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RESUMO

O presente estudo apresenta o resultado da construgdo da curva mestre por analise dindmico
mecanica (DMA) em compdsitos unidirecionais de fibra de vidro e resina epdxi classes F e H
para avaliacdo da estabilidade térmica e durabilidade desses materiais. Para tanto, o
comportamento viscoelastico dos polimeros e dos compositos foram avaliados por meio do
modelo da superposicéo tempo-temperatura (TTS) utilizando equacdo empirica Sigmoidal e o
método de Williams, Landel e Ferry (WLF) para estimar o comportamento em diferentes
temperaturas, o qual permite a extensdo das frequéncias experimentalmente acessiveis e a
descricdo de todo o comportamento de relaxacdo dos polimeros. O fator de mudanca tempo-
temperatura foi determinado pelas curvas de andlise dindmico mecénica (DMA), em
isotérmicas individuais na condi¢do de diferentes frequéncias de oscilagdo. Foi observado que
0 comportamento viscoelastico depende da frequéncia e da temperatura, e ha uma equivaléncia
geral entre o comportamento relacionado a frequéncia e a temperatura durante 0s processos de
transicdo. Os materiais compositos fabricados por enrolamento filamentar também foram
submetidos a caracterizacdo fisica e térmica, através de analise caloria exploratéria diferencial
(DSC), DMA e verificacdo do volume de fibra, garantindo a qualidade compativel de
compositos estruturais de alta performance. Uma vez que os fatores de mudanca tempo-
temperatura tenham sido descritos pelo modelo, a curva mestre pode ser transposta para

qualquer valor desejado de temperatura, reduzindo a necessidade de ensaios empiricos.

Palavras-Chave: comportamento viscoelastico, curvas de analise dinamico mecanica (DMA),

resina epoxi classes F e H, superposicao tempo-temperatura.



ABSTRACT

The present study presents the result of the construction of the master curve by dynamic
mechanical analysis (DMA) in unidirectional composites of glass fiber and epoxy resin classes
F and H to evaluate the thermal stability and durability of these materials. To this end, the
viscoelastic behavior of polymers and composites was evaluated using the time-temperature
superposition (TTS) model of Williams, Landel and Ferry (WLF), which allows the extension
of experimentally accessible frequencies and the description of the entire relaxation behavior
of polymers. The time-temperature change factor was determined by dynamic mechanical
analysis (DMA) curves, in individual isotherms under the condition of different oscillation
frequencies. It has been observed that viscoelastic behavior depends on frequency and
temperature, and there is a general equivalence between frequency- and temperature-related
behavior during transition processes. The composite materials manufactured by filament
winding were also subjected to physical and thermal characterization, ensuring the compatible
quality of high-performance structural composites. Once the time-temperature change factors
have been described by the model, the master curve can be transposed to any desired

temperature value, reducing the number of empirical testings.

Keywords: Dynamic mechanical analysis (DMA) curves, time-temperature superposition,

epoxy resin classes F and H, viscoelastic behavior.
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1. INTRODUCAO

1.1. Considerac0es iniciais

Nos ultimos anos materiais que possuem elevada resisténcia mecénica e estabilidade
térmica foram desenvolvidos para atender & necessidade de estruturas leves avancadas.
Plasticos reforcados com fibra (FRP) sdo materiais de alta performance e estdo sendo utilizados
em estruturas e componentes estruturais. Compreender o0 comportamento térmico associado a
durabilidade em servigco de componentes compdsitos tem se tornando uma alta prioridade, em
virtude da acdo da temperatura e tempo e suas influéncias no comportamento do
material(ANCELOTTI JUNIOR, A. C.; PARDINI, L. C.; BEZERRA, 2010).

A classe térmica dos polimeros termorrigidos utilizados como matriz em compgsitos
estruturais refere-se ao comportamento do material quando submetido a temperatura e tempo
de exposicdo. Estudar o comportamento térmico desses materiais por meio do principio da
superposicao tempo-temperatura e propriedades térmicas € o principal desafio deste trabalho.
Este principio de superposicdo € usado para determinar as propriedades mecanicas de materiais
viscoelasticos que sdo dependentes da temperatura, a partir de propriedades conhecidas em uma
temperatura de referéncia(PRIME, R. B. THERMOSETS. IN: TURI, 1997).

A classificacdo térmica das resinas e outros materiais isolantes é essencial para
determinar a adequacdo de um material para aplicacGes especificas, especialmente em
ambientes onde a resisténcia ao calor é critica. Essas classificacGes sdo regidas por normas
como a IEC 60085, que define as classes termicas de materiais isolantes elétricos com base na
temperatura méxima de operacdo continua. A resina classe F apresenta temperatura maxima
indicada de operacdo 155°C, possui boa resisténcia térmica, excelente adesdo e boa resisténcia
quimica. A classe H apresenta temperatura maxima de operagdo 180°C, e é destinada a aplicagdes
onde as temperaturas sdo ainda mais elevadas(60085:2017, 2017).

O presente estudo consiste no desenvolvimento de uma curva mestre (master curve) por
meio da andlise dinamico-mecanica (DMA) em compositos fabricados com fibra de vidro
utilizando enrolamento filamentar e placas de resina epdxi classes F e H. As resinas foram
primeiramente submetidas a caracterizacao fisica e térmica. Posteriormente as amostras foram
entdo submetidas a analise de DMA em diferentes temperaturas e frequéncias para construgédo

e interpretacdo da curva mestre, utilizando equacéo empirica Sigmoidal. Apds a construgdo da
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curva mestre foi utilizado a equacdo empirica de Williams—Landel-Ferry (WLF), para estimar
0 comportamento em outras temperaturas.

A aplicabilidade da curva mestre, que segue o principio da superposi¢do tempo-
temperatura, € um conceito fundamental na fisica dos polimeros. Em polimeros amorfos tipicos,
0s médulos elasticos aumentam com a taxa de carregamento, mas diminuem com o aumento da
temperatura. As curvas do mddulo instantdneo em funcdo do tempo mantém sua forma com
variacoes de temperatura, mas se deslocam para a esquerda ou para a direita. 1sso significa que
uma curva mestre determinada a uma temperatura especifica pode servir como referéncia para
prever comportamentos em diversas temperaturas, ao longo do tempo, apenas aplicando uma

operacdo de deslocamento.

1.2. Objetivos

1.2.1. Objetivo geral

O objetivo geral da pesquisa é a obtencdo e o estudo da curva mestre por meio da
técnica DMA em amostras de compdsito e resina epoxi da classe F e da classe H, baseado no
principio da superposi¢cdo tempo-temperatura para a previsdo do comportamento do material

fora da faixa de temperatura do ensaio e por longos periodos.

1.2.2. Objetivos especificos

Os objetivos especificos da pesquisa compreendem:

i.  Caracterizar as propriedades térmicas e mecanicas das amostras de compésito fibra de
vidro com resinas classe F e classe H e amostras de resina epoxi classe F e classe H
utilizando a técnica dinamico mecénica para obtencdo da temperatura de transigédo
vitrea.

ii. Realizar ensaios DMA em diferentes temperaturas para obter dados experimentais
relevantes das amostras, tendo como referéncia a temperatura de transicdo vitrea das

resinas.
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iii.  Realizar verificacdo do teor de fibras de vidro nas amostras de composito, para avaliacao
da qualidade do processamento.

iv.  Aplicar o principio da superposicdo tempo-temperatura para construir a curva mestre
das amostras de compdsito e resina epdxi, utilizando a equagdo empirica Sigmoidal.

v. Comparar os comportamentos das amostras em diferentes faixas de temperatura,
utilizando as curvas mestre construidas, atraves de graficos e planilhas, utilizando o
método de Williams—Landel-Ferry (WLF), para estimar o comportamento em outras

temperaturas.

1.3. Justificativa

Os testes para identificar a classe térmica de uma resina envolvem uma série de
procedimentos para verificar a capacidade da resina de suportar temperaturas elevadas durante
um periodo prolongado, sem reducdo de suas propriedades mecanicas. As amostras sao
submetidas a longos periodos de exposicdo em temperaturas elevadas, utilizando como
referéncia a temperatura de transicdo vitrea, usualmente em estufas térmicas. Assim, pode-se
avaliar o envelhecimento térmico de materiais. No entanto, esse processo € lento e oneroso
pelos longos periodos de exposicdo, podendo ser de 12 meses, por exemplo(COATES, P. D.,
HITCHEN, S. M., & O’BRIEN, 2016).

O DMA tem como um dos principais objetivos relacionar as propriedades
macroscopicas, tais como as propriedades mecanicas, as relaxacdes moleculares associadas as
mudangas conformacionais e as deformagdes microscopicas geradas a partir de rearranjos
moleculares(CASSU, 2005a).

A Técnica de analise térmica dindmico-mecanica (DMA) é utilizada para estudar a
estabilidade térmica e as transi¢fes termicas de materiais polimericos. O DMA, portanto, pode
ser utilizado para verificar o comportamento viscoelastico em periodos muitos menores, reduzir
consideravelmente o custo e tempo de ensaio(MENARD, 2008).

O presente estudo abordou a construgdo da curva mestre DMA para estudo do
comportamento térmico e a estabilidade dos materiais selecionados além da faixa de
temperatura e frequéncia testada experimentalmente. O ensaio DMA € uma ferramenta muito
importante no estudo e previsdo do comportamento de materiais compdsitos, eliminando a

necessidade de testes longos realizados na pratica.
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2. REVISAO DA LITERATURA

2.1. Materiais termorrigidos

Conforme sua resposta a aplicacdo de temperatura, os materiais podem ser
classificados como termoplasticos ou termorrigidos. Um material termoplastico se comporta
como um fluido quando supera uma certa faixa de temperatura, enquanto o aquecimento de um
material termorrigido leva a sua degradacao sem passar por um estado fluido.

Os polimeros termorrigidos tornam-se infusiveis e insolUveis devido a formacao de
ligacGes cruzadas durante o processo de cura (polimerizacdo) desses materiais. Sua sintese
envolve um ou mais mondémeros, presentes em quantidade suficiente para formar um gel em
determinado estagio. Nas formulagGes comerciais, pode-se usar uma mistura de diversos
mondémeros com diferentes estruturas quimicas e funcionalidades, e o gel pode se formar por
meio de reacdes competitivas entre esses mondmeros.(PASCAULT et al., 2002)

Aditivos como carbonato de calcio, serragem e termorrigidos reciclados pulverizados
podem ser utilizados para melhorar as propriedades mecanicas e reduzir o custo(PASCAULT;
WILLIAMS, 2012). Fibras curtas (vidro, carbono, celulose, etc.) também podem ser
empregadas para aprimorar as propriedades mecanicas. Fibras continuas (vidro, basalto,
aramida, carbono, etc.) sdo utilizadas na producdo de materiais compdsitos, nos quais o
polimero termorrigido atua como matriz. Outros aditivos comuns incluem antioxidantes,
pigmentos, aditivos para aumento de resisténcia e melhoria do processamento(PASCAULT, J.
P.; WILLIAMS, 2012).

O tempo de armazenamento da formulagdo inicial em relacdo a temperatura é um
parametro importante para o processamento. Esta primeira etapa é crucial em técnicas onde a
taxa de polimerizagdo deve ser muito baixa, permitindo o uso da solugéo reativa durante todo
o ciclo de processamento. Um exemplo € a técnica de filament winding, onde as fibras de vidro
sdo impregnadas por imersdo na solucdo reativa antes de serem enroladas no mandril aquecido.
Quando a temperatura da segunda etapa promove a reagdo da formulacéo inicial a uma taxa
elevada, a preparacdo deve ser feita in situ e distribuida rapidamente no molde ou substrato,
como ocorre na moldagem por injecéo e reacdo (RIM)(SAUTEREAU, J. P. P. H.; VERDU, J.;
WILLIAMS, 2002).
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A cura dos polimeros termorrigidos envolve a alteracdo das propriedades fisicas e
quimicas dessas resinas. 1sso ocorre através de reacdes de polimerizacdo desencadeadas pela
adicédo de um catalisador, endurecedor ou por energia na forma de luz e calor.(LEE, 2014)

Durante o processo de cura de resinas termorrigidas, ocorrem mudancas irreversiveis,
sendo os fenbmenos macroscopicos mais significativos a gelificacdo e a vitrificacdo. Na
gelificacdo, a resina transita de um estado liquido viscoso para um gel com comportamento
elastico, resultando em uma desaceleracdo da cura devido a diminui¢cdo da mobilidade do
sistema devido a formacdo de ligacbes cruzadas. Ja na vitrificacdo, o polimero perde sua

fluidez, tornando-se ndo processavel, e alcanca sua forma e espessura finais(PEREIRA, 2011).

2.1.1. Matrizes epoxidicas

As resinas epoxi, também conhecidas como epoxidicas, formam o principal grupo de
matrizes termorrigidas empregadas no processamento de materiais compdsitos
poliméricos(BENEDETTO, R. M.; (GAMA) HAQUE, B. Z.; M. A. ALI; TIERNEY, DI,
2018). Elas sédo identificadas por apresentarem em sua estrutura quimica o grupo epéxi,
composto por um atomo de oxigénio ligado a dois atomos de carbono (conforme ilustrado na

Figura 1).

