1L5813 = 0,00504

30

(Y
M=_1 Xx=_1 (0,76 +:1,00 + 1,00 + U, 20 At s Nl
6 6
= 1L X 6540000830
6
_ S 2 2
vB=_1 sn(Z - M)°=_6 ((0,7600 - 1,0983)°+ (1,0983 - ...
5 5

- 1,0000)%+ (1,0983 - 1,2100)%+ (1,0983 - 1,2500)2+ (
+ (1,0983 - 1,3600)%]= 1,2(0,1080 + 0,0079 + 0, 0063 +
+0,0146 + 0,0258 + 0,0733) = 0,283

VB = 10,263 56,61

VA 0,005

Da tabela de F para f1=5 e fp= 30 temos os valores se -
guintes: Fgp = 2,065
Lio/sh SRS e MBS

3,70 VA

Fgg

Conclusao: A tensao introduz diferenga nos valores do a

longamento.

Carbonizagao- Simplificando os calculos teremos:

VA = 1 X 0,564 = 0,0082

30




X 0,046 = 0,0552

VB =_6_

5
VB = 2,95 VB RS
VA VA

Conclusao: A tensao introduz diferenga nos valores do a
longamento nesta fase do tratamento.

Gratificagao-
AL =10, 100282 =R 0N0/00,
28
VB = 6 X 0,0l02 = 0,0l22¢4
5
VBLE < v, 2¢O B SERE
VA VA
Conelusao: A tensao introduz diferenga nos valores do a
longamento nesta fase do tratamento.
Tensao de Ruptura-
-Ozidagao-
VA =1 X 0,2916 = 0,0097
30
VB = 6 X 38,2282 = 45,87
b}
VB = 45,87 = 4716 ‘3 VBRI
VA 0,0097 VA
Conclusao: A tensao introduz diferenga nos valores dai. i

tensao de ruptura nesta fase do tratamento.

Carbonizagao-
S 0L S BEREE = BR6

X 9699 = 11639




VB = 11839 = 1§ VB 4 F
VA 776 VA
Conclusdo: A tensao introduz diferenga noe valores

39

tensdo de ruptura nesta fase do tratamento.

Grafitizagao-

va = WX l7eoe =62
28
VB = 6 X 3682 = 4238
S
=l d &
VB =_d4238 = 67 VB RE
VA €2 VA

Conclusao: 4 *tensao introduz diferenga nos valores

tensac de ruptura nesta fase do tratamento.

Moédulo de Flastiecidade-
Oxidagao-
VAo SR A R 2= IR SIGE A

30
VB =_6 X 42379 = 48454
5
VB =_d48454 = 820 VB 5 Fggq
vA = 5910 VA

Conelusac: A tensao introduz diferenga nos valores
tensao de ruptura nesta fase do tratamento.

Corbonizagao-

VA = X 240000 = 8000

VB X 82720 = 99260

VB 2 s g

VA 0 VA
Conelusdo: A tensdo tintroduz diferenga nos




tensao de ruptura nesta fase do tratamento.

Grafitizagao-

VA =_1 X 28980 = 960
30
VB =_6 X 58130 = 69750
5
VB = 697 s0=72 VERS T
7 960 VA

Conclusao: A tensao introduz diferenga na tensao de rup

tura nesta fase do tratamento.

Vé-se pelos resultados obtidos, que a excessao da anali
se do alongamento, na fase Carbonizagao, onde VB 5 F95
V4
em todos os outros casos VB ., F,, o que evidencia o e-
VA

feito notavel do tencionamento durante a oxidagao como
meio para se alterar e melhorar as propriedades finats

da fibra.




V- REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

}- GRASSIE N. and HAY J.N., J.POLYMERS SCI 56 (1962)
2- TURNER W.N. and JOHNSON F.C., J. APPLIED POLYMER SCI
13 (1969)
3- FRIEDLANDER H.N., PEEBLES L.H., and OTHERS J.R., Ma-
eromolecules 1 (1968)
4- KENNEDY J.P. and FONTANA C.M., J.POLYMER SCI 389
(1969)
5- BURLANT W.J., PARSONS J.L., J.POLYMER SCI 22 (1956)
6- BRONLEY J., Plasttics and Polymers Conference Suppte-
ment 5, The Plastic Institute, London, 1971
7- DANNER B. and MEYBECH J., Plastic and Polymers Confe
rence, Supplement 5, The Plastiec Institute, London ,
13971
8— HOUTZ R.C., Text Res., J3 20ECH500
9- WATT W., GREEN J., Plastics and Polymers, Conference
Supplement 5, The Plastic Institute, London, 1971
L0-BADAMI D.V., JOINER J.C., JONES G.A., Nature )
(1967)
11-JOHNSON D.J., TYSON C.N., J. APPLIED PHYSICS 2(18689)
12-JOHNSON D.J., TYSON C.N., J. APPLIED PHYSICS 3(1970)
13-FOURDEUX A., RULAND W., Centre des Recherches, Acad.
Sei Paris 269 (1969) |
14- DONNET J.B., DAUVISCH H., Plastics and Polymers Con <
ference, Supplement 5, The plastic Institute, London _71 ]
1971

15-JOHNSON D.J., Plastics and Polymers, Conference Sup-
plement 5, The Plastic Institute, London, 1971




IV \ O
B! R 8 o

DAT { eut e o

[

. e c—

'EFEI - BIBLIOTECA MAUA
8200540

L

STA ETIQUETA




