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ESTUDO DO COMPORTAMENTO MECANICO DE CILINDROS DE
COMPOSITO EPOXI/FIBRA DE BASALTO EM ENSAIOS HIDROSTATICOS

Mauro Henrique Lapena

RESUMO

O objetivo deste trabalho foi estudar o comportamento mecanico de
cilindros de compdsito polimérico reforcado com fibras. Para isso, foram
produzidos cilindros com extremidades abertas reforgados com fibra de basalto e
fibra de vidro, utilizando a técnica de enrolamento filamentar (filament winding).
Estes cilindros foram submetidos a ensaio hidrostatico com carregamento
circunferencial, ensaio de ruptura de anel (split disk test) e ensaio de resisténcia
ao cisalhamento interlaminar (ILSS). Uma placa do compadsito de fibra de basalto
foi produzida por enrolamento filamentar, para caracterizagdo por ensaio de
resisténcia a tracdo. Todos cilindros submetidos ao ensaio hidrostatico
apresentaram fratura localizada em uma faixa de altura do cilindro, com extensas
delaminacdes das camadas circunferenciais. Os compadsitos epOxi/fibra de basalto
superaram ou igualaram os de compdsito epoéxif/fibra de vidro nas comparacdes
entre resultados dos valores das propriedades mecanicas avaliadas, nas
porcentagens: resisténcia a tracao aparente de ruptura de anel em 45% e 43%
em resisténcia especifica; ILSS, em 11%; resisténcia/tensdo de membrana de

ruptura no ensaio hidrostatico, em 55%.

Palavras-chave: ensaio hidrostatico, fibra de basalto, compoésito de matriz

polimérica, caracterizacdo mecéanica, flament winding.



STUDY OF MECHANICAL BEHAVIOR OF EPOXY/BASALT FIBER
COMPOSITE CYLINDERS UNDER HYDROSTATIC TESTS

Mauro Henrique Lapena

ABSTRACT

The aim of this work was to study the mechanical behavior of fiber
reinforced polymer composite cylinders. For this purpose, cylinders reinforced with
basalt and glass fibers were produced, with open-ended geometry, using filament
winding technique. These cylinders were submitted to hydrostatic test under
circunferential loading, split disk (ring segment) test and interlaminar shear
strength (ILSS). A basalt fiber composite plate was produced by filament winding
for characterization by tensile strength test. All cylinders submitted to hydrostatic
test presented fracture located in the height range of the cylinder, with extensive
delamination of the circumferential layers. The epoxy/basalt fiber composites
overcame or equated the epoxy/glass fiber composites in comparisons between
results of the mechanical properties, tensile strength in split disk, in 45% and 43%
in specific strength; ILSS in 11%; membrane tensile strength in the hydrostatic
test, in 55%.

Keywords: hydrostatic test, basalt fiber, polymer matrix composite, mechanical

characterization, filament winding.
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1 INTRODUCAO

Estruturas cilindricas de material compdésito fabricadas pela técnica de
enrolamento filamentar sdo obtidas para uso em diversas aplicacfes estruturais:
tanques, reservatorios de gas, tubos, carcacas de motores de foguetes, cascos
cilindricos, etc. Alta resisténcia mecanica e baixa massa especifica sao
caracteristicas que tornam a classe dos materiais compdsitos poliméricos
especialmente interessante para aplicacbes na area de transportes,
principalmente no setor aeroespacial.

Uma definicAo para composito € a de um material feito por duas ou
mais fases quimicamente diferentes que apresente na escala macroscopica uma
interface que as separa. O intuito da producdo de um material compoésito é
geralmente obter uma combinacéo entre as propriedades de seus constituintes.

As fibras de basalto (FB) possuem diversas semelhancas com as fibras
de vidro (FV), o que as torna competitivas com estas ja tradicionalmente usadas
como reforco em compdésitos. Exemplos disso sdo composi¢cdo quimica e massa
especifica semelhantes, propriedades mecanicas, resisténcia quimica, processo
produtivo e custo, além de supera-las em certas propriedades — em especial,
quanto a resisténcia a 4gua e a estabilidade quimica. Apresentam excelente
resisténcia a alcalis, propriedade semelhante as FV, a um custo muito menor que
as fibras de carbono e aramidicas. Suas propriedades térmicas as tornam
possiveis substitutas de fibras resistentes a altas temperaturas (fibras de
carbono), sendo comumente usadas na fabricacdo de escudos de calor, barreiras
isolantes térmicas e artigos para protecdo ao fogo — a temperatura de inicio de
decomposicdo ao ar (ha presenca de oxigénio) das FB é de 205 °C contra 163 °C
para as FV (Hao et al. 2010).

2 OBJETIVO

O presente estudo tem por objetivo executar ensaios hidrostaticos em
tubos fabricados pelo prcesso de enrolamento filamentar utilizando a fibra de
basalto e fibra de vidro, como também e analisar a falha e fratura de fragmentos
dos cilindros apos o colapso utilizando microscopia Optica e eletrbnica de

varredura.



Apresenta como objetivos secundarios a caracterizacdo mecanica de
placas planas também por enrolamento filamentar, determinacdo da resisténcia a
tracdo de anéis retirados dos cilindros (split disk) e a resisténcia ao cisalhamento
interlaminar (ILSS) de segmentos cilindricos.

3 ABORDAGEM TEORICA
3.1 Fibra de basalto

O basalto € um mineral de origem vulcanica, escuro ou negro. Suas
rochas sdo pesadas, tenazes e resistentes. Sua densidade € aproximadamente
5% maior que a do vidro. E a rocha mais abundante da crosta terrestre e o fundo
dos oceanos € predominantemente composto de basalto. Na TAB. 1 € mostrada a
composicdo quimica do basalto, que é varidvel de acordo com a jazida mineral

utilizada.

TABELA 1 — Porcentagem em massa (intervalo) dos 6xidos constituintes da FB e da FV tipo E.

Constituinte

(% em massa) Fibra de basalto* Fibra de vidro tipo E**

SiO; 48,8 - 51,0 55,2
Al,O3 14,0 - 15,6 8,0
CaO 10,0 18,7
MgO 6,2 - 16,0 4,6
FeO + Fe,03 7,3-13,3 -

B,O3 — 7,3
TiO, 09-1,6 -

MnO 0,10-0,16 —

Na,O + K>,O 1,9-22 0,5

* (Artemenko, 2003).
** (Chawla, 2001).

A utilizagcdo de FB como reforco em materiais compésitos de matriz

polimérica € relativamente nova, quando comparada as populares FV e de



carbono. As primeiras tentativas de se produzir FB remetem ao ano de 1923,
quando o francés Paul Dhé registrou, nos EUA, a primeira patente de filamentos
continuos de basalto. Ap6és a Segunda Guerra Mundial pesquisas foram
desenvolvidas nos EUA, Europa e Unido Soviética para obterem-se fibras
extrudadas e, em tal época, as primeiras aplicagbes nas areas militar e
aeroespacial foram pesquisadas. Apenas apos 1990/92, com a dissolucdo da
Unido Soviética, sua tecnologia produtiva passou a ser de dominio publico, e
assim se deu o inicio as pesquisas civis (Colombo et al., 2012).

A producéo de fibras foi, no entanto, apenas desenvolvida nas ultimas
décadas. A tecnologia para produzir a FB é muito semelhante a empregada na
producdo das FV, e considerando ainda a grande disponibilidade de matéria-
prima, compdem fatores que favorecem o preco competitivo da FB em relacéo as
FV. A principal diferenca entre as FB e as FV encontra-se nas matérias-primas
utilizadas. A FV é produzida a partir de varios componentes, enquanto que a FB é
feita com a fusdo da rocha de basalto, sem outros aditivos.