N

C C

Figura 1 — Estrutura Quimica do grupo epoxi(ROSU; MUSTATA; CASCAVAL, 2001)

Frequentemente, na formulacdo de sistemas epdxi, sdo incorporados aditivos para
modificar suas caracteristicas. 1sso inclui o uso de solventes para reduzir a viscosidade, agentes
para aumentar a tenacidade e aditivos para protecdo contra radiacdo ultravioleta(CHAWLA,

1998). Nestes sistemas, geralmente, os agentes de cura consistem em compostos amino-
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organicos ou acidos, promovendo a reticulacdo das ligagbes por meio da interagdo com 0s
grupos epdxi e hidroxila entre cadeias adjacentes(ROSU; MUSTATA; CASCAVAL, 2001).

Na reacdo de cura, 0 anel epdxi se abre e um doador de hidrogénio de um grupo amina
ou hidroxila se liga ao &tomo de oxigénio ou grupo epdxi (conforme ilustrado na Figura 2). A
etilenodiamina é comumente utilizada e desempenha um papel crucial na reacdo como agente
de reticulacdo(MAY, 1987).

Abcrlura do ancl -CHZ-CH‘CHZOH

0/ NH fLH
A | |
H2 CH-CHZ CH, CH,
bl — ]
~CH,~CH~CH, Sy CHa
\/ |
(o) NHZ NH
Grupos cpoxi de Etileno

=CHy-CH=~CH,OH
Liga¢do formada

cntre duas cadeias
cpoOxi lincares

duas cadeias lincarcs diamina

Figura 2 — Reacdo de cura entre uma resina epoxidica e uma diamina(MAY, 1987)-

Essa fase do processo visa solidificar o polimero que constitui a matriz. Em todas as
resinas epdxi, gases volateis sdo liberados durante o processo de cura. Esses gases originam-se
do aquecimento dos solventes usados para manter a resina em seu estado pré-curado. A
temperatura de cura geralmente ¢ elevada porque alguns catalisadores e/ou endurecedores néo
reagem abaixo de uma temperatura critica especifica; a mobilidade molecular é crucial para o
contato entre 0s grupos quimicamente reativos, e, sob temperatura elevada, a resina deve fluir
facilmente para garantir uma distribuicdo uniforme e a impregnacao do reforgo. A aplicagéo de
pressdo durante a cura € essencial para consolidar o sistema fibra/matriz e remover o excesso
de resina.

Por meio da reagcdo com seus agentes de cura, a resina epoxi demonstra uma notavel
versatilidade, proporcionando um desempenho excelente em diversas aplicacbes, como pisos
industriais, revestimentos anticorrosivos, embalagens metalicas, compésitos com fibras de
vidro e carbono, entre outras(SANTQOS, 2009).
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As classificacOes classe F e classe H referem-se a classificacao térmica dos materiais
isolantes, de acordo com norma como a IEC 60085. Essas classes indicam a temperatura
maxima de operagdo continua do material sem que ele perca suas propriedades
essenciais.(60085:2017, 2017)

A resina classe F apresentada temperatura maxima de operacdo em 155°C, possui boa
resisténcia térmica, excelente adesdo e boa resisténcia quimica. A classe H apresenta
temperatura maxima de operacdo em 180°C, e € destinada a aplicacBes onde as temperaturas
sdo ainda mais elevadas. Ela possui alta resisténcia térmica, quimica e mecanica, mantendo suas

propriedades adesivas e isolantes em temperaturas elevadas.

2.2. Materiais compaositos

Define-se um material compésito constituido por duas ou mais fases distintas, cujas
propriedades combinadas proporcionam caracteristicas que ndo seriam alcancaveis pelos
componentes individuais sozinhos(MATTHEWS; RD, 1999).

A utilizacdo dos materiais compositos estruturais vem crescendo nos setores industriais
desde as décadas passadas, devido as suas elevadas propriedades mecanicas quando
comparados aos tradicionais materiais de engenharia, como 0s a¢os(ZHAO; SEAH; CHAI,
2016). A versatilidade desses materiais atrai cada vez mais a atencéo das industrias automotiva,
espacial, aerondutica, naval, de construcgdo civil, de materiais biomédicos, de artigos esportivos,
entre outras(HU, 2012).

Os materiais compdsitos apresentam duas fases distintas, conhecidas como a fase de
reforgo e a fase de matriz, a qual € responsavel pela forma do componente a ser fabricado. Por
sua vez, a fase de reforco em materiais compositos pode ser constituida em forma de fibras,
continuas ou ndo, e particulados. A fase matriz é sempre continua(KAW,
2005)(SUMMERSCALES, 1987). A matriz tem ainda a fung&o de distribuigéo e transmisséo
dos esforcos para a fase de reforco, a qual é responséavel por suportar as cargas aplicadas ao
material( GAY; HOA; TSAI, 2002).

As propriedades dos materiais compositos estdo relacionadas as caracteristicas dos
constituintes, a geometria do componente, a orientacao das fibras de reforco e a distribuicéo
das fases. A geometria e a orientacdo do reforco afetam a anisotropia do material composito e
a distribuicdo das fases determina a homogeneidade ou uniformidade do componente
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fabricado(DANIEL; ISHALI, 1994). Muitos autores, como Di Benedetto(BENEDETTO, R. M.;
JANOTTI, A. J.; GOMES, G. F.; ANCELOTTI JUNIOR, DI, 2022) ainda classificam os
materiais compdsitos conforme o tipo de matriz, o tipo de reforgo, a orientacdo e distribui¢do
do reforco. Outros autores utilizam-se das propriedades mecéanicas e também pelo método de
processamento como modo de classificacdo destes materiais(BOWER, 1992).

As matrizes utilizadas nos materiais compositos sdo, por sua vez, classificadas por
muitos autores de acordo com sua estrutura e natureza quimica. Dentre as principais matrizes,
destacam-se as matrizes poliméricas (termoplasticas e termofixas), cerdmicas e metalicas.
Quanto aos reforgos utilizados nos materiais compositos estruturais, destacam-se as fibras de
carbono, de vidro e de aramida. Além destes, ha também as fibras naturais como fibras de
bananeira, coco, juta, bambu, entre outros tipos. Alguns compositos ainda séo fabricados com
fibras de boro, fibras de quartzo e fibras ceramicas como alumina. Os reforgos podem apresentar
diferentes formas, entre elas as fibras longas, curtas e continuas, na forma de particulas,
whiskers ou até mesmo em forma de laminas. A maioria dos reforgos utilizados em materiais
compdésitos sdo do formato de fibras, por serem mais fortes e resistentes. Neste caso, 0 maior
interesse é nas fibras avancadas, que oferecem alta resisténcia e rigidez combinadas a uma baixa
massa especifica(CHAWLA, 1998).

Os compdsitos reforcados por fibras abrangem uma variedade de materiais, incluindo
os utilizados em aplicagdes estruturais, como laminados e painéis sanduiches. Uma forma
basica de classificacdo para esses materiais compositos € ilustrada na Figura 3, dividida em

duas categorias principais, cada uma com duas subdivisdes.

Compdsaitos

Reforgado com particulas Eeforcado com fibras
Continuo Descontinuo (curto)
Estrutural
Lamnades Painéis-sanduiche

Figura 3 — Classificacdo para os diversos tipos de compoésitos.(CHAWLA, 1998)
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Conforme demonstrado na Figura 3, um compasito estrutural pode ser constituido tanto
por painéis sanduiche quanto por laminados. O desempenho do material em uma aplicacéo
especifica é influenciado pelo design geométrico dos varios elementos estruturais, mas as
propriedades dos trés componentes basicos que compdem o compdsito também desempenham
um papel crucial: a matriz polimérica, o reforco (fibra ou carga mineral) e a interface matriz-
reforco. Cada um desses elementos deve possuir caracteristicas que favorecam a aplicacao,
tanto individualmente quanto em conjunto, para alcangar a méaxima eficiéncia das propriedades
desejadas no compdsito(CHAWLA, 1998).

Comparativamente, a matriz polimérica € o componente que possui menor rigidez e
resisténcia, mas € tenaz ou ductil, tem baixa densidade e um coeficiente de expansdo térmica
maior do que o componente de reforco. O reforgo, por sua vez, tem um alto mddulo e
resisténcia, mas geralmente é fragil. Dessa forma, a fibra é responsavel por suportar a maior
parte da carga mecanica ou tensdo no sistema, enquanto a matriz polimérica distribui e transmite
essas tensdes uniformemente entre as fibras ou particulas de reforgo. Esse € o principio basico
que determina a eficacia do reforco em compdsitos poliméricos, desde que a adesao interfacial
entre o polimero e o reforco seja mantida de forma integral.

A interface entre o polimero e o reforco € crucial para determinar até que ponto as
propriedades mecanicas do compdsito serdo atingidas e mantidas durante seu uso. As tensdes
geralmente se concentram na interface ou proximo a ela e, dependendo da natureza das
interacOes entre o polimero e o reforco, essas tensdes podem iniciar falhas prematuras no
composito. Portanto, a interface deve ter as caracteristicas fisicas e quimicas adequadas para
garantir uma transferéncia eficiente de tensdo da matriz para o elemento de reforco(CHAWLA,
1998).

2.2.1. Reforgos de compdsitos

A selecéo do reforco depende do tipo e magnitude de esforco ao qual o compdsito sera
submetido, assim como a temperatura de operagdo e dos custos envolvidos no processo de
fabricagdo. Os reforcos fibrosos mais utilizados em compositos estruturais sdo as fibras de
vidro, de carbono e aramida.

Atualmente, uma das fibras de reforco mais amplamente utilizadas na industria

aeroespacial é¢ a fibra de carbono. Suas propriedades, como alta resisténcia e rigidez,
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combinadas com baixa densidade, possibilitam aplicacdes em compositos de alto desempenho
em relacdo ao peso. Isso é uma vantagem em comparacdo com metais ou outros tipos de
compdsitos, como os reforcados com fibras de vidro(CHUNG, 1994).

Os reforcos podem se apresentar na forma de particulas, flocos, whiskers, fibras curtas,
fibras continuas ou folhas. A insercéo da fase dispersa na matriz polimérica tem como objetivo
aumentar suas propriedades mecanicas, incluindo tracdo, compresséo, cisalhamento, tenacidade
e resisténcia ao impacto, que dependem diretamente do tipo de reforco e da matriz polimérica
reforcada. Além disso, essa incorporacao pode trazer beneficios como aumento do médulo de
elasticidade/rigidez do polimero, elevacdo da temperatura de termo-distorcdo, reducdo do
encolhimento do molde e até mesmo reducédo de custos(SOUSA; HAGE, 2005).

Na natureza, hd uma variedade de fibras disponiveis. Fibras de celulose, como algodao,
juta e sisal, sdo amplamente utilizadas na industria téxtil. Além disso, fibras artificialmente
produzidas, como as de vidro, boro e carbono, tém aplicac@es diversificadas em setores como
energia (incluindo pas para geradores edlicos), aviagdo civil e militar, indUstria nautica e artigos

esportivos.

2.2.2. Processamento de Compositos Poliméricos Reforcados com
Fibras

A técnica de lamina¢do manual, também conhecida como hand lay-up, para materiais
compositos reforcados por fibras, continua sendo amplamente empregada em todo o mundo.
Embora a automacéo seja responsavel pela maioria dos investimentos atualmente, a laminacéo
manual ainda é considerada a op¢do mais vantajosa em termos de custo/beneficio para empresas
fabricantes de pecgas aeroespaciais em paises em desenvolvimento. Isso se deve ao custo
relativamente baixo da méo de obra nesses paises, em comparacdo com 0s investimentos
necessarios para implementar sistemas automatizados de laminacdo. Conforme ilustrado na
Figura 4, nos paises industrializados, é possivel realizar 0 mesmo processo de laminacéo
utilizando maquinas de Gltima geragdo(CHAWLA, 1998).

A laminacdo manual pode ser realizada de duas maneiras distintas. Na primeira
abordagem, utiliza-se tecido seco, resina e catalisador. Nesse caso, as fibras do tecido seco
precisam ser impregnadas com a resina desejada para formar o compoésito apdés a cura. E

essencial ter um cuidado especial durante esse processo, pois 0 excesso de resina pode
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prejudicar o laminado, aumentando consideravelmente o peso da estrutura e comprometendo
sua qualidade devido a presenca de regides com excesso de resina. Uma alternativa € o uso de
tecidos pré-impregnados, nos quais o tecido seco ja vem impregnado com a quantidade
adequada de resina (com uma propor¢do de reforco/resina proxima de 60:40). Nessas
condicdes, a laminacdo manual se resume a simples posi¢cdo das camadas de acordo com a
orientacdo desejada(KAW, 2005).

Figura 4 — Méaquina de Laminacdo Automatica da SAAB(ROBERTS, 2006).

O processo de cura deve ser executado meticulosamente para garantir as propriedades
finais desejadas da resina. A reatividade quimica e a cinética sao fatores cruciais para o sucesso
da polimerizacdo. A maioria dos pardmetros é estabelecida para assegurar a eficiéncia das
reacOes quimicas da resina, empregando calor de forma controlada. Além disso, é recomendavel
aplicar pressdo para obter vantagens sobre a viscosidade da resina, considerando as reagoes
quimicas e as condic¢des térmicas(ROBERTS, 2006).

