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Resumo

Os materiais inteligentes sdo compoésitos capazes de receber estimulos do ambiente
externo e responder de uma forma pré-determinada. Eles possuem a capacidade de se
adaptar a situacoes que exijam seu esforco ou relaxamento mecanico, permitindo uma
grande eficiéncia na sua atuagdo e uma ampla area de aplicacao para diversos setores.
Entre essa classe de materiais inteligentes, incluem-se as ligas de meméria de forma,
que possuem a capacidade de modificar suas propriedades em fun¢do da temperatura
e/ou tensdao mecénica. Estes materiais de alta performance possuem grande potencial.
Ao serem dominados seu processamento e, em conjunto com os efeitos de memoria de
forma, podem abrir novas perspectivas com respeito ao desenvolvimento da engenharia
estrutural com formas e outras propriedades adaptativas. Os principais objetivos deste
trabalho foram o processamento e a caracterizacao do compésito inteligente formado por
uma matriz polimérica epdxi, fibras de carbono e ligas de meméria de forma NiTi. Foram
estabelecidos, o comportamento e as propriedades mecanicas destes materiais. A partir da
aplicacao e avaliagdo de tratamentos superficiais dos fios embutidos nos provetes ensaiados,
foram obtidos os efeitos de cada um deles na rugosidade da interface entre matriz e
filamentos por meio de testes de tragao e adesao, e determinado qual método apresenta os
melhores resultados em um compdésito de liga de memoria de forma de alta performance.
No que diz respeito as caracteristicas mecanicas, conclui-se que, o objetivo de obter a
melhor resisténcia interfacial nos filamentos foi alcancado. A configuracao que obteve
a melhor performance, durante ambos os ensaios, apresentou provetes com filamentos
submetidos ao tratamento quimico. Estes provetes resultaram em uma tensdo maxima

de ruptura mais elevada, com 255,43 M Pa, provocando um deslocamento dos provetes



de 2,71% (um aumento de até 10% em comparacao aos demais provetes), e mantendo seu
modulo de elasticidade constante, em torno de 14,64 GGPa. Com o tratamento quimico,
também foi obtida uma melhor adesao da resina nos fios, com valores de até 122,31 N
para remocao dos filamentos do compdsito. Desse modo, a infiltracdo em uma area de
contato maior entre os dois materiais, através das saliéncias presentes na superficie dos

fios, induz a uma forca média de extracao elevada.

Palavras-chave: Materiais inteligentes, liga de memoéria de forma, tratamento de su-

perficie, ligacao interfacial.
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Abstract

Smart materials are composites capable of receive stimuli from the external environ-
ment and responding in a predetermined way. They can adapt to situations that require
their effort or mechanical relaxation, allowing a great efficiency in their performance and
a wide application area for several sectors. Among this class of intelligent materials are
shape memory alloys, which can modify their properties as a function of temperature
and/or mechanical stress. These high-performance materials have great potential. When
mastered their processing and, in conjunction with shape memory effects, they can open
new perspectives regarding the development of structural engineering with shapes and
other adaptive properties. The main objectives of this work were the processing and
characterization of the intelligent composite formed by an epoxy polymer matrix, carbon
fibers, and NiTi shape memory alloys. During this, were established the behavior and
mechanical properties of these materials. From the application and evaluation of surface
treatments of the wires embedded in the tested specimens, the effects of each on the rough-
ness of the interface between matrix and filaments were obtained by tensile and adhesion
tests and determined which method presents the best results in a high-performance shape
memory alloy composite. Concerning mechanical characteristics, was achieved the objec-
tive of obtaining better interfacial strength in the filaments. The configuration that gives
the best performance during both tests presented specimens with filaments submitted to
chemical treatment. These specimens resulted in higher maximum rupture stress, with
255.43 M Pa, causing a specimen displacement of 2.71% (an increase of up to 10% com-
pared to the other specimens), and keeping its elasticity modulus constant, around 14.64

G Pa. With the chemical treatment, better adhesion of the resin to the threads was also

xii



obtained, with values of up to 122.31 N for removal of the filaments from the compo-
site. Thus, infiltration into a larger contact area between the two materials, through the

protrusions on the surface of the wires, induces a high average extraction force.

Keywords: Smart materials, shape memory alloys, surface treatment, interfacial bond.
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Capitulo 1

Introducao

Neste capitulo serd feita uma breve introducao sobre materiais compdsitos e materiais
inteligentes, onde serao enfatizados os materiais com meméria de forma. Na sequéncia,

serao apresentados os objetivos e a estrutura desta dissertacao.

1.1 Enquadramento

Nos tltimos anos, um grande desenvolvimento a nivel industrial tem ocorrido em todo
o mundo. Esse avanco, contribuiu no uso dos materiais compédsitos em diferentes areas,
substituindo os materiais comumente utilizados, em areas como a automével, aeronautica,
construcao civil, medicina, entre varias outras. Esses materiais constituem um grupo de
materiais altamente utilizados na atualidade, os quais apresentam inimeras vantagens
em relagao aos demais, incluindo sua elevada rigidez, resisténcia mecanica e a corrosao,
estabilidade estrutural e sua condutividade térmica.

A grande procura por esses materiais de elevado desempenho nas indtstrias, fez com
que o uso dos materiais compoésitos na substituicao dos materiais convencionais se torne
cada vez mais necessario devido as propriedades que eles apresentam. A troca dos ma-
teriais comuns pelos de alto desempenho é devida a sua propriedade mecanica ser muito
similar aos materiais ja utilizados, porém, apresentando varios outros beneficios como a

reducao do peso, a flexibilidade na busca pelas propriedades ideais para cada aplicagao



e a sua moldabilidade. Como mencionado, as industrias que mais aderiram a utilizagao
desses materiais, sdo as que mais buscam por inovagoes e tecnologia em suas areas.

Os materiais compositos sao conhecidos como compostos multifasicos, ou seja, possuem
uma proporcao significativa das propriedades de dois ou mais materiais. Na maior parte
dos comp0sitos, estes apresentam apenas duas fases, a matriz e o reforco. Atualmente,
utilizam-se matérias sintéticos como fibra de vidro e carbono para a fase reforco e para a
matriz, em geral, utilizam-se resinas termoendureciveis como epéxi e poliéster [1] [2].

Com o avanco da ciéncia e da tecnologia, e os grandes projetos que procuram aliar a
alta tecnologia a melhores propriedades dos materiais, a pesquisa e o desenvolvimento de
materiais que pudessem cumprir com exigéncias de alto desempenho foram impulsionadas,
dando origem a novos materiais que, até entao, eram desconhecidos. Surgem entao,
os materiais inteligentes: ligas com memoria de forma, materiais piezoelétricos, entre
outros, abriram novas possibilidades de grandes aplica¢es tecnoldgicas. Os materiais
citados levam esse nome devido as suas propriedades inteligentes, que se caracterizam pela
capacidade de modificar controladamente as propriedades fisico-quimicas e mecanicas, a
partir de influéncias externas, como estimulos mecanicos, elétricos e térmicos. Os tipos
de propriedades alteradas em cada material influenciard a sua finalidade [3] [4].

Entre essa classe de materiais inteligentes ja desenvolvida, incluem-se as ligas de me-
moéria de forma (LMF), que possuem a capacidade de modificar suas propriedades em
fungao da temperatura e/ou tensao mecénica [4].

Nas LMF, a que apresenta o maior potencial de aplicacbes na engenharia, é a liga
NiTi, pela sua alta capacidade de recuperagao de forma (com deformacoes na faixa de
8%), histerese pseudoeldstica, sua biocompatibilidade e resisténcia a corrosao e a fadiga
[5]. Pesquisadores da atualidade verificaram que, com a utilizacio dessas ligas, seria
possivel incorpora-las em materiais estruturais, como os materiais compoésitos. Desse
modo, surgiram os materiais com ligas de memoria de forma impregnadas em compositos
de matriz polimérica [5].

De modo a aprofundar no assunto e verificar as propriedades desse material compdsito

com ligas de memoria de forma, para este estudo, sera utilizado um tipo de compdsito



polimérico, o qual é um material estrutural resultante da combinagao de polimeros (ma-
triz) com fibras de refor¢o de carbono, utilizando em sua estrutura as LMF NiTi, com
a finalidade de melhorar a propriedade mecénica do compdsito e absorver energia de de-
formagoes e propagacao de fendas, verificando a influéncia no fabrico com essas ligas nos
compositos, a partir da realizacdo de ensaios e tratamentos de melhoria.

Estes materiais de alta performance possuem grande potencial, a partir do momento
em que forem dominados seu processamento e a conjugacao dos efeitos de memoria de
forma (EMF) com os diferentes estimulos a que serd submetido, para que seja realizada

uma ativagao parametrizada de acordo com a aplicacdo de engenharia pretendida.

1.2 Objetivos

O objetivo desta dissertacao é utilizar um material inteligente, a liga de memoria de
forma (nitinol), como material de reforgo estrutural, juntamente com a fibra de carbono,
e aplica-los em matrizes poliméricas para o fabrico de um material compésito de alta
performance, avaliando a relagdo entre essas ligas e as propriedades mecanicas dos ma-
teriais compositos. O conjunto de atividades ou objetivos especificos, podem ser listados

da seguinte maneira:

» Estabelecer o comportamento dos compésitos e a sua relagdo com as ligas de me-

moria de forma, através da realizacdo de ensaios mecanicos;

o Obter dados de propriedades mecanicas como resisténcia a tragao, modulo de elas-
ticidade, alongamento dos provetes e forca média de adesdo interfacial entre os

filamentos e o composito;

o Avaliar, criteriosamente, os tratamentos de superficie e os efeitos de cada um deles
na rugosidade das ligas de memoria de forma, de modo que, seja possivel deter-
minar qual método apresenta a melhor adesdao em um compoésito de LMF de alta

performance.



1.3 Estrutura do documento

A estrutura deste trabalho tém por base as Normas e Regulamentos dos Mestrados do
Instituto Politécnico de Bragancga, a qual encontra-se dividida em: "Estado da Arte", "Ma-
teriais e Métodos', "Resultados e Discussio" e "Conclusdes'. A estrutura do documento
¢é apresentada da seguinte maneira:

Elementos pré-textuais: dedicatoria, agradecimentos, resumo do trabalho em portu-
gués e inglés, sumario, lista de tabelas, lista de figuras, e acronimos. Os elementos textuais
apresentam-se divididos em capitulos:

No Capitulo 1, é apresentada uma introdugao ao tema, a abordagem e o significado
do estudo, seus objetivos e como sera organizado e desenvolvido todo este projeto.

No Capitulo 2, sao apresentadas informagoes e outros estudos ja realizados sobre ma-
teriais compositos e ligas de memoéria de forma, assim como suas propriedades e caracte-
risticas fisicas e mecanicas. Neste capitulo é abordada a revisao bibliografica responsavel
por suportar o estudo realizado.

No Capitulo 3, sao apresentados os equipamentos e os materiais utilizados para o
fabrico dos provetes e os tratamentos realizados no estudo, bem como os procedimentos
experimentais, apresentando uma base tedrica para realizagao dos ensaios o os parametros
utilizados, o preparo dos provetes e o tratamento dos dados obtidos.

No Capitulo 4, é onde se apresentam os valores obtidos a partir do trabalho experi-
mental feito, sendo apresentada também a discussido de resultados dos referidos ensaios,
verificando a influéncia de cada alteragao feita sobre os provetes utilizados.

No Capitulo 5, e iltimo capitulo, sao apresentadas as conclusoes obtidas pela inter-
pretacao dos resultados do trabalho realizado, tendo em conta os objetivos propostos
inicialmente, e sao propostos trabalhos futuros para o desenvolvimento sobre o tema.

Por fim, sdo enumeradas as referéncias bibliograficas que serviram de base para o

desenvolvimento do trabalho efetuado neste documento.



Capitulo 2

Fundamentacao Tedrica

Neste capitulo sera discutido sobre os materiais compositos, os tipos de fibras e po-
limeros e as ligas de memoria de forma, bem como suas variagdes e aplicagoes. Serao
enfatizados os materiais que estao sendo utilizados neste trabalho, como a fibra de car-
bono, a LMF NiTi e os polimeros termoendureciveis (a resina epoxi), justificando a escolha

de cada um destes materiais.

2.1 Materiais compodsitos

Os materiais compositos, ao contrario do que se imagina, possuem sua origem na
antiguidade. Um dos primeiros materiais compésitos de que se tém noticia data de 4000
a.C. A figura 2.1 ilustra o material fibroso composto que parece ser o papel de papiro
feito pelos egipcios, no qual eram colocados tiras da planta fibrosa do papiro em duas
camadas, perpendiculares entre si, ou em camadas cruzadas como chamada atualmente
[6]. Também existem evidéncias de tijolos feitos a partir de palha e barro datados de
tempos pré-historicos, bem como tijolos de feno seco e barro.

Estes materiais representam um passo gigante no esfor¢co sempre constante de otimi-
zagao de materiais.

A natureza é repleta deles, como exemplo temos a madeira (fibras de celulose com

matriz de lignina), os ossos, entre outros [2].
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Figura 2.1: Fragmento antigo de papiro [6]

Em 1960, as demandas feitas aos materiais para um melhor desempenho geral eram tao
grandes e diversas que nenhum material poderia satisfazé-las, isso teve como consequén-
cia a utilizacdo de combinagoes de materiais para atender as necessidades dos usuarios.
Assim, a utilizagdo de materiais que apresentavam somente uma fase (ndo compositos/
monofésicos) em areas que necessitavam alto desempenho, acabou sendo substituida por
materiais mistos, que combinavam as propriedades necessarias em um s6 material, hoje
chamados de compdsitos. A maioria destes materiais foi criada para melhorar combina-
¢oes de caracteristicas mecanicas, como a rigidez, tenacidade e resisténcia nas condig¢oes
ambientes e altas temperaturas [1].

A figura 2.2 indica as possibilidades de melhorias que se pode obter sobre os materiais
convencionais ao substitui-los por materiais compositos.

As propriedades destes materiais dependem tanto ta caracteristica do refor¢o (quan-
tidade, tamanho, forma, distribui¢do), quanto da matriz.

Os materiais compositos podem ainda ser classificados de acordo com suas fases, ou

seja, podem ser identificados por material tipo matriz ou material de reforco.
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Figura 2.2: Comparagao entre materiais compdsitos e materiais monofasicos [7].

2.1.1 Definicao e classificagao

A palavra "composito'significa: "formado por duas ou mais partes distintas'. Desse
modo, os compoésitos sao materiais estruturais com duas ou mais fases macroscépicas ou
microscépicas (nanocompésitos), sendo estas as componentes de determinado composto,
as quais propiciam propriedades mecanicas unicas resultantes, superiores as de cada fase
considerada isoladamente [8].

Como essa defini¢cdo é muito ampla, observando que tudo nesse mundo é classificado
como um compésito, Chawla [2] especificou de maneira adequada, classificando um ma-

terial como composito somente quando:

« E fabricado pelo homem (materiais compédsitos naturais, como a madeira, seriam

excluidos).

» Consiste em duas ou mais fases, sendo fisica ou quimicamente distintas, adequada-

mente arranjadas ou distribuidas com uma interface separando-as.

o Fornecerem propriedades distintas quando comparados aos componentes isolados.

Muitos dos materiais compoésitos, pela sua ampla aplicabilidade, sdo constituidos por
apenas duas fases, a fase matriz, que envolve a segunda, chamada fase reforco, como

mostra a figura 2.3.
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Figura 2.3: Apresentacao das fases componentes de um material compésito [1].

2.1.2 Interface reforgo/matriz

A interface fibra/matriz é definida como uma superficie limite entre os dois compo-
nentes através da qual ocorre uma descontinuidade em algum parametro. Esta desconti-
nuidade pode ser aguda ou gradual, estando presente em toda a superficie dos materiais
constituintes [2]. A razdo pela qual a interface de um compésito apresenta elevada im-
portancia é que a area de superficie interna ocupada pela interface é bastante extensa,
ocupando praticamente a totalidade dos materiais, ou seja, a area ocupada pela fibra é

essencialmente a mesma area da interface, como mostra a figura 2.4.

Fase continua
(matriz)

Fase dispersa
(reforgo)

Interface

Figura 2.4: Interfaces de um material compésito, adaptado de [9].

Em um material compésito, sempre havera uma interface entre as fases constituintes.
Para que este composito tenha eficiéncia total ao funcionar, as fases devem se ligar ao
local onde se unem, ou seja, deve existir uma area de contato entre elas. Em alguns
casos, existe a adesdo direta entre as duas fases (matriz/reforco). E necessario que haja
afinidade quimica entre matriz e reforco para que se mantenha a coesao e a distribuicao

das cargas entre as fases do compdsito.



Essa interface apresentada na figura 2.4 pode apresentar variadas qualidades, que
influenciam as propriedades mecanicas finais do material compdsito que esta sendo feito.
Alguns dos fatores como a molhabilidade da matriz (capacidade de um liquido se es-
palhar em uma superficie sélida), rugosidade da superficie, a humidade, tensoes residuais,

reacdo quimica [2] sdo determinantes na qualidade final do material.

2.1.3 Classificacao dos materiais da fase matriz

O material matriz é o que fornece a estrutura ao material composito, preenchendo
0s espacos vazios que ficam entre os materiais reforcos e mantendo-os em suas posigoes
determinadas durante a fabricacdo do material. A fase matriz dos compésitos pode ser
classificada como cerdmica, metélica ou polimérica [10].

Quando a fabricacao dos materiais é feita a partir de uma matriz polimérica termo-
endurecivel, sdo utilizadas as resinas epoxi ou poliéster, que estao entre as mais comuns.
Ja no caso de polimeros termoplasticos como matriz, sao utilizados os pds como fase
dispersa. A matriz nem sempre ¢é a fase do compésito presente em maior quantidade. Em
materiais compositos reforcados com fibras, a fase matriz possui variadas fungoes, entre

elas:

o Transferéncia de cargas e unido entre as fases dispersas. Apenas uma pequena

proporcao da carga é aplicada a matriz.

» Fornecer protecao superficial as fibras, evitando desgastes mecéanicos e outros cau-

sados por tratamentos quimicos.

» Separar as fibras que estao ligadas e, através desse meio, prevenir a propagacgao de

trincas no compésito, funcionando como uma barreira a esta propagacao.

o Melhorar as propriedades como um todo do compdsito, como elasticidade, resisténcia

mecanica, entre outros.

A selecao da matriz é realizada com base em produtos quimicos, térmicos, elétricos,
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inflamabilidade, requisitos ambientais, de custo, desempenho e fabricacdo. A matriz de-
termina a temperatura operacional de servigo de um composto, bem como parametros de
processamento para fabricagdo de pegas [11].

As possiveis combinagbes para que possam surgir os compoésitos ocorrem entre metais,
ceramicos e poliméricos, as quais sao condicionadas as condigoes de processamento e
as provaveis incompatibilidades entre os componentes utilizados. Com relacdo ao peso,
os materiais compésitos poliméricos apresentam propriedades mecanicas especificas que
podem exceder consideravelmente as dos metais [12].

Os materiais que sao constituintes da fase matriz apresentam-se em uma tinica fase, que
pode ser constituida, como descrito anteriormente, em materiais poliméricos, metalicos

ou ceramicos, que, quando agrupados, formam as seguintes categorias de compositos:

COMPOSITOS DE MATRIZ POLIMERICA

I
H!?I'«'.I.E. ReroRGo

I_I_I [ | I | 1

Termoendurecivess  Termoplasticos Fibras Fibras Fibras Cerdmicas Melais
plasticas  carbono widro

Resina de epdxido PR PC, Aramido  HM E SiC Arame
Resina de polister P& (poliamida), PP HS 5 AlyDy
Resina fendlica PEEK (poli-&tar- PE B

Resina de vinikéster  éter-cetona)

Figura 2.5: Compésitos de Matriz Polimérica. Adaptado [13].

COMPOSITOS DE MATRIZ METALICA

1
f 1
MATRIZ REFUI;!}O
I T | 1

Metalica Particulas Fibras curtas Fibras continuas Menofilamentos
Ligas de aluminio AlOy Grafita Grafite SiC
Ligas de magnésio SiC Al Oy Boro Boro
Ligas de titanio Tig, SiC, Al;O4

Figura 2.6: Compésitos de Matriz Metalica. Adaptado [13].
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COMPOSITOS DE MATRIZ CERAMICA

1
[ 1

MATRIZ REFORGO
] 1
I | I
Cer@mica Particulas  Fibras continuas Fibras descontinuas

Alumina Sic SiC SicC

Nitreto de silicio TiC AL,

Carboneto de silicio Grafite

Grafite Boro

Vidros

Figura 2.7: Compésitos de Matriz Cerdmica. Adaptado [13].

Quando sao comparados os trés principais materiais constituintes da matriz, os mate-
riais poliméricos, ceramicos e metalicos, estes apresentam ponto de fusao, dureza e modulo
de elasticidade inferiores, apesar de serem os mais utilizados como materiais de matriz.
Isso ocorre devido a relagdo entre o custo de fabricacdo e as propriedades do compdsito
resultante desses materiais que, ao apresentarem baixa densidade e baixo ponto de fu-
sdo, o processo produtivo acaba sendo simplificado e os custos sao reduzidos. Porém,
como desvantagens, existem a sua baixa estabilidade dimensional, elevado coeficiente de
expansao térmica e a elevada sensibilidade a radiacao, sendo vulneravel quando exposto

ao ambiente.