O processo produtivo das FB é iniciado com a trituracdo da rocha de
basalto, posterior lavagem, para entdo ser transportada até banhos de fusdo em
fornos aquecidos por gas, a temperaturas entre 1460 °C e 1500 °C. O basalto
fundido flui através de um banho de platina-rédio com 200, 400, 800 ou mais
furos, e as fibras podem ser puxadas do fundido sob pressao hidrostatica. Apos
isso, um sizing € aplicado a superficie das fibras, conferindo as mesmas
integridade, lubricidade e compatibilidade com a resina (Fazio, 2011).

O fato de serem ecologicamente corretas torna a utilizagédo das FB
muito atraente. Ao contrario das FV, as FB n&o requerem aditivos em sua
fabricacdo. A substituicdo de FV por FB pode reduzir o risco de poluicdo ambiental
com metais e 6xidos de altamente téxicos, 0s quais sdo gerados na producdo das
FV (Parnas et al., 2007). Ainda, as FB de basalto sdo uma alternativa as fibras de

asbestos, banidas por serem carcinogénicas.

3.2 Fibra de vidro tipo E

As FV comuns possuem silica como componente majoritario — assim
como a fibra de basalto — além de uma série de outros 6xidos. Comercialmente,

sdo encontradas em uma variedade de composic¢des. A designagao “tipo E” da FV



se refere as boas propriedades de isolamento elétrico do vidro tipo E; sua
composicdo € mostrada na TAB. 1. Outros exemplos de tipos de FV disponiveis:
tipo C, resistente a corrosao porque o vidro tipo C tem melhor resisténcia a
corrosdo quimica, e a tipo S com alto teor de silica que faz com que o vidro tipo S
resista a maiores temperaturas que outros vidros (Chawla, 2001).

Compésitos que utilizam FV como refor¢co tém uma ampla aceitacédo e
utilizagdo no mundo. E importante notar que existem varias limitacées para esse
grupo de materiais. Apesar de possuirem resisténcias elevadas, as FV
apresentam um moédulo de elasticidade considerado baixo para aplicaces
estruturais e ndo oferecem a resisténcia necessaria para algumas aplicagées,
como por exemplo, em elementos estruturais para aplicacbes aeronauticas e
pontes. Como ja citado, a temperatura de utilizacdo da FV na presenca de
oxigénio é em torno de 160°C, que se encontra proxima do limite das resinas
termofixas utilizadas na fabricacdo de compdsitos. As temperaturas de servigco
podem ser estendidas até aproximadamente 300 °C pelo uso de silica fundida de
alta pureza para as fibras e com polimeros resistentes a altas temperaturas, como

as poli-imidas, por exemplo (Callister, 2000).

3.3 Propriedades e aplicacdes da fibra de basalto

As FB séo altamente competitivas em relacdo as FV, principalmente em
comparacao as propriedades mecéanicas, como mostrado na TAB. 2, além de
supera-las em certas propriedades — em especial, quanto a resisténcia a agua e a
estabilidade quimica. Em diversas formas de apresentacao, seja como filamentos
torcidos e néo-torcidos, novelos, tecidos ou mantas, as FB representam uma

alternativa promissora como elemento de refor¢co para materiais compositos.



TABELA 2 — Comparacao entre as propriedades das fibras (Colombo et al., 2012. In: Burgoyne et
al., 2007).

Basalto Vidro-E Carbono
Resisténcia a tracdo (MPa) 4840 3450 3500
Mobdulo de elasticidade (GPa) 89 72,4 240
Deformacao de ruptura (%) 3,1 4,7 1,25

A aplicacdo das FB é possivel em diversas areas gragas as suas
multiplas e boas propriedades. Apresentam excelente resisténcia a élcalis,
propriedade semelhante as FV, a um custo muito menor que as fibras de carbono
e aramidicas. O amortecimento de vibracées das FB é muito maior que o das FV,
0 que as tornaram adequadas para aplicacbes sob altas vibragcbes e cargas
acusticas, como em estruturas onde existam tais condi¢cdes, por exemplo, na
indUstria aeronautica e indastria naval (Fazio, 2011). Sua alta resisténcia a agua
também justifica a grande aplicacdo na inddstria naval, como na producao de
cascos de embarcacdes. Por suas boas propriedades de isolamento elétrico (10
vezes maior que o vidro) (Parnas et al., 2007; Singha, 2012), as FB sdo usadas
em placas de circuitos impressos, em isolamento extra-fino para cabos elétricos e
em dutos subterrdneos. Quanto as propriedades mecanicas, mostradas na TAB.
2, de modulo e resisténcia a tracdo, a FB supera a FV-E em torno de 11% (em
resisténcia) e 15% (em maodulo).

Uma das possiveis aplicacbes das FB é na fabricacdo de cilindros de
armazenamento de gas natural. A fabricante de FB Kamenny Vek realizou uma
série de ensaios com 0 objetivo de comparar as propriedades mecanicas de
cilindros de compdsito de matriz epoxi reforcados com FB, FV-E ou fibra de
carbono, utilizando-se a técnica de enrolamento filamentar. Um possivel método
de fabricacéo destes cilindros usa um liner metalico como molde (mandril), o qual
recebe um reforco em sua superficie externa, a partir da bobinagem do filamento
de FB impregnado de resina epoxi, conforme ilustracdo na FIG. 1
(www.basfiber.com, 2014).
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FIGURA 1 - Cilindro de armazenamento de gés natural reforcado com epdxi/FB

e novelo de filamento de FB (www.basfiber.com, 2014).

Com o propoésito de investigar a utilizacdo de FB na fabricacdo de
cilindros de gas natural, Paviovsky et al. (2007) desenvolveram um estudo onde
foi analisada a resisténcia a tracdo e moédulo de elasticidade de corpos-de-prova
em formato de anel feitas com epOxi/FB, epOxi/FV-E e epoxiffibra de carbono,
conforme ilustra a FIG. 2 O processo de enrolamento filamentar foi utilizado na
confeccdo dos corpos-de-prova que apresentaram fracdo volumétrica de fibra em
torno de 65%. Os resultados dos ensaios mostraram valores de resisténcia a
tracdo e modulo de elasticidade para ep6xi/FB: 2937 MPa, 109 GPa; epoxi/FV-E:
2586 MPa, 74.4 GPa e epoxi/fibra de carbono: 4881 MPa, 231 GPa.

Comparando-se com 0s corpos-de-prova de epdxi/FV-E, os valores
foram respectivamente 13% e 46% maiores. Em relacdo as de epoxiffibra de
carbono, os resultados de resisténcia a tragdo e mddulo de elasticidade foram
40% e 53% menores. Contudo, considerando-se que a fibra de carbono apresenta
aproximadamente o dobro da resisténcia a tracdo e do mdodulo de elasticidade e
uma relacdo de custo que pode ser oito vezes maior, 0 compoésito de epoxi/fibra
de carbono ainda ndo seria muito atrativo na fabricacdo de cilindros de
armazenamento de gas natural. De acordo com os calculos do estudo dos
autores, seria possivel fabricar cilindros de epéxi/FB com a mesma resisténcia a
tracdo que aqueles fabricados de epoxi/FV, porém com reducédo de peso em torno

de 15% e de custo em 5%.



FIGURA 2 — Corpos-de-prova em formato de anel compdésito de fibra de basalto (Pavlovsky et al.,
2007).

3.4 Técnica de enrolamento filamentar (filament winding)

O maior aproveitamento das propriedades das fibras utilizadas como
reforco continuo ocorre quando as mesmas sao solicitadas em sua direcao
longitudinal. A técnica do enrolamento filamentar (flament winding) se destaca
como o processo de fabricacdo que melhor aproveita esta vantagem.
Componentes fabricados por esse processo tém como objetivo conseguir uma
das mais altas relagBes resisténcia-peso entre os materiais empregados para
aplicacOes estruturais. Entretanto, para garantir esse resultado, € necessario que
a orientacéo da fibra esteja na direcao das tensdes principais de tracédo, e que ao
mesmo tempo se utilize uma fragéo de refor¢co na matriz proporcional & magnitude
dessas tensdes (Marinucci, 2011).