O comportamento da resina durante o processo de cura deve ser monitorado
cuidadosamente. Antes da cura, o laminado estd no estagio-B, com camadas sobrepostas e
parcialmente curado para reduzir a fluidez da resina durante a laminacao. Nesse estagio, a resina
esta semissdlida, com resisténcia ou rigidez praticamente nulas. A temperatura é entdo elevada,
promovendo a formacéo de ligacOes cruzadas até atingir uma quantidade significativa na regido
de gel, momento em que a viscosidade ndo apresenta mais alteragdes dimensionais(JONES,
1998).
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As resinas termorrigidas podem exibir uma cura parcial quando as reacdes de
endurecimento sdo interrompidas devido a reducdo da temperatura. Em materiais desse tipo, 0
processo de cura pode prosseguir lentamente por longos periodos se a temperatura for mantida
abaixo do ponto de cura. No entanto, pode acelerar rapidamente quando a temperatura é elevada
novamente. Se essa reacdo quimica persistir, a temperatura de transicéo vitrea (Tg) e 0 modulo
também aumentam(DAVID; ROBERT; JEARL, 1997).

Conforme ilustrado na Figura 3(pagina 23), os compdsitos refor¢ados por fibras podem
ser categorizados com base no comprimento das fibras. Portanto, é crucial avaliar o impacto do
tamanho das fibras nas propriedades do compdsito, ja que as caracteristicas mecanicas
dependem da eficiéncia com que uma carga aplicada é transferida para as fibras pela matriz.
Além disso, a forca da ligacdo interfacial entre as fases fibra e matriz desempenha um papel
significativo na extensdo dessa transferéncia de carga. Quando submetidas a tensao, as liga¢oes
fibra-matriz cessam nas extremidades das fibras, resultando em um padrdo de deformacéo na
matriz, conforme demonstrado na Figura 5(DAVID; ROBERT; JEARL, 1997).

Matriz

" Fibra

Figura 5 — Padréo de deformacdo na matriz em volta de uma fibra que esté sujeita a
aplicacdo de uma carga de tracdo(DAVID; ROBERT; JEARL, 1997).

2.3. Calorimetria exploratodria diferencial (DSC)

A Calorimetria Exploratoria Diferencial (DSC) mede diferenca de fluxo de calor (ou
poténcia) entre uma amostra especifica e um material de referéncia, enquanto ambos séo
submetidos a um programa de temperatura predefinido. Esse programa pode consistir em ciclos
de aquecimento e/ou resfriamento (rampas), assim como ciclos isotérmicos, durante os quais a
temperatura permanece constante por um periodo determinado. Em consequéncia, sdo geradas

curvas de fluxo de calor em relacdo ao tempo e a temperatura. A forma e o tamanho dessas
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curvas sdo influenciados pela atmosfera que envolve a amostra e a referéncia, pelo mecanismo
que governa a reacdo e pelas propriedades do material da amostra(HALE, A. THERMOSETS.
IN: CHENG, 2002).

A Figura 6 demonstra uma curva caracteristica associada a analise DSC, na qual estéo
identificados alguns dos eventos térmicos mencionados anteriormente. A representacdo dos
eventos exotérmicos ou endotérmicos por meio de picos ascendentes ou descendentes varia de
acordo com o equipamento utilizado. Por essa razdo, € comum encontrar setas indicativas do
sentido adotado para cada tipo de evento nos graficos obtidos via DSC. Nessa Figura, pode-se
observar a possibilidade de caracterizar a reacdo em funcéo das temperaturas de inicio (Tonset)
e fim (Tendset) da reacdo, bem como da temperatura de pico (Tpico), na qual a taxa de reagéo
é maxima. Além disso, € viavel calcular a entalpia de reacdo, equivalente a area sob o pico,
mediante integracdo da curva(CANEVAROLO, 2003).

T " Pico exotérmico
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Figura 6 — Curva tipica obtida via analise DSC(CANEVAROLO, 2003).

Entre os eventos térmicos detectaveis por DSC para materiais poliméricos, destaca-se
a capacidade de monitorar a cinética de polimerizagdo ou cura, especialmente para polimeros
termorrigidos. No geral, ao lidar com o processamento de um material termorrigido, é crucial
ter um entendimento aprofundado da cinética quimica da reacdo e da formacdo de ligacdes
cruzadas. A polimerizacdo desses materiais € acompanhada pela liberacdo de calor (reacao
exotérmica), sendo que a quantidade de calor liberada é proporcional ao nimero de grupos
reagidos (CHENG, 2002).
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Para a resina curada, é possivel determinar a temperatura de transicao vitrea (T'g) do
material por meio da analise DSC, a qual fornece uma medida adicional do grau de cura®. Esta
temperatura é geralmente identificada como uma mudanca na linha de base da curva de fluxo
de calor e pode ser determinada conforme mostrado na Figura 7, onde a Tg é a temperatura na

meia altura do degrau correspondente a essa mudanca(MENCZEL; PRIME, 2009).

Fluxo de Calor (DSC)
\{

Tenperatura

Figura 7 — Determinacéo da Tg via anélise DSC.

2.4. Caracterizacdo dinamico-mecanica

A andlise dinamico-mecéanica térmica (DMA) é amplamente empregada na
caracterizagdo de polimeros, permitindo a detecgdo de processos de relaxacdo em niveis
macroscopicos e moleculares. Ela se destaca por sua sensibilidade superior em comparacéo
com outras técnicas tradicionais de analise térmica, tais como a calorimetria exploratoria
diferencial (DSC) e a analise termomecéanica (TMA)(JUNIOR, 2007).

Uma das aplicagdes mais comuns para o equipamento de DMA é a determinacdo da
temperatura de transicao vitrea (Tg). Sua vantagem sobre outras técnicas estd no método direto
de medicdo, que possibilita a identificagdo de transi¢des secundarias associadas a relaxagéo de
grupos laterais na cadeia polimérica(CASSU, 2005b).

Os ensaios dindmico-mecanicos sdo conduzidos para avaliar a resposta dos materiais

guando submetidos a uma tensdo senoidal ou periodica. Geralmente, a tensdo aplicada néo esta
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em fase com a deformacdo, permitindo a obtencdo de duas propriedades principais: 0 modulo
e 0 angulo de fase, ou modulo de perda. Os equipamentos utilizados baseiam-se na aplicacédo
de oscilagGes livres ou forcadas. Como ilustrado na Figura 8, na oscilacdo forgada, uma
amplitude especifica é aplicada ao material, enquanto durante o ensaio, a temperatura ou
frequéncia pode variar, mas a amplitude permanece constante. No experimento em modo de
oscilacdo livre, a amostra € submetida a deformacéo em sua frequéncia natural de ressonancia,
e registra-se o decréscimo da amplitude ao longo do tempo(CASSU; FELISBERT], 2005).

a) Oscilagao forgada b) Oscilagdo livre
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Figura 8 — Ensaio dindmico — mecanico em material viscoel&stico em diferentes modos de oscilagdo forgada e
oscilacdo livre(JUNIOR, 2007).

A andlise termo-dindmico-mecanica fornece dados sobre 0 modulo de armazenamento
(E’), também conhecido como moédulo de rigidez dindmica, o mddulo de perda (E’’) e a
tangente do angulo de defasagem (tando = E’’/E’), que ¢ denominado de amortecimento
mecanico ou atrito interno. A relacdo entre essas caracteristicas possibilita obter informacdes
sobre os materiais, como grau de cristalinidade ou de cura, orientacdo molecular, massa molar,
além de propriedades mecanicas como tenacidade, resisténcia ao impacto, rigidez,
envelhecimento e resisténcia a fadiga(JUNIOR, 2007).
Quando um material elastico € submetido a aplicacdo de uma tensdo senoidal, ele
responde imediatamente com uma deformacao também senoidal. No entanto, devido & natureza

viscoelastica dos materiais poliméricos, que possuem componentes tanto elasticos quanto
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plasticos, a deformacéo resultante de uma tensdo senoidal é também senoidal, mas com um
desfasamento em relacédo a propria tensao (conforme ilustrado na Figura 9).

Esse atraso decorre do tempo exigido para 0s rearranjos moleculares associados a
relaxacdo da cadeia polimérica ou de seus segmentos, incluindo grupos laterais ou partes deles.
O resultado a resposta da deformacdo ocorrera fora de fase em relacdo a tensédo
aplicada(JUNIOR, 2007).
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Figura 9 — Relagdo entre os parametros obtidos pela técnica dindmico mecanica(JUNIOR, 2007)-

O amortecimento indica 0 qudo distante o comportamento do material esta do
comportamento elastico ideal. Assim, materiais com alto amortecimento dissipam uma
quantidade significativa de energia na forma de calor, um comportamento tipico de materiais
puramente viscosos (como a agua, por exemplo); enquanto materiais perfeitamente elasticos
ndo apresentam amortecimento, como no caso de uma mola ideal. A Figura 10 ilustra a
diferenca entre o comportamento puramente eldstico e o comportamento puramente
viscoso(JONES, 1998).
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Figura 10 — Comparagdo entre comportamento elastico e viscoso(CHENG, 2002).
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Materiais poliméricos exibem um comportamento intermediario e, portanto, sao

denominados viscoelasticos, onde 0° < 6 < 90°, demostrados na Figura 11. Um alto valor da

tangente de perda indica uma redugé@o das propriedades mecanicas do material em servico:

menor estabilidade estrutural e, possivelmente,

instabilidade dimensional,

devido a

consideravel dissipacdo de calor. Esse efeito é indesejavel em estruturas que suportam cargas

por periodos prolongados(JUNIOR, 2007).
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Figura 11 — Comportamento viscoelastico de materiais poliméricos(CHENG, 2002).

Os ensaios dinamico-mecanicos geralmente fornecem mais informagdes sobre o

material do que outros testes em geral, embora todos os tipos de ensaios teoricamente devam

fornecer a mesma informacao. A caracteristica distintiva dos ensaios realizados em uma ampla
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faixa de temperatura e frequéncia é sua sensibilidade a estrutura quimica e fisica dos polimeros.
Em muitos casos, essas analises sdo mais reconhecidas por estudos sobre transi¢fes vitreas e

secundarias, assim como por avaliagbes morfoldgicas de polimeros cristalinos(CHENG, 2002).

2.4.1. Superposicdo Tempo — Temperatura

A superposicao tempo-temperatura (TTS) é um principio usado para construir curvas
mestras. Este método assume que os efeitos do tempo (ou frequéncia) e da variacdo da
temperatura séo equivalentes e pode ser usado para prever o comportamento de longo prazo de
um material a partir de medicGes de curto prazo.(FERRY, 1980)

Devido a sua natureza viscoelastica, os polimeros apresentam um comportamento
durante a deformacdo que depende tanto da temperatura quanto do tempo (frequéncia). Por
exemplo, quando um polimero é submetido a uma carga constante, seu modulo elastico diminui
com o tempo. Isso ocorre porque o polimero, sob carga, sofre rearranjo molecular na tentativa
de minimizar as tensdes localizadas. Portanto, medi¢des de modulo elastico (rigidez) realizadas
em curtos intervalos de tempo resultam em valores mais altos do que medicdes feitas a longo
prazo.?® Esse comportamento dependente do tempo e sugere que, para avaliar com precisio o
desempenho do material para uma determinada aplicacéo, é necessario testa-lo sob as condicGes
reais de temperatura e tempo que enfrentard em seu uso final. Felizmente, esse tipo de teste
exaustivo ndo é necessario. Utilizando medi¢des aceleradas de temperatura ou multifrequéncia
e a superposicao tedrica de tempo/temperatura dos dados, testes laboratoriais limitados (creep,
oscilacdo de frequéncia fixa ou relaxamento de tensdo) sdo suficientes para projetar
propriedades de longo prazo sob diversas condic¢des. A analise dindmico mecanica (DMA), que
mede o modulo (rigidez) e as propriedades de amortecimento (dissipacdo de energia) de um
material enquanto ele é deformado sob estresse periddico, € uma das melhores técnicas de
analise térmica para aplicar essa abordagem preditiva de tempo/temperatura.(LANDEL;
NIELSEN, 1994)

A base para a superposi¢cdo tempo/temperatura é a equivaléncia demonstrada entre
tempo (ou frequéncia) e temperatura. Foi comprovado que os dados viscoelasticos coletados a
uma determinada temperatura pode ser sobrepostos aos dados obtidos a uma temperatura
diferente, bastando deslocar uma das curvas ao longo do eixo do tempo (ou
frequéncia).(FERRY, 1980)
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O principio da superposicao se fundamenta na ideia de que 0s processos relacionados
ao relaxamento molecular ou rearranjos acontecem em velocidades mais altas em temperaturas
mais elevadas. O tempo necessario para esses processos pode ser reduzido ao realizar medigdes
em temperaturas elevadas e depois transpor os dados para temperaturas mais baixas. Dessa
forma, as mudancas viscoelasticas que ocorrem rapidamente em temperaturas mais altas podem
ser ajustadas para parecerem como se tivessem ocorrido em periodos mais longos ou em
frequéncias diferentes, simplesmente deslocando os dados ao longo do tempo (ou
frequéncia).(LANDEL; NIELSEN, 1994)

A equacdo WLF é comumente utilizada para descrever o comportamento
tempo/temperatura de polimeros na regido de transicdo vitrea. Ela se baseia na suposi¢do de
que, acima da temperatura de transi¢do vitrea, o volume livre aumenta linearmente em relacéo
a temperatura. Além disso, o modelo pressupde que, a medida que o volume livre do material
aumenta, sua viscosidade diminui rapidamente.(LANDEL; NIELSEN, 1994) O deslocamento
horizontal (ou seja, no tempo) necessario para ajustar um conjunto especifico de dados em
relacdo a uma referéncia pode ser descrito matematicamente em relagcdo a temperatura. Um
modelo frequentemente empregado para isso € a relacdo conhecida como Williams-Landel-

Ferry (WLF), representado na Equacéo 1 abaixo:

log(aT) = —C1(T —Tr)
BN = 2+ (T—Tn)
Equacdo 1 — Equacdo Williams-Landel-Ferry (WLF). 1)

Em que log(aT) é o logaritmo na base 10 do fator de deslocamento WLF, T é a
temperatura, Tr € uma temperatura de referéncia escolhida para construir a curva mestre de
conformidade, e C1 e C; sdo constantes empiricas ajustadas para adaptar os valores do
pardmetro de superposi¢do aT.(LANDEL; NIELSEN, 1994)
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Figura 12 — Curva Mestre Modulo Armazenamento?®,

No grafico acima o eixo vertical (Y) tem-se, 0 modulo de armazenamento E’, no eixo
horizontal (X) representa o tempo em escala logaritmica e o tempo reduzido. As temperaturas
T1, T2 e T3 sdo os dados experimentais coletados em diferentes temperaturas. Os fatores de
deslocamento at0 (T2) e atO(T3) sdo deslocados horizontalmente para alinhar a curva de
referéncia. Os fatores bt0 (T2) e btO (T3) s&o aplicados para alinhar as amplitudes das curvas.