Compésitos de Matriz Ceramica

Os Compositos com Matrizes Ceramicas (CMCs) sdo materiais que possuem reforgos
estruturais que atuam com a funcao de aumentar a resisténcia mecanica do material,
de modo que a energia necessaria para que o material se rompa seja maior, porém, o
uso destes materiais é limitado devido a estrutura fragil das ceramicas. Essa resisténcia é
melhorada por conta do aumento da tenacidade, a qual é influenciada pela interfase porosa
entre a matriz e as fibras, afetando diretamente a propagacao de trincas no material, e
melhorando seu agrupamento microestrutural e, consequentemente, a absorcao de energia

pelo material [14].

Estes materiais possuem a elevada resisténcia a oxidacao e a baixa densidade como
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vantagens, perdendo somente para a matriz polimérica e, como mencionado anteriormente,
a inviabilidade surge da fratura fragil e a dificuldade de producao, precisando ser exposta
a elevadas temperaturas durante sua fabricacao. Os principais materiais utilizados como
matrizes ceramicas sdo: nitreto de silicio, grafite, alumina e cimento, sendo utilizados nas
mais variadas areas como a aeronautica e na area militar, bem como na construgao de

préteses hospitalares.

Compésitos de Matriz Metalica

Os Compésitos com Matrizes Metdalicas (MMCs) sdao materiais, cujos reforgos estru-
turais sao produzidos com um metal de baixa densidade, entre os mais utilizados estao
as ligas de aluminio, magnésio e titanio, fabricados a partir do processo de sinterizacao,
um tratamento térmico utilizado para ligar as particulas umas as outras, via eventos de
transporte de massa, que em sua maioria ocorre nos niveis atémicos, deixando a estrutura
sélida e coerente [2]. Estes materiais apresentam como limitantes o seu elevado custo
de producao e a dificuldade de processamento, porém ainda sao utilizados em variados

setores como aeroespacial e militar, com matrizes feitas de titanio.

Compésitos de Matriz Polimérica

Os Compésitos com Matrizes Poliméricas (PMCs) sdo os comp6ésitos mais utilizados
na atualidade. Normalmente, as propriedades dos polimeros sdao inadequadas para va-
rias aplicagoes estruturais. A resisténcia e dureza desses materiais sdo inferiores quando
comparadas a metais e ceramicas. Isto significa que ha um ganho consideravel nas pro-
priedades quando se adiciona aos polimeros reforcadores que, a principio, nem precisam
ter propriedades excepcionais. Existem varias vantagens como baixo custo de produgao,
também envolvendo altas pressoes e baixas temperaturas, e evitando problemas com a
degradagao do material de refor¢co durante a fabricagdao. Por isso, a utilizacao em massa
desses compositos poliméricos cresceu rapidamente com suas aplicagoes estruturais. [15]

Entre os materiais poliméricos, existe uma subclassificacao, onde é possivel estudar os

polimeros termoendureciveis e os polimeros termoplasticos. [16]
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Polimeros termoplasticos sao os mais encontrados no mercado, o qual, quando ex-
posto ao calor, pode ser fundido diversas vezes e, quando ocorre seu arrefecimento, mantém
a forma desejada e este modelo pode ser reversivel. Por nao sofrer mudangas na estrutura
quimica ao aquecer este material pode ser fundido novamente quando ocorre seu arrefe-
cimento. Possuem maior forca coesiva. Exemplos destes materiais sao os polietilenos, o

vinil e acrilicos.

Polimeros termoendureciveis sao os materiais que nao se fundem com o proéprio
reaquecimento, portanto, estes nao podem ser reprocessados, de modo que, ao serem
aquecidos, estes degradam-se e decompoem-se. Sao de alta dureza e comportamento fragil,
possuindo elevada resisténcia mecanica e fisica quando exposto a elevadas temperaturas.
Estes também formam uma rede tridimensional (ligacoes cruzadas) e possuem baixa massa
molecular. E o caso das resinas epéxidas, poliésteres e fenélicas. Quanto a resina epdxi,
esta apresenta excelentes propriedade mecanicas quando curadas a temperatura ambiente
e, se curada sob condigoes especificas, pode proporcionar extrema resisténcia mecanica e
moédulo de elasticidade [17]. Entre as matrizes termoendureciveis, as mais utilizadas sao
as epdxis e poliésteres.

A seguir, na tabela 2.1, sao apresentadas algumas vantagens e desvantagens de cada

tipo de matriz polimérica:

Tabela 2.1: Principais vantagens e desvantagens entre os materiais poliméricos termoendureci-
veis e termoplasticos. Adaptado [18].

Vantagens Desvantagens
- Baixa viscosidade; - Fréagil
Termoendureciveis - Bom umedecimento em fibras; - Nao recicldvel (técnicas convencionais);
- Excelente estabilidade térmica pés polimerizados; - Ndo modelével apés cura.
- Facil de reparar por soldagem ou por solventes; - Baixo ponto de fusdo;
Termoplésticos - Pode ser remodelado; - Precisa ser aquecido acima do
- Resistente. ponto de fusdo para ser remodelado.

Como um breve resumo, a diferenca entre polimeros e plasticos baseia-se no fato

de os ultimos apresentarem na sua constituicao impurezas que poderao ser de origem
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ocasional ou de aditivos. Sao incorporadas impurezas propositalmente aos polimeros de
modo a alterar as suas propriedades para que estes possam ser utilizados em artigos
uteis ao consumo, ja que existe uma grande dificuldade na utilizacado desses materiais

isoladamente. [16]

2.1.4 Classificagcao dos materiais da fase reforco

Os materiais refor¢os, que também sdo chamados de fase dispersa, podem se apre-
sentar na forma de fibras continuas, fibras picadas e na forma de particulas [13], como
mostra a classificacao da figura 2.8. Nos reforcos por particulas, este se apresenta com
eixos iguais em todas as dire¢oes. As fibras e filamentos sao o elemento de refor¢o dos
compositos estruturais que suportam o carregamento mecanico, sendo esta a sua principal
funcao atuando em um compésito, tendo comprimento maior que o didmetro e, entre os

estruturais, estes sao combinagoes de compdsitos e materiais homogéneos. [1].

Compositos
Reforcado com particulas Reforgado com fibras Estrutural
Particulas  Reforgado por Continuas Descontinuas Laminados Painéis-
grandes dispersido (alinhadas) (curtas) sanduiche
Alinhadas Orientadas

aleatoriamente

Figura 2.8: Classificacdo dos compositos [1]

Porém, ao ser utilizadas individualmente, as fibras presentes nos compdsitos nao apre-
sentam uma utilidade estrutural efetiva, de modo que elas se tornem dependentes da
aglutinagdo de uma matriz. A configuracao geométrica das fibras, ou seja, pequeno dia-

metro e grande comprimento, (1/d » 1) é impactante ao atuar em conjunto com a matriz,
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permitindo um valor elevado na relagdo area superficial/volume [13]. A figura 2.9 mos-
tra ainda que a area interfacial fibra/matriz disponivel para transferéncia de tensoes por
unidade de volume da fibra aumenta proporcionalmente ao aumento da relacdo com-
primento/didmetro, passando por um minimo, equivalente a uma particula de formato
esférico. Para as plaquetas (1/d < 1) a razao area superficial/volume aumenta a medida

que a relagao 1/d decresce [19].
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Figura 2.9: Razdo entre a drea superficial /volume de uma particula cilindrica de um dado
volume em fungdo da razao de aspecto (a=1/d) [19].

Os materiais compositos reforcados com particulas sao caracterizados por apresenta-
rem uma fase dispersa equiaxial, ou seja, as dimensoes das particulas sao aproximada-
mente as mesmas em todas as dire¢oes, enquanto que os compositos reforcados com fibras
tém uma fase dispersa com geometria da fibra com uma relagdo entre comprimento e
didmetro, ilustrado na figura 2.9.

Como exemplificado na figura 2.8, os materiais compositos sao classificados em trés
classes: compositos reforcados com particulas, reforcados com fibras e estruturais.

Entre os compodsitos estruturais, ha ainda duas classes, que sao os laminados e os
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painéis em sanduiche. Os laminados sao materiais normalmente constituidos de fibras de
alto modulo de elasticidade e resisténcia mecénica envolvidas em uma matriz [2], com-
postas pelo empilhamento de varias camadas impregnadas em matriz polimérica, assim
denominadas como laminas, de tal modo que a orientacao da direcao de alta resisténcia
varia de acordo com cada camada sucessiva. J& os painéis sanduiche consistem de duas
folhas externas mais resistentes, denominadas faces, que sdo separadas por uma camada
de material menos denso, denominado recheio, que tem duas fungdes principais: separar
as faces e resistir a deformacoes perpendiculares ao plano na face, enquanto as folhas
externas sao responsaveis por resistir a tensoes de flexdo transversais. Os principais ti-
pos de compositos sanduiche sdo os em formato "honeycomb'ou "colmeia', formados por
camadas finas moldadas no formato de células hexagonais, podendo ser agrupadas em

outras formas, que se encaixam com os eixos orientados perpendicularmente aos planos

da face [17].

2.1.5 DMateriais compoésitos reforcados com fibras

Nos tltimos anos, estdao sendo estudados os compositos "inteligentes', que utilizam-se
dessa combinacao entre materiais a fim de unir as func¢oes de carga com funcionalidades
de memoria de forma dos elementos. Esses compésitos "inteligentes"possuem a capacidade
de se adaptar a cada situacao que exija determinado esforco ou acao, permitindo maior
abrangéncia em cada setor de servico e eficiéncia na atuacao do material.

Os compdsitos mais importantes sao aqueles em que a fase dispersa encontra-se na
forma de uma fibra. Os objetivos de projeto dos compésitos reforcados com fibras incluem
com frequéncia resisténcia e/ou rigidez alta em relagdo ao seu peso [1], bem como uma
elevada tenacidade. Essas fibras sao constituidas por pequenos filamentos de diferentes
se¢oes. Devido ao seu mintsculo didmetro, geralmente entre 5 e 100 um, sendo altamente

flexiveis e moldaveis para diferentes formas.
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As fibras mais comumente utilizadas como reforgos na fabricacao dos materiais compo-
sitos s@o as fibras de vidro, com didmetros de 5 a 25 pm, de carbono (5 a 8 ym), aramida
(aprox. 12,5 pum) e, recentemente, a de boro, chegando aos 100 pum [20].

Na tabela 2.2, sao apresentadas algumas das vantagens e desvantagens das principais
fibras de reforco utilizadas na atualidade, bem como uma breve explicacao de cada uma

delas [20]:

Tabela 2.2: Principais vantagens e desvantagens das fibras mais utilizadas. Adaptado [20].

Fibras de Vidro Fibras de Carbono
- Boa resisténcia ao calor, a umidade e corrosao; - Resistente a fadiga e fluéncia;
Vantagens - Boa elasticidade; - Resistente a temperatura;
- Estabilidade dimensional; - Baixa expansao térmica;
- Baixo custo. - Elevado moédulo de elasticidade.
Desvantagens - Baixo moédulo de elasticidade; - Elevado custo;
- Baixa resisténcia a fadiga. - Fraca resisténcia ao impacto.

As caracteristicas mecénicas desses materiais geralmente sao influenciadas pela [21]:

o Geometria das fibras, secdo transversal e comprimento.
» Disposicao das fibras no material.
» Proporc¢ao entre matriz e reforco.

o (Caracteristicas da interface dos materiais.

Normalmente, a distribui¢ao uniforme das fibras resulta em melhores propriedades do
composito, sendo que o comportamento mecanico depende de variaveis como o comporta-
mento de tensao-deformacao entre as fases fibra e matriz, fragdoes volumétricas e direcao
na qual se aplica a carga [14]. Pelo fato de a orientacao das fibras afetarem o desempe-
nho das propriedades dos compdsitos com fibras, estes sao classificados em trés tipos, em
fungdo do arranjo das fibras: fibras continuas e alinhadas (longas), fibras descontinuas e
alinhadas (curtas) e fibras descontinuas e aleatérias (curtas), como esté representado na

figura 2.10.
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Figura 2.10: Representagao de compésitos refor¢ados com fibras: (a) continuas e alinha-
das, (b) descontinuas e alinhadas, (c¢) descontinuas e aleatérias. Adaptado [1].

As fibras sdo classificadas como unidirecionais quando sao dispostas em uma tinica ori-
entacao e multidirecionais quando estao orientadas em duas ou mais dire¢oes ortogonais.
As fibras unidirecionais proporcionam uma maior rigidez e resisténcia a tragdo (quando
aplicada na direc¢ao das fibras), as fibras bidirecionais e multidirecionais, por apresentarem
propriedades acima da média das unidirecionais, possuem fibras dispostas perpendicular-
mente sobre o material composito e sua matriz, garantindo um comportamento mecanico
mais uniforme sobre o material e, por fim, as fibras com orientacao aleatéria proporci-
onam um comportamento isotrépico do material, com bom acabamento superficial, mas
um comportamento mecanico bem inferior quando comparado as outras orientacoes, por

nao possuir um padrao definido [22].

Fibras Continuas e Alinhadas

As fibras continuas e alinhadas dependem totalmente da dire¢do em que estao expostas
para aplicagdo do esforgo. Suas propriedades mecéanicas sao totalmente anisotropicas.
Assim, quando um carregamento é aplicado na direcao longitudinal das fibras, tendo em

vista uma matriz ductil e fibras frageis, sdo evidenciadas as curvas tensao-deformacao da
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figura 2.11.

A figura 2.11(a) mostra o comportamento dos materiais que compée o compésito de

maneira isolada, o} e oy, representam a tensao de ruptura da fibra e da matriz, enquanto

que €} e €, sdo suas respectivas deformagdes até a ruptura. J4 a figura 2.11(b) ilustra

o comportamento caracteristico de um compédsito. Quando ocorre a aplicagdo da carga

sobre o material, representado pelo estégio I, ocorre a deformagao elastica das fibras e da

matriz e, ao aumentar esse esforco mecéanico aplicado, o material comega a se comportar

de maneira diferente, onde é aproximadamente linear, mas com uma inclinagdo inferior

ao estagio I, e esta representado pelo estagio II. E neste ponto que o material inicia o

seu processo de ruptura, ocorrendo um gradativo rompimento das fibras e a deformacao

plastica da matriz, sendo possivel observar o descolamento da interface matriz/reforgo do

material.
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Figura 2.11: Curvas tensao-deformagao (a) fibra fragil e matriz duictil; (b) comparagao
do comportamento do compoésito com fibras alinhadas submetido a um carregamento na

direcao do alinhamento com (a). Adaptado [1].
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Fibras Descontinuas

Os compositos com fibras descontinuas e alinhadas possuem uma eficiéncia de reforco
menor que os compositos com fibras continuas. Estes também estao sendo cada vez mais
utilizados em diversas aplicagoes, por exemplo, fibras de vidro picadas sdo os reforcos
desse tipo usados com maior frequéncia, mas as fibras de carbono e aramida também tém
sido utilizadas, dependendo da aplicacao final do material. Ja os compositos com fibras
descontinuas e aleatorias sao aplicados onde as tensoes sao totalmente multidirecionais,
sendo sua eficiéncia muito baixa quando comparada com a dos compositos reforcados com

fibras continuas e alinhadas na dire¢ao longitudinal.

Comprimento das Fibras

As caracteristicas mecanicas de um material composito reforcado com fibras nao de-
pendem somente das propriedades da fibra e, sim, da maneira em que ¢ aplicado e trans-
mitido o esforgo sobre este material. Essa tensao, quando estd sendo aplicada, produz
uma deformagao na interface fibra/ matriz, cessando em suas extremidades, como é ilus-
trado na figura 2.12. E necessdrio que um comprimento critico de fibra para que exista
um efetivo aumento da resisténcia e enrijecimento desse material. Esse comprimento cri-
tico, 1., depende do didmetro da fibra, d, e do seu limite de resisténcia a tragao, o}, bem
como da forga de ligacao entre a fibra e a matriz, 7., de acordo com a relagao descrita na

equacao 2.1:

[ = 4" (2.1)
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Figura 2.12: Padrao de deformacao de uma fibra sob efeito de aplicacao de carga ao longo
do material [1].

2.1.6 Fibras sintéticas

Uma caracteristica relevante de grande parte dos materiais, especialmente os classi-
ficados como frageis, é que a fibra que apresenta um menor didmetro sera muito mais
forte e resistente do que o préprio material em estado bruto [1]. Isso se explica devido ao
fato de que, ao apresentar uma grande area de superficie, este material bruto esta mais
propenso a apresentar defeitos criticos, que podem ser capazes de levar a uma fratura
e essas probabilidades diminuem de acordo com o volume da amostra, ou seja, quanto
menor o volume da amostra, mais resistente serd. Essa é uma vantagem para os materiais
compositos reforcados com fibras, que também apresentam elevados limites de resisténcia

a tragao.

A fibra de vidro, em suas diversas formas, tem sido o refor¢o mais comum para matrizes
poliméricas. A fibra de aramida, lancada na década de 1970, é muito mais rigida e mais
leve que a fibra de vidro. Outras fibras de alto desempenho como as de boro, carboneto

de silicio, carbono e alumina foram desenvolvidas na segunda parte do século XX [1].

As fibras sintéticas sao classificadas de duas maneiras, como mostra a figura 2.13:
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Figura 2.13: Classificacao das fibras sintéticas.

Fibras de Carbono

As fibras de carbono (fibras de grafite), sdo fibras com cerca de 4 a 10 ym de didmetro,
como mostra a figura 2.14, compostas principalmente, por 4tomos de carbono (80 a 92%),
enquanto as fibras que contém cerca de 99% do peso de carbono, sdo chamadas fibras de
grafite [23]. Os dtomos de carbono estao ligados entre si em cristais microscopicos que

estao mais ou menos alinhados paralelamente ao longo eixo da fibra [24].

Figura 2.14: Um filamento de carbono de 6 um de didmetro (indo do canto inferior
esquerdo ao superior direito) em comparagao com um cabelo humano.
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A produgdo dessas fibras tem como matéria-prima principal (cerca de 90% das fi-
bras produzidas) a poliacrilonitrila (PAN), que apresenta boas propriedades mecanicas e,
também, vantagens econdmicas, enquanto os 10% restantes sao feitos de rayon (celulose)
ou piche de petroleo, as quais entraram em desuso, pelo fato de caracterizar o material
compoésito com baixas propriedades mecanicas.

Para se produzir uma fibra de carbono de boa qualidade a partir de uma fibra precur-
sora, é necessario um processo de tratamento térmico e condi¢oes controladas de tensao,
pressao atmosférica, tempo e principalmente temperatura. Essa producao (a partir do
PAN) consiste em quatro etapas indispensaveis: - polimerizagdo por pirdlise (extracao
do carbono a partir do superaquecimento da poliacrilonitrila); - ciclizacdo durante o pro-
cesso de baixa temperatura (estabilizagdo da temperatura enquanto ocorre o método de
esticamento dos polimeros para o eixo da fibra); - tratamento oxidativo de carbonizagao
a alta temperatura, entre 1000 e 1700 °C (extracdo do hidrogénio e adi¢ao do oxigénio),
apos este processo de grafitizacao, o nitrogénio comecga a ser removido e as cadeias sao
unidas em planos de grafite; - e adi¢do de reagente (quando o epdxi serd adicionado para
a moldagem das placas de carbono), onde sera formado o compésito polimérico [25]. O
carbono aquecido na faixa de 1500 a 2000 °C (carbonizagao) exibe a maior resisténcia a
tragao, enquanto a fibra de carbono aquecida de 2500 a 3000 °C (grafitizacao) exibe um
modulo de elasticidade mais alto.

O carbono é um material de fibra de alto desempenho e o reforco mais comumente
utilizado em compositos avancados com matriz polimérica, sendo as principais motivacoes

para tal uso [1]:

e Possuem os maiores modulos especificos e as maiores resisténcias especificas entre

todos os materiais fibrosos de reforco;

o Elas mantém suas propriedades mecanicas como modulo de tragao e resisténcia,

mesmo expostas a elevadas temperaturas (o que também pode ser um problema);

« Nao sao afetadas pela umidade em temperatura ambiente ou por solventes, acidos

e bases;
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o Foram desenvolvidas diversas tecnologias que fazem com que o material composito

de fibra de carbono tenha uma boa relagao custo-beneficio;

 Os materiais reforgados com fibra de carbono sdo leves (baixa densidade), elevadas

propriedades mecanicas, resisténcia a tragao, ao impacto e modulos especificos [26].

Trabalhos recentes também classificam as fibras de carbono segundo o grau de orien-
tagao preferencial das camadas de grafeno na dire¢ao axial das fibras [27].

Baseado neste aspecto, as fibras sdo denominadas de alto médulo, médio médulo e
baixo modulo, sendo classificadas como tipo I, tipo II e tipo III, respectivamente. Na
tabela 2.3 estao reunidas algumas das principais caracteristicas e propriedades destes trés

tipos de fibras de carbono [27].