O enrolamento filamentar consiste na deposicdo de filamentos
continuos impregnados com resina sobre um molde ou cilindro giratorio, com o
uso de um torno CNC (controle numérico computadorizado). As bobinas de fibra
sdo colocadas em um porta-bobinas que possuem controle de tensdo dos
filamentos. Estes sdo liberados e passam por um banho de matriz (resina-
endurecedor-acelerador) aquecido, equipado com um controle de temperatura. O
molde permanece na posicdo horizontal e gira puxando o filamento, enquanto o
sistema de aplicacdo de fibra tem um deslocamento longitudinal paralelo ao eixo
do mandril. Uma nomenclatura é dada de acordo com a maneira que a deposi¢ao
da fibra é realizada: enrolamento circunferencial, quando a fibra é depositada
perpendicularmente ao eixo de rotacdo do molde; enrolamento helicoidal, com



deposicdo em formato de hélice; enrolamento polar, quando o sistema de
deposicdo é projetado para realizar rotacdo em torno do cilindro do molde. Os
parametros de bobinagem, tais como tenséo no filamento, velocidade angular do
molde e velocidade do sistema de aplicacdo de fibra longitudinal, sdo controlados
pelo CNC. O movimento coordenado desses dois eixos estabelece os angulos de
deposicdo da fibra sobre o mandril. Uma ilustracdo de um equipamento de
enrolamento filamentar de dois graus de liberdade é mostrada na FIG. 3. E
recomendado que o ambiente de producdo tenha temperatura e umidade

controladas.
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FIGURA 3 — Maquina de enrolamento filamentar (Strong, 1989).



O enrolamento filamentar é utilizado principalmente para fabricar pecas
que tenham uma simetria de revolucdo. Tubos, tanques, botijées de gas, cascos
de cilindros, foguetes e misseis estdo entre as estruturas fabricadas por esse
processo. Outras caracteristicas deste processo que se podem destacar sdo a
possibilidade de se obter fracdes volumétricas elevadas de fibras (60 a 75%),
possibilidade de fabricar pecas de grande porte e de se produzir estruturas lisas
por dentro e requerer ainda pouca mao de obra, com grande possibilidade de
automacao. Algumas limitacdes do processo estdo associadas ao investimento
relativamente alto, limitacdo no formato das pecgas (sem concavidades) e
exigéncia de méo de obra qualificada (Cauchois, 2009).

Os parametros de producao alta tensdo no fio e tempo de enrolamento
curto produzem pecas com maior fracdo volumétrica de fibras. O mecanismo pelo
qual isso ocorre é relacionado com o deslocamento da fibra através da resina.
Ambos parametros (alta tensdo e baixa viscosidade) provocam maior
deslocamento da fibra e, dessa forma, maior compactacédo que leva a um maior
volume de fibras (Cohen, 1997).

3.4.1 Impregnagao no enrolamento filamentar

O termo impregnacéo significa unir o reforco a resina. Dois principais
meétodos de impregnacado sao usados no enrolamento filamentar: enrolamento por
via seca e por via umida. No enrolamento por via seca bobinas contendo fibras
pré-impregnadas (bobinas de prepegs) sdo enroladas diretamente sobre a
superficie do molde, enquanto que no enrolamento por via Umida, a impregnacao
é realizada utilizando banho dosador ou com rolo dosador.

Na impregnacao utilizando banho, a fibra passa por dentro de uma
cuba contendo a matriz polimérica, sendo que o comprimento da cuba esta
associado a velocidade de passagem da fibra de modo a garantir uma efetiva
molhabilidade das fibras. Na utilizacdo de um rolo impregnador a fibra movimenta
por atrito um cilindro que passa em uma bandeja com resina, 0 que mantém o

cilindro com resina sobre sua superficie para impregnar a fibra por contato.

3.5 Codigo de identificagdo das camadas de um compaosito

Materiais compositos laminados recebem um cdédigo que especifica o
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arranjo utilizado no empilhamento de suas camadas constituintes. Cada uma
dessas camadas é identificada pelo angulo que a fibra forma em relacdo ao eixo
de referéncia. No caso de um cilindro produzido por enrolamento filamentar, o
eixo longitudinal do molde €& tomado como referéncia. A identificacdo da
sequéncia de camadas na fabricagdo de um componente é feita normalmente
utilizando-se o cdédigo padrédo de laminacdo ou standard lamiante code, como
muitas vezes & conhecido.

O caodigo é construido de modo que a leitura é feita da esquerda para
direita, sendo o primeiro valor & esquerda referente a primeira camada e o ultimo
a direita 0 da ultima camada. Considerando a orientacdo das camadas, estas
guando posicionadas no sentido horario, é atribuido um valor negativo do angulo,
e valores positivos para camadas no sentido anti-horario. Como exemplo, a
configuragdo  dos  cilindros  fabricados no  presente estudo €
[90,/-30/+30/90,]r. Assim, a identificacdo mostra que a terceira camada sera
bobinada no sentido horéario e a seguinte no sentido anti-horario. O subscrito “T”
indica que as camadas representadas no cédigo se referem ao numero total de
camadas utilizadas nessa fabricacéo.

Camadas posicionadas a 90° por enrolamento filamentar s&o
geralmente denominadas como circunferenciais, e camadas com angulos agudos
de deposicdo sdo denominadas helicoidais. Na configuracdo dos cilindros, o
subscrito “2” junto ao angulo indica o numero de camadas adjacentes, ou seja, na
direcéo 90° sdo colocadas duas camadas com essa orientagcdo. Desse modo, os
cilindros terdo um total de 6 camadas. Uma ilustracdo do empilhamento das
camadas dos compasitos fabricados neste trabalho e seu respectivo codigo de

identificacdo é mostrado na FIG.4.
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COMPOSITO CODIGO

90°
90°

[90°,/-30°/+30°/90°,]

+30°

-30°

90°
90°

superficie do molde

FIGURA 4 — Compésito laminado e seu cddigo de identificacao.

3.6 Analise de falha em materiais compdsitos laminados

Investigar a fratura de um componente produzido com material
composito pode revelar informacgBes sobre as propriedades do material, como
resisténcia da interface fibra-matriz, assim como informacgbes a respeito dos
modos de falha envolvidos. De forma geral, a fratura serd governada por um ou
uma combinacdo de mecanismos envolvendo a camada do laminado, como
ilustrado na FIG. 5. A falha em compdsitos laminados pode ser classificada pela
sua orientagdo no mesmo, em trés modos basicos: interlaminar, intralaminar e
translaminar. Greenhalgh (2009) as descreve da seguinte maneira: a falha
interlaminar (ou delaminacao) ocorre no plano do laminado, no qual camadas sdo
separadas; a falha intralaminar ocorre através da espessura do laminado na qual
a matriz ou o intervalo fibra-matriz € rompido e a falha translaminar se da através

da espessura do laminado, com rompimento de fibras.
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Trinca translaminar através das fibras
por fratura sob tracdo/compressédo

Trinca intralaminar
transversal

~ &

Regido entre camadas ™
rica em resina

Trinca interlaminar

Trinca intralaminar
longitudinal

FIGURA 5 — Visédo geral dos modos de falha em uma lamina (Laffan et al., 2012).

4 MATERIAIS E METODOS
4.1 Matérias-primas

Cilindros laminados de composito reforcado com FV e FB com
geometria cilindrica com extremidades abertas foram produzidos pela técnica de
enrolamento filamentar. Todos os cilindros foram produzidos usando um total de
seis camadas depositadas com a configuragdo de bobinagem [90°,/-
30°/+30°/90°,].