2.5. Estudos Correlatos

Tan, et al.(TAN G, WANG W, CHENG Y, WANG Y, 2020) estabeleceu a curva
mestre do modulo complexo da mistura asfaltica incorporando copolimero estireno-butadieno-
estireno (SBS) e fibra de basalto utilizando o modelo Sigmoidal generalizado. Os resultados
indicaram que o modelo Sigmoidal generalizado utilizado poderia refletir melhor a resposta
mecénica dindmica com precisdo com coeficientes de correlacdo acima de 0,97, que € utilizado
para prever com precisdo o desempenho mecanico dindmico. Simultaneamente, os valores do
modulo apresentam uma tendéncia crescente com a frequéncia de carregamento e diminuicéo
em relacdo a temperatura. Porém, os valores do angulo de fase apresentaram tendéncias
diferentes com a frequéncia e a temperatura.

O desempenho de materiais betuminosos foi avaliado por meio de propriedades
reoldgicas medidas dentro da regido viscoelastica linear por Polacco(POLACCO G, 2024). Se

houver uma dependéncia univoca da temperatura de todos os tempos de relaxacdo, os dados
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obtidos em diferentes condi¢6es operacionais podem ser traduzidos em uma escala logaritmica
onde eles se sobrepdem parcialmente e se fundem em uma Gnica curva mestre. De acordo com
0 autor, este é o conhecido principio de superposicdo tempo-temperatura. A revisdo resume
essas afirmacbes bésicas juntamente com as abordagens empiricas e fenomenoldgicas
desenvolvidas ao longo dos anos.

O artigo publicado por Virag, et al.(VIRAG AD, JUHASZ Z, KOSSA A, 2024)
apresenta uma nova abordagem combinando técnicas de reometria de cisalhamento oscilatério
e analise dindmico mecanica para obter curvas mestres de ampla faixa de frequéncia. Os autores
realizaram analises de elementos finitos para investigar a influéncia da espessura da amostra e
do coeficiente de Poisson nos moédulos medidos. Eles demonstraram que a relacdo
espessura/altura da amostra influencia muito seu estado de tensé@o de cisalhamento. Usando
poliestireno, que é um termopléstico simples, 0s autores determinaram que curvas mestras
continuas podem ser geradas a partir de testes de torcdo no estado fundido e cisalhamento no
estado solido.

Segundo Jalocha, et al.(JALOCHA D, CONSTANTINESCU A, 2015) os Elastémeros
altamente preenchidos exibem uma microestrutura complexa composta de cargas rigidas
delimitadas por uma matriz polimérica de camada fina. O objetivo do trabalho foi analisar a
influéncia da pré-deformacao no comportamento viscoelastico do material e propor um modelo
constitutivo viscoelastico dependente de pré-deformacdo. O modelo é uma superposicao de trés
espectros de relaxacdo, cada um correspondendo a uma familia de cadeias poliméricas, e pode
ser considerado em sua expressao continua ou discreta. A analise foi realizada comparando
experimentos de relaxamento e DMA usando o espectro de tempos de relaxamento. Esta técnica
levou a modelos com nimeros de parametros menores e 6timos do que 0s métodos classicos
baseados em uma distribuicdo logaritmica de tempos de relaxagéo.

O artigo publicado por K. Fukushima et al.(K. FUKUSHIMA, [s.d.]) determina com
precisdo o fator de mudanca tempo-temperatura usado no teste acelerado para a previséo de
vida a longo prazo de compdsitos poliméricos. As curvas mestres do moédulo de
armazenamento e da conformidade de fluéncia foram construidas pelo programa de mudanca
automatica e o fator de mudanca tempo-temperatura é determinado sem erros. A partir das
comparagOes dos resultados de ambos os testes, pode-se considerar que o fator de mudanca
tempo-temperatura é obtido com precisao e facilidade pelo teste viscoelastico dinamico.

Jaeho et al.(YOON., 2022) determinou o fator de deslocamento para prever o

comportamento de longo prazo de um compaésito de fibra de carbono/epoxi usando o principio
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de superposicao tempo-temperatura (TTS). Foram realizados testes multifrequéncia, TTS de
fluéncia e TTS de relaxamento de tensdo e obteve as respostas da analise dindmico mecanica,
como o mddulo de armazenamento, a conformidade de fluéncia e o modulo de relaxamento.
Um fator de deslocamento que determina o0 movimento dos dados € essencial na criacdo das
curvas mestras. O fator de deslocamento foi estimado usando varios métodos, como a equagéo
de Arrhenius, a equacdo de William-Landel-Ferry e o método de deslocamento manual. A
mudanga nas propriedades viscoeldsticas em uma ampla faixa de tempo foi investigada
comparando as curvas mestras para determinar a abordagem mais racional para estimar o fator
de deslocamento. As curvas mestras foram obtidas a partir dos trés métodos com base no
modulo de armazenamento. Para a equacdo de Arrhenius, as curvas mestras suaves nao
puderam ser obtidas ao aplicar um valor de energia de ativagcdo constante. Ainda assim, usando
dois valores de energia de ativacdo para o composito reforgado com fibra de carbono, as curvas
mestras suaves puderam ser obtidas. No entanto, 0 método de deslocamento manual pode obter
as curvas mestras que se sobrepdem suavemente no TTS de fluéncia e no TTS de relaxamento
de tensdo, mesmo sem calcular os valores de energia de ativacdo. Como o procedimento
proposto pode estimar as propriedades viscoelasticas de longo prazo razoavelmente, a vida Util
da estrutura pode ser prevista no estagio de projeto usando as curvas mestras considerando as

propriedades viscoelasticas.

3. MATERIAIS E METODOS

3.1. Materiais

As resinas epoxidicas utilizadas nos experimentos foram fornecidas pela empresa
General Eletric, a resina classe F é fabricada pela empresa HEXION, e a resina classe H é
fabricada pela empresa KREMPEL. A viscosidade da resina KREMPEL DMR 3252 RL a 60°C
é 2800 — 3600 mPa.s, conforme apresentada na Tabela 1. O Catalisador utilizado para
endurecimento € DMH 2112 HL que possui propriedades descritas na Tabela 2. A viscosidade
da resina EPON 828 a 25°C é de 110 — 150 mPa.s, conforme apresentada na Tabela 3. O
Catalisador utilizado para endurecimento é Curezol 2E4MZ.

Todas as placas utilizadas no estudo foram fabricadas nos laboratorios do NTC,
seguindo a temperatura e o tempo de processamento recomendados pelo fabricante. As placas
feitas com a resina KREMPEL DMR 3252 RL, classe H, utilizaram uma proporg¢éo de 100 g
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de resina para 85 g do catalisador DMH 2112 HL. O processamento das placas ocorreu a 100°C
por 8 horas, seguido de 140°C por 10 horas, com uma rampa de aquecimento de 2°C/min.
Devido ao alto grau de viscosidade da resina classe H em temperatura ambiente, foi necessario
aquecer a resina em estufa a 60°C por 4 horas antes do processamento.

Para a resina classe F, a fabricante HEXION EPON 828 indica proporcao de 100g de
resina para 1,89 de catalisador CUREZOL 2E4MZ. As placas de resina classe F foram
processadas a temperatura de 120° C durante 12 horas, com rampa de aquecimento de 2°C/min.
Esta resina apresenta viscosidade adequada para processamento em temperatura ambiente, ndo
sendo necessario nenhum processo de aquecimento para utilizacdo. As placas de compdsito

utilizam fibra de vidro Roving SE1200 1100 como reforco.

Tabela 1 — Propriedades da resina DR 3252 RL - (Classe H)

Resina epdxi formulada de alta viscosidade (semissolida a temperatura ambiente)

Viscosidade 60°C DIN53019 mPas 2800 - 3600
DMR 3352 RL Densidade 25°C IS0 1675 g/cm? 1.18-1.23
Ponto de inflamag&o - DIN 51758  °C >180

Tabela 2 — Propriedades do endurecedor 2112 HL

Endurecedor de anidrido liquido

Viscosidade 25°C DIN 53019 mPa.s 50 - 120
DMR 2112 HL Densidade 25°C  I1SO 1675 g/lcm? 1.13-1.17
Ponto de inflamacdo - DIN 51758  °C >160

Tabela 3 — Propriedades da resina EPON 828 - (Classe F)

Resina epdxi formulada
Viscosidade 25°C ASTM D445 mPas 110-150
EPON 828 Densidade 25°C 1SO 1675 g/cms? 1.16
Pressdo de vapor - DIN 51758 mm Hg 0.03
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3.2. Calorimetria exploratoéria diferencial

A técnica de calorimetria diferencial de varredura (DSC) foi utilizada para a avaliacéo
das propriedades térmicas das resinas, incluindo a natureza exotérmica dos eventos térmicos, e
pico maximo obtidos no processo de cura, além das entalpias envolvidas, e apds processamento
das placas a técnica foi utilizada para avaliacdo da cura. O ensaio utilizado para determinacgéo
dessas propriedades térmicas é baseado no método padrdo contido na norma ASTM-
D3418(D3418 ASTM, 2020).

A anélise de DSC foi conduzida pelo equipamento TA Instruments DSC Q-20 2151
com unidade de refrigeracdo RCS40, sob atmosfera de nitrogénio(N2) com taxa de fluxo de 50
ml/min. O ensaio consistiu em submeter 3 mg de amostra resina/Catalisador em uma panela de
aluminio hermeticamente fechado em dois ciclos térmicos de aquecimento. No primeiro ciclo
foi utilizado rampa de 2°C/min em uma faixa de temperatura de 25°C a 250°C. O segundo ciclo
foi realizado, ap6s o processamento dos materiais, para confirmacgéo da cura, utilizando rampa
de 10°C. A Tabela 4 lista as condicdes térmicas utilizadas para aplicacdo da analise de DSC,

cujo objetivo é obter o ciclo térmico de cura do das resinas e comprovacdo total da cura da

amostra.
Tabela 4 - Condigdes aplicadas na andlise de DSC Resinas Epoxidicas.
F:'Clp Pr{oce_sso CondicGes Térmicas Justificativa
Térmico Térmico
Isoterma: 25°C (1 min) . . o
Estabilizar o equipamento e iniciar o
1 1 Aquecer: 25°C-250°C ensaio
(2°C/min)
Isoterma: 25°C (1 min) Estabilizar o equipamento
2 2 Aquecer 25°C-250°C Confirmar cura completa das amostras
(10°C/min)

3.3. Analise viscosimétrica por reometria de torque

A analise viscosimétrica foi realizada pelo equipamento redmetro de torque placa
plana, TA Instruments modelo AR 2000, conforme norma ASTM D2196(ASTM, 2020). O
ensaio foi realizado em amostras Resina/Catalisador de aproximadamente 5g, a qual foi
realizada rampa de aquecimento. A técnica foi utilizada para verificacdo do comportamento

viscoso das resinas em funcdo do tempo. O torque de 100mN.m foi mantido constante durante
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0s ensaios. Para resina classe F a rampa de aquecimento foi 25°C a 110.0 °C sob taxa de
aquecimento de 10°C/min. Na resina classe H a rampa de aquecimento foi 25°C a 140.0°C sob

taxa de aquecimento de 10°C/min.

3.4. Preparacéo dos Corpos de Prova

Os corpos de prova de compdsito utilizados neste trabalho foram fabricados utilizando
Roving SE1200 1100, respectivamente com resinas classe F e classe H. A Figura 13 apresenta

0s materiais utilizados.

Figura 13 — Roving e resinas.