Tabela 2.3: Classificagdo das fibras de carbono. Adaptado [27]:

Forga de Tenséao

. ’ 2 .
Fibra (GN/m?) Médulo (GN/m?) Propriedades

. - Alta densidade, baixa porosidade,
Tipo 2.6 340 (alto) microfibras lineares e bem ordenadas.
Tipo II 9.9 240 (médio) Alta quantidade de microporos de

0.1 a2 0.5 pm.

- Alta quantidade de microporos,
Tipo II1 2.6 160 (baixo) extensa area superficial, microfibras
distorcidas e pouco ordenadas.

As fibras de alto médulo tém um elevado grau de alinhamento carbono-carbono, li-
gados paralelamente na direcao axial da fibra, resultando em uma estrutura denominada
de "arvore de anéis". Esse tipo de fibra é preparada por meio de materiais precursores
como o piche de mesofase e PAN. Ja as fibras de baixo médulo sdo obtidas a partir de
materiais como o rayon e o piche isotropico. O primeiro tipo de fibra apresenta um custo
mais elevado, pois o processo de fabricacao é mais complexo, necessitando de uma etapa
de estiramento do material precursor e de altas temperaturas [28].

Esses recursos sao amplamente utilizados para aplicagdes que exigem alto desempenho

e caracteristicas leves, como as industrias aeroespacial, automotiva e de defesa, bem como

24



materiais esportivos, como mostra a figura 2.15.
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Figura 2.15: Classificagdo das fibras de carbono [29].

2.1.7 Processamento de materiais termoendureciveis

Os polimeros termoendurecives sao amplamente conhecidos por serem os mais utiliza-
dos para a fabricacdo de compositos. Isso se deve ao fato de que estes materiais possuem
um menor custo, facilidade no processamento, alta resisténcia térmica e dimensional em
comparagao aos demais, sendo os mais utilizados nas matrizes, as resinas poliéster, epoxi

e fendlicas [30]. Porém, estes materiais possuem desvantagens como:

o Faixa limitada de temperatura de uso que, quando baixas, fazem com que o material

seja dificil de manusear;
« Baixa estabilidade térmica e dimensional;
o A sua degradacao em ambientes imidos;

o Impossibilidade de utilizagao em temperaturas préximas ou acima a transicao vitrea,

cuja temperatura fazem com que os polimeros percam suas propriedades fisicas.
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H& ainda os elastomeros, que compoe uma faixa de propriedades entre os termoplas-
ticos e os termoendureciveis, sendo formado por moléculas lineares que estao reticuladas
entre si por ligacoes covalentes, que proporcionam melhoria de rigidez e resisténcia a
temperatura, fornecendo um leque maior na producao de materiais distintos.

Entre as resinas termoendureciveis, as mais utilizadas para fabricacao de materiais
compositos sao as de poliéster, éster vinilico e as epdxidas. As duas primeiras sao utiliza-
das sao empregadas em materiais em que se deseja obter um bom desempenho mecanico,
porém, com razoavel durabilidade, e nao devem ser aplicadas em produtos que suportam
aplicacoes exigente, devido as contragoes de cura se apresentam significativamente [30].
Enquanto as resinas epoxi sao classificadas de elevado desempenho, assim como as fenoé-
licas e as poliamidas, onde todas apresentam boas propriedades mecanicas, resisténcia
a elevadas temperaturas e elevada fragilidade e sensibilidade a umidade. O tipo de po-
limerizagao ou reagdo de cura das resinas termoendureciveis originam os diferente tipos
de resinas, onde as epoxi e fendlicas sdo obtidas a partir de uma reacao de adigdo sem
produgéao de voléteis, enquanto as fendlicas sdo obtidas por reagoes de condensagao [30].

As resinas termoendureciveis epoxidas, sdo resinas classificadas como sintéticas, que
abrangem variadas propriedades, que vao desde liquidas com baixa viscosidade sem sol-
ventes (em temperatura ambiente) até sélidas com elevado ponto de fusdo (apds curadas).
Os endurecedores possuem a fun¢ao de atuar como agentes de cura e reagem com a resina
epoxi, formando moléculas com diferentes composigoes, transformando esse composito em
um material de elevada resisténcia, termorrigido e com excelentes propriedades mecanicas
quimicas e que podem atuar no isolamento de componentes elétricos. O tipo de material
utilizado como endurecedor, pode modificar as propriedades do material sintetizado.

A propriedade de material termorrigido, bem como suas elevadas propriedades me-
canicas, s6 ocorre nas resinas epodxidas apds um processo de cura, o qual depende es-
sencialmente de um agente endurecedor para que ocorra uma reacao entre as moléculas
e inicie esse processo de cura do material, jA que essas moléculas de resina em estado
puro nao reagem entre si. Isso facilita o armazenamento dessas resinas por elevados pe-

riodos de tempo em local seco, sem que exista nenhuma reacdo entre elas [31]. Para
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que ocorra uma reac¢ao entre essas moléculas, é necessario a adicao desses catalisadores,
que promovem um desenvolvimento de estruturas tridimensionais, estaveis e insoluveis.
A reacao de polimerizacao que ocorre para a formagao da resina epdxi é o resultado da
reacao entre um bisfenol A e a Epicloridrina, onde o catalisador é o hidroxido de sédio,
como representado na figura 2.16. A quantidade de bisfenol A atua diretamente no au-
mento da cadeia poliepoxido, alterando as propriedades mecanicas da resina, tais como a

viscosidade, reatividade e flexibilidade do material [31].
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Figura 2.16: Esquema de sintese e cadeia molecular do poliepdxido.

A resisténcia quimica da resina é influenciada diretamente pela densidade de ligagoes
cruzadas da cadeia molecular do material, ou seja, quanto maior for a densidade dessa
cadeia, maior serd a resisténcia quimica da resina sintetizada, pois a densidade implicara
em uma dificuldade maior de um produto agressivo em penetrar a superficie do material.

A temperatura de transicao vitrea e a resisténcia mecanica também sao influenciadas
pela densidade da cadeia molecular, devido ao mesmo fato que ocorre para a resisténcia

quimica [31].
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Ao realizar uma comparacao breve entre as duas resinas mais utilizadas atualmente,
a epdxi e a poliéster, podemos notar que a primeira é um pouco mais cara [32], porém,
apresenta melhores propriedades quando verificada sua resisténcia mecénica e a umidade,
também possui menor contracdo durante a cura, baixa absorcao de dgua e uma faixa de
temperatura de utilizacdo maior em comparagao a resina poliéster. A tabela 2.4 apresenta

algumas propriedades mecanicas das resinas epoxi e poliéster.

Tabela 2.4: Propriedades de resinas utilizadas em materiais compoésitos. Adaptado [2]

Modulo de Young Resisténcia a Tracdo Extensao na Densidade

Resina (GPa) (MPa) Ruptura (%]  [kg/m?]
Poliéster 21-4,1 20 - 100 1,0 - 6,5 1000 - 1450
Epéxi 2,5-4,1 55 -130 1,5-9,0 1100 - 1300

Ao utilizar as resinas epoxi como matriz em compositos expostos a cargas, estas apre-
sentam variadas vantagens, como a baixa contragao na cura, ja citada anteriormente, que
favorece a precisao dimensional em sua fabricagao e evita as tensoes residuais dos proces-
sos; a natureza polar desse material permite a boa adesdao em variados tipos de cargas; a
auséncia de produtos volateis em sua composicao evita a formagao de bolhas no material
sintetizado e também apresenta uma estrutura reticulada (similar a uma rede), a qual ofe-
rece a excelente resisténcia em ambientes quimicamente agressivos, impedindo a entrada
desses produtos em sua estrutura. Apresentam ainda, um alto moédulo de elasticidade,
boa compressao e baixa viscosidade, o que facilita a moldacao, tendo como principais
desvantagens a baixa aderéncia nas paredes de molde em que sao processadas e a impos-
sibilidade de reciclagem desses materiais sendo, no entanto, passivel de ser usado como

carga.
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2.2 Propriedades mecanicas dos compositos de ma-

triz polimérica com reforco de fibras

As propriedades mecanicas compreendem diversas propriedades que representam a
resposta de um material quando submetido a esfor¢os mecanicos externos, as quais podem
ser do tipo tensao-deformagcao e podem causar danos reversiveis ou irreversiveis [33]. Entre
os polimeros, essa resposta depende necessariamente dos elementos de fabricagao como
a estrutura quimica, e de influéncias externas, como a temperatura, tempo, velocidade
de deformagao (ou velocidade de aplicacao da tensdo), nivel de solicitagdo do mecénica,
tipo de solicitacao, histérico do processamento do material, abrangendo umidade e outros

agentes quimicamente agressivo [34].

O material compoésito, como dito anteriormente, é formado por pelo menos duas fases:
a primeira atuando como matriz e, a segunda, refor¢ando a primeira, sob a forma de
fibras com elevada resisténcia ou em forma de particulas de enchimento (reforcadas com
particulas). Essa matriz do compdsito pode ser composta com polimeros, metais ou
cerdmicas, e suas fibras podem ser de simples filamentos, espessura varidvel (mais ou

menos finos) ou de monocristais no estado filamentoso (whiskers).

A avaliacdo das propriedades mecanicas dos materiais compoésitos e seus detalhes es-
truturais devem satisfazer as seguintes determinacoes: desenvolvimento de projeto per-
missivel; qualificacdo de materiais para determinadas aplicagoes; controle de qualidade;
avaliacao da resisténcia e durabilidade sob cargas ciclicas ou estaticas; avaliacao da in-
fluéncia do dano ou da degradagao na resisténcia residual [34]. Os compdsitos poliméricos
também possuem uma grande variedade de propriedades, que se caracterizam principal-
mente, pela dependéncia da fibra, resinas, seu empilhamento (laminados) e da fragao
volumétrica. Os compositos sao suscetiveis a danos mecanicos quando sujeitos a esforgos
de compressao, tensao, flexao e cisalhamento que podem levar a delaminacao interlami-
nar, ou seja, as fibras da fase reforco iniciam um processo de descolamento da fase matriz

[34], levando a falha catastréfica do componente.
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As condigbes do processamento das amostras poliméricas, tratamentos térmicos even-
tuais e os seus formatos, apesar de serem consideradas varidveis externas, poderao provo-
car alteracoes significativas estruturais e, consequentemente, interferir no comportamento
mecanico dos polimeros e, por consequéncia, dos compositos obtidos a partir dessas ma-

trizes [35].

Das diversas baterias de ensaios a que um material é sujeito, normalmente, de acordo
com as especificagoes de projeto, podem-se determinar valores dos tipos: resisténcia a
tracao, compressao, flexdao, impacto, fadiga, abrasao, dureza, tenacidade a fratura e de

adesao de determinado material & interface matriz/refor¢o de um compoésito [36].

As propriedades de compésitos com matriz epoxi reforcados com fibras continuas e
alinhadas, de vidro e carbono, estdao incluidas na tabela 2.5. Dessa forma, pode ser feita
uma comparacao entre as caracteristicas mecanicas de ambos os materiais, tanto para

dire¢do longitudinal como para a diregao transversal [1].

Tabela 2.5: Propriedades mecanicas de compdsitos com matriz epdxi reforcados com fibras
continuas alinhadas de vidro e carbono nas diregoes longitudinal e transversal. Adaptado [1].

Propriedade Vidro (E-Glass) Carbono (Resistente)
Densidade Relativa 2,1 1,6
Modulo de Tracao

Longitudinal [GPa (1076 Psi)] 4,5 (6,5) 145 (21)
Transversal [GPa (1076 Psi)] 12 (1,8) 10 (1,5)
Limite de resisténcia a tracao

Longitudinal [MPa (ksi)] 1020 (150) 1240 (180)
Transversal [MPa (ksi)] 40 (5,8) 41 (6)
Deformacao no limite de resist. a tragao

Longitudinal 2,3 0,9
Transversal 0,4 0,4
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2.2.1 Ensaios mecanicos

Para realizagdo de qualquer ensaio mecanico, primeiramente deve ser determinado
quais serao as finalidades de cada um deles, devido aos elevados custos e ao tempo neces-
sario na fabricacao das amostras. As finalidades destes ensaios sao variadas, entre elas: o
controle de qualidade, a comparacao entre materiais em uma selecao para posterior com-
posicao e até para obtencao de propriedades para um projeto determinado. Para atender
a0s requisitos necessarios destes ensaios, é preciso garantir que os processos de fabrica-
¢ao dessas amostras e dos componentes sejam o mais semelhantes possivel, pois qualquer
alteracao entre elas, pode ocasionar em falha nos testes posteriores. Também é preciso
verificar e assegurar qual a representatividade e o nivel do teor de fibra das amostras,
pois estas sdo as maiores responsaveis por fornecer as propriedades caracteristicas dos
compositos. Os processos de corte e demais acabamentos, também necessitam de atencao
redobrada, para que sejam evitados possiveis danos antes dos ensaios. Os compdsitos
de matriz polimérica apresentam outras caracteristicas susceptiveis de gerar problemas
nos ensaios. A natureza polimérica da matriz também introduz caracter viscoelastico
em algumas componentes do comportamento mecanico dos compdésitos, ou seja, tornam
o material menos resistente ao decorrer do tempo, podendo influenciar diretamente na
performance das amostras [21].

Ainda com os cuidados sobre os ensaios mecanicos e suas amostras, existem varia-
dos parametros que podem influenciar diretamente as propriedades finais em testes nos

compositos fabricados, como [37]:

Velocidade do teste;

o A area de secao transversal da amostra;
e O comprimento do medidor utilizado;

e O ntmero de amostras testadas;

« O tipo de componente (fibra ou feixe de fibras) que serd testada.
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Além disso, a fim de evitar quaisquer divergéncias com a literatura e possiveis erros que
poderiam ser ocasionados devido a falhas nos testes, no presente trabalho, foram utilizados
valores baseados nas normas ASTM D3039/D3039M e ASTM D2229-02, respectivamente

os testes de tracao e de adesao, para os parametros citados anteriormente.

Ensaio de Tragao

Entre as diversas possibilidades de avaliacao das propriedades de materiais a partir
de ensaios, o mais comumente utilizado entre eles é o ensaio de tracao, por ser um tipo
relativamente simples de ensaio em comparagao aos demais e, partindo dos principios deste
ensaio, é possivel obter informacoes importantes e primordiais sobre o material ensaiado
de forma rapida, utilizando esses dados para projetos, fabricacao de pegas e componentes
[2]. O teste basicamente utiliza-se da geometria dos provetes e dos dados da carga aplicada
para extrair dados do material. Sendo assim é necessario garantir que a amostra falhe na
secao valida, de modo que nao prejudique a composicao dos dados durante o ensaio.

O modo de falha e sua caracterizagao em um material compoésito é complexa, devido
ao numero de variaveis e diversidade de mecanismos de fratura que podem acontecer
nesses materiais. Como definicao, é atribuido que os materiais compositos e laminados
sao heterogéneos, onde cada lamina é individualmente anisotropica, a fim de facilitar a
leitura dos ensaios realizados. Portanto, a fratura de um componente em compodsito é
muito diferente da fratura de um componente metalico [2].

Em materiais compésitos, a propagacao da trinca pela matriz, o rompimento das
fibras e delaminacgao se apresentam de maneira muito diferente em relacdo aos materiais
metalicos, dando a estes caracteristicas exclusivas. Estas caracteristicas de modos de falha
dos compédsitos normalmente se combinam e produzem a falha total do componente [38].

Os ensaios de tragao sao aplicados, principalmente, em materiais laminados compésitos
unidirecionais, com orientagao da fibra de 0° e 90°, bem como em compositos bidireci-
onais e multidirecionais. Entre as normas mais utilizadas na fabricagdo dos provetes de
compositos para ensaios de tragao, as mais utilizadas sao ASTM D3039, BS2782, ISO 527

e CRAG, sendo a ASTM D3039 a com maior uso e aceitagdo. A geometria e a composi¢ao
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dos provetes ensaiados é mostrada na figura 2.17 [39], seguindo as normas internacionais
ASTM D3039, que apresentam forma retangular simples, e a norma ISO 527, representada

na tabela 2.6 [40].

Figura 2.17: Representacao esquematica de um provete para ensaios de tragao - ASTM
D3039 [41] [39].

A partir dos resultados dos ensaios de tragao, registrados em curva tensao-deformagao,
podem ser obtidas variaveis tais como: moédulo de elasticidade em tragao, tensao e de-
formagao no ponto de escoamento, tensao maxima, tensao e deformacgao na ruptura, etc.
Essas sao propriedades mecéanicas primarias necessarias para o planejamento de diversos
materiais [42]. Entretanto, pelos materiais compoésitos poliméricos refor¢ados com fibras
continuas apresentarem caracteristicas tinicas, o valor da tracao longitudinal depende,
principalmente, das caracteristicas e propriedades da matriz e do reforco, podendo esse

ensaio ser utilizado, também, para a avaliacao da interface fibra/matriz [34].

Tabela 2.6: Dimensoes dos provetes recomendadas pela norma ISO 527 [40].

Laminado  L(mm)  B(mm) h(mm)  L;(mm) h;(mm)
0° 250 15 1,0 50 05 - 20
90° 250 25 2,0 50  0,5-2,0
Multidirecional > 200 12,5-25,0 1,0- 10,0 45 >2,0
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Ensaio de Adesao

Os ensaios de adesao, ou ensaio Pull-Out, como é comumente chamado, sdo métodos
de teste mais comumente utilizados com a finalidade de determinar a forga necessaria
para puxar um fio ou fibra de um bloco de um material, como o compdsito, ou seja, seu
objetivo é observar a adesdo na interface entre dois materiais, estando um em forma de
fio ou fibra alongado, e o outro o fixado como matriz. Ele consiste na tentativa de extrair
o fio de dentro de uma cépsula de material (matriz/refor¢o) no qual este é embutido até
certo comprimento. Também é comumente realizado com modificagoes variadas no fio,
que podem influenciar diretamente na adesao deste com a matriz do material [43]. Dessa
maneira, é possivel analisar o comportamento de adesao entre a interface do fio com a
matriz do material para diferentes comprimentos do fio embutido. A figura 2.18 mostra

como se caracteriza um provete de ensaio Pull-Out.

Capsula simulando
mualriz polimeérica

|i Fin o

b o

-

k—

Comprimenio
Embutido

Figura 2.18: Provete para o ensaio de Pull-Out. Adaptado de [43].

Um teste padrao de adesao que é usado na industria de pneus automotivos é o teste
padrao ASTM D-2229 para determinar a adesao entre o fio de aco e a borracha. O teste
envolve a incorporagao de fios de aco a serem testadas em blocos de borracha. Os fios de
ago sao embutidos ao longo de toda a altura do bloco de teste. Para puxar os fios para fora
da borracha, a norma fornece um acessorio recomendado no qual o bloco é completamente
apoiado em trés lados e parcialmente apoiado na superficie superior de onde o fio sai do

bloco, como mostra a figura 2.19 [43].
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Figura 2.19: Exemplo de bloco de teste para o ensaio Pull-Out, para a norma ASTM
D-2229. Adaptado [43].

As principais propriedades que podem ser observadas através dos testes de adesdo, e
da resultante do grafico de tensao-deformagao obtido, sdao as forcas de cisalhamento da
interface, as energias de descolamento e adesao, e o coeficiente de friccao entre a fibra e a
matriz. Os diferentes parametros sao determinados pela variacao de aspectos do teste de
adesdo, tais como: comprimento da amostra, taxa de extragao da fibra e comprimento da
extremidade livre da fibra. Existem poucos padroes especificos devido as muitas variagoes
possiveis nos tipos de fibra e matriz. Ha trés modos de falha quando uma fibra, ou um
fio, é puxada de uma matriz: falha adesiva na interface, falha coesiva da matriz perto da
interface e falha coesiva da fibra/fio perto da interface [44].

O limite de escoamento da interface também indica que a interface cede antes que a
matriz ceda. O mecanismo de falha de interface para os diferentes comprimentos integra-
dos sao descritos de acordo com a figura 2.20: para fibras curtas, a matriz falha primeiro
perto da superficie do polimero, entao o material de interface cede e o Pull-Out prossegue,

quando a fibra se quebra. Para comprimentos embutidos mais longos, a matriz também
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falha primeiro, mas ocorre a fratura da interface em vez de ceder a matriz. A forga ne-
cessaria para causar o escoamento (cedéncia) da matriz é maior do que a necessaria para

a fratura continua da interface, o que, portanto, de fato acontece [45].

Cedéncia da Matriz Polimérica
['i\ il el

[/K ALRRANGI

\ Fratura Continua da Interface
l\, \/://fr 4

l/f’ NSE

Figura 2.20: Processos de adesdo em fibras curtas (superior) e fibras longas (inferior).
Adaptado [45].

O sucesso de um material compédsito depende da adesao entre o reforco e a matriz
pelo fato de haver deslocamento relativo entre os dois quando submetidos a cargas ter-
momecanicas [46]. Como mencionado anteriormente, uma das falhas mais comuns em
compositos reforgados por LMF é o descolamento interfacial entre a fibra e a matriz. A
interface é um local critico devido a propensao do aparecimento de trincas nesta regiao, a
compatibilidade entre a matriz e o reforco e ao preparo ineficiente da superficie do reforgo
47].