A FB a ser utilizada neste trabalho foi fornecida na forma de um
filamento continuo, com densidade linear de 1200 tex, constituida com fios que
apresentam diametro entre 10 ym e 22 um, com sizing de agente silano,
compativel com resinas epéxi e fendlica. O material foi oferecido pela empresa
russa Kamenny Vek para o desenvolvimento do presente estudo, haja vista que
ainda nédo existe producdo ou comercializacao da fibra no pais. A TAB. 3 relaciona
propriedades fisicas da FB (Kammeny Vek, 2014).

A FV utilizada também foi fornecida na forma de filamento continuo,
sendo constituida de vidro tipo E, com densidade linear de 2000 tex. O material foi
oferecido pela empresa brasileira CPIC. O sizing aplicado também é de agente
silano, compativel com as resinas epoxi e amina. A TAB. 3 relaciona propriedades
fisicas da FV (CPIC, 2014).
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TABELA 3 — propriedades fisicas das FB e da FV.

FB FV
Diametro do monofilamento (um) 10-22 -
Densidade linear (tex) 1200 2000
Tipo de sizing agente silano agente silano
Fracéo de sizing (% em massa) 20.4 -
Massa especifica (g/cm?) 2,66 2,6

*(Kammeny Vek, 2014).
**(CPIC, 2014).

A matriz polimérica escolhida é um sistema tricomponente que consiste
de resina epoxidica, endurecedor e acelerador, com T4 acima de 100 °C, com
temperatura final de cura de 150 °C e com viscosidade e tempo de gel adequados
a fabricacdo de pecas cilindricas pelo processo de enrolamento filamentar. A
constituicdo quimica desses componentes e suas propor¢cdes de mistura em
massa utilizadas foram: resina epoxi- éter diglicidilico de bisfenol A (100 partes em
massa); endurecedor- metiltetrahidroftalico (88 partes em massa); e acelerador-
benzildimetilamina (0,5 parte em massa).

Essas duas fibras utilizadas na fabricagdo dos cilindros foram
fornecidas em arranjos diferentes pelos fabricantes. Enquanto que a FB é
enrolada na superficie de um carretel em formato de tubo que permite o encaixe
na maguina bobinadeira, a FV é fornecida enrolada sem carretel, em torno de si
prépria, para desenrolamento interno. A maquina bobinadeira funciona utilizando
carretéis de fibra, como foi descrito no caso da FB. Com isso, fez-se necessério
enrolar manualmente as FV em novelo para aproveitarmos as vantagens do
processo automatico de liberacdo de fibras pela bobinadeira, além de manter

padronizado o processo produtivo dos cilindros para os dois tipos de fibra.

4.2 Fabricagéo das placas

Para a fabricagdo das placas unidirecionais de composito reforcado

com fibra de basalto utilizou-se um molde metélico de secdo retangular e
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aguecimento interno a 60 °C. O molde foi coberto com filme adesivado
impermeével para facilitar a desmoldagem. O processo de enrolamento filamentar

para uma placa de FB € mostrado na FIG. 6.

FIGURA 6 — Fabricacéo da placa de compésito reforcado com FB.

Apoés o processo, 0 molde é prensado em ambos os lados por placas
de aco de superficie plana e polida denominadas placas de prensagem (caul
plates), providas de parafusos fixados por batentes em suas extremidades. As
placas sdo produzidas de acordo com a norma ASTM D3039/D3039M (2014),
com espessura de 1 ou 2 mm, de acordo com o tipo de batente utilizado. O
conjunto molde-placas de prensagem é levado a estufa para cura a 150 °C por 8
h, seguido de resfriamento lento. As placas de espessura de 1 mm foram
laminadas com a configuracéo [0°4]r, e as de espessura 2 mm com [0°g]r. Molde e
banho de resina sdo mantidos a mesma temperatura durante o processo de
enrolamento.

Foi realizada a colagem de tabs em todos corpos-de-prova, usando
material compdsito com propriedades semelhantes aos compésitos avaliados. Os
corpos-de-prova para ensaio na dire¢do longitudinal (0°) foram cortados da placa
de 1 mm de espessura, com serra contendo disco diamantado, nas dimensdes
250 x 15 x 1 mm, total de 5 corpos-de-prova; para o ensaio na direcédo transversal
(90°), foram cortados da placa de espessura de 2 mm, nas dimensdes 175 x 25 x
2 mm, total de 5 corpos-de-prova. A finalidade dos tabs é proteger os corpos-de-

prova de eventuais danos no mordente da maquina de tracao.
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4.3 Fabricagao dos cilindros

O processo de fabricacdo dos componentes cilindricos a serem
avaliados foi realizado de acordo com as etapas descritas a seguir. Os
parametros de fabricacdo foram definidos baseando-se nos estudos de Carvalho
(2006) e Marinucci (2001) para aproveitar o conhecimento desenvolvido nestes
trabalhos, assim como para possibilitar comparacgdes de resultados, muito embora
tais trabalhos tenham utilizado compdsito de fibra de carbono/epéxi. Nesse
contexto, escolheu-se a técnica de fabricacdo de cilindros com extremidades
abertas por enrolamento filamentar, o tipo de molde utilizado no processo (molde
de aluminio com aquecimento interno), domos pinados para suporte dos
filamentos enrolados na direcdo helicoidal e parametros de bobinagem, tais como
tensdo no filamento, velocidade angular do molde e velocidade do carro
longitudinal, que foram controlados pelo CNC. Ainda na fabricagdo dos
componentes foi utilizado: estufa de cura com mancais rotativos — ciclo de cura de
8 h a 150 °C e torno universal equipado com retificadora de alta rotacdo e disco
de corte diamantado, para usinagem das extremidades.

Um total de 3 cilindros em FB e 3 cilindros em FV foram produzidos e
de cada deles, foram retirados, 2 corpos-de-prova para ensaio de ruptura de anel
(split disk), 2 para determinacdo da resisténcia ao cisalhamento interlaminar
(ILSS) e 6 para massa especifica e fragdes volumétricas.

Nas etapas de enrolamento helicoidal, de angulos -30° e +30°,
utilizou-se domos pinados fixados nas extremidades do molde para permitir o
ancoramento da fibra no momento de reversdo dos movimentos do carro e do
molde, adotando-se o0 método de superposicdo de camadas, ao contrario do
método que forma cruzamentos das fibras, comumente conhecido como
interweaving. A FIG. 7 mostra o processo de fabricacdo de um cilindro reforcado

com FB durante a deposi¢cdo de uma camada -30°.
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FIGURA 7 — Producéo do cilindro reforcado com FB.

A definicdo da configuracéo das camadas depositadas no processo de
enrolamento filamentar levou em consideracéo estudos semelhantes presentes na
literatura, a resisténcia do cilindro nas direcdes longitudinal e transversal,
namero de camadas depositadas e os limites operacionais de seguranca do
dispositivo de ensaio hidrostatico. Uma das funcbes das camadas circunferenciais
€ conferir resisténcia e rigidez nesta direcdo, principalmente em vista do fato do
ensaio hidrostatico utilizado ser unidirecional na direcdo circunferencial. Outra
funcdo apontada por Cohen (1995) é que as camadas circunferenciais (90°)
ajudam a compactar as camadas helicoidais, que possuem baixa pressédo de

compactacdao radial devido ao seu angulo agudo de deposicéo.