A fabricagdo dos compositos foi realizada por maquina de enrolamento filamentar
Korthfiber, modelo FW4-CNC, 4 eixos, adotando velocidade de avan¢co 2000 mm/min, com
orientacdo das fibras a 0°. Uma placa plana de metal com dimensdes (350x350x2,5 mm) foi
usada como molde para envolver a mecha de fibra de vidro, conforme apresentado nas Figuras
14 e 15.
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Figura 14 — Em (a) Resina classe F sendo carregada no reservatorio do maquina e (b) enrolamento do compdsito

em molde metélico.

a b

Figura 15 — Em (a) Resina classe H sendo carregada no reservatdrio do maquina e (b) enrolamento do compésito

em molde metalico.

Peel-ply modelo A30900 foi usado na placa de metal e posteriormente no laminado
para garantir superficie lisa e com boa distribuicdo de resina por todo o material, além de
facilitar no processo desmolde.

Apbs o enrolamento, as placas passaram por processo de cura em estufa, de acordo
com o informado pelo fabricante. Para verificar a qualidade do compdsito foi determinado o
volume de fibra (teor de fibra), medindo 3 amostras de cada compdsito conforme procedimento
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baseado na norma ASTM D3171(D3171-22 ASTM, 2022). A Figura 16, apresenta as amostras

utilizadas no ensaio.

a b

Figura 16 — Em (a) amostras classe F e (b) amostras classe H.

Os corpos de prova foram usinados de acordo com a norma ASTM D7028(D7028,
2015), e o equipamento utilizado para os ensaios € DMA SEIKO Sl EXSTAR 6000.
Os corpos de prova apresentados na Figura 17 tém 55 mm de comprimento por 12 mm de

largura. As espessuras variaram conforme é apresentado na Tabela 5.

Amostras Composito Classe H Amostras Composito Classe F

Figura 17 — Corpos de prova de composito.

As amostras contendo apenas resina foram produzidas a partir do processamento de
uma placa. Utilizou-se uma placa plana de aluminio como molde, com bordas delimitadas por
Tack Tape para facilitar o desmolde. Aplicou-se o desmoldante Redelease YCON RDL 40,
conforme mostrado na Figura 18. Ap0s o processo de cura em estufa, as placas foram usinadas
no CNC Router SHG 1212 para obter os corpos de prova.
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Figura 18 — Molde fabricacéo corpos de prova resina.

Tabela 5 — Corpos de Prova fabricados para as analises dinamico-mecanicas

Matriz Reforgo Nimero de Camadas Espessura Nominal (mm)
2.45
2.40
3.45
3.40
2.50

) . 2.44
Resina epdxi classe H 3.34

Roving SE1200 S 3.39

Resina epdxi classe F
Roving SE1200 5

Conforme indicado na Tabela 5, foram realizados ensaios em corpos de prova
constituidos exclusivamente de resina, com as mesmas dimensdes dos corpos de prova do

material composito, conforme ilustrado na Figura 19.

Figura 19 — Corpos de prova de composito.
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As amostras de resina ndo possuem o reforco das fibras de vidro posicionadas
unidirecionalmente. Os corpos de prova de resina (Figura 19) foram preparados utilizando os

mesmos pardmetros de processamento das amostras de composito.

3.5. Analise Teor Fibra vidro

Para obtencdo do teor de fibra de vidro, foram fabricadas 3 amostras de cada placa
para obter uma média do percentual de fibras. A norma utilizada foi ASTM-D3171. As amostras
permaneceram em estufa por um periodo de 24 horas a temperatura de 60°C para secagem.
Apbs esse periodo, foi realizado a medicdo da densidade dos compdsitos através de balanca
analitica pelo método de Arquimedes. As amostras foram pesadas e permaneceram durante 4
horas a temperatura de 500°C em forno mufla, para queima da matriz polimérica. As amostras

foram pesadas novamente para obtencéo do teor de vidro.

3.6. Analise Dinamico Mecéanica(DMA)

As amostras de compdsito e resina foram ensaiadas pela técnica de DMA por meio do
equipamento Exstar SIl 6000, com frequéncia de oscilagdo de 1 Hz, amplitude de 10 um, no
intervalo de temperatura de 25°C a 250°C, com taxa de aquecimento de 5°C/min. A forca
aplicada foi de 4000 mN, com o objetivo de obter temperatura de transig¢do vitrea do material.
A anélise baseou-se na metodologia e parametros de ensaio contidos na norma ASTM
D7028(D7028, 2015). A metodologia de ensaios de DMA, para obtencéo dos dados para estudo
da curva foi realizada da mesma forma para todos os materiais. A Figura 20 apresenta o detalhe

do posicionamento dos corpos de prova na garra, utilizando o método de flexao.
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Figura 20 — Detalhe do posicionamento da garra do DMA.

3.7. DMA para obtencdo da curva mestre

As amostras foram submetidas a ensaios de isoterma de 2 minutos em diferentes
temperaturas, com oscilacdo da frequéncia, com a finalidade de obtencdo de dados para
construcdo da curva mestre. A Tabela 6 lista os parametros dos ensaios, utilizados na analise

de todas as amostras, submetidas as mesmas condices.

Tabela 6 — Pardmetros Obtencdo Curva Mestre

Amplitude(lim) Forga(mN) Frequéncia (Hz) Temperatura (°C)

0,1
0,5 115
1 135

10 4000 155%
> 175
10 195
25

*Tr — Temperatura de referéncia

Para obter a curva mestre, foi necessario definir um valor de temperatura de referéncia,
para aplicacdo do fator de mudanca(aT), que € utilizado para deslocar as curvas dos ensaios de

isotermas, essencial para calcular a frequéncia reduzida. A frequéncia reduzida é obtida
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multiplicando a frequéncia utilizada nos ensaios pelo fator de mudanca(aT) correspondente a
cada temperatura, e sera utilizada na construcdo da curva de referéncia.
A Equacdo utilizada para o célculo do Médulo Complexo, obtidos em experimento,

esta apresentada a seguir:

E* = [(EN?+ (E")? @)

Equacéo 2 — Formula obtencdo Modulo Complexo (E*).

Em que, E” é o médulo complexo, E’ é o modulo de armazenamento e E” é o mddulo de perda.

O mddulo complexo é uma medida de rigidez de um material viscoelastico e é
composto por dois componentes: 0 modulo de armazenamento (E") e o médulo de perda (E").
O mddulo de armazenamento descreve a rigidez, quantidade de energia armazenada e 0 modulo
de perda descreve o comportamento de amortecimento (ou viscoelastico), energia dissipada.

Foi utilizado o modelo matematico Sigmoidal, para construgdo da curva mestre, esse

modelo é apresentado a seguir.

log(E*) =6 +

1+ eP +log(xr) ©)

Equacdo 3 — Modelo matematico Sigmoidal.

Em que, log(E") é o Logaritmo do médulo complexo previsto E”, que é uma medida
da rigidez de um material viscoelastico; Delta (8) € um parametro ajustavel que representa um
valor base no modelo; Alpha (o)) € um parametro ajustavel que influencia a amplitude da curva;
Beta () e Gamma (y) sdo parametros ajustaveis que afetam a forma da curva; Xr é a frequéncia
uma variavel de entrada, frequéncia reduzida do modelo.

A frequéncia reduzida é o resultado da multiplicacdo da frequéncia de ensaio pelo fator
de mudanca. Esta técnica permite a superposicdo de dados experimentais obtidos a varias

temperaturas para criar uma Gnica curva continua.



46

As variaveis ajustaveis (Delta, Alfa, Beta, Gama) sdo parametros ajustaveis usados em
modelos matematicos para minimizar o erro quadratico. Ajustando essas variaveis, 0 modelo
pode ser calibrado para melhor se adequar aos dados experimentais.

A ferramenta Excel (Solver) é utilizada para ajustar modelos a dados experimentais.
Essas ferramentas permitem realizar calculos complexos e testar varias hipdteses para encontrar
o melhor ajuste para os dados, analisando as variaveis de entrada e a soma do erro quadratico.

O erro quadratico é a soma dos quadrados das diferencas entre os valores observados
e os valores previstos por um modelo. E uma medida da precisdo do modelo, com um erro
quadratico menor indicando um melhor ajuste dos dados.

O modulo complexo (E*) previsto é calculado pela soma do erro quadratico,
utilizando variaveis ajustaveis Delta (3), Alfa (o), Beta (B) e Gama (y), que sdo obtidas através
do complemento do software Excel (Solver) utilizado para testar hipoteses, com o objetivo de
encontrar um valor ideal. Para usar essa ferramenta, foi necessario calcular a soma do erro
quadratico, que € a subtracdo do Mdodulo Complexo pelo Médulo Complexo Previsto elevado

a poténcia. A seguir, o detalhamento das etapas para obtencdo do modulo complexo previsto.

1. Calcular o modulo complexo previsto (E”):
e Através do modelo Sigmoidal defina valores aleatorios para as variaveis
ajustaveis.
2. Calcular a soma do erro quadratico:
e Subtraia 0 modulo complexo pelo modulo complexo previsto.
e Eleve o resultado a poténcia.
3. Utilizar o completo Solver do Excel para obtencéo dos pardmetros ideais das variaveis
ajustaveis
e Configure as varidveis ajustaveis: Delta Delta (), Alfa (o), Beta (B) e Gama

-

e Teste hipGteses para encontrar o valor ideal dessas variaveis.

A equacdo Williams-Landel-Ferry (WLF) é uma relacdo empirica usada para
descrever a dependéncia da temperatura nas propriedades viscoelasticas dos polimeros. Neste
estudo WLF foi utilizado para estimar o comportamento em outras temperaturas. Esta equacao
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é frequentemente utilizada para ajustar a dependéncia da temperatura de tempos de relaxacéo e

viscosidades. A forma da equacdo WLF é:

—C1(T = Tr)

log(aT) = m )

Equacdo 1 — Equacdo Williams-Landel-Ferry (WLF).

Em que, aT é o fator de deslocamento de tempo-temperatura, definido pela divisdo
entre frequéncia na temperatura de teste (fr) com a frequéncia na temperatura de referéncia (f);
T € a temperatura em Celsius; Tr € a temperatura de referéncia em Celsius e C1 e C2 sdo

constantes empiricas especificas do material.

4. RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1. Analise Térmica

O resultado da anélise de DSC indicou os principais fenémenos fisicos decorrente do
ciclo térmico aplicado, como o processo de cura do material. A partir das curvas de DSC contida
na Figura 21 e Figura 22, pode-se identificar o dado relativo a temperatura de entalpia do
processo de cura, em relagéo a taxa de aquecimento.

A resina classe F, apresenta temperatura de pico 109 °C com entalpia de cura (4H),
equivalente a 374,7 J/g. A resina classe H, possui temperatura de pico a 135 °C e entalpia de
cura (AH), equivalente a 361,8 J/g. A entalpia de cura esta diretamente relacionada com o grau

de reticulacdo da resina, que afeta suas propriedades mecanicas e térmicas.
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Figura 21 — Curva DSC resina classe F.
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Todos os valores de temperatura e entalpia apresentados estdo resumidos na Tabela 7

e foram utilizados no processo de ciclo de cura.

Tabela 7 — Temperatura maxima (Tpico), e a entalpia (4AH) do pico de reacdo de cura para cada taxa de
aquecimento.
Matriz Tonset Tpico Tend AH (J/g)
Resina epoxi classe F 88,00 109,00 165,00 374,7

Resina epdxi classe H 89,00 135,00 198,00 361,8

Apds o processamento das resinas, considerando os valores obtidos em DSC, uma
nova corrida foi realizada, para comprovacéo da cura completa do material. Os resultados estdo

apresentados nas Figuras 23 e 24.
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Figura 23 — Curva DSC resina classe F, totalmente cura.
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Figura 24 - Curva DSC resina classe H, totalmente cura.

Pode-se observar nas Figuras 23 e 24 que as resinas estdo totalmente curadas. O
processo de cura a que foram submetidas garantiu a cura completa. E possivel ver uma mudanca
na linha de base, que é tipico da transicdo vitrea(Tg) do material. A resina classe H possui maior
rigidez estrutural em comparacéo com a classe F, resultando em um grau de reticulagdo maior
devido a sua cadeia polimérica mais densa, que restringe a mobilidade das cadeias. A Tabela 8

apresenta os valores obtidos em cada corrida.

Tabela 8 - Cura (%), temperatura e transi¢do Vitrea (Tg)
Matriz Cura(%) Tg4(°C)

Resina epoxi classe F 100 150.00

Resina epdxi classe H 100 160.00
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4.2. Reometria de Torque

A Figura 25 apresenta o resultado da reometria de toque das resinas.
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Figura 25 — Curva reometria torque resina classe F e classe H.

E possivel observar que a resina classe F apresenta uma maior viscosidade em
temperatura ambiente, com maior regressao linear com o aumento da temperatura. No entanto
a resina classe H é semissélida em temperatura ambiente, ndo possibilitando o processamento
desta classe para realizacdo do ensaio reolégico com temperatura inicial de 25°C, sendo
necessario realizar o aquecimento em estufa a 60°C por um periodo de 4(quatro) horas para
possibilitar o processamento. Com isso, ao iniciar o0 ensaio reoldgico a resina classe H se
encontra em temperatura superior ambiente, justificando assim, menor viscosidade no inicio do

experimento.