Quando os atuadores com Ligas de Memoéria de Forma (LMF) sdo incorporados dire-
tamente no composito, a utilidade do atuador é limitada pelo capacidade da deformagao
induzida de ser transferida para o compoésito principal. A adesao do atuador ao compésito
é, portanto, critica. Para melhorar essa adesao nos ensaios Pullout, foram determinados
métodos de preparacao de superficie e parametros fisicos para o atuador LMF que podem
melhorar a adesao dos atuadores de liga de memoria usados como sensores, atuadores e

refor¢co embutido em compdsitos hibridos adaptativos [48]. A adesdo entre a LMF e o
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composito aparece como um resultado do processamento do compédsito principal, envol-

vendo a cura ou consolidagdo da matriz de polimero e o reforco de fibras, ao redor da

LMF.

2.3 Ligas de memoéria de forma

Materiais inteligentes sao materiais capazes de receber estimulos do ambiente externo
e responder de uma forma pré-determinada. Entre esses materiais, os que mais se desta-
cam sao as ligas metalicas com EMF que, quando deformadas ou submetidas a esforcos
externos, sofrem mudancas em sua estrutura cristalina com a transformacao de fase de
martensite para austenite [49]. Com a retirada desse estimulo externo, voltam & sua forma
original em fun¢ao da temperatura de trabalho. As LMF, ou ligas inteligentes, pertencem
a uma classe de materiais chamada de Materiais com Memoria de Forma (MMF), que
possuem a habilidade de 'memorizar’ ou reter sua forma anterior quando submetidos a
algum estimulo como variacoes termomecanicas ou magnéticas. Esses materiais tém sido
amplamente estudados nas tltimas décadas por apresentarem excelentes propriedades me-
canicas, memoria de forma, pseudoelasticidade e efeito amortecedor, podendo, inclusive,
apresentar biocompatibilidade e resisténcia a corrosao.

Os primeiros sinais de descoberta do efeito de memoria de forma sao da década de
1930, quando Arne Olander, em um estudo, verificou o comportamento pseudoeldstico da
liga ouro-cadmio (Au-Cd) em 1932 [50]. Mais tarde, em 1938, Greninger e Mooradian
observaram a formacao e desaparecimento da fase martensite pela diminuicdo e aumento
da temperatura de uma liga cobre-zinco (Cu-Zn) [3]. J& em 1941, foi descrito pela primeira
vez o termo Shape Memory por Vernon para descrever o seu material dentario polimérico.
Uma década mais tarde, em 1951, Chang e Read, enquanto trabalhavam com ligas de Au-
Cd, observaram a reversibilidade térmica na transformacao martensite, associando esta
ao termo Shape recovery (recuperagio de forma) [5].

Somente em 1962, ocorreu um importante marco no desenvolvimento dos materiais

com a descoberta do EMF em uma liga NiTi, pelo laboratério de artilharia naval dos
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Estados Unidos. Essa liga foi denominada NiTiNOL, uma abreviacao da composicao
quimica NiTi (niquel-titdnio) e NOL (Naval Ordnance Laboratory), local onde foi feita a
descoberta [51].

Devido as caracteristicas de EMF, pseudoelasticidade e excelentes propriedades, a liga
NiTi possui diversas aplicagdoes comerciais, principalmente relacionadas a area da satde.
Entre as possiveis aplicagoes, estdao: estruturas e compositos, industria automobilistica
e aeroespacial, robotica, produtos de consumo e, na area da saude, implantes ortodon-
ticos, dispositivos de desobstrucao de artérias, designados por “stents” e material para
cateterismo. Na engenharia é usado em acoplamentos, dispositivos elétricos, magnéticos,

antenas de satélites e abas de ar condicionado [49] [3].

2.3.1 Transformacao de fases nas ligas de memoria de forma

As propriedades superelasticas e de meméria de forma presentes nas LMF devem-se
a uma transformacao de fase que ocorre no estado sélido, na qual ocorre o rearranjo dos
atomos para formagao de uma nova estrutura cristalina.

Basicamente, as LMF podem existir em duas fases diferentes com trés estruturas cris-
talinas diferentes (martensite maclada, martensite demaclada e austenite) e seis transfor-
magoes possiveis [52] [53], como mostra a figura 2.21. Austenite ou fase inicial carateriza-se
por ser estavel a elevadas temperaturas e/ou a baixos niveis de tensdo, possui um médulo
de elasticidade elevado e uma estrutura cristalina cibica muito ordenada e simétrica.
Martensite, por sua vez, é caraterizada pela sua estabilidade a elevados niveis de ten-
sdo e/ou a baixas temperaturas, pelo seu baixo médulo de elasticidade e pela estrutura
cristalina monoclinica, pouco simétrica e menos ordenada [49]

Na transformacao de fase martensite termoelastica déa-se a alteracdo do material da
fase austenite para a fase martensite através da aplicacao de tensdes ou da variacao
de temperatura. Quando uma LMF ¢é aquecida, ela comecga a se transformar da fase
de martensite para a fase de austenite. A temperatura inicial de austenite (A;) é a

temperatura onde essa transformacao comeca e a temperatura final de austenite (Af) é
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a temperatura onde essa transformagao é concluida. Uma vez que uma LMF é aquecida
além de A,, ela comeca a se contrair e se transformar na estrutura de austenite, ou seja,
se recuperar em sua forma original. Essa transformacao é possivel mesmo sob altas cargas
aplicadas e, portanto, resulta em altas densidades de energia [5]. Durante o processo de
resfriamento, a transformagcao comeca a reverter para martensite na temperatura de inicio
de martensite (M;) e é concluida quando atinge a temperatura de término de martensite
(My). Esta ndo é a tnica ordem possivel para as temperaturas de transformagao. As
temperaturas de transformacao podem ser manipuladas variando o teor de niquel ou

titanio na liga e por varios tratamentos termo-mecanicos.
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Figura 2.21: Fases de transformagao de uma LMF. Adaptado de [52] [53].

A temperatura mais alta na qual a martensite ndo pode mais ser induzida por estresse é
chamada de M, e, acima dessa temperatura, a LMF é permanentemente deformada como
qualquer material metalico comum. O EMF é observado quando uma forca ¢é aplicada
durante a fase de martensite maclada (do inglés twinned), o que leva a fase de martensite

desmaclada (do inglés detwinned) num processo chamado desmaclagem, onde se da a
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reorientacao da estrutura cristalina do material. Este estado também pode ser revertido

com o reaquecimento do material, o que caracteriza o comportamento tinico das LMF.

Curva de Histerese nas LMF

A diferenca entre as temperaturas de transformacao de fases de martensite para auste-
nite quando aquecido e, de austenite para martensite quando resfriado nas LMF, é descrita
como curva de histerese. E, geralmente, a definicdo da variacdo nas temperaturas quando
o material se encontra como fase 50% austenite (apds o aquecimento) e 50% martensite
(apds o resfriamento) [54].

A figura 2.22 representa a curva de histerese das LMF. A curva de histerese ocorre
quando, na fase martensite, a LMF é aquecida, e acontece sua transformacao de fase para
austenite e, também, quando ocorre a transformacao da fase austenite para a martensite
enquanto a liga é resfriada. O processo todo também pode ser descrito pelas temperaturas
de transformacao de fase, quando descrito o processo de aquecimento e resfriamento das

LMF, como explicado no tépico anterior, e representado pela figura 2.21.
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Figura 2.22: Curvas de histerese nas LMF [48].
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Esta propriedade é importante e requer atencao especial durante a selecao da LMF
para aplicacoes técnicas especificas, por exemplo: uma pequena histerese é necessaria para
aplicacoes de atuagao rapida (como na robdtica); uma histerese maior é necessaria para
reter a forma predefinida dentro de uma ampla faixa de temperatura (como em jungao de
tubos) [55]. Além disso, as temperaturas de transi¢ao identificam a faixa operacional de
uma aplicagao. Essas temperaturas de transi¢ao e o comportamento do 'loop’ de histerese
sao influenciados pela composicao da LMF, pelo processamento termomecéanico adaptado

ao material e pelo ambiente de trabalho onde sera aplicado.

2.3.2 Efeitos de memoéria de forma (EMF)

O efeito de memoria de forma EMF ocorre devido uma transformagao de fase indu-
zida pela temperatura que reverte a deformacao, ilustrado pela curva de histerese, na
figura 2.22. Em outras palavras, a LMF consegue, devido ao arranjo atomico das suas
fases, retornar a sua forma original depois de um carregamento termomecéanico através
do aumento de temperatura e do alivio de carga sobre o material [5].

Uma LMF exibe o seu efeito de memoria de forma quando é deformada por uma carga
em sua fase martensite 'maclada’ e, em seguida, essa carga é retirada quando o material
estiver a uma temperatura abaixo de (A;). Quando é aquecido em seguida, acima de (Ay),
a LMF ira recuperar sua forma original, transformando-se de volta na fase austenite. A
natureza da LMF pode ser melhor compreendida seguindo o caminho de carregamento
termomecanico em um espaco combinado de tensao-deformacao-temperatura, conforme
mostrado na figura 2.23.

Algumas consideracoes sobre o grafico apresentado, para melhor entendimento do EMF

nas LMF:

o A transformacao para martensite inicia-se com o resfriamento livre de tensoes da
austenite até M e com a continuidade do resfriamento apdés My, garantindo que em

toda a liga estd a fase martensite de variante maclada.
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Figura 2.23: Grafico tensao-deformacao-temperatura exibindo o efeito de meméria de
forma em uma liga NiT1i [48].

« A fase martensite é influenciada pelo carregamento na liga, de modo que, as tempe-
raturas de inicio e fim das transformagoes dessa fase (M, e My) sejam dependentes
desse carregamento externo, afetando diretamente o comportamento da liga, ilus-

trado por o5 e oy.

« Quando ocorre o aquecimento até A,, a LMF comeca a ter fracbes de austenite, fase
que se torna uniforme a partir de Ay e é garantido que ha homogeneidade dessa fase

na liga.

o Quando nao ha aplicacao de forca externa, a partir de qualquer temperatura maior
que Ay, ao diminuir a temperatura, a martensite formada ¢ maclada. A aplicacao

da tensao vai posteriormente demaclando a martensite.

O efeito de memoria de forma a um nivel microscopico, ou seja, a sua alteragdo na
estrutura cristalina das ligas com memoria de forma durante a transformacao de fase, é

apresentado na figura 2.24 [56].
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Figura 2.24: Mecanismo do EMF em escala microscépica. Adaptado de [56].

Esse efeito descrito acima é chamado de efeito de memoria de forma unilateral, One-

Way Shape Memory Effect (OWSME), ou simplesmente EMF, porque a recuperagio da

forma ¢ alcancada apenas durante o aquecimento, apés o material ter sido deformado por

uma carga mecanica aplicada.
O efeito de meméria de forma duplo, Two-Way Shape Memory Effect (TWSME), por

sua vez, manifesta-se durante o aquecimento e arrefecimento da SMA. Neste material,
ocorre uma transformagao espontanea da forma durante o seu aquecimento e arrefeci-

mento, sem que haja a intervencdo de uma forca externa.

2.3.3 Pseudoelasticidade e superelasticidade

As LMF exibem um fendémeno as vezes chamado de superelasticidade, mas é mais
precisamente descrito como pseudoelasticidade . “Superelasticidade” implica que as liga-
¢Oes atoOmicas entre os atomos se estendem a um comprimento extremo sem incorrer em
deformagao plastica. A pseudoelasticidade é um termo utilizado para descrever as defor-
magoes elasticas aparentes das LMF durante a fase austenite (acima de Ay). Este efeito
é caraterizado pela forga elastica total do material, que chega a atingir uma capacidade
cerca de vinte vezes superior ao ago [5].

Esse fendmeno esta associada a transformacao induzida pela aplicacao de uma forga
ao material acima da tensao de martensite (A), que leva a geragdo de deformagdes ma-
croscopicas durante o carregamento externo, até que nenhum austenite permanega (C) e,
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em seguida, a recuperacao da deformacao, apés retirar a forca aplicada em temperaturas
acima de Ay (e abaixo de My) (D), ponto em que a deformacgao do material serd recupe-
rada, por fim, voltando o material totalmente a fase austenite, com pouca ou nenhuma
deformacao [49] [3]. A figura 2.25 ilustra o comportamento supereldstico do material

durante esse ciclo de aplicagao de carregamentos externos.
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Figura 2.25: Diagrama tensao-deformacao de uma liga NiTi demonstrando a pseudoelas-
ticidade Ay<T'<My [5].

Como mencionado anteriormente, a depender da usabilidade do material, a curva de
histerese (situada entre as transformagoes de fase direta e reversa durante o ciclo pseu-
doelastico, no espago o-¢, onde representa a energia dissipada no ciclo de transformagao),
¢ de extrema importancia para a pseudoelasticidade, ja que as fases martensite e aus-
tenite possuem diferentes modulos de elasticidade e comportamentos diferentes quando
submetidos a determinadas aplicagoes de forgas [54] [55].

O efeito superelastico a um nivel microscopico, ou seja, a sua alteragdo na estrutura
cristalina das ligas com memoria de forma durante a transformacao de fase, é apresentado

na figura 2.26.

44



Austenite Martensite

transformagio
exolérmica

Deformacio
T'=dy

L O L)
e
“c"-ﬁ::#‘q: =y

-

o : p

transformacha
endotérmica

Figura 2.26: Mecanismo do efeito supereldstico. Adaptado de [56].

2.3.4 Efeito amortecedor

As LMF, por apresentarem suas propriedades de memoéria de forma, possuem capaci-
dades de amortecimento muito superiores quando comparadas a outros materiais, o que
faz com que estas apresentem um grande potencial de aplicacdo em amortecimento para
estruturas que sofrem com vibragoes mecénicas [57]. Essa caracteristica de propriedade de
amortecimento, como o EMF, se devem ao fato desses materiais possuirem duas fases de
estruturas cristalinas, como mencionado anteriormente, a austenite e a martensite que, ao
serem submetidas a temperaturas de transformacao, ocorrem essas mudancas de fase em
ciclos térmicos adequados, o que provoca a mudanca dessas estruturas cristalinas, rigidez
do material e do sistema onde estao inseridas, ja que os médulos de elasticidade de cada

uma das fases é diferente.

A austenite apresenta baixos niveis de amortecimento devido a elevada rigidez da sua
estrutura cristalina. Por sua vez, a martensite apresenta uma capacidade de amorteci-
mento elevada, que resulta do seu baixo médulo de elasticidade. Mas, é no intervalo de
transformacao entre essas fases, que as LMF apresentam o melhor desempenho da pro-
priedade de amortecimento, permitindo uma melhor absor¢ao de energia, como mostra a

figura 2.27, ja que o material apresentara a rigidez da fase austenite e a elasticidade da
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fase martensite. Desse modo, nos sistemas onde rigidez varia de acordo com a tempera-
tura, o controle das vibragoes no material onde é aplicada a LMF é realizado através da
variacao de temperatura da liga.

A capacidade superior de amortecimento durante a transformacao de fase nas LMF
se deve ao fato da reorientacao para martensite, que ocasiona em um rearranjo molecular
na estrutura cristalina e resulta em um atrito interno, que é responsavel pela dissipacao

da energia de vibragao pela liga [3].

M A+M A

Amortecimento %

Temperatura

Figura 2.27: Efeito amortecedor nas LMF [3], onde M - martensite; A - austenite; A+M
- zona de transicao.

2.3.5 Ligas a base de cobre

Embora as LMF NiTi proporcionem excelentes propriedades pseudoelasticas, EMF, e
sejam biocompativeis, eles sao relativamente caras em comparacao com LMFs baseados
em Cobre (Cu). A boa condutividade elétrica e térmica, bem como sua formabilidade
(propriedade de uma liga resistir a deformacao pldstica sem sofrer ruptura) torna as
LMF's baseados em Cu uma alternativa atraente em relacao ao NiTi. Ligas a base de cobre
geralmente exibem menos histerese do que as NiTi, com as temperaturas de transformagao

em ligas a base de cobre sendo altamente dependentes da composicao. Uma mudanca
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precisa de 0,001 a 0,0001 em % ¢é necesséria para atingir temperaturas de transformacao
reproduziveis dentro de uma faixa de 5°C. Uma breve comparacao de propriedades entre
as duas ligas mais utilizadas de cada classe (Cu e NiTi) é apresentada na tabela 2.7 [58].
As principais ligas & base de cobre sdo encontradas nos sistemas cobre-zinco (Cu-Zn) e

cobre-aluminio (Cu-Al).

Tabela 2.7: Comparacao entre as principais LMF comercializadas. Adaptado [58].

Propriedades Liga NiTi Liga Cu-Zn-Al

Deformacao recuperavel max. 8% max. 4%

Tensao gerada na

- max. 400 MPa max. 200 MPa
recuperacgao
. 10° (e = 0,02) 10% (e = 0,02)
Fadiga 107 (e = 0,005) 10° (e = 0,005)
A s - Problematica,
Resisténcia a corrosao Boa . .
especialmente sob tensao
Trabalhabilidade Pobre Razoével
Conformacao Relativamente facil Razoavelmente dificil

2.3.6 Ligas a base de niquel-titanio (NiT4i)

Entre as composi¢oes de LMF conhecidas, as feitas a partir de ligas de NiTi foram
estudadas com maior profundidade, por suas propriedades mecanicas e térmicas, e sao
utilizadas em maior niimero entre as aplicagoes comerciais. Estas ligas apresentam um
comportamento EMF resiliente, TWSME e comportamento pseudoelastico sob as condi-
¢oes certas, o que torna este material ideal em muitas aplica¢oes. Ele também apresenta
resisténcia a corrosao e é biocompativel, sendo utilizado em diferentes areas biomédicas.
Em comparagao com outras ligas menos utilizadas, a cristalografia e a resposta termome-

canica do NiTi sdo muito conhecidas e previsiveis, assim como os efeitos do tratamento
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térmico e a variacao das temperaturas de transformacao com mudancgas na composicao.

A LMF baseada em NiTi mais comumente utilizada esta listada a seguir.

Ni-Ti

No inicio dos anos 1960, foi descoberto o efeito da memoria de forma em uma liga
de NiTi equiatomica [54]. A composicao equiatdmica (ou seja, 50% de Ni e Ti) exibe
a temperatura Ay maxima (120°C) de todas as composicoes de NiTi estudadas. Dimi-
nuir a porcentagem atdémica de Ni (%) da composigdo nao afetaria as temperaturas de
transformacao. J4 se a composicdo do niquel fosse aumentada acima de 50%, a tempe-
ratura de transformacao comeca a diminuir, com Ay tornando-se tao baixo quanto -40°C
ao adicionar uma proporc¢ao de 51% de niquel. Esta variacdo na composicao pode al-
terar as caracteristicas da temperatura ambiente (23°C), alterando um comportamento
predominante de EMF para pseudoelastico.

Em ligas ricas em niquel, o envelhecimento do material a temperatura de 400°C resulta
na formacao de precipitados lenticulares de T3 Niy. Os campos de tensoes, devido aos
precipitados formados, podem resultar na formacao de uma fase intermediaria conhecida
como fase R entre as fases de austenite e martensite. O nome “fase R” esta associado
a estrutura romboédrica do cristal. Esta fase geralmente desaparece com tratamentos
térmicos em altas temperaturas e, portanto, sua existéncia esta associada a certas con-
digdes especificas [3]. Essas condigbes incluem a substituicao de pequenas quantidades
de Ni por Fe ou Al, apresentacao de campos de tensao devido a precipitados de niquel
(ricas em Ni) e campos de tensao devido a deslocamentos ocasionados por trabalho a frio
ou tratamentos térmicos feitos nas ligas. As ligas de NiTi exibem deformagdes decor-
rentes da transformacao de fase totalmente recuperaveis de até 8% e podem ser obtidas
comercialmente em vérias formas (por exemplo, fios, tiras, hastes, tubos e placas).

Estudos recentes também investigaram a composicao de 55% NiTi [5]. Esta composi-
¢ao exibe temperaturas de transformagcao na faixa de -10°C a 60°C. A liga é quimicamente
multifasica, uma das principais razoes pelas quais exibe baixas deformacoes de transfor-

macao. No entanto, foi comprovado que a liga com proporcao de 55% NiTi apresenta
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resisténcia a corrosdao superior em comparagdo com os acos inoxidaveis em ambientes
agressivos [59]. A liga também apresenta excelente estabilidade termomecanica, controle
mais facil das temperaturas de transformacdo por meio de tratamento térmico e pode

ser moldada a quente em diferentes formas complexas, ja que essas ligas ndao requerem

trabalho a frio [60] [61].

2.3.7 Aplicagoes da liga NiTi

Como consequéncia as excelentes propriedades das LMF NiTi, essas ligas possuem
uma grande possibilidade de aplicagoes, bem como possibilidades de inovagoes a partir
desses materiais.