4.4 Determinacgao das fragdes volumétricas

A obtencéo de pecas de compdsitos de alto desempenho requer que 0
processo de fabricacdo e o ciclo de cura criem estruturas de alta qualidade, com
baixa porosidade. Quando poros estdo presentes, o desempenho do compésito
sera significativamente reduzido. Isto é geralmente percebido por reducdes
significativas em propriedades dominadas pela resina, com compressao e
resisténcia ao cisalhamento. Poros em materiais compdsitos sdo regides com
auséncia de componentes dos compaésitos: matriz e fibras. As regibes porosas em
compositos podem ser esféricas ou oblongas, mas outras morfologias complexas
de poros podem ser observadas. E sabido que a morfologia dos poros e sua
localizacdo no compdsito afeta significativamente suas propriedades mecanicas,

assim como o tamanho, nimero e volume dos poros. Existem muitas causas de
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porosidade em compadsitos, que sdo geralmente categorizadas por poros devido a
volateis (como &gua e solventes, por exemplo), ou poros resultantes de ar
aprisionado. A formacéo dos poros e sua morfologia dependem dos materiais de

das condicdes de processamento (ASM, 2010).

4.4.1 Determinacéo de fracdes volumétricas por queima da matriz

O método escolhido na determinacdo das fracfes volumétricas requer
inicialmente a determinacdo da massa especifica dos compésitos. Para isso, foi
utilizado uma balanga com precisdo de 0,1 mg e que dispbe de suporte para
pesagem a seco e pesagem imersa, de acordo com a norma ASTM D792 (2013).
Duas amostras de cada cilindro, com geometria retangular de 10 mm x 20 mm,
com massa em torno de 2 g, passaram por este procedimento. Na pesagem
submersa, bolhas que podem aderir ao suporte e a amostra sdo removidas. Um
termdmetro é fixado no béquer com 4gua para medi¢do da temperatura. A massa

especifica do compaosito d. € entdo calculada usando a equacao (1):

de = (-2-) .q, )

em que ps € a massa da amostra seca; p; € a massa da amostra imersa e d, € a

densidade da 4gua a temperatura durante a pesagem.

As fracbes em volume dos constituintes dos compdésitos foram
determinadas a partir da queima da matriz em mufla, baseando-se na norma
ASTM D3171 (2015). Inicialmente, cadinhos ceramicos séo aquecidos em mufla a
565 °C por 10 min para retirada da umidade, e entdo resfriados em dessecador
até temperatura ambiente para pesagem. ApGs essa etapa, cada amostra de
massa especifica previamente determinada € colocada em um cadinho para
aguecimento controlado em um bico de Bunsen (FIG. 8) até cessar a queima da
matriz. Por fim o cadinho é levado para mulfla a 565 °C até que todo material
carbonoso desapareca (periodo de 2h em mufla foi suficiente para as amostras do

presente estudo).
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FIGURA 8 — Aquecimento de amostra do composito ep6éxi/FB em bico de Bunsen.

Calculou-se as fracdes volumétricas de fibra (vi), de matriz (vm) e de
vazios (w) através das equacdes (2), (3) e (4), sendo: M; — massa de fibra; M, —
massa inicial da amostra; dr, — massa especifica da fibra; dm — massa especifica

da matriz e dc— massa especifica do compasito.

Ve = (%) . (j—f) .100 @)
v, = (%) . (dd—m) .100 3)
vy = 100 — vf — vy, 4)

4.5 Analise quimica por Fluorescéncia de Raios X

A andlise de constituintes pela técnica de Fluorescéncia de Raios X
(FRX) permite obter-se dados quantitativos, semi-quantitativos e qualitativos. A
realizacdo de analise quantitativa requer padrdes de concentracdes conhecidas
para a calibracdo do equipamento, 0 que ndo estava ao nosso alcance neste
trabalho. Dessa forma, foi utilizada a andalise semi-quantitativa por FRX. Para
analisar as fibras de basalto, foram fornecidas informagcfes de composicdo da
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amostra ao software do equipamento, que entdo realizou uma estimativa do teor
dos 6xidos presentes na amostra. Na figura 9 é mostrado o espectrometro FRX

utilizado, do fabricante Pananalytical modelo Axios Advanced.

FIGURA 9 — Espectrometro FRX.

4.6 Ensaios mecanicos
4.6.1 Ensaio de tracao

Os ensaios de tracdo foram realizados para 0s corpos-de-prova
cortados das placas produzidas por enrolamento filamentar, seguindo as
recomendagdes da norma ASTM D3039/D3039M (2014).

4.6.2 Ensaio de ruptura de anel (split disk)

Um método de ensaio mecanico que permite determinar a resisténcia
do composito em estruturas cilindricas sujeitas a pressao interna é o ensaio que
mede a resisténcia circunferencial a tracao aparente de um segmento de um
cilindro em formato de anel, mais conhecido como ensaio de ruptura de anel (split
disk). Este ensaio é estabelecido pela norma ASTM D2290 (2012). O aparelho
utilizado neste ensaio é composto de duas sec¢des semicirculares que sao
conectadas aos bracgos superior e inferior por pinos (FIG. 10).
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Vale destacar que este ensaio fornece um valor de resisténcia
aparente, uma vez que um momento fletor é imposto durante o ensaio na
separacao entre o disco e o dispositivo de ensaio. O momento € induzido pela
mudanca do contorno do anel entre as duas secfes do aparato semicircular
durante a separacdo das mesmas. O aparelho de ensaio é projetado para
minimizar o efeito deste momento fletor. No ensaio de ruptura é possivel antecipar
o comportamento de uma estrutura cilindrica em tracdo sob condicbes parecidas
as que o ensaio é realizado. Pode inclusive ser usado em pesquisa e
desenvolvimento, projeto, controle de qualidade e aceitacdo ou rejeicdo de
pecas/lotes sob especificagbes — expde a norma.

A tensédo aparente é obtida pela equacao (5), sendo que o termo divisor

2 ocorre por existirem duas secdes tracionadas.

Oy = —— 5
a = 7a0 5)

P é a carga na ruptura e A, € a area da secao transversal.

O ensaio de ruptura do anel foi realizado em uma méaquina de ensaios

universal utilizando uma velocidade da travessa de 2,5 mm/min.

FIGURA 10 — Dispositivo de ensaio de ruptura de anel (Marinucci, 2011).

4.6.3 Resisténcia ao cisalhamento interlaminar (ILSS)

Materiais compdsitos poliméricos laminados s&o produzidos pelo
empilhamento de camadas de reforco na forma de fibras unidirecionais, tecidos
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ou pré-formas durante seu processo de fabricacdo. A fratura destes materiais
envolve solicitagdo mecanica e consequentemente tensdes de cisalhamento. O
processo conhecido como delaminacdo — separacdo entre as camadas do
composito —, verificado em analises de fratura de laminados compdsitos, € um
bom exemplo de como as regides entre as laminas sao de grande interesse no
que diz respeito a resisténcia cisalhamento interlaminar, ILSS (Interlaminar Shear
Strength). Um método bastante utilizado para avaliar esta resisténcia é o ensaio
de flexdo de trés pontos por viga curta, estabelecido pela norma ASTM
D2344/D2344M (2013). A ideia principal deste ensaio consiste em utilizar uma
distancia minima entre os apoios (quatro vezes o valor da espessura da viga), o
gue aumenta a proporcdo de tensbes de cisalhamento na viga em relacdo as
tensdes de compressao e tracdo. A maxima tensdo de cisalhamento ocorre no

plano médio da espessura da viga e é dada pela equagéo (6):

- Q)2

4) w.h

em que R é a resisténcia ao cisalhamento interlaminar [MPa], P é a carga na
ruptura [N], w € a largura [mm] e h é a espessura [mm] do corpo de prova.