4.3. Digestao por forno mufla

A Tabela 9 apresenta os valores obtidos da digestdo por forno mufla de acordo com o

método | procedimento G proposto pela norma ASTM-D3171. Considera-se esse método de



52

identificacdo de contetdo constituinte o mais aplicado e representativo para determinagéo do
conteudo de fibra de reforgco em um material compdsito. Ressalta-se novamente que 0 processo
de digestdo por forno mufla é capaz de remover a matriz polimérica do compdsito, restando
apenas a quantidade de fibra. Assim, o percentual de fibra pode ser calculado levando em

consideracdo o valor de massa especifica do componente.

Tabela 9 - Teor de fibra (%) dos compgésitos.

Classe Amostras Massa Comp6sito(g) Densidade Compdsito(g) Massa Fibra(g) Teor Fibras (%)

1 7,84 1,59 431 34,33

2 8,37 1,60 5,06 38,05

F 3 8,59 1,58 4,99 36,06
Média 36,15

Desvio 1,86

1 8,75 1,64 5,16 38,08

2 8,65 1,61 5,16 37,75

H 3 8,62 1,56 5,17 38,89
Média 38,24

Desvio 0,59

Considerando o resultado apresentado na Tabela 9, o teor de fibras das placas esta
semelhante, com pequena variacdo, indicando que o processamento foi realizado garantindo a

mesma qualidade entre as placas e a mesma proporc¢édo de refor¢co/matriz.

4.4. Analise Dinamico-Mecanico

A Figura 26 apresenta o resultado do ensaio de DMA da amostra somente de resina

classe F. A temperatura de transicéo vitrea (T;) por Tonset pode ser identificada na temperatura

de 137°C, e a temperatura de transicao vitrea por delta (tan8) 159°C.
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Figura 26 — Curva de DMA da resina da classe F.

A Figura 27 apresenta o resultado do ensaio de DMA do comp6sito com matriz resina

classe F. A temperatura de transicéo vitrea (T;) por Tonset pode ser identificada na temperatura
de 135°C, e a temperatura de transi¢do vitrea por pico de delta (tans) 163°C. A T representa a
principal transicdo da matriz, a medida que o material vai de um estado vitreo rigido para um
estado elastico ou borrachoso e, portanto, as propriedades fisicas mudam drasticamente. A Tg

do material ainda define a temperatura de uso maximo, sobre a qual o polimero pode ser
utilizado, muitas vezes chamado de faixa de operacdo. Neste caso, 135° C é entdo a temperatura
admissivel de trabalho da resina classe F, em que se deseja rigidez total na solicitacdo mecanica.

Os valores obtidos com o ensaio de DMA s&o compativeis com os obtidos com a
anélise DSC.
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Figura 27 — Curva de DMA do compdsito da classe F.

A Figura 28 apresenta o resultado do ensaio de DMA da amostra somente de resina
classe H. A temperatura de transicéo vitrea (Tg) por Tonset pode ser identificada na temperatura

de 147°C, e a temperatura de transicdo vitrea por delta (tand) 180°C.
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Figura 28 - Curva de DMA da resina da classe H.

A Figura 29 apresenta o resultado do ensaio de DMA do comp6sito com matriz resina
classe H. A temperatura de transicéo vitrea (T;) por Tonset pode ser identificada na temperatura

de 134°C, e atemperatura de transicao vitrea por delta (tand) 153°C. Neste caso, 134° C € entédo
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a temperatura admissivel de trabalho da resina classe H, em que se deseja rigidez total na

solicitacdo mecanica.
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Figura 29 - Curva de DMA do compésito da classe H.

Os valores de Ty obtidos nos ensaios de DMA, estéo resumidos na Tabela 10.

Tabela 10 - Temperatura transicdo vitrea(Tonset), Temperatura transicdo vitrea por delta (tand)

Matriz Amostra  Tg Tonset (°C) Tg tand (°C)
Resina 137 159
Resina epdxi classe F
Compdsito 135 163
Resina 147 180
Resina epdxi classe H
Composito 134 153

Os resultados apresentados mostram que a resina classe H possui propriedades
térmicas e mecanicas superiores devido a sua maior temperatura de transicao vitrea. No entanto,
ao analisar os resultados dos compdsitos, observa-se que 0 compasito classe F apresenta valores
semelhantes ao da resina. Por outro lado, os valores do compdsito classe H séo inferiores aos
da resina pura, indicando uma interface comprometida entre a fibra e a matriz, possivelmente
relacionada a viscosidade da resina, considerando que o processamento foi realizado a

temperatura ambiente.
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A Tabela 11 apresenta os resultados obtidos nos ensaios realizados utilizando resina

classe F, nas temperaturas e frequéncias determinadas.

Tabela 11 — Resultados modulo armazenamento (E’), modulo de perda (E”) e médulo complexo (E*) da resina

classe F.
Temperatura Frequéncia(Hz) E’(GPA) E”(GPA) E*(GPA)
01 2 52E+01 2,03E+00 25,1
0,5 2,63E+01 2,29E+00 26,5
1,0 2 51E+01 2,09E+00 25,2
115
5,0 2,64E+01 2,34E+00 26,5
10 2,71E+01 2,42E+00 27,2
25 2,79E+01 2,67E+00 28,0
01 1,50E+01 2,68E+00 15,2
05 1,72E+01 2,90E+00 17,2
1,0 1,62E+01 2,58E+00 16,4
135
5,0 1,84E+01 2,86E+00 18,6
10 1,98E+01 3,07E+00 20,1
25 2,09E+01 3,14E+00 21,1
0,1 9,20E+00 2,26E+00 9,5
0,5 1,12E+01 2,55E+00 11,5
1,0 9,88E+00 2,16E+00 10,1
155
5,0 1,31E+01 2,78E+00 13,3
10 1,43E+01 3,27E+00 14,7
25 1,56E+01 3,93E+00 16,1
01 6,66E+00 2,01E+00 7,0
0,5 8,02E+00 2,70E+00 8,5
1,0 6,96E+00 1,91E+00 72
175
50 8,36E+00 2,69E+00 8,8
10 9,15E+00 3,19E+00 9,7
25 1,10E+01 3,68E+00 11,6
01 5,23E+00 1,36E+00 5,4
0,5 5,68E+00 1,65E+00 59
1,0 5,25E+00 1,18E+00 5,4
195
5,0 5,79E+00 1,58E+00 6,0
10 6,05E+00 1,66E+00 6,3
25 6,54E+00 1,92E+00 6,8
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A Tabela 12 apresenta os resultados obtidos nos ensaios realizados utilizando

composito classe F, nas temperaturas e frequéncias determinadas.

Tabela 12 — Resultados modulo armazenamento (E’), modulo perda (E”) e modulo complexo (E*) do composito

classe F.
Temperatura Frequéncia(Hz) E’(GPA) E”(GPA) E*(GPA)
01 1,16E+02 1,09E+01  116,8
0,5 1,30E+02 1,55E+01  130,6
115 1,0 1,34E+02 152E+01 1347
5,0 1,32E+02 1,59E+01 1333
10 1,31E+02 1,68E+01  131,8
25 1,30E+02 1,90E+01  131,3
0,1 1,11E+02 1,15E+01 1112
0,5 1,20E+02 1,04E+01  120,4
1,0 1,25E+02 9,79E+00 1257
135
5,0 1,28E+02 1,13E+01 1284
10 1,28E+02 1,21E+01 1284
25 1,27E+02 147E+01  127,7
01 8,92E+01 1,10E+01 89,9
0,5 9,84E+01 1,02E+01 98,9
10 1,02E+02 1,01E+01  102,4
155
5,0 1,07E+02 1,08E+01  107,2
10 1,06E+02 1,15E+01  106,5
25 1,10E+02 1,36E+01  110,7
01 528E+01 4,83E+00 53,7
0,5 9,84E+01 9,99E+00 60,0
1,0 9,24E+01 9,94E+00 715
175
5,0 8,37E+01 1,04E+01 7272
10 7,82E+01 1,08E+01 79,0
25 8,07E+01 1,23E+01 816
01 1,26E+01 1,03E+00 8,4
0,5 1,11E+01 1,04E+00 111
10 1,24E+01 9,07E-01 15,4
195 5,0 1,11E+01 1,06E+00 201
10 1,10E+01 1,21E+00 234
25 1,08E+01 1,55E+00 267
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A Tabela 13 apresenta os resultados obtidos nos ensaios realizados utilizando resina

classe H, nas temperaturas e frequéncias determinadas.

Tabela 13 — Resultados modulo armazenamento (E’), modulo perda (E”) e mddulo complexo (E*) da resina

classe H.
Temperatura Frequéncia(Hz) E’(GPA) E”(GPA) E*(GPA)
01 3,34E+01 2,67E+00 335
05 3,51E+01 2,73E+00 35,2
1,0 3,36E+01 2,63E+00 33,7
115
50 3,53E+01 2,73E+00 354
10 3,60E+01 2,85E+00 36,1
25 3,68E+01 3,17E+00 36,9
01 2,33E+01 4,75E+00 23,8
0,5 2,55E+01 4,96E+00 26,0
1,0 2,21E+01 4,75E+00 22,6
135
50 2 58E+01 4,91E+00 26,3
10 2,72E+01 4,99E+00 27,7
25 2,91E+01 5,30E+00 29,6
01 5,08E+00 5,65E+00 7.6
0,5 6,52E+00 6,78E+00 9,4
1,0 4,67E+00 4,94E+00 11
155
5,0 6,31E+00 6,37E+00 12
10 7,60E+00 6,93E+00 13
25 9,05E+00 7,25E+00 15
01 7,37E+00 3,30E+00 48
0,5 3,96E+00 2,94E+00 5,2
1,0 6,98E+00 1,95E+00 7.4
175
5,0 4,27E+00 3,02E+00 5,4
10 4,15E+00 3,86E+00 5,9
25 4,02E+00 4,45E+00 6,1
01 7,80E-01 1,33E+00 1,5
0,5 8,60E-01 1,63E+00 1,8
1,0 1,11E+00 1,35E+00 1,8
195
5,0 1,06E+00 1,69E+00 2,0
10 9,95E-01 1,82E+00 2.1
25 7,72E-01 2,22E+00 2,4
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A Tabela 14 apresenta os resultados obtidos nos ensaios realizados utilizando

composito classe H, nas temperaturas e frequéncias determinadas.

Tabela 14 — Resultados modulo armazenamento (E’), modulo perda (E”) e médulo complexo (E*) do composito

classe H.
Temperatura Frequéncia(Hz) E’(GPA) E”(GPA) E*(GPA)
0,1 1,45E+02 1,49E+01 1454
0,5 1,47E+02 1,54E+01 1475
1,0 1,40E+02 1,31E+01  140,7
115
5,0 1,44E+02 157E+01 14572
10 1,47E+02 1,74E+01  147,6
25 1,47E+02 2,04E+01  148,7
01 9,06E+01 1,94E+01 92,7
0,5 1,08E+02 2,05E+01  110,0
1,0 1,07E+02 1,96E+01  108,4
135
50 1,07E+02 1,95E+01  108,4
10 1,16E+02 2,06E+01  117,8
25 1,26E+02 2,32E+01 1284
01 3,68E+01 6,19E+00 373
0,5 4,24E+01 1,16E+01 44,0
1,0 3,65E+01 5,93E+00 37,0
155
50 4,22E+01 1,12E+01 43,7
10 4,71E+01 1,44E+01 49,2
25 5,70E+01 1,98E+01 60,3
01 3,55E+01 2,71E+00 29,8
0,5 3,60E+01 3,58E+00 28,9
1,0 3,54E+01 2,40E+00 26,4
175
5,0 3,50E+01 3,44E+00 31,1
10 3,63E+01 3,82E+00 36,5
25 3,71E+01 4,44E+00 324
0,1 9,58E+00 5,48E-01 19,6
0,5 7,09E+00 7,90E-01 18,1
1,0 8,93E+00 3,80E-01 18,9
195
5,0 7,03E+00 5,91E-01 19,1
10 6,85E+00 6,53E-01 17,9
25 6,73E+00 8,48E-01 18,8
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45.1. Fator Mudanca (aT)

O fator de mudanga (aT) € um conceito importante na construgdo de curvas mestre,
especialmente em estudos de comportamento viscoelastico de materiais. E usado para deslocar
as curvas de resposta de um material ao longo do eixo de tempo ou frequéncia, permitindo a
superposicao dos dados experimentais para formar uma curva continua. Isso € feito através da
aplicacdo da superposicao tempo-temperatura.

O fator de mudanca é um valor utilizado para ajustar a frequéncia de ensaios realizados
a diferentes temperaturas, permitindo que todos os dados sejam referentes a uma Unica
temperatura de referéncia. Isso é feito usando a equacédo de Williams-Landel-Ferry (WLF) ou
outras relagdes empiricas, que descrevem como a viscosidade ou a relaxacdo de um polimero
varia com a temperatura.