Com relagdo aos modos de aplicacao dessas ligas, estas se dividem em quatro catego-
rias, que identificam diferentes maneiras de utilizacao desses materiais. As primeiras trés
se relacionam com o EMF que essas ligas proporcionam. As quatro categorias se dividem
em: recuperagao livre (recovery free), que se relaciona a movimentos livres do elemento;
recuperacao restringida (constrained recovery), relacionada a producao de forgas; atuador,
relacionado a realizagao de trabalho (movimento e forga); e superelasticidade, relacionada

ao armazenamento de energia [5].

o Aplicagbes de recuperacao livre: O elemento de liga com memoria de forma tem a
capacidade de recuperar a sua configuragao inicial (original) livremente durante o

aquecimento [62] [63].

o Aplicacoes de recuperagao restringida: A recuperacao da forma das ligas com memo-
ria de forma é impedida por outro elemento secundério, o que ocasiona em grandes
tensoes sobre o elemento que impede esse movimento de recuperagao da fase mar-

tensite [5] [62] [63].

» Atuadores (realizagao de trabalho): Nesse caso, utiliza-se da capacidade das ligas de
memoéria de forma em gerar movimento (deslocamento) e forca, durante a recupe-

ragao de deformacao e tensdo, acarretando em trabalho durante o aquecimento do
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material, o que também pode ser feito através uma corrente elétrica induzida [63].

o Aplicagbes da pseudoelasticidade: Ocorrem recuperagoes de deformagdes elasticas
muito amplas por todo o material, com a capacidade de armazenamento e dissipagao
dessa energia, porém, estao limitadas somente entre as temperaturas A, e My por

ser a Unica que pressupoe uma aplicagdo em condigoes isotérmicas [62] [63].

Com todos os beneficios que as LMF apresentam em suas propriedades e variedades de
aplicagoes, elas tém assumido papel importante para resolucao de problemas de diversas
areas, através de aplicagoes inovadoras, do desenvolvimento de novos produtos, bem como

grandes avancos em cadeias industriais.

2.3.8 Resumo dos fatores que afetam o nitinol

Em resumo, o processo completo do ciclo termo-mecénico do nitinol (Martensite >
Austenite > Martensite) para temperaturas na faixa de transicdo Ay, inicia os seguintes

efeitos:

e« Um aumento de deslocamentos e defeitos de rede nos limites dos cristais;

o 'Transformagao de endurecimento por deformagdo’ que possivelmente estabiliza a

microestrutura;
o Uma recuperagao de forma mais consistente, como resultado da estabilizagao;

» Relaxamento de tensoes e queda nas temperaturas de transi¢ao dos defeitos da rede

dificultando a reorientacao da fase de martensite.

O processo de aquecimento do nitinol a temperaturas na faixa de transigao Ay, e o

processo de resfriamento, sem exercer tensoes sobre o nitinol, demonstra o seguinte:

e O nitinol demonstrou excelente capacidade de se recuperar totalmente, repetida-

mente, durante a recuperacao livre de tensoes;
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« Contanto que a tensao inicial maxima no nitinol fosse mantida dentro de 8 a 10%,

a deformacao no material poderia ser 100% recuperada.

Temperaturas de recozimento e temperaturas muito maiores do que Ay, podem ter os

seguintes efeitos na recuperacao da forma e nas temperaturas de transi¢do do nitinol:

e O recozimento pode eliminar os defeitos da rede e dar ao nitinol uma nova de

memoria de forma;
o As tensoes internas induzidas pela fabricacdo podem ser reduzidas por recozimento;

e Um recozimento de 500°C pode produzir um desempenho de recuperacao de forma

muito bom;

o Temperaturas moderadas podem destruir uma parte da recuperacao de forma para

amostras aquecidas quando submetidas a tensao constante;

o Aumento nas temperaturas de transicdo ocorrem com tensoes externas aplicadas,

especialmente na primeira transformagao para o estado de austenite;

e O relaxamento da tensdo em amostras de nitinol tensionadas ocorre como resultado

do recozimento;

o As redugoes nas temperaturas de transformagao ocorrem durante o aquecimento de

amostras de nitinol deformadas, devido ao aumento das tensoes residuais.

2.4 Tratamentos de superficie em ligas de memoria

de forma (LMF) e mecanismos de adesao

Uma boa adesao entre a matriz polimérica e a superficie dos fios de nitinol, exige
que o material polimérico cubra a superficie para formar a ligacao adesiva entre os dois
materiais. A ligacao adesiva ocorre quando as superficies do polimero e do nitinol estao

proximas o suficiente para que a atracao intermolecular baseada no hidrogénio ou ligagoes
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de Van der Waals possa ser alcancada. Se o umedecimento adequado da superficie do
fio nao for alcancado durante o processamento da amostra, entao a atracao entre os dois

materiais diferentes é menor do que a ideal exigida [64].

Os fios de nitinol sao muito lisos e planos, e suas superficies sdo essencialmente livres
de entalhes ou rugosidades na superficie que podem fornecer oportunidades de interacao.
Se os tratamentos de superficie tornarem a superficie do atuador aspera, a interagdo com o
compdsito sera aumentada e a resisténcia ao cisalhamento interfacial pode ser aumentada
[65].

Outro meio pelo qual a resisténcia ao cisalhamento interfacial entre os fios e o compo-
sito pode ser aumentada é por interacao mecanica. Se a superficie do atuador ou fibra for
rugosa, o polimero pode preencher as fendas e formar projecoes mecéanicas que dificultam

a extragao do fio de nitinol [65].

Sem qualquer interacao entre o polimero e os fios, a forca de ligagao é completamente
dependente da atracdo do material um pelo outro. A figura 2.28 mostra como a forca
média para a fratura da interface e o comportamento da curva tensido-deformagao varia

com a preparagao da superficie [64].

As diferentes preparacgoes de superficie demonstram a dependéncia da adesao da in-
terface no acabamento da superficie dos fios. Os comprimentos embutidos foram variados
para determinar se o comprimento do atuador no composto era importante para a resis-

téncia da interface [64].

As mudancas na inclinacdo da curva de forca - deslocamento antes da fratura da
interface também podem ser atribuidas a uma falha lenta e gradual de uma interface

inconsistente perto da superficie livre.

Um dos objetivos dos tratamentos de superficie é remover uma camada de éxido po-
tencialmente fraca ou quebradica que geralmente esta presente na superficie do nitinol
quando recebido do fabricante. A outra finalidade do tratamento de superficie é fornecer

maior adesdo entre a matriz e o reforco.

A maioria das aplicagoes de compdsitos LMF requerem transferéncia de tensao do fio
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Fios com Tratamento Abrasivo

Fios sem Tratamento

Figura 2.28: Curvas tipicas de tensao-deformacao para as amostras de 25 mm em cada
preparacao de superficie [48].

para a matriz. Nessas aplicagoes, a adesao interfacial maxima entre o fio LMF e a ma-
triz polimérica é desejavel. Uma forte ligacao interfacial também aumenta a integridade
estrutural do composito final. Portanto, é essencial ter alguma medida da resisténcia de
uniao interfacial entre o fio e a matriz para a avaliacdo da resposta mecanica e o desen-
volvimento de interfaces bem projetadas. A resisténcia adesiva é comumente considerada
como a resisténcia mecanica a separacao do adesivo do substrato. A adesdo interfacial
pode ser atribuida a cinco mecanismos principais. Estes incluem adsorcao e ‘wetring’,
interdifusao, atracao eletrostatica, ligacao quimica e intertravamento mecanico. Devido a
natureza desses mecanismos, a falha adesiva normalmente ocorre em uma camada limite
fraca ou regiao de interface préxima a uma interface polimero / sélido. O nivel de adesao
pode ser controlado aplicando um tratamento de superficie apropriado para alterar esta
regido de interface [5]. O condicionamento com acido nitrico, lixamento manual e trata-

mentos de superficie com jato de areia podem ser aplicados aos fios com o objetivo de
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aumentar a aderéncia.

Como tratamentos mais utilizados, temos os tratamentos quimicos com uma subs-
tancia oxidante, como o acido nitrico, principalmente para os acos inoxidaveis e ligas de
cobalto-cromo, mas também para ligas de titdnio, e os tratamentos abrasivos, feitos em
sua maioria através de lixas, com a finalidade de retirar a camada de oxidacao da superficie
do material e aumentar sua rugosidade, de modo que aumente sua adesao matriz/reforgo
durante o processo de fabricacdo do composito.

Embora a literatura esteja repleta de estudos de adesao fibra / matriz em compésitos
poliméricos, pouco trabalho foi realizado sobre a adesao de materiais inteligentes incorpo-
rados. Foram realizados experimentos de adesao para medir a resisténcia de uniao entre
fios LMF e varios compositos de matriz de polimero. No presente trabalho, o teste de
adesdo também ¢é adotado para medir a adesao de fios LMF a uma matriz polimérica e

para estudar a influéncia dos diferentes tratamentos de superficie [48].
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Capitulo 3

Materiais e Métodos

Neste capitulo sao apresentados os materiais e os métodos utilizados no ambito desta
dissertacdo. Em primeiro lugar sao apresentados os materiais utilizados, como as fases
matriz e reforco de um compdsito, os filamentos NiTi e os reagentes utilizados para o
preparo das superficies. Em seguida, sao apresentados os tratamentos realizados nos
filamentos NiTi, o processo de fabrico dos provetes e realizacao de todos os ensaios, e os
procedimentos realizados para obtencao e caraterizagao do composito de matriz polimérica

reforcado com LMEF.

3.1 Materiais

O trabalho realizado nesta dissertacao tem como objetivo desenvolver um composito
com matriz polimérica termoendurecivel com reforgos de fibra de carbono e ligas de me-
moéria de forma (LMF) NiTi. Para estudar e determinar a influéncia destes filamentos
de LMF no compésito, foram fabricados provetes poliméricos e provetes poliméricos com
a presenca das LMF e, em seguida, feitas as comparagoes através de ensaios de caracte-
rizacdo mecénica de tracao. Também foram realizados ensaios Pull-Out para posterior
verificacao da melhor adesdo em cada tratamento de superficie aplicado aos filamentos
NiTi. Assim, para o fabrico dessas matrizes poliméricas, foram utilizadas os filamentos

nitinol e fibras de carbono como reforco, bem como a resina epoxi como matriz polimérica.

25



3.1.1 Fase matriz: resina termoendurecivel epoxi

Na composicao da fase matriz do compdésito, foi utilizada a resina termoendurecivel
epoéxi SR1500 fornecida pela marca Sicomin® com densidade de 1.13 g/cm?, bem como
seu catalisador (endurecedor), também fornecido pela marca Sicomin®, de codigo SD2505.
A proporcao utilizada de resina e endurecedor obedeceu a relagdo em proporcao massica
fornecida pelo fabricante de 100 partes de resina para 33 de endurecedor com a proporgao
de 100/33%, sendo ambos os produtos distribuidos por MR Dinis Santos. Essa resina
demanda tempo de cura de 24 horas a temperatura ambiente e, caso solicite melhora da
resisténcia mecanica, é necessario um tempo de pos cura de 16 horas a 60 °C para que a

resina adquira a totalidade da resisténcia mecanica informada pelo fabricante.
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Figura 3.1: Resina epdxi e catalisador utilizados.

3.1.2 Fase reforcgo: tecidos de fibra de carbono

A matéria-prima empregada como fase reforgo, foi a fibra de carbono bidirecional
90°, com densidade superficial de 160 g/m?, cuja grandeza é designada habitualmente
na industria por 'gramagem’ ou gramatura. FEsta fibra é utilizada para aplicagoes de
alta performance, onde é necesséaria alta resisténcia mecéanica e baixo peso. A fibra foi
adquirida pela empresa Inov Compésitos® e fornecida em forma de tecido simples (ASTM

D6856,/D6856M).
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Figura 3.2: Tecido simples de fibra de carbono - bidirecional 90°.

3.1.3 Fase reforco: filamentos de LMF NiTinol

Os filamentos utilizados de LMF para fabricacdo dos compositos sao feitos de NiTi,
com temperatura de mudanca de fase Ay de -10 °C (£ 5 °C), presentes no estado mar-
tensite, fornecido pelo revendedor alemao nitinolzry, situado em Leipzig, Alemanha. Es-
tes filamentos apresentam diametros de 0.50 mm e, neste trabalho, sofrem tratamentos
superficiais para caracterizacdo e aplicacdo em diferentes ensaios, com a finalidade de
obter resultados e comparar, entre os diferentes tratamentos aplicados, qual apresenta
as melhores propriedades mecéanicas e adesao quando submetido aos testes realizados. A
composi¢do quimica e propriedades mecanicas do fio utilizado, estao representadas nas

tabelas 3.1 e 3.2.
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Figura 3.3: Filamento de LMF NiTiNOL.

Tabela 3.1: Composi¢ao quimica dos filamentos NiTi obtidas pelo fornecedor.

Composigao Informagoes da Matéria-Prima (%)

WQ“fmica T N C O N H Co Cu Cr Nb Fe
(% demassa) 4401 550 0016 0.04 0.002 0.0005 <001 <0.01 <001 <0.02 <0.02

Tabela 3.2: Propriedades mecénicas dos filamentos NiTi obtidas pelo fornecedor.

Informagdes da Matéria-Prima

Propriedades
Mecanicas Didmetro A (°C Resisténcia a  Alongamento Alongamento
(mm) f tragao (M Pa) (%) Residual (%)
0.500-0.501 9 >1300.00 > 10.0 <0.05

3.1.4 Reagentes e abrasivos

Para os tratamentos na superficie dos fios NiTi, foram necessarios alguns materiais:
a acetona, a lixa d’agua com granulometria 600 e uma composicao quimica baseada em
solugao aquosa para reagir com a superficie dos fios NiTi de 3% HF' (4cido fluoridrico) +

15% HNOs (4cido nitrico) [48].
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3.2 Procedimentos experimentais

Os procedimentos descritos a seguir foram reproduzidos, tanto para o fabrico dos

provetes de tracao quanto para os provetes de ensaios de adesao.

3.2.1 Tratamentos de superficie nas LMF

Para caracterizacao e tratamento da superficie dos filamentos NiTi, foram utilizados
duas composi¢oes de materiais distintos e, previamente a ambos os tratamentos, uma
limpeza feita a base de acetona por toda a superficie do fio foi realizada a fim de evitar
quaisquer impurezas em sua composicao, de modo que afete as propriedades finais dos
tratamentos realizados.

Ambos os tratamentos possuem a finalidade de alterar a topografia da superficie,
aumentar a regiao de contato com a matriz polimérica e criar determinada rugosidade,
visando a melhor adesao do filamento ao compédsito matriz + reforgo. Os resultados de
tais tratamentos, e as imagens da superficie dos fios apds cada um deles, serao discutidos

posteriormente.

Abrasivo

O primeiro tratamento superficial realizado utilizou-se de materiais abrasivos, onde
os fios passaram por limpeza com acetona previamente, e em seguida, as amostras foram
submetidas ao tratamento com lixa d’agua de granulometria 600, em uma direcao de
lixamento longitudinal ao comprimento do fio, resultando em uma superficie reluzente,
conforme figura 3.3.

O tratamento abrasivo tem como finalidade a retirada da camada de oxidacao da
superficie dos filamentos, que sao acumulados por processo natural do proprio material,
decorrentes do manuseio, armazenagem, entre outros processos, além de retirar parcial-
mente uma determinada camada do préprio material a fim de criar uma certa rugosidade

em sua superficie [48].
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Quimico

No tratamento superficial quimico, foi utilizada uma solugao cuja composicao foi feita
de 3% HF (4cido fluoridrico) + 15% H NOj3 (4cido nitrico) + 82% H,O em % volumétrica,
onde os fios NiTi foram submersos durante 10 minutos com a finalidade de remover a
camada de 6xido e aumentar a rugosidade da superficie, como mostra a figura 3.4. O HF
gera uma reacao quimica e transforma o metal em gas e liquido, enquanto o H NOj3 o dilui
em solugdo aquosa e retira o 6xido da superficie. A combinagdo entre HNO;3 e o acido
complexante HF', em solugao aquosa, resulta em um grande aumento no poder oxidante
e na retirada de parte do material da liga, reagindo com toda a superficie e criando as
rugosidades no filamento exposto ao tratamento [66].

Em seguida, os filamentos foram submetidos a um processo neutralizador, que consiste
na lavagem com agua corrente, para retirada de quaisquer residuos de acido. E, para

finalizar o tratamento, ocorreu a secagem dos filamentos.

Figura 3.4: Filamento de LMF NiTi apds tratamento quimico.

3.2.2 Producgao dos compoésitos com LMF

A producao dos compésitos com LMF seguiu com um padrao para ambos os provetes

utilizados, levando em conta algumas alteragdes nas fases finais de cada um deles, a fim de
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caracterizar os provetes de acordo com as respectivas normas para os ensaios realizados.
Assim, para a execucao destes provetes, o mesmo padrao de fabricacao foi estabelecido,

de acordo com a figura 3.5, seguindo as seguintes etapas:

-

e

Figura 3.5: Representacao dos varios passos no processo de fabricagdo do compdsito com
LMEF.

« Obtengao do tecido em fibra de carbono bidirecional - 90° para efetuar as medidas

necessérias utilizadas no molde (figura 3.5a);

» Corte das camadas de tecido de acordo com as dimensoes e orientagoes planejadas,
feito lentamente e com cuidados especiais a fim de nao prejudicar o tecido cortado,
devido a instabilidade do tecido na regiao do corte, onde ocorrem espessuras muito

reduzidas (figura 3.5b);
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e Desengorduramento dos moldes a serem utilizados, os quais foram duas placas de

aco pré-moldadas, a fim de evitar quaisquer impurezas no compoésito. Para isso, foi

aplicada acetona por toda a superficie do molde;

Aplicagdo do desmoldante em spray (agente separador de silicone) da marca Tec-
tane® nas partes das placas do molde onde ha contato direto com o compdésito (base,

tampa e regioes laterais internas) (figura 3.5¢).

Aplicacao dos fios de NiTi com 0.5mm de didmetro ao molde, verificando as distan-
cias entre cada extremidade do fio, a fim de obter uma distancia definida de acordo
com o ensaio a ser realizado. Esta etapa foi realizada com o movimento de rotagao
do molde, visando sempre um grande esticamento do fio, deixando-os bem estaveis,
evitando instabilidades no processo de impregnagao da resina e no posterior corte

dos provetes (figura 3.5d).

Preparagao das resinas, onde ocorre a aplicacao da matriz polimérica epoxi SR1500
juntamente com o catalisador SD2505, nas proporcoes de 100g de resina para 33g
de endurecedor. Apés a pesagem em uma balanca de precisao (Acaltec), a mistura

foi homogeneizada (figura 3.5¢).

Aplicacao de uma camada superior e uma camada inferior dos tecidos de fibra de
carbono cortados ao molde, sempre com cuidado ao manusear as extremidades do
tecido, evitando que as fibras se soltem e, por consequéncia, ocorra a perda de

resisténcia na finalizacdo do provete ao aderir a resina (figura 3.5f).

Seguido da aplicacao das fibras ao molde, foi realizada a aplicacdo da resina por
meio de um pincel, sendo espalhada a mistura de maneira a umedecer cada camada
de fibra aplicada (superior e inferior), de ambos os lados (figura 3.5g). Em seguida,
também foi aplicada uma fina camada de spray desmoldante as placas que serviram

de suporte para a prensagem (figura 3.5h).

Para finalizar o processo primario de fabrico do compdésito, este foi levado a prensa,

juntamente com duas chapas de ago para contencao de eventuais vazamentos de



resina e para manter uma pressao constante sobre o molde. Aplicou-se, entdo, uma
pressao de, aproximadamente, 1 kPa (kilopascal) por um periodo de 24 horas, a
temperatura ambiente (20 °C) para garantir a cura total da resina epdxi e suas

propriedades mecénicas (figura 3.5h).

o A figura 3.5i mostra o compdsito apos ser retirado da placa usada como molde, ainda
com as rebarbas, onde apresenta uma superficie lisa e brilhante, caracterizando a

base que sera utilizada para o fabrico dos provetes posteriormente.

Importante salientar que, apesar da utilizacao do processo de moldac¢ao manual, tratou-
se efetivamente de um processo de 'molde fechado’. Isto permitiu o controle da espessura
e, consequentemente, do teor de fibra do laminado gracas as barreiras do préprio molde,

bem como a obtencao de duas faces planas.

3.2.3 Ensaio de tracao

O ensaio de tragao foi realizado seguindo as premissas e procedimentos de calculo
descritos pela norma ASTM D3039 [39], utilizando uma méaquina de ensaios (Shimadzu®,
AGS-X) do departamento de Engenharia Mecénica do Instituto Politécnico de Braganca
(IPB), como ilustrado pela figura 3.6.

Figura 3.6: Maquina de ensaios Shimadzu® AGS-X.
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Producao dos provetes

Os provetes, apos a realizacdo do processo primario de producao descrito anterior-
mente, onde, para os testes de tragao foi fabricada 1 placa de compédsito (250x200mm)
por condicao experimental investigada, sendo extraidos 5 amostras por placa para realiza-
¢ao dos ensaios, foram obtidos através de um acabamento para retirada das rebarbas da
placa confeccionada e, em seguida, efetuado um processo de corte de cada um dos prove-
tes, através de uma guilhotina mini 320 Guifil® existente no laboratério (figura 3.8), com
as medidas de 250mm de comprimento x 15mm de largura. Os provetes fabricados foram
divididos em quatro classes, de acordo com o filamento NiTi presente no compésito, sendo
eles: Sem filamentos; filamentos sem tratamento; filamentos com tratamento abrasivo; e
filamentos com tratamento quimico, como ilustrado pela figura 3.9a. Este teste rendeu

5 amostras validas em cada situagao, que caracteriza o ntimero necessario para estudo,

segundo a norma ASTM D3039 [39].

