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Resumo. A utilizacdo de compoésitos com matrizes termoplésticas na inddstria aerondutica aparece com forte
tendéncia de utilizacdo na construgdo de aeronaves, dado ao seu potencial de produgdo a baixo custo e a sua
possibilidade de reciclagem. O PEEK tem atraido consideravel interesse como um polimero avancado de engenharia
devido ao seu desempenho mecénico, que refor¢ado com fibras de carbono apresenta caracteristicas de resisténcia
mecénica desejaveis para serem utilizadas em estruturas de alto desempenho. Este trabalho apresenta a
caracterizagdo do compdsito termoplastico Fibra de Carbono/PEEK por resisténcia ao cisalhamento interlaminar
(ILSS) e a analise termodinamico-mecanica (DMTA). Com isto, avalia a qualidade do processamento do semi-
impregnado moldado por compressdo a quente, na qual, mostrou que a utilizagdo constante de pressdo durante a
etapa de resfriamento do compdsito é fundamental para a sua consolidacdo, refletindo na resisténcia ao
cisalhamento e na cristalinidade da matriz polimérica.
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1. INTRODUCAO

A indGstria aeronautica e aeroespacial estad constantemente a procura de materiais que visam a
reducdo dos custos operacionais das companhias aéreas, como a reducdo da manutencdo, associada a
elevada confiabilidade operacional da aeronave. Dentro deste contexto, atualmente, diante da grande
quantidade de materiais disponiveis para uso em engenharia, 0s materiais compdsitos com matrizes
termoplésticas surgem como uma excelente opcdo, pois apresentam um potencial de producdo a baixo
custo, possibilidade de reciclagem de matéria prima e a praticidade de estocagem em temperatura
ambiente, além de excelentes propriedades mecénicas como resisténcias a fratura, a fadiga, a tracdo e a
compressdo, bem como sua resisténcia a corrosao e a propagacgao de chamas.

Dentre os compdsitos termoplasticos avancados de mais alta estabilidade térmica e desempenho
mecanico estd o PEEK poli(éter-éter-cetona), que reforcado com fibras de carbono apresentam
caracteristicas muito desejaveis para serem utilizadas em estruturas de alto desempenho.

O objetivo deste trabalho é realizar o processamento do composito termoplastico Fibra de
Carbono/PEEK via moldagem por compressdo a quente e caracteriza-lo por duas técnicas: A técnica de
resisténcia ao cisalhamento interlaminar (ILSS) e a técnica de analise termodindmicomecéanica (DMTA) e
com isto avaliar a qualidade do processamento do semi-impregnado.

Utilizando os mesmos equipamentos e também pardmetros de pressdo e temperatura (5MPa e
400°C), outro pesquisador (Olivo 2009) obteve 28,9 MPa de ILSS nos compositos produzidos por
termoformagem a partir da aplicacdo de p6é de PEEK diretamente sobre o tecido de fibra de carbono.

2. MATERIAIS COMPOSITOS TERMOPLASTICOS NA INDUSTRIA AERONAUTICA

As caracteristicas de alta rigidez, alta resisténcia e baixa densidade fazem dos materiais
compositos desejaveis em estruturas primarias e secundarias de aeronaves civis e militares. Esta tendéncia
de utilizagdo de materiais compdsitos na aviagdo civil pode ser observada nos novos projetos das
empresas Boeing e Airbus com os avides 787 “Dreamliner” e A380 respectivamente. Os materiais
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compositos representam aproximadamente 50% do peso do Boeing 787, incluindo a maior parte da
fuselagem e asa (Daniel; Ishai , 2005).

O custo efetivo é cada vez mais importante para a inddstria aeronautica, neste contexto os
materiais compositos com matriz termoplastica aparecem como uma opcao de crescente interesse. Apesar
dos compdsitos com matriz termoplastica apresentarem propriedades mecéanicas como rigidez e
resisténcia mecanica, similares aos compdsitos com matriz termorrigida, estes apresentam algumas
vantagens em relacdo aos compositos termorrigidos, que 0s tornam uma opcdo interessante para
utilizagcdo em estruturas aeronduticas, envolvendo (Bersee; Nifio, 2006):

1. Potencial de baixo custo de fabricacdo devido ao prazo de validade indeterminado para os semi-
impregnados de compdsitos termoplasticos.

2. Ciclo de processamento rapido, na escala de minutos, que resulta em potencial de redugdo dos custos
de até 45% por métodos simples de processamento, como a termoformagem derivado da tecnologia
dos metais.

3. Outros métodos proporcionam mais beneficios como a soldagem de pecas em conjuntos, o que reduz

0 custo por eliminar os parafusos e as operac¢des de perfuracdo (Offringa, 2006).