A temperatura de referéncia (Tr) € um parametro crucial na construcdo de uma curva
mestre. Ela serve como a base a partir da qual os dados experimentais sdo deslocados ao longo
do eixo de tempo ou frequéncia. A escolha da temperatura de referéncia pode influenciar
significativamente a preciséo e a utilidade da curva mestre. Portanto, uma combinagdo de
considerac@es praticas e experimentais, visando obter uma curva mestre que seja representativa
e (til para prever o comportamento do material em diversas condi¢des de uso deve ser aplicado.
A temperatura de referéncia utilizada neste trabalho tem relacdo direta com temperatura de
transicdo vitrea das resinas, momento em que ocorre a transicdo do estado vitreo, onde as
cadeias poliméricas tém mobilidade muito limitada, para um estado borrachoso, onde as cadeias
poliméricas ganham mobilidade significativa e foi determinada como base para comparar 0s
dados obtidos a diferentes temperaturas. Definir uma temperatura de referéncia permite
normalizar os resultados de modo que possam ser comparados ou combinados.

A Tabela 15 apresenta os valores adotados para o fator de mudanca (aT) em cada
amostra, utilizando uma temperatura de referéncia de 155°C para todos os procedimentos. Essa
temperatura de referéncia foi escolhida e aplicada em ambas as classes de resina com o objetivo
de realizar uma comparacdo mais eficaz dos resultados. Ao padronizar a temperatura de
referéncia em 155°C, foi possivel minimizar as variacdes decorrentes das diferencas de
temperatura entre as amostras, facilitando assim uma analise mais direta e comparavel dos
comportamentos das duas classes de resina. Essa abordagem assegura que quaisquer diferencas
observadas nos resultados sejam atribuidas principalmente as propriedades intrinsecas das

resinas, e ndo a variagdes nas condigdes de teste.
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Tabela 15 - Valores utilizados no fator de mudanga.

Amostra Temperatura (° C) Fator de Mudanca(aT)
115 1000000
135 500
Resina classe F 155 1
175 0,01
195 0,0001
115 150000
135 300
Composito classe F 155 1
175 0,0001
195 0,0000001
115 100000
135 1000
Resina classe H 155 1
175 0,001
195 0,000001
115 100000
135 1000
Compdsito classe H 155 1
175 0,001
195 0,0000009

A resina classe F apresenta um fator de mudanca muito alto a temperaturas mais baixas
(115°C e 135°C), que diminui rapidamente com o aumento da temperatura.

O compdsito classe F também apresenta uma alta sensibilidade a temperatura, com
um fator de mudanca que diminui mais drasticamente do que a resina pura.

A resina classe H apresenta um padrdo semelhante ao da Resina classe F, mas com
uma variacdo um pouco menos drastica no fator de mudanca em temperaturas intermediarias.

O Compésito classe H apresenta comportamento similar ao Compdsito classe F, mas
com fatores de mudanca ligeiramente mais altos a temperaturas mais baixas.

Todas as amostras mostram uma diminui¢do no fator de mudanga com o aumento da
temperatura, refletindo a natureza viscoelastica dos materiais. As resinas e compositos da classe
F tendem a ter maiores fatores de mudanca a temperaturas mais baixas, enquanto as resinas e
compositos da classe H apresentam fatores de mudanca mais estaveis, mas ainda assim

decrescentes com 0 aumento da temperatura.
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A Tabela 16 apresenta os resultados obtidos na resina classe F aplicando o fator de

mudanca em funcédo da frequéncia em cada temperatura de ensaio.

Tabela 16- Valores obtidos médulo complexo previsto resina classe F.

Temperatura(®C) Frequéncia Reduzida (Hz) E* previsto (GPa) Erro quadratico
100000 23,75 1,81
500000 25,16 1,79
1000000 25,71 0,26
s 5000000 26,85 0,12
10000000 27,30 0,010
25000000 27,83 0,02
50 15,48 0,07
250 17,31 0,03
135 500 18,11 2,94
2500 19,94 1,80
5000 20,71 0,37
12500 21,69 0,35
0,1 9,49 0,058
0,5 10,80 0,48
156 1 11,42 1,75
5 12,99 0,09
10 13,71 0,96
25 14,70 1,93
0,001 6,81 0,03
0,005 7,58 0,83
175 0,01 7,97 0,59
0,05 8,99 0,03
0,1 9,49 0,04
0,25 10,21 1,91
0,00001 5,34 0,002
0,00005 5,75 0,02
195 0,0001 5,96 0,31
0,0005 6,52 0,27
0,001 6,81 0,26
0,0025 7,23 0,18
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Os dados obtidos na Tabela 16 foram plotados em escala logaritmica e apresentados
na Figura 30, onde os dados obtidos em ensaios estdo representados na curva azul e os dados

do modelo estédo representados na cor vermelha.

Resina Classe F

@ Experimental ® Modelo
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°
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10 g
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Py

Modulo complexo (GPa)
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1E-11 1E-09 0,00000010,00001 0,001 0,1 10 1000 100000 10000000 1E+09  1E+11
Tempo (1/f)

Figura 30 — Curva mestre resina classe F na temperatura de referéncia.

O grafico da Figura 30 apresenta uma boa relacdo entre os dados experimentais e 0s
valores previstos para 0 modelo. Isso indica que o modelo utilizado é eficaz para descrever o
comportamento viscoelastico da resina classe F. Observa-se que 0 médulo complexo diminui
com o0 aumento do tempo. Esse comportamento é tipico de materiais viscoelasticos, onde o
material se torna menos rigido a medida que o tempo de aplica¢do da carga aumenta. Essa queda

é progressiva e ocorre de forma suave.
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A Tabela 17 apresenta os resultados obtidos no compasito classe F aplicando o fator

de mudanca em funcéo da frequéncia em cada temperatura de ensaio.

Tabela 17- Valores obtidos modulo complexo previsto compésito classe F.

Temperatura(®C) Frequéncia Reduzida (Hz) E* previsto (GPa)

Erro quadratico

15000 126,79 99,84

5000 128,68 2,94

e 150000 129,68 25,13

0000 131,34 384

1500000 131,07 0,02

750000 132,73 2,07

" 114,80 12,97

50 118,60 321

o 200 120,07 31,59

1500 123,15 27,55

3000 124,33 16,52

2500 125,78 3,68

o1 96,31 21,15

05 102,38 12,16

. . 104,78 5,70

] 109,88 7.18

0 111,87 28,88

”c 114,33 1321

000001 29,93 14,20

0.00005 58,97 1,06

o 0.0001 62,82 75,31

0.0005 71,53 0,44

0001 75,15 14,80

0.0075 79,78 331

0,000000001 8,742 011

0,000000005 13,48 570

- 0,00000001 ;222 22;
0,00000005 ' '

0,0000001 25,60 4,81

30,04 11,17

0,00000025
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Os dados obtidos na Tabela 17 referente ao compésito classe F foram plotados em
escala logaritmica e apresentados na Figura 31, os dados dos ensaios estdo representados na

curva azul e os dados do modelo estéo representados na cor vermelha.

Composito Classe F
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Tempo (1

Figura 31 — Curva mestre compdsito classe F na temperatura de referéncia.

O gréfico da Figura 31 também apresenta uma boa relacdo entre os dados
experimentais e os valores previstos para 0 modelo. Isso indica que o modelo utilizado é eficaz
para descrever o comportamento viscoelastico do composito classe F. Observa-se que 0 mddulo
complexo permanece constante por um periodo maior. Esse comportamento é devido ao refor¢o
de fibra, proporcionando uma resisténcia mecéanica maior. No entanto apés um periodo

prolongado a queda do modulo complexo é mais acentuada.
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A Tabela 18 apresenta os resultados obtidos na resina classe H aplicando o fator de

mudanca em funcédo da frequéncia em cada temperatura de ensaio.

Tabela 18- Valores obtidos médulo complexo previsto resina classe H.

Temperatura(®C) Frequéncia Reduzida (Hz) E* previsto (GPa) Erro quadratico

100000 32,61 0,78
500000 34,32 0,78

s 1000000 34,89 141
5000000 35,92 0,27

10000000 36,26 0,03

25000000 36,63 0,07

100 18,64 0,13

c00 22,63 0,39

. 1000 24,28 0,84
5000 27,78 2,20

10000 29,11 1,98

25000 30,67 1,14

o1 6,54 113

05 8,24 1,35

- . 9,18 3,32
] 11,89 0,01

L0 13,28 0,08

”5 15,31 0,09

0.0001 3,74 113

0,000 4,02 1,39

e 0,001 4,19 1,47
0,005 471 0,47

001 5,02 0,78

0,025 5,52 0,34

0,0000001 329 0,24

0,0000005 3,33 0,02

Lo 0,000001 3,36 0,13
0,000005 3.44 031

0,00001 3,49 0,65

3,57 1,27

0,000025
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Os dados obtidos na Tabela 18 foram plotados em escala logaritmica e apresentados
na Figura 32, onde os dados obtidos em ensaios estdo representados na curva azul e os dados

do modelo estédo representados na cor vermelha.
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Figura 32 — Curva mestre resina classe H na temperatura de referéncia.

O grafico da Figura 32 apresenta alguns pontos experimentais divergentes do modelo,
ainda assim, indica uma boa relagéo entre os dados experimentais e os valores previstos para o
modelo. Isso indica que o modelo utilizado é eficaz para descrever o comportamento
viscoelastico da resina classe H. Observa-se que o modulo complexo permanece constante no
inicio do tempo, decaindo no decorrer da curva. Esse comportamento é tipico de materiais
viscoelasticos, onde o material se torna menos rigido & medida que o tempo de aplica¢do da

carga aumenta. Essa queda é mais sinuosa ao decorrer do tempo.
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A Tabela 19 apresenta os resultados obtidos no composito classe H aplicando o fator

de mudanca em funcéo da frequéncia em cada temperatura de ensaio.

Tabela 19- Valores obtidos médulo complexo previsto compésito classe H.

Temperatura(®C) Frequéncia Reduzida (Hz) E* previsto (GPa) Erro quadratico

10000 129,34 257,87
50000 137,00 110,26
115 100000 139,26 2,08
500000 142,81 22,92
1000000 143,81 23,88
2500000 144,80 182,24
100 83,41 86,39
500 103,06 48,20
135 1000 110,60 4,85
5000 124,75 122,15
10000 129,34 133,21
25000 134,16 33,22
0,1 30,48 46,48
0,5 35,79 67,43
155 1 39,14 4,59
5 50,27 43,12
10 56,66 55,61
25 66,50 38,38
0,0001 24,48 28,27
0,0005 24,87 16,21
175 0,001 25,13 1,60
0,005 26,08 25,18
0,01 26,71 95,85
0,025 27,84 20,82
0,00000009 24,06 19,89
0,00000045 24,09 35,83
195 0,0000009 24,10 27,07
0,0000045 24,17 25,67
0,000009 24,21 39,80
24,28 30,08

0,0000225
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Os dados obtidos na Tabela 19 foram plotados em escala logaritmica e apresentados na
Figura 33, onde os dados obtidos em ensaios estdo representados na curva azul e os dados do

modelo estéo representados na cor vermelha.
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Figura 33 — Curva mestre composito classe H na temperatura de referéncia.

O gréfico da Figura 33, mesmo que apresente alguns pontos experimentais divergentes
do modelo, ainda assim, indica uma boa relagdo entre os dados experimentais e os valores
previstos para 0 modelo. Isso indica que o modelo utilizado é eficaz para descrever o
comportamento viscoelastico da compdsito classe H. Observa-se que o médulo complexo
comeca a diminuir em um curto espago de tempo, mesmo com o refor¢o de fibra, que
proporciona uma resisténcia mecanica maior. Esse fenbmeno pode estar relacionado a uma

possivel ma interface entre fibra/matriz.
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Nos graficos a seguir € realizado um comparativo e discussfes entres as resinas e

compositos.

Modelo Curva Mestre Resinas
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Figura 34 — Comparagéo Curva Mestre resinas na Tr = 155°C.

Na Figura 34 pode-se observar que a resina classe H apresenta modulo complexo inicial
superior a resina classe F. Essa resina apresenta-se mais estavel no inicio do tempo. No tempo
0,1 as curvas se cruzam, no modulo complexo de 16 GPa. A partir desse momento a resina
classe F apresenta queda no modulo complexo menos intensa ao decorrer do tempo. A Classe
F mantém um mddulo complexo maior do que a Classe H ao longo de todo o intervalo de tempo,
indicando que a Classe F apresenta melhor estabilidade térmica. Pode-se observar também que
a diminuicdo do mddulo complexo ocorre de forma mais acentuada em tempos menores,

estabilizando-se conforme o tempo aumenta.
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Modelo Curva Mestre Compadsitos
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Figura 35 — Comparagdo Curva Mestre resinas.

Na Figura 35 pode-se observar que o compésito classe H apresenta modulo complexo inicial
levemente superior a resina classe F. Essa resina apresenta-se queda do moédulo complexo
acentuada no inicio do tempo, enquanto que o compésito F mantém uma rigidez relativamente
maior por um periodo mais longo. Entre o tempo 0,00001 e 0,01 as curvas se cruzam, no modulo
complexo de 115 GPa. A partir desse momento o compdsito classe F apresenta modulo
complexo superior ao decorrer do tempo, indicando que ela possui uma rigidez superior ao
composito H. Em toda a curva apresentada, o composito classe F apresenta uma melhor
estabilidade térmica, com perda progressiva e suave do modulo complexo, comparando com o
composito classe H, que apresenta uma perda maior ao longo do tempo. No entanto, as curvas
se cruzam novamente no modulo complexo (E*) de 25 GPa, onde 0 compdsito classe H mantem

0 modulo constante, indicando uma maior estabilidade térmica em tempos maiores.