Nos provetes para os ensaios de tracao, colaram-se ainda, insertos ('Tabs’) com di-
mensoes de 50mm de comprimento x 15mm de largura x 2mm de espessura, feitos de
material abrasivo (lixa) para reduzir a concentragdo de tensoes na interface de colagem,
distribuir homogeneamente as forcas de agarramento na fixagdo do provete na maquina
de ensaio e proteger a superficie do laminado contra danos. Cada provete confeccionado

possui uma espessura de 2mm de acordo com o requerido pela norma ASTM D3039 [39].

A configuragao e dimensdes dos provetes fabricados estao ilustrados na figura 3.7.

wy
—

Figura 3.7: Geometria do provete para ensaios de resisténcia a tragao [39].
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Figura 3.8: Guilhotina Guifil®Mini 320.

Especificagoes do ensaio

As configuragoes para os ensaios foram determinadas de acordo com o sugerido pela
norma ASTM D3039 [39]: 150mm de distancia entre as garras e espessura do provete de
1mm, utilizando "tabs" com comprimento de 50mm em ambos os lados, conforme mencio-
nado na figura 3.7. Tendo a certeza de que a pressao maxima na garra decorre da pressao
aplicada durante o processo de tragao sob o provete, e baseando-se em estudos realizados
anteriormente [48], utilizou-se de um deslocamento da garra de 2mm/min, assegurando
que esse parametro nao afeta o resultado final dos ensaios realizados e impossibilita danos
ao provete. Desse modo, apés as verificagoes dos procedimentos da norma, foram inseridos

os provetes na maquina para realizacao dos ensaios, conforme a figura 3.9b.

Figura 3.9: a) Provetes utilizados para ensaio de tracao; b) Ensaio sendo realizado.
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3.2.4 Ensaio de adesao (Pull-Out)

Os testes de adesao (Pull-Out) foram aplicados para quantificar a for¢a de adesao da
interface entre o filamento e o compésito, para isso, foi utilizada como referéncia a norma
ASTM D-2229 [43]. O teste consiste em retirar filamentos de nitinol de 0,500mm de
diametro de provetes de teste feitos de composito a base de matriz termoendurecivel epoxi
com reforco de carbono. Para estes testes foi utilizada a maquina de ensaios Shimadzu®,
AGS-X do departamento de mecanica do IPB (figura 3.6).

Algumas variagoes nos métodos de teste usados anteriormente foram empregadas para
acomodar os materiais compositos e diferentes parametros fisicos. Para determinar os
fatores que afetam a resisténcia de adesdo interfacial entre os filamentos de nitinol e o
composito, diferentes tratamentos de superficie para os fios foram testados e diferentes
comprimentos de embutimento também foram testados, a fim de estudar as caracteristicas
de falha de interface. Os atuadores foram testados com tratamentos de superficie que
incluiram: liso com um revestimento de 6xido (direto do fabricante), lixado (granulometria
600) e lavado com acido. Os vérios comprimentos dos provetes de adesao foram fabricados
para determinar a dependéncia da forca de arrancamento no comprimento embutido.

As propriedades mecanicas dos filamentos NiTi dependem de seu estado de fase em
uma determinada temperatura, podendo variar entre as fases austenite e martensite [54]
[67] (figura 2.25). As propriedades mecanicas comuns do NiTi martensite e austenite sdo

apresentadas na tabela 3.3.

Tabela 3.3: Algumas propriedades mecénicas dos fios NiTi [68].

NiTi
Austenite Martensite
Tensao de ruptura (MPa) 800 - 1500 103 - 1100
Limite de resisténcia a tragao (MPa) 100 -800 50 - 300
Médulo de elasticidade (GPa) 70 - 110 21 - 69
Alongamento na ruptura (%) 1-20 até 60
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Producao dos provetes

Os provetes de teste Pull-Out foram fabricados seguindo os mesmos métodos para a
producao de materiais compositos ja mencionados anteriormente, como os testes de tra-
¢ao, apresentando diferencas somente na finalizacdo dos provetes, onde, para os testes de
adesdo, foram fabricadas 3 placas de composito para cada tratamento de superficie rea-
lizado, sendo elas de medidas: (50x250mm); (111x250mm) e (155x250mm), onde cada
placa é usada como base para o embutimento do fio em diferentes comprimentos de com-
pésitos: 2.5cm, 5.1cm e 7.6cm, determinado pela norma ASTM D2229 [43], de onde foi
extraida, primeiro uma amostra e em seguida cortada ao meio para obtencao de duas
amostras, com 10 provetes. Para isso, foi utilizada para os procedimentos de corte, a
guilhotina mini 320 Guifil® existente no laboratério de mecanica (figura 3.8) [48] [45].

Os provetes finalizados foram divididos de acordo com seu comprimento de filamento
embutido no compdsito e o tratamento de superficie recebido: Filamentos sem trata-
mento; filamentos com tratamento abrasivo; e filamentos com tratamento quimico e, para
cada tratamento, os comprimentos dos provetes foram de: (25x22mm), (51x22mm) e
(76x22mm) (comprimento x largura), com 2mm de espessura.

Resumidamente, foram fabricados 10 provetes para cada tipo de tratamento de super-
ficie realizado sobre os filamentos NiTi e seus tamanhos foram determinados pela norma
ASTM D2229 [43], totalizando 90 provetes no geral, onde foi realizado o fabrico de uma
placa matriz e, a partir dela, um corte central foi feito para que fosse possivel obter os 10

provetes. A figura 3.10 mostra os materiais e os provetes de adesao finalizados.

Especificagoes do ensaio

O teste Pull-Out foi realizado colocando o provete de adesdo em um acessério na
maquina de teste de materiais Shimadzu®, AGS-X. A fixacao e a configuragao do provete e
do filamento sdo descritos na figura 3.11. A fixacao foi projetada para funcionar de maneira
semelhante a fixagdo recomendada pela norma ASTM D2229 [43]. O acessorio mantém

a amostra removivel rigida e reta nas garras superiores da maquina, sem interferir no
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Figura 3.10: Ensaio de adesdo: a)materiais utilizados; b)provetes finalizados, conforme
norma ASTM D2229 [43].

movimento do fio. Nenhuma pressao é transmitida do acessério para a amostra removivel
na regiao dos filamentos. Isso permite o monitoramento preciso do atrito pés-fratura
durante a retirada.

Para retirar o filamento da amostra, o provete foi colocado em um acessério com a
extremidade livre do fio presa na garra inferior da maquina de testes. O comprimento livre
do atuador variou entre 2,7 e 7,0 cm. Como o comprimento livre é importante apenas para
determinar a inclinacao inicial da curva carga versus deslocamento e nao afetou a forca
necesséria para fraturar a interface, o comprimento livre nao foi controlado de perto [45].
O filamento foi retirado a uma taxa constante de aproximadamente 0,5-1,0 mm/s. A carga
de adesao (Pull-Out) foi considerada a carga na falha inicial da interface. O comprimento

embutido dos atuadores foi testado em 2.7, 5.4 e 7.0 cm para varias amostras.

3.2.5 Analise de superficie com microscopia

Para verificar as diferencas entre cada tratamento superficial realizado e a rugosidade
que cada um apresentou ao ser aplicado ao compésito, bem como a sua aderéncia na
matriz polimérica, foi realizada uma anélise com microscopia com camera, para obtencao
de imagens dos efeitos causados por cada tratamento feito. Desse modo, podemos observar
e caracterizar o comportamento dos filamentos nitinol mais precisamente, tendo em vista

que, quanto maior for a rugosidade e as reentrancias na superficie, maior serd a area em
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Figura 3.11: Ensaio de adesao sendo realizado, conforme norma ASTM D2229 [43].

que a matriz polimérica terda contato com os fios e, consequentemente, isso aumentara a
adesao do filamento ao compodsito matriz+reforgo. Nesse estudo foi utilizado o microscopio
Nikon® Optiphot 2 com lentes de aumento nas faixas entre 100x e 200x para melhor

avaliagdo dos fios, disponivel no laboratério LMCM do IPB, conforme a figura 3.12.

Figura 3.12: Microscépio utilizado para visualizacao da superficie dos fios - Nikon® Op-
tiphot 2.
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Capitulo 4

Resultados e Discussoes

Neste capitulo sao apresentados e analisados os resultados obtidos no desenvolvimento

deste trabalho, levando em consideragao a realizacao das seguintes etapas.

o Aplicacao dos tratamentos de superficie sobre os filamentos NiTi;
o Fabrico e desenvolvimento dos provetes;

o Ensaios mecanicos Pull-Out e tragao realizados nos provetes com o embutimento de

filamentos NiTi.

4.1 Provetes

Apobs a execucao dos ensaios mecanicos, foi observado e avaliado o comportamento
dos provetes utilizados e algumas caracteristicas e comportamentos aparentes durante
os ensaios, bem como quais foram as propriedades mecanicas afetadas, como deformacao,
tensao maxima de ruptura, médulo de elasticidade e for¢a de adesao, determinadas a partir
da andlise dos dados obtidos com a realizacao dos ensaios. Também foi possivel observar

o padrao de rompimento, e quais fatores foram responsaveis por essas caracteristicas.
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4.1.1 Provetes de tracao

Nos ensaios de tragao, o rompimento dos provetes seguiu um padrao parecido, sempre
aparecendo nas regides centrais dos provetes. Alguns provetes ainda foram descartados
devido as falhas ocorrerem nas extremidades préoximas das garras e foi necessério fabricar

novos provetes para realizacdo dos ensaios, como pode ser observado na figura 4.1.

Figura 4.1: Provetes para os ensaios de tra¢ao (a) e provetes descartados dos ensaios (b).

Conforme exposto na metodologia do estudo, os provetes foram ensaiados com os
filamentos NiTi em sua temperatura de fase martensite (7" < My, T = Tamp), de modo
que estes filamentos mantenham o mesmo comportamento durante todo o ensaio, sem que

ocorram mudancas de fase.

4.1.2 Provetes de adesao

Nos ensaios de adesao, é possivel observar na superficie dos filamentos dos provetes

que, apos submergir os mesmos na solugdo quimica, estes apresentam menor brilho que os
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demais (figura 4.2 - linha A), devido a corrosio sofrida apés o tratamento com a solugio
acida, que tem como objetivo aumentar o rugosidade superficial dos filamentos, o que
proporciona uma melhor adesdo dos filamentos a interface dos compositos.

O mesmo ocorreu com o tratamento abrasivo, porém, para estes provetes, o brilho dos
filamentos ainda ¢ visivel (figura 4.2 - linha B). Foram criadas saliéncias apdés submeter
os filamentos ao tratamento com lixa de granulometria 600 na dire¢ao longitudinal ao
fio, proporcionando uma maior rugosidade aos filamentos e, consequentemente, a maior
adesado dos fios & matriz do composito.

J& para os provetes com os filamentos sem tratamento (figura 4.2 - linha C), o brilho
¢ evidente, ja que nao foi realizado nenhum tipo de tratamento, além da limpeza com
a acetona, portanto a superficie dos fios encontra-se livre de saliéncias e de rugosidade,
caracterizando, através dos ensaios, a sua adesao original quando embutida na interface
dos compositos.

O rompimento desses provetes ocorre quando o filamento NiTi perde sua adesao com
a interface do compdésito, ou seja, nao ha mais nenhuma interacdo mecanica ou quimica,
derivada de Van der Waals, entre essas duas superficies. Desse modo, foram obtidos os
resultados de forga-deslocamento e a tensao de ruptura dos provetes utilizados. Também
foi caracterizada a relagdo com o embutimento do fio no compdésito, determinado através
da norma ASTM D2229, que utiliza um bloco de testes com dimensbdes proximas as
do atuador de nitinol fabricado para estes ensaios de "Pull-Out"[43]. Os provetes com
maior comprimento de fio embutido apresentaram uma resisténcia a adesao superior, por
apresentarem uma superficie de contato com a interface da matriz maior que os provetes
de menor comprimento embutido. Como em outros estudos, os pardmetros foram variados
para auxiliar na compreensao da interface fio-compésito [43] [45].

Na metodologia, apresentada anteriormente para realizacdo dos ensaios de adesao, foi
caracterizada a fase dos filamentos NiTi que, assim como nos ensaios de tracdo, também
foram realizados a temperatura ambiente, o que caracteriza a fase martensite do filamento,
com a garantia de que nao existam mudancas de fase durante os ensaios realizados, re-

presentados por (T' < My, T = T o).
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Figura 4.2: Provetes utilizados nos ensaios de adesao com filamentos: com tratamento
quimico (Linha A); abrasivo (Linha B); e sem tratamento (Linha C)

4.2 'Tratamentos de superficie

Os tratamentos de superficie executados a partir da utilizacao de materiais abrasivos e
de um tratamento quimico com composigao de 3% HF (4cido fluoridrico) + 15% HNOs
(acido nitrico) + 82% H0 em % volumétrica, tém por finalidade melhorar a aderéncia
dos filamentos NiTi com a interface matriz/reforco do compdésito e, como consequéncia,
melhorar as propriedades mecénicas do compdésito formado.

A figura 4.3 apresenta a superficie de um filamento sem qualquer tratamento, na
condi¢do como recebida de fabrica. Algumas pequenas marcas podem ser observadas no
filamento, decorrentes de contato com outros materiais, armazenamento e a propria corro-
sao do material. Podem ser observadas, ainda, a existéncia de imperfei¢des na superficie
do filamento, como algumas reentrancias aparentemente mais escuras apresentadas na
imagem.

Ao receber esses filamentos NiTi, foi realizado um tratamento prévio de limpeza da

superficie, com a finalidade de retirar quaisquer impurezas que pudessem interferir no
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resultado dos tratamentos que seriam realizados a seguir, de modo que, sem a realizagao
dessa limpeza, os resultados finais dos ensaios mecanicos seriam afetados. Esse tratamento
com acetona foi feito antes da submersao dos filamentos na solucao acida desenvolvida e,
também, antes da realizacao do tratamento abrasivo, onde uma lixa com granulometria

600 é passada no sentido longitudinal de todo o filamento.

Figura 4.3: Visao microscopica da superficie do filamento NiTi sem tratamento.

4.2.1 Abrasivo

A superficie de um filamento NiTi, apds a realizacao desse tratamento abrasivo com
a lixa 600, pode ser observada na figura 4.4. Comparando as figuras 4.3 e 4.4, podem
ser observadas nitidamente as mudangas ocorridas na superficie dos filamentos ’'lixados’,
bem como o sentido em que a lixa foi aplicada por toda a dire¢ao do fio. As marcas de

oxidacgao sao perdidas e a criacao de saliéncias continuas ficam em evidéncia.
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Figura 4.4: Visao microscopica da superficie do filamento NiTi apds realizacao de trata-
mento abrasivo.

4.2.2 Quimico

A suavidade presente na superficie pode aumentar a molhabilidade da matriz po-
limérica ao filamento, beneficiando a adesao. No entanto, ndao proporcionard interacao
mecanica entre a resina e a superficie do fio [48]. Isso ocorre pelo fato da superficie lisa ndo
apresentar saliéncias onde a matriz polimérica possa entrar em uma maior profundidade,
aderindo ao fio e aumentando a rigidez do material. Assim, para criar essa rugosidade,

serd utilizado o tratamento quimico a base dos dcidos nitrico e fluoridrico [48].

O tratamento quimico, realizado com a solugdo de composicao 3% HF (4cido fluori-
drico) + 15% HNOj; (4cido nitrico) 4+ 82% H>0 em % volumétrica, é efetivo na melhoria
da superficie para aderéncia na interface fibra/matriz, de modo que este foi o tratamento
com a obtencao de maior rugosidade e saliéncias em toda a superficie dos fios quando com-
parado ao tratamento abrasivo [48]. Este tratamento é efetivo, também, na retirada de
impurezas e de oxidacao da superficie dos filamentos, como mencionado anteriormente,

visando a melhor aderéncia do fio & matriz e, consequentemente, melhorando as suas
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propriedades mecénicas na interacao do fio a matriz.

Na figura 4.5 é possivel observar, em evidéncia, essas rugosidades criadas apods o tra-
tamento de submersao na solugdo acida por 10 minutos, caracterizando uma superficie
com a melhor adesao a matriz polimérica do composito. Quando comparadas, a figura
4.5 e as figuras 4.3 e 4.4, a diferenca se torna ainda mais evidente, podendo observar as
reentrancias presentes nos filamentos NiTi com o tratamento quimico. Neste caso, a ca-
racterizagao do fio se deve ao fato do tratamento retirar toda a camada de 6xido presente
no filamento e agir de modo a atacar o material, assim, sdo criadas saliéncias na superficie
que estiver em contato com a solugao acida, promovendo a entrada da matriz polimérica
no filamento e aumentando as propriedades mecanicas do compoésito, através da adesao

dos fios a interface.

Figura 4.5: Visao microscépica da superficie do filamento NiTi apoés realizacao de trata-
mento quimico.

4.3 Ensaios mecanicos

4.3.1 Propriedades mecanicas dos fios NiTi

Conforme exposto anteriormente, a fase reforco de filamentos de NiTi apresenta um

diametro de 0.50 mm e, para obten¢ao das propriedades destes filamentos impregnados
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a matriz polimérica epdxi e a fibra de carbono, foram realizados ensaios mecanicos Pull-
Out e tracdo, que serao abordados a seguir. A composicao quimica e as propriedades
mecanicas dos filamentos NiT1i estao expostas nas tabelas 3.1, 3.2 e 3.3, e foram fornecidas

pelo fabricante do produto.

4.3.2 Ensaios de tracao

Com os provetes fabricados a partir dos processos descritos anteriormente em materiais
e métodos, foram realizados os ensaios com objetivo de controlar os parametros incidentes
no teste de tracao e obter as propriedades mecanicas através da maquina de ensaios
Shimadzu®.

As curvas de forca em fungdo do deslocamento dos provetes fabricados para compa-
racao entre provetes sem fios e provetes com fios submetidos a diferentes tratamentos de
superficie, sdo apresentadas nas figuras 4.6 a 4.9. Essas curvas sao representativas do
comportamento geral observado nos ensaios. As propriedades mecénicas de resisténcia a
tracao, médulo de elasticidade e alongamento dos provetes, obtidos a partir dos ensaios
de tragao, podem ser observados nas tabelas 4.1 a 4.4, onde os provetes invalidados foram
removidos dos resultados finais devido a rotura ter ocorrido préximo a regiao das garras,
nas "tabs" dos provetes. As tabelas apresentam os valores obtidos para as quatro condi-
¢oOes ensaiadas nos provetes fabricados, onde os provetes sem fios servem como referéncia

para as analises.

Testes de tracao e propriedades mecanicas dos provetes

Com a finalidade de descobrir o médulo de elasticidade do material compésito estu-
dado, e para utilizar estes resultados como meio de comparacao, foram fabricados provetes
sem fios de LMF submetidos a temperatura de fase martensite (T' < My, T = T o) para
realizagao dos testes de tracao.

A partir das curvas obtidas pelo teste de tragao, observa-se na figura 4.6 que, em todos

os provetes, ha uma regiao de deformacao eldstica e plastica bem definida. Além disso, é
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possivel observar evidentemente que, para uma forga aplicada acima de 750-850 (N), se
apresenta o limite de escoamento para o ensaio de tragdo destes provetes sem fios. Os

dados obtidos nos ensaios estao demonstrados na tabela 4.1.

Provetes sem fios

5000
4000 T
3000

2000

Forga (N)

1000

0 0,5 1 15 2 2,5 3 3.5 4 4,5 5

Deslocamento (mm)

SF1 5F2 SF3 -5F4 SE5

Figura 4.6: Curvas forga-deslocamento para provetes sem fios.

Tabela 4.1: Propriedades mecénicas dos provetes sem fios NiTi. *SF: Sem fios

Provete Tensdo Méaxima (MPa) Deformacao Total (%) Moddulo de Elasticidade (GPa)

SF1 266,84 3,00 15,48
SF2 239,61 3,01 13,34
SF3 231,80 2,59 13,02
SF4 271,47 3,05 13,22
SF5 297,11 2,66 13,73
Média 247,36 + 18,29 2,86 + 0,19 13,76 + 0,89

Algumas observacoes realizadas a partir dos resultados obtidos com os ensaios meca-
nicos de tragdo nos provetes (modelo) sem os filamentos NiTi, demonstram o compor-
tamento caracteristico do composito de carbono impregnado a resina epdxi que, quando
comparado a estudos anteriores realizados por Crawford, onde sdo verificadas as pro-

priedades mecanicas entre diversos compositos, como a fibra de carbono, observa-se um
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comportamento dessa fibra muito semelhante aos resultados obtidos no presente trabalho,
com as propriedades mecanicas se mostrando superiores aos demais compésitos [69]. Este
compoésito apresenta uma tensdo maxima de ruptura relativamente elevada, onde a fibra
de carbono é responsavel por oferecer uma grande resisténcia mecénica. A fase matriz
se distribui uniformemente por toda a superficie do compdsito, sem que existam imper-
feicoes tao relevantes, como pode ocorrer em provetes com filamentos, ocasionada pelo
processo de impregnacao da resina no composito, e estas, por consequéncia, influenciem
nas propriedades finais do provetes. Porém, também é possivel observar que a deformacao
total (%) é maior e, o médulo de elasticidade do provete utilizado como comparagdo aos
demais, é razoavelmente baixo, correspondendo com a referéncia utilizada anteriormente,
devido a inexisténcia do outro componente da fase refor¢co do compésito, o filamento NiTi,
que oferece uma maior rigidez ao compésito e, por consequéncia, um menor alongamento

dos provetes e um moédulo de elasticidade elevado durante os testes realizados.