Capacidade de reprocessamento para corrigir falhas, uma vez que o polimero é fusivel.

Alto Modulo de Elasticidade (E~ 4.0 GPa) (Baker et al, 2004).

Resisténcia a altas temperaturas, como exemplo a Poliimida (PI) até 270°C (Baker et al, 2004), e

baixa absorcdo de umidade.

ook~

Dentre as matrizes termoplésticas para os compositos de alto desempenho mecénico, estd o PEEK
poli (éter-éter-cetona), que apresenta excelentes propriedades mecanicas incluindo o Mddulo de
Elasticidade, altamente resistente a danos causados pelos fluidos dos avides, excelente resisténcia ao
fogo, Sendo por esses motivos indicado como matriz polimérica para compdsitos de alto desempenho
(Baker et al, 2004).

2.1. Poli(éter-éter-cetona) (PEEK)

Nos primeiros anos da década de 1980 o PEEK comecgou a ser comercializado pela empresa ICI
como um termoplastico semicristalino de alto desempenho mecénico (Nohara, 2005).

Atualmente, dentre os polimeros termoplésticos de alta temperatura mais utilizados no campo
aeroespacial sdo o PPS (Polisulfeto de fenileno) com o inicio de sua comercializagdo em 1973, o PEI
(Poliéterimida) que vem sendo usado desde 1982 e o PEEK. Desses polimeros, 0 PEEK tornou-se um dos
mais conhecidos e utilizados (Hansmann, 2003).

A estrutura quimica do monémero deste polimero esta ilustrada na Fig. (1):

Figura 1. Estrutura quimica do PEEK (Nohara, 2005).

Os anéis aromaticos da cadeia deste polimero proporcionam certa rigidez, 0 que acarreta em uma
alta temperatura de transicdo vitrea (Tg) de 145°C. Sua cristalinidade varia de zero (amorfo) a ~50%,
dependendo do método de cristalizacdo utilizado ou da historia térmica do material (Nohara, 2005).

O complexo comportamento de cristalizagdo do PEEK depende da histéria da temperatura na
fusdo, pois a densidade de nucleagdo muda com o tempo na faixa de temperatura entre 380°C a 400°C.
Outros parametros afetam a cristalizagdo como a massa molar e a presenca de sitios de nucleagcdo. A
temperatura de fusdo do PEEK estd em torno dos 335°C. O PEEK pode ser utilizado por um longo
periodo de tempo até 250°C e em curto tempo a temperatura de 300°C (Nohara, 2005).

A maior desvantagem do PEEK estd em sua alta temperatura de processamento, entre 350°C e
400°C, porém a viscosidade do fundido nesta faixa de temperatura é comparavel as de outros polimeros
em suas respectivas faixas de temperaturas de processamento. A viscosidade € um pardmetro importante
para o processamento dos polimeros (Nohara, 2005).
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3. MATERIAIS E METODOS
3.1. Materiais

Neste trabalho foi utilizado um semi-impregnado fornecido pela HEXCEL em compdsito
termoplastico PEEK/fibra de carbono, com a descricdo: TFF —-CPEEK-101; AS4 507: 2x2 / PEEK; 40%;
24in; P/N 213046, lote n°® 856. Onde AS4 sdo 12000 fios de carbono por cabo. Com 40% em volume de
matriz e 60% em volume de reforco. Caracteristica do tecido tipo Twill Weave com Trama e Urdume
2x2. Para o processo de moldagem por compressdo a quente foi utilizada uma prensa hidraulica da
empresa de manufatura de produtos aeronduticos ALLTEC, com controle de aquecimento nos cabecotes
superior e inferior e com um molde de ago para a consolidagdo do composito.

Para 0 ensaio de resisténcia ao Cisalhamento Interlaminar foi utilizada uma méaquina universal
PANAMBRA modelo VERSAT 2000, do Laboratério de Materiais e Ensaios do Departamento de
Engenharia Mecéanica da Universidade de Taubaté. Para o ensaio de analise dindmico-mecanica foi
utilizado um equipamento da TA Instruments modelo 2980, acoplado a um termoanalisador do DCTA
(Departamento de Ciéncia e Tecnologia Aeroespacial).