4.5.3. Modelo Williams-Landel-Ferry (WLF)

A Tabela 20 apresenta os resultados calculados, referente a resina classe F.

Tabela 20 - Valores obtidos equagdo WLF comportamento tempo — temperatura resina classe F.

Temperatura Ensaio (°C) ar  Temperatura Teste (°C) ar previsto Erro Quadratico
1000000 75 7,85E+10 6,16E+21
1000000 80 1,64E+10  2,68E+20
115 1000000 85 3,41E+09 1,16E+19
1000000 90 7,11E+08  5,04E+17
1000000 95 1,48E+08  2,17E+16
1000000 100 3,09E+07  8,94E+14
500 105 6,44E+06 4,15E+13
500 110 1,34E+06  1,80E+12
135 500 115 2,80E+05  7,82E+10
500 120 5,84E+04  3,35E+09
500 125 1,22E+04  1,36E+08
500 130 2,54E+03  4,16E+06
1 135 529E+02  2,79E+05
1 140 1,10E+02  1,20E+04
155 1 145 2,30E+01  4,84E+02
1 150 4,80E+00  1,44E+01
1 155 1,00E+00  0,00E+00
1 160 2,08E-01 6,26E-01
0,01 165 4,35E-02 1,12E-03
0,01 170 9,06E-03 8,79E-07
175 0,01 175 1,89E-03 6,58E-05
0,01 180 3,94E-04 9,23E-05
0,01 185 8,21E-05 9,84E-05
0,01 190 1,71E-05 9,97E-05
0,0001 195 3,57E-06 9,30E-09
0,0001 190 1,71E-05 6,87E-09
105 0,0001 195 3,57E-06 9,30E-09
0,0001 200 7,44E-07 9,85E-09
0,0001 205 1,55E-07 9,97E-09

0,0001 210 3,24E-08 9,99E-09
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Os dados apresentados na Tabela 20 foram plotados em escala logaritmica e ilustrados

na Figura 36. No grafico, os pontos azuis correspondem aos dados experimentais obtidos para

a variavel aT, enquanto os pontos vermelhos representam os valores previstos de aT.

Fator de mudanca (aT)

=

40

Resina Classe F

g0 100 110 120 120 140 150 180 170 1380 190 200 210
Temperatura (2C)

# Experimental = Modelo

Figura 36 — Fator de mudanca da resina classe F.

A medida que a temperatura aumenta, o fator de mudanca (aT) diminui

exponencialmente, tanto no modelo quanto nos dados experimentais. Os dados experimentais

(pontos azuis) estdo proximos da curva do modelo (pontos vermelhos), indicando que o modelo

€ uma boa representacdo dos dados experimentais para essa resina.



A Tabela 21 apresenta os resultados calculados, referente ao composito classe F.

74

Tabela 21 - Valores obtidos equagcdo WLF comportamento tempo — temperatura compasito classe F.

Temperatura(°C) ar Temperatura Teste(°C)  ar previsto  Erro Quadratico
150000 75 1,97E+12 3,87E+24
150000 80 3,35E+11  1,12E+23
115 150000 85 5,71E+10 3,27E+21
150000 90 9,74E+09  9,49E+19
150000 95 1,66E+09 2,76E+18
150000 100 2,83E+08  8,01E+16
300 105 4,83E+07  2,33E+15
300 110 8,23E+06  6,77E+13
135 300 115 1,40E+06  1,97E+12
300 120 2,39E+05  5,70E+10
300 125 4,08E+04  1,64E+09
300 130 6,95E+03  4,42E+07
1 135 1,18E+03  1,40E+06
1 140 2,02E+02  4,03E+04
155 1 145 3,44E+01  1,12E+03
1 150 587E+00  2,37E+01
1 155 1,00E+00  0,00E+00
1 160 1,70E-01 6,88E-01
0,0001 165 2,91E-02 8,39E-04
0,0001 170 4,95E-03 2,36E-05
175 0,0001 175 8,44E-04 5,54E-07
0,0001 180 1,44E-04 1,93E-09
0,0001 185 2,45E-05 5,69E-09
0,0001 190 4,18E-06 9,18E-09
0,00000001 195 7,13E-07 4,94E-13
0,00000001 190 4,18E-06 1,74E-11
195 0,00000001 195 7,13E-07 4,94E-13
0,00000001 200 1,22E-07 1,24E-14
0,00000001 205 2,07E-08 1,15E-16
0,00000001 210 3,53E-09  4,18E-17
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Os dados obtidos na Tabela 21 foram plotados em escala logaritmica e apresentados

na Figura 37, onde os dados obtidos em ar estdo representados nos pontos em azul e os dados

de a previsto estdo representados na cor vermelha.
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Figura 37 — Fator de mudanca do compésito classe F.

A medida que a temperatura aumenta, o fator de mudanca (aT) diminui

exponencialmente, tanto no modelo quanto nos dados experimentais. Os dados experimentais

(pontos azuis) estdo préximos da curva do modelo (pontos vermelhos), indicando que o modelo

€ uma boa representacdo dos dados experimentais para esse compasito.



A Tabela 22 apresenta os resultados calculados, referente a resina classe H.

Tabela 22 - Valores obtidos equacdo WLF comportamento tempo — temperatura resina classe H.

Temperatura(°C) ar Temperatura Teste (°C) ar previsto Erro Quadratico
1000000 75 8,44E+12 7,12E+25
1000000 80 1,31E+12 1,73E+24
115 1000000 85 2,04E+11 4,18E+22
1000000 90 3,18E+10  1,01E+21
1000000 95 4,95E+09 2,45E+19
1000000 100 7,71E+08  5,92E+17
1000 105 1,20E+08  1,44E+16
1000 110 1,87E+07 3,48E+14
135 1000 115 2,91E+06  8,43E+12
1000 120 4,52E+05 2,04E+11
1000 125 7,04E+04  4,81E+09
1000 130 1,10E+04  9,90E+07
1 135 1,70E+03 2,90E+06
1 140 2,65E+02  6,98E+04
155 1 145 4,13E+01 1,62E+03
1 150 6,43E+00 2,94E+01
1 155 1,00E+00  0,00E+00
1 160 1,56E-01 7,13E-01
0,001 165 2,42E-02 5,39E-04
0,001 170 3,77E-03 7,67E-06
175 0,001 175 5,87E-04 1,71E-07
0,001 180 9,13E-05 8,26E-07
0,001 185 1,42E-05 9,72E-07
0,001 190 2,21E-06 9,96E-07
0,000001 195 3,44E-07 4,30E-13
0,000001 190 2,21E-06 1,47E-12
105 0,000001 195 3,44E-07 4,30E-13
0,000001 200 5,36E-08 8,96E-13
0,000001 205 8,34E-09 9,83E-13
0,000001 210 1,30E-09  9,97E-13

76



77

Os dados obtidos na Tabela 22 foram plotados em escala logaritmica e apresentados na
Figura 38, onde os dados obtidos em ar estdo representados nos pontos em azul e os dados de

ar previsto estdo representados na cor vermelha.

Resina Classe H
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Figura 38 — Fator de mudanca da resina classe H.
A medida que a temperatura aumenta, o fator de mudanca (aT) diminui
exponencialmente, tanto no modelo quanto nos dados experimentais. Os dados experimentais
(pontos azuis) estdo préximos da curva do modelo (pontos vermelhos), indicando que o modelo

é uma boa representacdo dos dados experimentais para essa resina.



A Tabela 23 apresenta os resultados calculados, referente ao composito classe H.

Tabela 23 - Valores obtidos equacdo WLF comportamento tempo — temperatura compésito classe H.

Temperatura(°C) ar Temperatura Teste (°C) at previsto Erro Quadrético
100000 75 4,40E+11 1,94E+23
100000 80 8,24E+10 6,79E+21
115 100000 85 1,54E+10  2,38E+20
100000 90 2,89E+09  8,33E+18
100000 05 5,40E+08  2,92E+17
100000 100 1,01E+08  1,02E+16
1000 105 1,89E+07 3,58E+14
1000 110 3,54E+06  1,26E+13
135 1000 115 6,63E+05  4,39E+11
1000 120 1,24E+05 1,52E+10
1000 125 2,32E+04 4,95E+08
1000 130 4,35E+03 1,12E+07
1 135 8,15E+02 6,62E+05
1 140 1,52E+02  2,29E+04
155 1 145 2,85E+01  7,58E+02
1 150 5,34E+00  1,89E+01
1 155 1,00E+00  0,00E+00
1 160 1,87E-01 6,61E-01
0,001 165 3,50E-02 1,16E-03
0,001 170 6,56E-03 3,09E-05
175 0,001 175 1,23E-03 5,19E-08
0,001 180 2,30E-04 5,93E-07
0,001 185 4,30E-05 9,16E-07
0,001 190 8,05E-06 9,84E-07
0,0000009 195 1,51E-06 3,69E-13
0,0000009 190 8,05E-06 5,12E-11
105 0,0000009 195 1,51E-06 3,69E-13
0,0000009 200 2,82E-07 3,82E-13
0,0000009 205 5,28E-08 7,18E-13

0,0000009 210 9,89E-09 7,92E-13
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Os dados obtidos na Tabela 23 foram plotados em escala logaritmica e apresentados na
Figura 39, onde os dados obtidos em ar estdo representados nos pontos em azul e os dados de

ar previsto estdo representados na cor vermelha.

Compadsito Classe H
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Figura 39 — Fator de mudanga do compdsito classe H.

A medida que a temperatura aumenta, o fator de mudanca (aT) diminui
exponencialmente, tanto no modelo quanto nos dados experimentais. Os dados experimentais
(pontos azuis) estdo proximos da curva do modelo (pontos vermelhos), indicando que o modelo

€ uma boa representacdo dos dados experimentais para esse compasito.
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5.  CONCLUSOES E SUGESTOES PARA
TRABALHOS FUTUROS

5.1. Conclusoes

e A caracterizagdo térmica por DSC determinou a entalpia das resinas, onde a resina
classe F possui entalpia 374,7 J/g, sendo superior a resina classe H com 361,8 J/g.

e No resultado de reologia foi possivel observar que a resina classe H, por conta de sua
caracteristica de semissélida em temperatura ambiente, apds passar por um pré-
aquecimento, possui viscosidade inferior a resina classe F em temperaturas proximas a
temperatura ambiente.

e Nos resultados de DMA das resinas, foi possui observar que a temperatura de transicdo
vitrea da resina classe H € superior a resina classe F. No entanto, quando comparados
os valores dos compdsitos, 0 compdsito classe F possui Tg superior ao classe H,
podendo indicar uma ma interface entre fibra/matriz.

e A resina F apresenta modulo complexo inicial de 26 GPa com perda 80% no decorrer
do tempo na temperatura de referéncia. A resina H apresenta moédulo complexo superior,
35 GPa, no entanto, a perda é maior no decorrer do tempo, 95%.

e O composito F apresenta modulo complexo inicial de 132 GPa com perda 84% no
decorrer do tempo na temperatura de referéncia. O composito H apresenta médulo
complexo superior, 145 GPa, no entanto, a perda é ligeiramente maior no decorrer do
tempo, 86%.

e A resina classe H na curva mestre apresenta um modulo complexo superior a resina
classe F, no entanto, possui uma perda mais acentuada ao longo do tempo.

e O fator de mudanca tempo-temperatura foi obtido pelo método WFL com éxito por meio
da construcdo da curva master, tanto da resina quanto do composito

e As abordagens empiricas e fenomenoldgicas desenvolvidas neste estudo provaram que
a curva mestre apresenta a dependéncia do tempo (em termos de frequéncia) do material
a uma temperatura de referéncia constante To.

e A dependéncia das propriedades viscoelasticas com a temperatura € notada pela
variacdo do fator de deslocamento com a temperatura.

e A curva mestre é um recurso laboratorial de ensaio que reduz consideravelmente o

tempo e custo para avaliacdo da estabilidade térmica de polimeros e compdsitos.
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Pode-se prever as caracteristicas dinamico-mecanicas de materiais poliméricos de modo
a extrapolar o comportamento de um material em frequéncias além da faixa de medicéo.
Segundo os resultados, 0 modelo de curva mestre obtida baseada na equagdo empirica
Sigmoidal e no modelo de Williams-Landy-Ferry (WLF), do principio da superposi¢éo
tempo-temperatura para a previsdo do comportamento do material fora da faixa de
temperatura do ensaio, pode ser utilizado para substituir os ensaios de envelhecimento

térmico, os quais sdo realizados por longos periodos e pode tornar 0s ensaios Onerosos.

Sugestdes para Trabalhos Futuros

Aplicacdo do método desenvolvido para outras resinas.

Estudo da interacdo entre matriz e refor¢o nas condigdes e materiais utilizadas neste
trabalho.

Ensaios de envelhecimento em resina Classe F e Classe H para comparacdo dos
resultados.

Realizar um estudo mais avancado nas propriedades reoldgicas das resinas.

Estudo da otimizacdo do processo de cura das resinas.

Realizar o processamento do compdsito com resina classe H em temperatura acima da
temperatura ambiente, para avaliacdo dos resultados.

Estudo das propriedades mecéanicas das resinas e compositos utilizadas neste trabalho.
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