Ao analisar o comportamento dos provetes submetidos a temperatura ambiente du-
rante os ensaios, em fase martensite (I" < My, T = Tap), e fabricados a partir da
matriz polimérica epoxi, fibra de carbono e filamentos NiTi sem tratamentos de superfi-
cie (somente com a limpeza realizada com a acetona), observa-se que a curva de forga-
deslocamento onde ha a regidao caracteristica de deformacao elastica e plastica comega a
se alterar devido a presenca dos fios. A forca aplicada necessaria para atingir o limite
de escoamento do material, que antes era de 750-850 (N), agora apresenta uma média
entre 850-1000 (N) de acordo com os ensaios de tragao, como mostra a figura 4.7, ilus-
trando o comportamento de cada um dos provetes com fios NiTi. Outra propriedade a
ser destacada é a mudanca, quase insignificante, da deformacao do material ao comparar
com o compoésito sem fios. Ao adicionar os fios, estes provetes se tornam em média mais
rigidos e com um maior modulo de elasticidade, o que deveria diminuir de maneira rele-
vante a propriedade de deformagao do compésito devido ao aumento da sua rigidez, mas
nao ocorre pela presenca dos filamentos NiTi e suas propriedades mecanicas atuando no

compdsito, como é possivel observar através da tabela 4.2 [2].
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Provetes com fios sem tratamento

5000
4000
3000

2000

Forca (N)

1000

0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5 e 4,5 3

Deslocamento (mm)

—35T1 ——5T12 ST3 5T4 ——5T5

Figura 4.7: Curvas forca-deslocamento para provetes com fios NiTi sem tratamento.

Tabela 4.2: Propriedades mecéanicas dos provetes com fios NiTi sem tratamento de superficie.
*ST: Sem tratamento.

Provete Tensao Maxima (MPa) Deformacao Total (%) Moédulo de Elasticidade (GPa)

ST1 218,32 2,14 16,12
ST?2 207,63 2,14 15,85
ST3 300,67 3,01 15,45
ST4 253,40 2,66 14,42
ST5 252,38 2,50 15,02
Média 246,48 + 32,62 2,49 + 0,33 15,37 + 0,60

Ao adicionar o tratamento de superficie aos filamentos, realizado a partir de uma lixa
de granulometria n? 600, espera-se que estes fios tenham uma maior aderéncia, tanto a
matriz polimérica epdxi quanto a fase reforco de fibra de carbono, na qual sera fabricada
o composito. Ao realizar o tratamento, observa-se que a superficie desse fio apresenta
saliéncias no sentido longitudinal (figura 4.4), que tém como objetivo a entrada de uma
maior quantidade de epdxi no fio, melhorando sua adesao ao impregnar a resina. Com isso,
¢é possivel observar na figura 4.8 que a curva forca-deslocamento, quando comparada a

dos outros provetes ensaiados, apresenta uma forca necessaria média para atingir o limite
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de escoamento variando entre e 650-800 (N), cuja variagdo pode ter sido menor que a dos
provetes sem fios, devido a diferenca de rigidez dos materiais do provete e da presenca
da "tab", que pode ter contribuido na concentragao de tensoes [1]. Isso se deve ao fato
de que, ao inserir os fios com saliéncias no compoésito, diminui-se sua rigidez estrutural,
devido as falhas presentes no interior do provete, como pode ter ocorrido nos provetes com
menores tensoes médias. Se a superficie do atuador ou fibra for rugosa, uma resina de
baixa viscosidade pode preencher as fendas e formar interagdes (ancoragens) mecénicas
que dificultam a extracao do fio. Se ocorrer uma interagao substancial da resina e do
filamento, ou seja, pouca area de contato entre matriz e reforco, a matriz polimérica deve
ceder ou quebrar para que a fratura da ligacao interfacial progrida.

Os atuadores lixados possuem ranhuras longitudinais que sao irregulares na direcao
transversal [48]. Porém, como a adesao do fio a matriz foi melhorada e uma maior area dos
filamentos NiTi foi coberta pela resina epoxi, foi possivel aumentar a média da deformagao
total (%) dos provetes ensaiados devido a baixa viscosidade da matriz polimérica na
adesdo ao composito, que fornece uma significativa capacidade de deformagao através das
propriedades dos fios [48], mantendo a tensdo maxima necessaria para o rompimento do
provete praticamente igual ao filamento sem tratamento, como demonstrado na tabela
4.3, ja que o tratamento abrasivo propicia as saliéncias por onde o material matriz sera
depositado.

Também foi possivel, com a andlise de estudos anteriores sobre tratamentos de su-
perficie, observar no provete ABR5 (figura 4.8) que estas saliéncias, ocasionadas pelo
tratamento abrasivo, proporcionam areas de resisténcia maiores em algumas regioes, ou
seja, onde houver uma saliéncia desproporcional & seguinte, haverd uma regiao de maior

resisténcia devido ao acimulo da matriz polimérica nesta area do filamento [10].
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Provetes com fios em tratamento abrasivo

5000
4000
3000

2000

Forga (N)

1000

0
0 0,5 1 15 2 2,5 3 3,5 4 4,5 5

Deslocamento (mm)

—— ABR1 —ABR2 - ABR3 ABR4 ——ABRS

Figura 4.8: Curvas forga-deslocamento para provetes com fios NiTi submetidos a trata-
mento abrasivo.

Tabela 4.3: Propriedades mecanicas dos provetes com fios NiTi e tratamento de superficie
abrasivo. *ABR: Tratamento abrasivo.

Provete Tensao Maxima (MPa) Deformagao Total (%) Moddulo de Elasticidade (GPa)

ABR1 312,66 2,98 15,55
ABR2 251,95 2,55 13,57
ABR3 247,62 2,68 13,11
ABR4 254,57 2,17 15,35
ABR5 174,34 2,55 12,79
Média 248,23 + 43,97 2,59 + 0,26 14,07 £ 1,15

Os tltimos provetes a serem ensaiados em temperatura (I' < My, T = Typ), com a
realizacao do tratamento de superficie quimico em uma solucao de composicao 3% HF
(4cido fluoridrico) + 15% H N O3 (acido nitrico) + 82% H>0O em % volumétrica, tém como
objetivo aprimorar a adesao da superficie em relagao aos filamentos NiTi com tratamento
abrasivo. Ap0s a realizacao deste tratamento, observou-se que a reagao entre os filamen-
tos e a composicao quimica ocasionou em saliéncias dispersas por toda a superficie do fio,

proporcionando uma média de adesao ainda maior em relacao ao tratamento abrasivo,
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oferecendo uma area maior de impregnagao da resina e melhores ligagbes mecénicas (fi-
gura 4.5), adaptando os filamentos ao compésito e & matriz polimérica e melhorando as
propriedades mecénicas do compésito [10].

Ao analisar os resultados obtidos pelos testes de tracao, a curva forca-deslocamento
observada na figura 4.9, mostra que a forca média necessaria para atingir o limite de esco-
amento apresenta-se entre 750-850 (N), sendo maior quando comparada com os provetes
de tratamento abrasivo analisados. Essas irregularidades, ocasionadas pela reagao do tra-
tamento quimico nos filamentos NiT1i, proporcionam uma maior média na adesdo entre as
fases matriz e refor¢o no compésito e causam uma média maior na deformacao total dos
provetes devido a quantidade de resina dispersa pela superficie dos filamentos ser superior
aos demais. A matriz polimérica, com uma maior area de contato, provoca nos provetes
com tratamento quimico, na média, o aumento na maleabilidade do compdsito e, ainda
assim, apresenta um moédulo de elasticidade mais elevado que o tratamento abrasivo,
mantendo constante a tensdo maxima necessaria para o rompimento destes provetes, as-
sim como nos provetes com tratamento abrasivo e sem tratamento, com diferengas pouco

relevantes, como pode ser observado na tabela 4.4.

Provetes com fios em tratamento quimico

Forga (N)

2 2,5 3 3,5 4 4,5 5

Deslocamento (mm)
——at ——Q02 Q3 04 ——0O5

Figura 4.9: Curvas forga-deslocamento para provetes com fios NiTi submetidos a trata-
mento quimico.
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Tabela 4.4: Propriedades mecanicas dos provetes com fios NiTi e tratamento de superficie
quimico. *Q: Quimico.

Provete Tensao Méaxima (MPa) Deformacao Total (%) Modulo de Elasticidade (GPa)

Q1 272,18 3,04 15,62
Q2 261,53 2,74 13,37
Q3 253,65 2,79 14,26
Q4 201,01 2,76 13,54
Q5 288,76 2,24 16,38
Média 255,43 + 29,64 2,71 & 0,26 14,64 + 1,18

Analise comparativa dos resultados

Com a analise dos dados obtidos a partir dos ensaios, foi possivel validar que a utiliza-
¢ao dos fios de Nitinol no compdésito com fibra de carbono foram mais resistentes quando
submetidos a esforcos mecanicos de tragao, de modo que os resultados observados foram
superiores ao tratar os fios quimicamente com a solu¢do 3% HF' (4cido fluoridrico) +
15% HNOs (acido nitrico) + 82% H.0O em % volumétrica, se comparados aos fios com
tratamento abrasivo e com os fios sem tratamento (somente com limpeza em acetona).

Como comportamento geral, ao criar uma regidao de desgaste na superficie dos fila-
mentos, espera-se que a matriz polimérica epoxi tenha uma maior area de contato com o
composito, reforcando-o estruturalmente e fornecendo um médulo de elasticidade elevado,
a0 mesmo tempo em que aumenta sua capacidade de deslocamento longitudinal, fazendo
com que esse compoésito tenha um comportamento elastico determinado de acordo com
sua aplicagao [22].

Assim, a partir da andlise dos graficos das figuras 4.6 a 4.9, é possivel observar que os
fios com o tratamento quimico apresentaram melhor desempenho durante todo o ciclo de
esfor¢o mecanico, validando a hipdtese de que a superficie do fio, quando apresenta maior
area de desgaste, resulta em melhor adesao da resina no compésito, de modo que esta pe-
netre em uma drea de contato maior entre os dois materiais. E possivel também, a partir

das anédlises, observar que a razao for¢a(N)/deslocamento(mm) dos fios, que atingiu um
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pico de 1040 N de forca, apresentou uma relacao cerca de 10% maior quando comparada
a média dos demais provetes (os demais apresentaram resultados em torno de 900 N),
obtendo uma maior deformacao média do compdsito e, o médulo de elasticidade, apresen-
tou resultados superiores quando submetidos ao tratamento quimico em comparacao ao
tratamento abrasivo, ja que os filamentos sem tratamento apresentam uma rigidez mais
elevada por nao apresentarem imperfei¢oes na estrutura dos filamentos. Isso reforca a tese
de que a adesao entre a resina epoxi e a fibra de carbono sao melhoradas com a rugosidade
e desgaste da superficie dos fios. Na tabela 4.5 sao mostradas as médias obtidas a partir

dos ensaios de tragao para cada um dos provetes fabricados.

Tabela 4.5: Propriedades mecanicas médias dos provetes com fios NiTi.

Tensao Maxima Deformagao Total Moddulo de Elasticidade
Provete

Média (MPa) Média (%) Médio(GPa)
Sem Fios 247,36 + 18,29 2,86 + 0,19 13,76 £+ 0,89
Sem Tratamento 246,48 + 32,62 2,49 + 0,33 15,37 4+ 0,60
Abrasivo 248,23 + 43,97 2,59 + 0,26 14,07 £ 1,15
Quimico 255,43 + 29,64 2,71 £+ 0,26 14,64 + 1,18

4.3.3 Ensaios de adesao (Pull-Out)

Os resultados dos ensaios Pull-Out demonstram a forca da adesdo interfacial entre
a superficie dos filamentos NiTi e o compédsito de matriz polimérica e fibra de carbono.
Os testes também demonstram algumas consideragoes importantes a serem feitas ao in-
corporar os filamentos de nitinol em compositos termoendureciveis. Para realizacao dos
ensaios de adesao, foram utilizados os mesmos tratamentos nos filamentos apresentados
nos ensaios de tragdo, porém, seguindo as normas ASTM D2229 [43] na fabrica¢ao dos
provetes, com variados comprimentos de fio embutidos dentro do compoésito analisado,
como mostra a figura 3.10. As forcas médias necessarias para extrair os fios dos composi-
tos ensaiados sao mostradas na tabela 4.6 e o comportamento dos provetes, em todos os

casos ensaiados, estao demonstrados nas figuras 4.10 a 4.18.
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Tabela 4.6: Forcas médias de adesao para diferentes tratamentos de superficie e comprimentos
de fio embutidos no compésito.

Comprimento de fio embutido

Preparagdo de Superficie Dados: Forga | Desvio Padrao
2.7 cm 5.4 cm 7.0 cm
Sem tratamento 46,05 N £ 8,97 N 39,33 N £ 4,46 N 5297 N + 13,61 N
Tratamento abrasivo 46,42 N £ 6,24 N 52,15 N £ 11,22 N 74,40 N + 24,16 N
Tratamento quimico 96,75 N £+ 18,41 N 95,11 N £ 13,21 N 12231 N £ 781 N

Provetes com fios sem tratamento - 27mm embutidos

60

Forga (N)

18 20

-10
Deslocamento (mm)

Normal01 Normal02 MNormalo2 Normaldd —— Normalds Normall6 Normald7 MNormald8 —— Normald® —— Normalld

Figura 4.10: Curvas forga-deslocamento para provetes com fios NiTi sem tratamento para
os ensaios de adesao (27mm embutidos).
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Provetes com fios sem tratamento - 54mm embutidos

50

Forga (N)

Deslocamento (mm)

Normalll

Normald2

Normall3 Normall4 ——MNormalls MNormalD& Naormall?

Normallg

Normalld

Figura 4.11: Curvas forca-deslocamento para provetes com fios NiTi sem tratamento para
os ensaios de adesao (5b4mm embutidos).

Provetes com fios sem tratamento - 70mm embutidos
70

Forga (N)

-1 1 3 5 7 9 1 13 15
-10
Deslocamento (mm)

Normaldl

Normald2

MNormal03 Normall4 —— Normalds NormalD6

Normaldy

Normal08 —— Normall8 —— Normall0

Figura 4.12: Curvas forca-deslocamento para provetes com fios NiTi sem tratamento para
os ensaios de adesao (70mm embutidos).

87



Provetes com fios em tratamento abrasivo - 27mm embutidos
&0

50

40

30

Forga (N)

10 |

-10
Deslocamento (mm)

—L@adl ——Lixa02 Lixa04 ——Llixa0> ——Llixalé ——Lixal7 ——Lixa08 Lixa0% —— Lixal0

Figura 4.13: Curvas for¢a-deslocamento para provetes com fios NiTi submetidos a trata-
mento abrasivo para os ensaios de adesao (27mm embutidos).

Provetes com fios em tratamento abrasivo - 54mm embutidos
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Lixa02 —— Lixal3 Lixa04 Lixa0s ——Lixalé ——Lixal7 Lixal8 ——Lixa09 Lixald

Figura 4.14: Curvas forga-deslocamento para provetes com fios NiTi submetidos a trata-
mento abrasivo para os ensaios de adesao (54mm embutidos).
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Provetes com fios em tratamento abrasivo - 70mm embutidos

o0

Forga (N)

+ 10 20 30 40 50 60 70 EO
-10

Deslocamento (mm)

Lixa0l ——Lixa02 —— Lixa03 Lixa04 ——Lixa05 ——NLivalé ——NLixa07 ——Lixal0

Figura 4.15: Curvas for¢a-deslocamento para provetes com fios NiTi submetidos a trata-
mento abrasivo para os ensaios de adesao (70mm embutidos).

Provetes com fios em tratamento quimico - 27mm embutidos

Forga (N)

-20

Deslocamento (mm)

—Tratll —— Tratd2

Tratd3 —Tratld ——TratDé

TratlB ——Tratld ——Tratll

Figura 4.16: Curvas for¢a-deslocamento para provetes com fios NiTi submetidos a trata-
mento quimico para os ensaios de adesao (27mm embutidos).
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Provetes com fios em tratamento quimico - 54mm embutidos

120

100
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60

Forga (N)
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Deslocamento (mm)

Tratdz —— Tratd3 Trathd ——Tratds

Trathé ——Tratd7

Trathf ——Trat09

Tratld

Figura 4.17: Curvas for¢a-deslocamento para provetes com fios NiTi submetidos a trata-
mento quimico para os ensaios de adesao (54mm embutidos).

Provetes com fios em tratamento quimico - 70mm embutidos
140

Forga (N}
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Deslocamento (mm)
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Figura 4.18: Curvas for¢a-deslocamento para provetes com fios NiTi submetidos a trata-
mento quimico para os ensaios de adesao (70mm embutidos).
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Um gréfico tipico de forga/deslocamento do teste de adesdo, obtido a partir de estu-
dos anteriores realizados por Harris, Morley e Phillips, ¢ mostrado na figura 4.19 [65]. O
deslocamento representa o movimento da maquina de tragdo enquanto o filamento NiTi
é extraido do compdsito. A forma da curva de forga/deslocamento é muito semelhante
para cada uma das preparagoes de superficie e comprimentos embutidos realizadas nos
ensaios do presente estudo. As curvas de Pull-Out para o fio nitinol no compdésito ter-
moendurecivel é semelhante em forma e caracteristicas as curvas ja observadas no estudo
citado [65]. Os niveis de carga reais nao sao comparaveis porque os comprimentos das
pontas das fibras sendo puxadas eram diferentes. Mas as areas relativas das por¢oes inicial
(alongamento eléstico, descolamento e fratura) e secundérias (remogao do fio) podem ser

comparadas [65].

Tenséo
Pré-Fratura

~ 50

Tensdo de fricgio pos-fratura

Comportamento de fricgdo
constante

S
E 4, Comportamento deslizante
=t
[
-
o
oy

Fratura
Interfacial

0.0 Deslocamento ~7.0 cm

Figura 4.19: Curvas tipicas de for¢a/deslocamento para os ensaios de adesao [65].

Curva forga-deslocamento

A curva de forga/deslocamento resultante dos testes de adesao dos filamentos NiTi
pode ser separada em duas regioes, pré-fratura e pos-fratura da interface. Conforme in-

dicado pela figura 4.19, a regiao de pré-fratura é caracterizada por um aumento inicial
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da forga conforme o comprimento livre do filamento é tensionado (esticado) pelo deslo-
camento da garra da maquina de ensaios. Em alguns ensaios, também pode ocorrer que
o fio ja esteja suficientemente tensionado pela maquina, e aumente somente até a forca
necessaria para atingir o ponto de pré-fratura. A forca de extracdo aumenta até atingir
um nivel suficientemente alto de forca para que ocorra a fratura da interface. A medida
que a adesao entre o filamento NiTi e o compdsito falha, todo o comprimento embutido
do fio desliza visivelmente pelo provete. O deslizamento é causado pela libertacao, apds
a fratura, da energia de deformagdo armazenada no comprimento livre do filamento. O
comportamento foi descrito, em estudos anteriores, como uma fratura da interface, ao
invés do escoamento (fratura) da matriz [45]. A forca de extracgdo cai para zero ou quase
zero quando o fio desliza. A queda repentina da forca de tracdo na curva da figura 4.19,
marca a fratura do compodsito e a transicao da curva de tragao para a regiao pos-fratura.

A forga pos-fratura no filamento continua até a remogao completa do mesmo de dentro
do provete.

A forca de extracao é causada pelo atrito no fio. A forca normal na superficie do
filamento é aplicada pelo compdsito e sua matriz polimérica. Esta forga resulta de uma
contragao desigual do compdésito e do filamento durante o resfriamento dos corpos de prova
nos ensaios realizados, ja que estes provetes aquecem com os esforcos internos causados
pelos fios. Além disso, a pressao de consolidagao do processamento do compésito termo-
endurecivel é aplicada até depois que a matriz polimérica endurece, ja que o composito
¢ mantido durante aproximadamente 24 horas na prensa, resultando em pressao residual
adicional no filamento, como mencionado anteriormente no capitulo 3. O nivel médio de
forca é razoavelmente constante durante a retirada do filamento na regiao de pés-fratura.
O nivel mais baixo de forca de extragao apés a fratura da interface demonstra que o atrito
no filamento nao é tdo importante para a adesao quanto a ligacao entre a superficie do
fio e a matriz polimérica. As rapidas flutuacoes da forca sobre a regiao poés-fratura sao
causadas por um comportamento denominado "stick-slip", ou seja, o filamento "gruda e
escorrega'pelo compésito [45].