3.2. Métodos
3.2.1. Preparacéo dos compositos

Foram fabricadas 4 placas de compdsitos de fibra de carbono/PEEK. Para a preparacdo dos
compositos, o semi-impregnado foi cortado nas dimensdes de 5,0cm X 5,0cm para a confeccéo das placas
com 12 camadas cada. O molde de aco foi revestido com desmoldante, preparado com pé de grafite e
vaselina, para suportar a alta temperatura do processamento. Apds a montagem das camadas no molde,
este foi posicionado na prensa hidraulica para a consolidacéo, pelo método de termoformagem. As etapas
do processamento consistiram em:

1. Aquecer a prensa até atingir 400°C nos cabecotes superior e inferior (temperatura necessaria para a
fusdo da matriz de PEEK), permanecer nesta temperatura (400°C) por 30 minutos para permitir uma
molhabilidade adequada do reforgo pela matriz. Partindo da temperatura ambiente foi utilizada uma
taxa de aquecimento de 5°C/min até atingir 400°C.

2. Aplicar uma pressdo de 5,0MPa no molde e permanecer por mais 30 minutos, com os cabecotes em
400°C para permitir uma boa compactacdo das camadas e um completo revestimento da fibra pela
matriz.

3. Desligar o painel de aquecimento dos cabecotes e resfriar a temperatura ambiente.

3.2.2. Ensaio de resisténcia ao cisalhamento interlaminar (ILSS)
O ensaio de Resisténcia ao Cisalhamento Interlaminar — short beam foi realizado a uma velocidade
de Imm/min com uma célula de carga de 5 toneladas, acoplada a um computador para processamento dos

gréaficos com as curvas de carga versus deslocamento. Foram utilizados 4 corpos-de-prova do mesmo lote,
de acordo com o especificado na norma ASTM D 2344-00 (2006).

Cékala de Carga

Figura 2. Maquina de ensaios universal, preparada para o ensaio de ILSS.
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Os valores de ILSS foram calculados pela seguinte Eq. (1):
R =0,75.Craxll.€ (1)
Onde:

R = Resisténcia Interlaminar, em MPa;
Cmax = Carga maxima de ruptura, em N;

| = Largura do corpo-de-prova, em mm;

e = Espessura do corpo-de-prova, em mm.

3.2.3. Anélise termodinadmico-mecénica (DMTA)

O ensaio foi realizado no intervalo de temperatura entre 0 e 300°C, sob uma taxa de aquecimento
de 5°C/min. Os corpos-de-prova com dimensdes aproximadas de 50,0 x 10,0 x 3,0 mm foram testados em
flexdo preso em dois pontos e carregado no ponto central, com um movimento oscilatério relativo entre
0s pontos de engaste imposto na forma de onda senoidal a uma freqliéncia fixa de 1 Hz. Foram utilizados
trés corpos-de-prova do mesmo lote, de acordo com o especificado na norma ASTM D 7028-07.

Figura 3. Equipamento TA Instruments acoplado a um termo-analisador, em ambiente de ar atmosférico,
preparada para o ensaio de DMTA.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1. Preparacéo dos Compositos

Durante o ciclo térmico utilizado na fabricacdo dos compoésitos observou-se que a prensa
hidraulica da ALLTEC, no momento da aplicacdo da pressdo, ndo estava mantendo a pressdo necessaria

para consolidacdo do compdsito, havendo quedas constantes na pressdo durante a fase de resfriamento do
molde, mostrado no gréafico da Fig. (4):

———Pressio === Temperatura
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Figura 4. Curva de perda de pressao da Prensa Hidraulica durante a fase de resfriamento do molde.
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4.2. Ensaio de Resisténcia ao Cisalhamento Interlaminar (ILSS)

O Gréfico da Fig. (5) apresenta os valores encontrados no ensaio de Resisténcia ao Cisalhamento
Interlaminar para os compo6sitos manufaturados:

—=CDP2 ~—CDP3 CDP4 —CDP3

Tensio (MPa)

0 02 04

Deslocamento (mm)

Figura 5. Resisténcia ao cisalhamento interlaminar dos 4 cdps do mesmo lote de compdsitos de fibra de
carbono/PEEK.

Apos analise dos resultados obtidos pelo gréafico, pode-se verificar que os 4 corpos-de-prova do
mesmo lote apresentaram a resisténcia ao cisalhamento interlaminar média de 18,4 + 3,9 (MPa).
Conforme outro pesquisador (Denault, 1993), o minimo valor obtido de ILSS no composito de
PEEK/fibra de carbono foi de 42MPa. O compdsito foi baseado no pré-impregnado APC-2, composto de
PEEK fornecido pela empresa “Victrex” e impregnado sobre fibras de carbono AS4, fornecidos pela
empresa “ICI”.