Embora a tensédo de cisalhamento seja dominante neste ensaio, as
tensdes internas sdo complexas (concentradas nos pontos de apoio e ponto de
aplicacdo da carga) e uma variedade de modos de falha pode ocorrer, 0 que
geralmente provoca o crescimento de trinca interlaminar durante o ensaio. Dessa
forma o resultado da resisténcia encontrado pela equacéo 6 néo fornece um valor
exato da tensdo de cisalhamento. Essas afirmacdes também justificam a
tendéncia de inicio/propagacéo da trinca nas regides dos planos transversais dos
pontos de apoio e aplicacdo de carga, preferencialmente no plano médio da
espessura da viga. A referida norma ainda sugere que 0 uso do ensaio para
controle de qualidade, especificacdo de projeto e para comparar compositos, ja
que a fratura ocorre consistentemente pelo mesmo modo.

Os corpos-de-prova utilizados no ensaio ILSS foram cortados com
dimensdes de 10 x 20 mm, como ilustra a FIG. 11. Estes foram extraidos de um

anel de 10 mm de espessura cortado do cilindro de compdsito. O critério de
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ruptura utilizado foi o momento em que ocorre o0 primeiro registro de queda do

valor de carga no ensaio.

=l

J

FIGURA 11 — Esquema do corte de um corpo de prova para ensaio ILSS (delimitado pelo

reténgulo).

Na FIG. 12 é mostrado o equipamento utilizado para o ensaio ILSS de
um corpos-de-prova do compdésito de FV, onde a distancia utilizada entre os
apoios foi de 4 vezes a espessura média dos corpos-de-prova deste composito;
para o ensaio do compédsito de FB essa distancia foi ajustada para 4 vezes a

espessura média dos mesmos.

FIGURA 12 — Ensaio ILSS de corpo de prova de FV.

4.6.4 Ensaio hidrostéatico

Os cilindros de compdsito de epOxi/FB e epoxi/FV foram submetidos a
ensaio hidrostatico onde presséao hidrostatica é aplicada na superficie interna dos

mesmos; este tipo de carregamento em cilindros geralmente é conhecido como
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carregamento em cilindro com extremidades abertas. O dispositivo utilizado neste
ensaio foi projetado de modo a ocorrer somente o carregamento circunferencial
(carregamento uniaxial), ndo ocorrendo carregamento longitudinal, e o cilindro
permanece livre de restricbes a deformacdo na direcdo longitudinal. No
carregamento em cilindros com extremidades fechadas, quando submetidos a
pressao interna, como ocorre em vasos de pressdo, coexiste carregamento
longitudinal e circunferencial (carregamento biaxial). Uma entrada situada na base
do dispositivo de ensaio libera 6leo bombeado para o volume delimitado por: tubo
central metalico; anéis de vedacdo superior e inferior; e cilindro. O ensaio foi
conduzido com carga monotdnica (aumento constante da presséo em relacao do
tempo) de 55 kPal/s de pressdo interna até atingir a ruptura. A unidade de
pressurizacdo utilizada possui uma bomba hidraulica com capacidade de até 100

MPa. A FIG. 13 mostra o dispositivo de ensaio hidrostéatico utilizado.

—t—
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FIGURA 13 — Dispositivo de ensaio hidrostatico (Marinucci, 2001: (a) desenho esquematico, (b)

exemplar fabricado com fibra de basalto, (c) detalhe do bico de injecéo.

4.7 Anélise da microestrutura

A analise da microestrutura de um material compdsito pode fornecer
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importantes informacfes sobre como sera o desempenho de uma peca em
servigco. Variagbes do volume de fibras, de vazios, variabilidade do angulo das
fibras, presenca de objetos estranhos entre outros fatores podem comprometer o
desempenho de um compdsito (Hayes et al., 2010). Informacgdes adicionais sobre
a influéncia da presenca de vazios nas propriedades de compoésitos foram
expostas na secao 4.5 deste trabalho.

4.8 Analise térmica

Andlises térmicas pertencem a um grupo de técnicas usadas para
estudar as propriedades termofisicas e cinéticas dos materiais. Seu uso em
materiais poliméricos inclui o monitoramento da cura de resinas poliméricas,
medicdo do grau de cura de um produto final, estudo da cristalinidade em
termoplasticos, estudo da compatibilidade de sistemas multifasicos e identificacédo
de transicbes impostas a polimeros por processamento danoso ou
envelhecimento. Essas técnicas incluem a calorimetria exploratoria diferencial
(differential ~ scanning  calorimetry - DSC); andlise termomecéanica
(thermomechanical analysis - TMA); analise dinamico-mecéanica (dynamic
mechanical analysis - DMA); e analise dielétrica (dielectric analysis - DEA).

DSC é a mais conhecida das técnicas de analise térmica. Requer
pequenas amostras (=20mg), opera de -180 a 725 °C e mede o fluxo de calor
associado a transicées na amostra em funcdo da temperatura (ou tempo) sob
condicBes de atmosfera controlada. DSC tem sido usada para estudar processos
(transicao vitrea, capacidade térmica) e eventos cinéticos como cura e relaxacdes
de entalpia associadas a envelhecimento e tensdo. DSC é geralmente usada para
medir a temperatura de transicéo vitrea (Ty) de laminados curados, o grau de cura
de um produto final, o avanc¢o da cura em laminados, o calor de reacdo durante o
processamento de um prepreg e a reatividade relativa de uma resina. O grau de
cura é determinado tanto pelo aumento da T4 na cura quanto pela medida do calor
envolvido na reagéo de cura (d, 2001).

Para este trabalho, foi realizada a analise térmica de DSC para
determinar a temperatura de transicdo vitrea Ty utilizando um calorimetro
exploratério diferencial Perkin EImer modelo Pyris (FIG. 14), com atmosfera inerte

nitrogénio com vazéo de 20 mL.min?, no intervalo de temperatura de 25 a 180 °C
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com taxa de aquecimento de 20 °C.min ™.

FIGURA 14 — Calorimetro exploratorio diferencial.

5 RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1 Fragdes volumétricas dos cilindros

5.1.1 Fracbes volumétricas por massa especifica e queima da matriz

Na TAB. 4 é mostrada a comparacdo entre os resultados de massa
especifica, fracdes volumétricas de fibra, matriz e vazios dos cilindros de ep6xi/FB
e epoxi/FV. O valor médio de massa especifica obtido € praticamente igual para
os dois compositos devido aos intervalos de desvio-padrédo (1,98+0,02 g.cm™ para
epoxi/FB e 1,95+0,02 g.cm™ para epoxi/FV). Foram encontrados valores
praticamente iguais de fragbes volumétricas de fibra, matriz e vazios para os dois
compasitos também devido aos seus respectivos desvios-padrao.

Fracbes volumétricas de fibra de 55% obtidas para ambos o0s
compositos epdxi/FB e epOxi/FV estdo abaixo dos valores encontrados para o
enrolamento filamentar — a técnica permite obter-se compdsitos com fracao
volumétrica de fibra de 60 a 75% (Cauchois, 2009). A fracéo volumétrica de vazios
de 3% para ambos esta acima do valor esperado em um compdsito estrutural
(valores abaixo de 2% sao esperados para essa classe de compdésitos). O ajuste

de parametros de producdo como a tensao no filamento, distancia do passo do
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enrolamento, temperatura do molde e do banho poderiam melhorar esses niveis.
Embora os cilindros nédo sejam reforcados com a mesma fibra, o
processo de fabricacdo permitiu a obtencdo de compédsitos com fracOes
volumétricas praticamente idénticas. Isso garantiu que as propriedades
mecanicas dos compositos ndo fossem influenciadas por uma possivel fracdo de
vazios diferente, eliminando eventuais questdes como: temos diferentes
propriedades devido ao tipo de fibra utilizado, ou devido a compdsitos com
propriedades fisicas diferentes? Percebe-se com isso que 0 processo esta bem

ajustado.

TABELA 4 — Valores de massa especifica, fracdes volumétricas de fibra e matriz e volume de vazio
dos cilindros do compdsito ep6xi/FB e epOxi/FV.