As forcas de extracdo tém sido correspondentes ao esperado para os filamentos no
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composito termoendurecivel. A incorporagao de filamentos de nitinol em compoésitos a
base de epdxi tem sido bem sucedida para a maioria das aplicagoes que foram estuda-
das. Uma possivel razao para as forcas de extracdo médias dos filamentos embutidos
nos compoésitos com a matriz polimérica serem correspondentes ao esperado e atingirem
patamares elevados, pode ser encontrada pela compreensao da natureza da adesao nos
compositos termoendureciveis, ja que, ao adicionar saliéncias na superficie dos fios, es-
tas ampliam a area de impregnacao da resina epoxi e reforcam a adesao na interface do

material composito.

Mecanismos de adesao

O compésito termoendurecivel com matriz polimérica epdxi tem uma baixa viscosi-
dade durante a cura e se comporta de maneira préxima a da adgua quando submetido
a temperaturas em torno de 20°C. A baixa viscosidade do epOxi permite que o mate-
rial polimérico infiltre facilmente na superficie do filamento de nitinol durante o processo
de prensagem e de cura. A molhabilidade adequada destas superficies fornece os meios
para uma ligacdo muito melhor entre o filamento e o compdsito. Assim, se caracteriza
um dos mecanismos de adesao presente nos provetes ensaiados, chamado molhabilidade,
que consiste em uma impregnagao eficiente e remocao do ar, recobrindo toda a superficie
do reforgo pela matriz [45] [65]. Outro mecanismo de adesdo pelo qual a resisténcia ao
cisalhamento interfacial entre o filamento e o compdsito esta presente neste trabalho, é
através da interagdo mecanica, ou adesao mecanica, onde nao ha ligacdes quimicas en-
tre as fases reforgo/matriz e a jungdo dos materiais ocorre pela penetracao por adesivo
em poros, fissuras e rugosidades (adesdo), ou seja, quando a superficie do fio apresenta
irregularidades, a matriz polimérica pode preencher essas saliéncias e formar projecoes
mecanicas que impedem a retirada do filamento. Se ocorrer uma interagao substancial
da matriz e do filamento, a matriz polimérica deve ceder para que a fratura da ligacao
interfacial progrida. Sem qualquer interacao entre o polimero e o filamento, a forca de
ligacao é completamente dependente da atragdo do material um pelo outro. Neste traba-

lho, também estao atuando as forcas de ligacao quimicas, ou ligagoes de Van der Waals,
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mencionadas anteriormente [45] [65].

Forca de fratura e tensao pré-fratura

As figuras 4.10 a 4.18 mostram como a for¢a média para a fratura da interface e
o comportamento da curva forga/deslocamento variam de acordo com a preparacao da
superficie do fio. A forma da deformacao pré-fratura dos filamentos se assemelha entre
os diferentes tratamentos de superficie e comprimentos embutidos dentro do composito.
Neste caso, sao mostrados os principais resultados obtidos a partir dos ensaios para os
comprimentos embutidos de 27, 54 e 70 mm. Inicialmente, a forca aumenta acentuada-
mente a medida que o filamento NiTi se deforma elasticamente no interior do compésito,
em alguns casos, por nao estar totalmente tensionado, essa forca inicial pode ocorrer apos
um pequeno deslocamento do fio causado pela garra da maquina de ensaios, é possivel
observar esse comportamento em alguns provetes na figura 4.10. Em seguida, a inclinagao
da curva diminui ligeiramente, indicando que o fio estda comecando a se tensionar plastica-
mente. Ocasionalmente, uma pequena parte do filamento embutido perto da borda livre
(a superficie da qual o fio estd sendo puxado) é esticada junto com o comprimento livre
do filamento. A medida que a retirada do filamento de dentro do compésito progride, a
matriz polimérica fratura primeiro perto da borda livre do provete, antes da interface fra-
turar (figura 2.20) [45]. A diminui¢do na inclinagdo da curva de for¢a/deslocamento indica
que essa fissura da matriz pode estar ocorrendo. Enquanto a matriz comeca a fraturar,
uma maior parte do filamento NiTi fica livre para se deformar e, com essa deformacao,
ocorre o alivio da energia tensionadora, a qual é fornecida pela maquina de ensaios. Essa
queda na forga aplicada é observada proxima ao rompimento da interface entre o fio e a
matriz.

As mudangas na inclinagao da curva forga/deslocamento antes da fratura da interface
também podem ser atribuidas a uma falha lenta e gradual de uma interface inconsistente
perto da superficie livre. A qualidade da ligacdo entre o filamento e o compoésito é visi-
velmente baixa nessa regiao de superficie livre, como pode ser observada na figura 4.16 -

"trat04". A falha da ligacao interfacial perto da superficie livre do provete causa grandes
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variacoes na inclinacdo da curva de forca versus deslocamento. A medida que a tensdo
no fio aumenta, a forca de tracdo aumenta rapidamente e atinge o nivel necessario para
produzir uma fratura completa da interface. Os valores das forcas médias de tragao para
produzir a fratura da interface e seus desvios padrao estao listados na tabela 4.6.

A interface da superficie com tratamento quimico, nos provetes com 27mm de compri-
mento embutidos, obtiveram como resultado 97 N de forga média de extracao (Pull-Out).
Esses provetes também foram testados com comprimentos embutidos mais longos, obtendo
valores de forca média de extracao de 96 N e 122 N para 54mm e 70mm de comprimento
de fio embutidos, respectivamente. Os provetes com filamentos submetidos a tratamento
abrasivo, tém forgas de extragdo médias mais baixas de 46,4 N, 52,1 N e 74,4 N, para os
comprimentos embutidos de 27mm, 54mm e T0mm, respectivamente. Forcas de extracao
médias mais altas sao obtidas para as amostras mais longas com os filamentos embutidos
submetidos a tratamentos quimicos. Os valores sdo, no entanto, quase iguais para as
amostras de 27mm e 54mm de comprimento. Os filamentos sem tratamento tém forcas
médias de tragao que flutuam em torno de 41 N a 65 N para os comprimentos embutidos
mais longos. O comportamento dos provetes, em todos os casos, condiz com a teoria de
que comprimentos embutidos mais longos produziram forgas de tragao mais altas [70]. Os

resultados estdao demonstrados na tabela 4.6 e nas figuras 4.10 a 4.18.

Tensao de friccao poés-fratura

O comportamento pos-fratura dos provetes com filamentos embutidos exibe dois ti-
pos distintos de comportamento: As forcas de atrito sdo razoavelmente estaveis e as
forgas de tracdo pds-fratura flutuam ligeiramente (figuras 4.10 a 4.12), ou a curva de
forga/deslocamento é aleatéria com um comportamento "stick-slip” acentuado. O com-
portamento "stick-slip" é comum nos filamentos com tratamento abrasivo para os provetes
embutidos de 27mm, 54mm e 7T0mm de comprimento (figuras 4.13 a 4.15). Alguns dos
outros provetes, especialmente os filamentos com tratamento quimico, também exibem o
comportamento irregular (figura 4.17). Nestes provetes, o comportamento "stick-slip" é

provavelmente indicativo de alguma interacao mecanica decorrente do contato da matriz
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polimérica nas saliéncias presentes nos fios NiTi. A superficie rugosa dos filamentos com
tratamento quimico fornece aumentos ocasionais no atrito com o compésito e a matriz

durante sua retirada.

O Pull-Out pos-fratura dos filamentos sem tratamento (somente com limpeza em ace-
tona), com tratamento abrasivo e com tratamento quimico é relativamente suave e ocorre
com um nivel de forca razoavelmente constante. Os fios sem tratamento sao puxados com
forcas pés-fratura muito baixas, indicando um baixo nivel de atrito entre o filamento e
o composito. Ambos os fios com tratamento, abrasivo e quimico, tém forcas de tracao
pos-fratura mais altas do que os provetes com filamentos sem tratamento, o que indica
que niveis mais altos de friccao estao presentes. Apenas uma das amostras de filamento
sem tratamento, com 27mm de comprimento embutidos, demonstram um comportamento
"stick-slip" mais acentuado. O comportamento ’stick-slip" pode ser incentivado pela su-
perficie dspera do 6xido presente na superficie do nitinol, mesmo apos a limpeza realizada

com acetona [45].

Os provetes de 27mm e 54mm de comprimento, com os filamentos em tratamento
quimico embutidos, demonstram comportamento pés-fratura muito semelhante. As forcas
de friccao de tragdo nos provetes com este tratamento se deterioram a medida que o
filamento NiTi é extraido do compdésito. As forcas comecam em um nivel logo abaixo do
pico de fratura e diminuem constantemente para um nivel bem abaixo da for¢a maxima de
tragao. A forca de tragao por friccdo necesséaria provavelmente diminui devido a rugosidade
elevada da interface que, apos perder o contato com a superficie dos filamentos, comeca

a deslizar com um atrito menor quando comparado ao seu valor inicial.

Os provetes mais longos com fios sem tratamento demonstram comportamento se-
melhante ao mostrado na figura 4.19. O comportamento "stick-slip’, quando ocorre, é
irregular, e as forcas médias de extragao (Pull-Out) pos-fratura sdo razoavelmente cons-

tantes.
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Performance de adesao dos diferentes tratamentos

Os filamentos NiTi com limpeza em acetona, tratamento abrasivo e tratamento qui-
mico sao processados dessa maneira para remover qualquer 6xido quebradico de suas
superficies e, para os filamentos submetidos aos tratamentos em especifico, estes tém
como objetivo melhorar a adesao da interface por meio de rugosidades criadas com os
estes processos. O oxido é considerado mais fraco do que o filamento de nitinol. Durante
a retirada, a ligagdo da interface falha com forgas razoavelmente baixas para os filamentos
sem tratamento. As superficies lisas dos fios limpos, produzidas pela remocao do 6xido,
nao aumentam a forca de adesdo. As superficies mais dsperas dos filamentos com trata-
mentos quimico e abrasivo, incentivam a interacao entre a matriz polimérica epdxi e o
filamento, obtendo como resultado o aumento da forca de ligacdo do compésito. Porém,
os filamentos com tratamento quimico tém forgas de extragao mais altas, devido a grande
presenca de rugosidades e saliéncias na sua superficie, causadas pela reacao com o acido
utilizado no tratamento com a finalidade de obter uma maior area de contato na interface

entre matriz e filamento.

As forgas de tracao ligeiramente mais altas para os provetes com filamentos sem tra-
tamento de 27mm, indicam que a camada de éxido aspera pode fornecer a oportunidade
para intera¢ao mecanica com a matriz polimérica (figura 4.6), ja que essa camada de 6xido
é criada assim que o fio é exposto ao ambiente. O aumento da forga de ligacao, resultante
da interacao do éxido com a matriz polimérica, tém por natureza a alta variacao de éxido
pela superficie do filamento. Devido a isso, a for¢a necessaria para extrair o fio é altamente
variavel. Isso é demonstrado pelo grande desvio padrao das forgas médias de extracao para
as amostras de fios sem tratamento de 27mm de comprimento, mas nao pelos provetes
com fios mais longos, de 54mm. As forcas de extragdo médias mais baixas dos provetes
longos, como o de hdmm, e alta variagdo de forgas (desvio padrao) nos ensaios com os
provetes de 70mm, sao dificeis de explicar, mas podem ser atribuidas a niveis mais altos
de 6xido nos fios do compdsito ou outras varidveis invisiveis, podendo ocorrer a influéncia

da prépria limpeza dos filamentos com acetona que, em seguida, forma uma nova camada
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de 6xido sobre a superficie. A falta de grandes forcas de friccao pés-fratura nos provetes
com filamentos sem tratamento, pode ocorrer devido a falha fragil da camada de déxido e,
em seguida, ocasionar uma extragao (Pull-Out) razoavelmente suave em fungao da fratura
na interface da matriz.

Para determinar se a matriz fratura e se rompe durante o ensaio de adesao, ou se a
falha ocorre apenas na interface, uma amostra de um filamento para cada tratamento de
superficie foi visualizada logo apods o ensaio. Os filamentos foram ensaiados e extraidos
do compdésito antes de serem observados. Os filamentos sem tratamento nao continham
nenhum resquicio de matriz polimérica em sua superficie, os filamentos com tratamento
abrasivo contavam com uma quantidade infima dessa interface em sua superficie e a tinica
superficie de filamento com pedacos considerdveis de matriz ainda impregnados a ele foi
a superficie com tratamento abrasivo.

As forgas médias de tragao dos provetes com filamentos submetidos a tratamento qui-
mico se comportam de maneira semelhante ao sistema de vidro/poliéster ji observado
em estudos anteriores [45]. As forcas de extracdo aplicadas no compédsito aumentam de
acordo com o comprimento de fio embutido no provete, ou seja, quanto maior o compri-
mento, maior a forca necessaria para extrair o filamento, devido a grande area de contato,
ocasionando uma adesao elevada. Ao atingir um determinado comprimento, as forcas
de extragdo permanecem constantes. O nivelamento indica que o trabalho de fratura
continua da interface é inferior ao trabalho necessario para fraturar a matriz polimérica.
O que leva ao emprego do mesmo, a depender das suas areas de aplicagao, verificando
a viabilidade da incorporagao do filamento NiTi para o componente em que sera utili-
zado e os beneficios que serao fornecidos pela sua presenca no produto final, buscando o
aperfeicoamento do componente através dos filamentos com o tratamento superficial.

Os dados de outros provetes e tratamentos de superficie suportam a suposi¢ao de que
a interface fratura, e a matriz polimérica continua intacta [45]. A interface falha porque

a matriz ndo penetra adequadamente na superficie do filamento.
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Capitulo 5

Conclusoes

Neste trabalho, foi desenvolvida uma andlise experimental do comportamento meca-
nico de materiais compoésitos com memoria de forma, com a finalidade de produzir um
material composito de alta performance e avaliar a relagdo entre as ligas de memoria de
forma e as propriedades mecanicas dos compositos. Para este estudo, foram observadas
algumas propriedades mecénicas (tensdo maxima de ruptura, deformacao total e moédulo
de elasticidade) com base na fase martensite do filamento NiTi (T < My, T = Tamp)-
Para obtencao desses dados, foram fabricados provetes para dois tipos de ensaios: tracao
e adesdo (Pull-Out). Para cada ensaio, foram utilizados provetes de fibra de carbono e
filamentos NiTi submetidos a tratamentos superficiais diferentes.

A partir dos estudos realizados, foi possivel concluir que, as propriedades deste mate-
rial composito com filamentos NiTi atingiram os resultados esperados, com a finalidade
de melhorar a propriedade mecanica do compdsito e absorver energia de deformagoes e
propagacao de fendas.

No que diz respeito ao comportamento dos provetes dos ensaios de tracao, a variagao
entre os resultados nos diferentes tipos de tratamentos de superficie é notédvel. Entre
os filamentos utilizados como reforco, os que foram submetidos a tratamento quimico
mostraram o melhor desempenho. Comparado com a média dos demais provetes, foi
evidente o melhor desempenho mecanico dos filamentos com tratamento quimico, pela

sua elevada resisténcia mecanica, ao apresentar uma tensao média maxima mais elevada
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que os demais, porém, se manteve constante os valores do médulo de elasticidade dos
provetes, e pela obtencao de uma deformacao média com variagao de aproximadamente
10% em comparacao a todos os provetes ensaiados, fazendo destes, os melhores provetes
com a finalidade de melhorar a propriedade mecanica e absorver energia de deformacgoes
dos ensaios realizados.

Ao analisar o comportamento dos provetes nos ensaios de adesdo, observou-se que,
para conseguir uma boa transferéncia de forca e rigidez do filamento para o compdsito
e sua matriz polimérica, é necessaria uma resisténcia adequada na ligacao interfacial do
provete.

A partir da compreensao das caracteristicas da ligagdo interfacial do compdsito pelo
teste de adesao, foi possivel obter o melhor desempenho da interface com os tratamentos
superficiais dos filamentos. Os filamentos que possuem suas superficies dsperas se bene-
ficiam da interacao mecanica e possuem maior resisténcia de ligacao interfacial e melhor
adesdo a sua matriz. O filamento com tratamento quimico resultou em maior forca de
adesdo interfacial por apresentar uma maior drea de contato (rugosidades) para infiltra-
cao da matriz polimérica, ji que a resisténcia da ligacao interfacial (fio-matriz) torna-se
dependente da resisténcia ao cisalhamento do epdxi.

No instante em que a forca de extracao atinge um nivel alto o suficiente, a interface
fratura ao longo de todo o comprimento do fio embutido. A for¢a média necessaria para
extrair os filamentos nao aumenta significativamente para comprimentos embutidos entre
27 e b4 mm e, sim, para comprimentos maiores, como 70 mm, onde existe maior area
de contato do filamento com a matriz polimérica. O comprimento embutido nao afeta
a resisténcia real do cisalhamento interfacial. Um filamento mais longo requer forcas de
extracao mais altas porque a falha deve passar ao longo do comprimento do fio antes que
a interface se torne curta o suficiente para que ocorra a fratura.

Apo6s a avaliagao criteriosa dos tratamentos de superficie e os efeitos de cada um
deles na rugosidade dos fios NiTi, é possivel concluir que o tratamento quimico, quando
aplicado, apresenta as melhores forgas de adesao em um composito de liga de meméria de

forma de alta performance.
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5.1 Proposta de trabalhos futuros

O mecanismo de ligagdo entre as duas superficies deve ser melhor compreendido. A
necessidade de um método para criar forcas de ligacao mais elevadas entre a matriz
polimérica e os filamentos também é aparente. Para trabalhos futuros, sao sugeridos

algumas possibilidades:

o Possiveis revestimentos e outros tratamentos da superficie do fio podem produzir

maior resisténcia de ligacao entre a matriz polimérica e o filamento de nitinol.

» Realizar ensaios em provetes com filamentos submetidos a tratamentos abrasivos e,
em seguida, quimicos, para verificar possiveis mudancas na ligacao interfacial destes

compositos.

o Aperfeicoamento do método de fabrico dos provetes, trabalhando em condi¢oes de
vacuo para diminuir a quantidade de vazios existentes no interior destes provetes

fabricados.
o Avaliacdo do desempenho dos provetes quando submetidos a ensaios de impacto.

o Realizar os procedimentos descritos no trabalho a partir de provetes expostos a
diferentes temperaturas, com a finalidade de verificar as propriedades mecanicas
destes compositos quando submetidos a variagoes térmicas em suas diferentes fases,

austenite e martensite.

o Fazer um estudo detalhado da evolucao das propriedades mecéanicas dos provetes,
utilizando como parametro de variagao a fragdo volumétrica de liga de memoria de

forma NiTi.
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Apéndice A

Ficha técnica da fibra de carbono

TECHNICAL DATA SHEET

STRO

Article: Style 447 COMPOSITES
Setting [threads cm]: 4040
Weave: Plain
Finizh: loomstate
Construction: Warp Wefi
Material: Carbon Carbon
Yield: 200 tex 200 =x
Technical Data Unit Target H- Tolerance
Fibre demsity ' Warp lem? oG +- oG
Weft gom* oG +- oG
Linear demnsity ' Warp tex 200 /- {1
Weft tex 200 e 10
Twist Warp Ti/m =
Weft T'm -
Setfing Warp thr./10cm 4.0 +- 02
r
Weft thr./10cm o - 0,
Weight £ 160 = 446
Dry Weisht £'m 160 +- 446
Muyisture content b 05
Thickmess = mm 030 =i~ 04
Width om a5 ordered +- 1
1) or n.C: depending on order and vam specification ) approxicone vahio, ot for rebexcs
3) oo mweasure, ceetiSed by supplisr
Style 447T = Style 447 with macer yarm as ordered
Remark:
The values describe the properties of the fabnc based on 8 limuted production period.
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Apéndice B

Ficha técnica da resina SR1500

1TMmeEE

iy BREn
9@1 TECHMICAL DATASHEET Faga 1.8
o Vipvs ion D LA

SR 1500

Epoxy laminaling system

This modified epoxy resin has been formulated 1o be crislalization free and low loxiclty.

This epoxy system has very good wet-outl, degazing properies and an excellent aghesion 1o all
type: of rminforcements { glass, aramid, carban, polyester,, )

Adiustable working time depending on the chaoice of the hardenar

Raspecting the ralio resin / hardener, the hardeners are mizable by weight, to achseve fhe masi
adapted reactivly for the application.

Glass transition : 75- 810

The parts can be in service after 7 1o 14 days at 23°C for the hardenera SD 2507, SD 2806, SD
2505 and SD 2503.

Post-cure at a minimum cf 40°C for & Tg above 5570

Davelopped for - ship buslding, asronautic, automotive prototypes, tool making.

Other applications - pulty for coating with microspheres, syntaclic core material, casting volumes
depending on the hardeners,

Typlcal use

SR 1500 / SD 2507, 5D 2806 :

Low thickness laminates, low temperature hardering (10 - 154C).
Rapid repair and bonding, pully...

SR 1500 / 5D 2505 , S0 2503;
Standard lamination system, all dimension parts, tooling, filled joind.. .

SR 1500/ 5D 7561

Big parts, or ligh thickness laminate parts. Injection, infusion, casting. ..
Long open time with laminate.

Post curing temperature | 55 0 minimum

SR 1500 based formulations

SR 1500 : Fireproof autoextinguishing epoxy system

SR 1500 / SD 5387.20: Vary high thickness casting.

SR 1500 JV : Contains a méx conirol. Yallow unlifled resin becoming purple in contact with
harmdener,
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