Um ponto importante a destacar é a perda de pressdo durante o tempo em que o polimero estava no
estado fundido. Conforme a Fig. (4), a pressdo diminuiu de 30ton para 11ton enquanto a temperatura
diminuiu de 400°C para 335°C em um tempo de 40min de resfriamento. Tal queda durante o resfriamento
a partir da fusdo do polimero acarreta em uma consolidagdo do composito sem a pressao necessaria para a
compactacdo dos laminados, conseqiientemente diminuiu a fracdo volumétrica do reforco no compésito,
favorecendo uma queda nas propriedades mecanicas do material e conseqiientemente baixos valores de
ILSS.

4.3. Andlise Termodindmico-Mecénica (DMTA)

Segundo a Norma ASTM D 7028-07, por este método de ensaio podemos determinar a
temperatura de transicdo vitrea dos compositos poliméricos reforgados com fibra continua pelo método de
DMTA. O valor de Tg do DMTA é usado para indicar a temperatura de utilizacdo superior de materiais
compositos porque acima desta temperatura 0 composito esta mole, borrachoso e flexivel.

A analise dindmico-mecéanica pode ser utilizada para controle de qualidade nos processos de
producdo de pecas poliméricas (Wasilkoski, 2006). Este ensaio é usado para a caracterizacdo do
compdsito através da detecgdo dos processos de relaxacdo e fornecer informacéo a respeito do modulo
elastico (E”), do mddulo de dissipagdo viscosa (E’’) e do amortecimento mecanico ou atrito interno
(tand = E”’/E’) (Canevarolo, 2007). A partir dessas variaveis pode ser verificada a qualidade do
processamento do material.

As curvas de modulo elastico ou armazenamento (E’), médulo de dissipacdo viscosa (E’”) e do
atrito interno (tand) sdo apresentadas no gréafico da Fig. (6) dos trés corpos-de-prova do mesmo lote,
sendo trés curvas para cada médulo.
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Figura 6. Analise Dindmico-Mecénica dos 3 corpos-de-prova do mesmo lote.

A temperatura de transi¢do vitrea do compdsito é determinada como o pico da curva de Tand
conforme definido pela referéncia (Canevarolo 2007), porém na literatura, ainda ndo ha consenso entre
autores, mas alguns utilizam tand e outros E’ para a determinagdo da temperatura de transi¢do vitrea. No
presente trabalho, uma vez que a tand forneceu o valor de Tg muito elevada (190°C) para o referido
composito, em relagdo a literatura, foi adotado o valor encontrado para E’, ou seja, de 147°C pela média
obtida nos 3 corpos-de-prova.

Este valor se mostra préoximo ao valor de referéncia (145°C) e também ao obtido por DSC
(148,5°C) por outro pesquisador (Nohara, 2005). Segundo Canevarolo, a temperatura de transi¢do vitrea
se desloca para valores maiores devido a um impedimento de movimentagdo molecular, provavelmente
pela presenca de uma fase envolvente mais rigida, por exemplo, grafite. VVale mencionar também, que a
temperatura de transicao vitrea dos compositos é superior a do PEEK puro devido a presenca das fibras de
carbono, que limitam a livre movimentacdo das macromoléculas. Outro ponto é que a superficie da fibra
de carbono atua como agente de nucleacdo, favorecendo a cristalizagdo local do PEEK e, portanto,
contribuindo para o aumento da Tg (Gatti, 2006).

Apo6s andlise do grafico de DMTA, verifica-se uma queda acentuada no mddulo de
Armazenamento (E’), de 10GPa para 1,5GPa, além de um expressivo aumento do amortecimento
mecénico (atrito interno) pelo pico da Tand. O que evidencia um alto grau de relaxagdo das tensdes
internas quando comparado com o trabalho de outro pesquisador (Gatti, 2006) que encontrou para as suas
amostras como fabricado de PEEK/ Fibra de carbono uma queda de 45GPa para 30GPa. Um dos fatores
para esta relaxacdo das tensdes internas seria o grau de cristalinidade da matriz polimérica. Vale citar que
0 grau de cristalinidade favorece a resisténcia de coesdo interfacial fibra/matriz, o que melhora o
desempenho mecéanico do composito.

5. CONCLUSOES

Este estudo demonstrou pelos ensaios de ILSS e DMTA a importdncia dos pardmetros de
processamento para uma consolidagdo do composito eficiente. A utilizagdo constante de pressdo durante a
etapa de resfriamento do composito se mostrou fundamental para os valores de resisténcia ao
cisalhamento. A técnica de DMTA ¢é uma ferramenta de andlise do grau de tensfes internas congeladas
durante o processamento de compdsitos poliméricos, pois é possivel deduzir pelas curvas de médulo de
armazenamento (E') e Tand o grau de relaxacdo das tensdes internas e correlaciona-lo com a
cristalinidade da matriz polimérica.
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