Massa

especifica Fibra Matriz Vazio

Cilindro dc (g.cm?) Vi (%) Vi (%) Vy (%)
Bl 1,97 55,0 41,4 3,6
B2 1,98 54,9 42,0 3,2
B3 1,99 54,6 42,8 2,6
B4 2,00 55,8 42,1 2,1
B5 1,94 52,5 44.8 2,8
B6 1,98 55,2 42,0 2,8
Média 1,98 54,7 42,5 2,8
Desvio 0,02 1,1 1,2 0,5
V1 1,94 55,1 41,9 3,0
V2 1,97 56,6 40,7 2,7
V3 1,94 55,0 41,6 3,4
V4 1,94 54,5 42,6 2,8
V5 1,92 54,6 41,1 4,3
V6 1,97 56,6 40,6 2,9
Média 1,95 55,4 41,4 3,2

Desvio 0,02 0,9 0,8 0,6
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5.2 Anélise por Fluorescéncia de Raios X (FRX)

Na TAB. 5 é mostrada a comparacdo dos resultados estimados de
composicdo da FB obtidos por FRX com os valores da bibliografia (Artemenko,
2003). Verificou-se com isso que a maioria dos valores de teor de Oxido da FB
utilizada se encontra dentro do intervalo de composicdo dos valores da
bibliografia, ou entdo proximos a esses valores. A ndo realizacdo desta analise,
ainda que semi-quantitativa, aumentaria a incerteza dos resultados obtidos neste
trabalho, ja que a composicdo quimica da FB varia de acordo com a jazida

mineral utilizada.

TABELA 5 — Comparagéo entre a analise semi-quantitativa de teor de éxidos de FB e composi¢éo
da FB por Artemenko (2003).

Oxido Fracdo em massa (%) Oxido Fracdo em massa (%)*
SiO, 54,3 SiO, 48,8 - 51,0
Al;O3 14,5 Al;O3 14,0 - 15,6

Fe O3 12,7 FeO + Fey03 7,3-13,3

CaO 9,4 CaO 10,0

MgO 3,6 MgO 6,2 - 16,0

Na.O 2,5 Na,O + K,0 19-22

K20 1,4 - -

TiO, 1,5 TiO, 0,9-16

MnO 0,2 MnO 0,10-0,16

*Artemenko, 2003.
5.3 Analise térmica

A temperatura de transi¢cdo vitrea (Tg) em polimeros termofixos é
caracterizada pela regido da onde ocorre mudanca da inclinagdo da curva de
analise de calorimetria exploratéria diferencial DSC. Na FIG. 15, que mostra as
curvas de DSC dos compdésitos de FB e FV, é possivel observar a Tg em torno de

128°C para ambos os materiais. O valor praticamente igual de T4 encontrado
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mostra que o processo de cura nos compositos fabricados com as duas fibras foi
bastante semelhante quanto a parametros que poderiam influenciar a T4, como

tempo e temperatura de cura, e umidade relativa do ar.
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FIGURA 15 — Curvas de andlise DSC dos compoésitos de epOxi/FB e epoxi/FV.

5.4 Caracterizagcdo mecanica
5.4.1 Propriedades mecanicas da placa de FB

Na TAB. 6 sdo apresentados os resultados dos ensaios de tracdo dos
corpos-de-prova da placa de compdédsito de FB na direcdo longitudinal (0°) e
transversal (90°). Utilizaram-se cinco corpos-de-prova para cada direcdo do
ensaio. Para obtencdo do coeficiente de Poisson, as deformacdes nas direcées
longitudinal e transversal foram determinadas por meio de um extensémetro

optico.
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TABELA 6 — Propriedades experimentais das placas do composito epoxi/FB na diregao longitudinal
(0°) e transversal (90°).

Direcdo Tensdo de Modulo de Coeficiente de Deformacao
ruptura elasticidade Poisson (corda (%)
(MPa) (GPa) 0.10%-0.60%)
0° 1587462 49+7 0,24+0,05 3,30+0,21
90° 50+1,5 21+5 0,53+0,18 0,32+0,04

Leitdo (2008) utilizou mesmo método de fabricacdo da placa e o
mesmo tipo de matriz epoxi. A TAB. 7 mostra os valores médios da placa de
composito reforcado com FB e os valores médios obtidos por Leitdo. A
comparacao destes valores permite observar que o compdsito de FB exibe tenséo
de ruptura 15% maior na dire¢cdo longitudinal (0°) e mesmo modulo de
elasticidade. Na direcdo transversal, a tensdo de ruptura do compésito de FB é
22% maior e o modulo de elasticidade 23% que o compdsito de FV.

TABELA 7 — Comparacdo entre as propriedades mecanicas experimentais da placa dos
compositos epOxi/FB, e epoxi/FV por Leitdo (2008).

*Epoxi /FB *EpOxi/FV-E
Direcao 0° 90° 0° 90°
Tensao de ruptura (MPa) 1587162  50+1,5 1369+35  40+3
Mdédulo de elasticidade (GPa) 4917 21+5 50+1 17+1

* Fracdo volumétrica de fibra de 60-65%.

** (Leitdo, 2008), compdsito com fragdo volumétrica de fibras de 68%.

5.4.2 Ensaio de ruptura de anel (split disk)

Os ensaios de ruptura de anel foram conduzidos de acordo com a
norma ASTM D2290 (2012), exceto por nado ter sido realizada a reducdo na
espessura do corpo de prova em formato de anel e pela largura do anel ser
inferior ao minimo especificado para o ensaio. Um corpo de prova em formato de
anel foi cortado de cada cilindro. A TAB. 8 mostra a resisténcia a tracdo aparente
de ruptura do anel, resisténcia a tragdo aparente especifica e modo de falha dos

compositos epoxi/FB e epoxi/FV.
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TABELA 8 — Resisténcia a tracdo aparente e resisténcia a tracdo aparente especifica de ruptura
do anel dos compésitos epoxi/FB e epoxi/FV.

Resisténcia a tracao

Corpo-de- Resisténcia a tracao aparente especifica

prova aparente (MPa) (MPa.dm®kg™?)

Bl 768 390

B2 714 360

B3 711 357

B4 705 353

B5 738 380

B6 727 367
Média 727 368
Desvio 23 14

V1 499 257

V2 494 251

V3 490 253

V4 498 257

V5 503 262

V6 521 265
Média 501 258
Desvio 11 5

Na FIG. 16 é apresentada a resisténcia a tracdo aparente obtida no
ensaio split disk, com valor 45% maior do composito epoxi/FB comparado ao
epoxi/FV.A diferenca entre massas especificas dos compésitos epoxi/FB e
epoxi/FV motivou a apresentacdo do resultado do ensaio de split disk em valor de
resisténcia sobre massa especifica das fibras — a resisténcia especifica, como
mostra a FIG. 17. Os dados dessa figura consistem de valores médios dos
corpos-de-prova com desvio padréo representado por barras verticais. Um valor
43% maior de resisténcia especifica € encontrado no compdésito de FB comparado
ao de FV.
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FIGURA 16 — Comparacao entre a resisténcia a tracdo aparente de ruptura do anel do compésito

epoxi/FB e epdxi/FB.
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FIGURA 17 — Comparagédo entre a resisténcia a tracdo aparente especifica de ruptura do anel do

compasito epoxi/FB e epoxi/FB.

A partir de uma perspectiva de analise de falhas / analise fractografica
(Greenhalgh, 2009; Hull e Clyne, 1996), observa-se em ambos 0s compdsitos
(FIG. 18 e 19), nas camadas circunferenciais (internas e externas), descolamento
entre a fibra e a matriz, fratura intralaminar e fratura das fibras. Nas camadas
helicoidais (internas as circunferenciais) sdo observadas fraturas intralaminares
ao longo da direcao circunferencial. Delaminacdes (fratura interlaminar) séo
observadas na interface entre as camadas helicoidais e circunferenciais. Para o

corpo de prova em formato de anel do compdsito de epoxi/FV, como pode ser
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visto na FIG. 19, as camadas circunferenciais internas e externas sofreram fratura
das fibras, menos descolamento e fraturas intralaminares mais extensas nas
camadas circunferenciais externas do que observado nessas camadas para o
composito de epoxi/FB. Delaminagdes mais longas sdo observadas na interface
entre as camadas helicoidal e circunferencial externa, em comparagdo com o

composito epoxi/FB.

(b) ()

FIGURA 18 — Corpo de prova split disk do compdésito epoxi/FB.

FIGURA 19 — Corpo de prova split disk do compdésito epoxi/FV.
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5.4.3 Resisténcia ao cisalhamento interlaminar (ILSS)

Na FIG. 20 sdo mostrados os corpos-de-prova submetidos ao ensaio
de viga curta, onde € possivel observar (ii) trinca interlaminar na regido da
interface entre as camadas +30° e -30°, que corresponde a regido do plano médio
da espessura dos mesmos. A maioria dos corpos-de-prova de ambos compadsitos
epoxi/FB e epoxi/FV apresentou os trés modos de falha ilustrados na norma
ASTM D2344/D2344M (2013): (i) falha por flexdo (na regido tracionada), (ii) falha
por cisalhamento interlaminar (com presenca de trinca no plano médio da
espessura) e (iii) deformacgédo ineldstica (impresséo do cilindro de carregamento
sobre o corpo de prova).

I'———-—{

FIGURA 20 — Comparagéo entre o aspecto dos corpos-de-prova de compdsito de epOxi/FB e
epoxi/FV apbs ensaio de viga curta.
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Lopresto et al. (2011) realizou ensaio de viga curta seguindo a mesma
norma ASTM D2344 para compositos de fibras de basalto e de vidro-E em forma
de tecido plain-weave com matriz epoxi obtendo valores de respectivamente
41+0,20 e 36+1,76 MPa. Rajanish et al. (2014) encontrou valor de 47,5 MPa
seguindo a norma mencioanada em compdésito unidirecional de FV. Os valores
experimentais encontrados de 70,1 MPa e 62,9 (TAB. 9) para FB e FV,
respectivamente, sdo maiores que os valores do trabalho destes autores; como
neste tipo de ensaio o valor maximo de cisalhamento interlaminar é atingido no
plano médio da espessura, provavelmente a interface entre as camadas +30° e -
30° promove maior resisténcia ao cisalhamento interlaminar do que interfaces
entre camadas de tecido plain-weave (para compdsitos epoxi/FB e epoxi/FV) e

maior do que interfaces entre camadas unidirecionais (para compaositos epoxi/FV).

TABELA 9 — Comparacdo entre resisténcia ao cisalhamento por viga (ILSS) curta para os
compasitos de epdxi/FB e epOxi/FV.

Resisténcia ao Resisténcia ao
Corpo-de-prova cisalhamento por Corpo-de-prova cisalhamento por
viga curta (MPa) viga curta (MPa)
B1 71,4 V1 59,4
B2 75,6 V2 64,4
B3 69,8 V3 61,3
B4 67,4 V4 61,5
B5 72,8 V5 64,1
B6 63,7 V6 66,7
Média 70,1 Média 62,9
Desvio padrao 4,21 Desvio padrao 2,65

5.4.4 Ensaio hidrostatico e andlise de falha

A TAB. 10 mostra a comparagao entre os resultados de pressao de
ruptura encontrados para os cilindros de compdsito de epo6xi/FB e epoxi/lFV. O
cilindro de compdésito epoxi/FV apresentou pressao de ruptura média maior que o
de epOxi/FB provavelmente devido a sua maior espessura média de parede (2,58
mm contra 1,58 mm). Os cilindros submetidos ao ensaio hidrostatico

apresentaram fratura explosiva repentina. Durante a realizacdo ensaio nao foi
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observada a formacéo de orvalho (weeping) na superficie do cilindro, ou mesmo
de jato de 4gua anterior a ruptura, que poderiam ser um forte indicativo de falha
nas camadas dos cilindros.

TABELA 10 — Comparacéo entre pressdo de ruptura dos cilindros de compdsito de epoxi/FB e
epoxi/FV submetidos ao ensaio hidrostatico.

Cilindro Pressao de Cilindro Pressao de
ruptura (MPa) ruptura (MPa)
B1l 12,3 V1 14,7
B2 14,2 V2 13,2
B4 13,7 V4 14,5
Média 13,4 Média 14,2
Desvio padrao 1,0 Desvio padrao 0,8

A tensdo de membrana em um vaso de pressao cilindrico de paredes

finas é dado pela equacéo (7):

0 =— (7)
t
na qual “P” é a pressao interna, “r’ € o raio do cilindro e “t” € a espessura da

parede.

Utilizando o valor médio de pressao de ruptura do cilindro epoxi/FB, da
TAB. 10, e seu valor médio de espessura da parede dos cilindros, obtemos o de
(8,5+0,6)r. Fazendo o mesmo procedimento com a pressao de ruptura do cilindro
de epoxi/FV, da TAB. 10 e espessura média de parede, obtemos o de( 5,5+0,3)r.
Portanto, embora a tenséo de ruptura do cilindro de epoxi/FV tenha sido 6% maior
que no cilindro de epdxi/FB, a tensdo de membrana média na ruptura dos
cilindros de epo6xi/FB foi 55% maior que a dos cilindros de epoxi/FV.

Para ambos os materiais (FIG. 21 a 24) é possivel verificar um padréo
de ruptura semelhante, localizado em uma faixa de extensdo ao longo da altura
do cilindro, onde € observada a ruptura das fibras (fratura translaminar) e o
descolamento das camadas circunferenciais mais externas, resultado de extensas
delaminagdes (fratura interlaminar) na interface entre esta e a camada helicoidal.

O descolamento das camadas circunferenciais deixa exposta a camada
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helicoidal, que apresenta fraturas translaminares sem ocorréncia de ruptura das
fiboras. No caso do compdésito epoxi/FB (FIG. 21 e 22), as camadas
circunferenciais mais externas foram completamente descoladas da camada
helicoidal na regido da fratura; para o compoésito epoxi/FV (FIG. 23 e 24), essas
camadas foram parcialmente descoladas.

O aspecto das fraturas encontrado nos cilindros estudados poderia ser
denominado gaiola de péassaro (birdcaging). Souza et al. 2012 e Bectarte and
Coutarel 2004 utilizaram o termo birdcaging para denominar a excessiva
expansao radial, em tubos flexiveis, da armadura de tracdo dos fios de ago deste
material compdsito — este tipo de tubo € constituido de varias camadas de aco e
de polimero e tem sido utilizado para transferir petrdleo e gas de pocos offshore

para instalacdes de producéo flutuantes.

FIGURA 21 — Aspecto dos cilindros de compdésito epOxi/FB apds ensaio hidrostatico.
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FIGURA 22 — Regido de fratura do cilindro de compésito epoxi/FB apods ensaio hidrostatico

mostrando (a) lado externo e (b) lado interno.

FIGURA 23 — Aspecto dos cilindros de compdésito ep6xi/FV apés ensaio hidrostético.
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FIGURA 24 — Regido de fratura do cilindro de compdsito epoxi/FV apos ensaio hidrostatico

mostrando (a) lado externo e (b) lado interno.

Uma forma de prever a maneira pela qual o processo de fratura ocorre
em um compdésito laminado consiste em avaliar as tensGes envolvidas no
carregamento para cada lamina e adotar um critério de falha apropriado. Hull e
Clyne (1996) realizaram esta analise para um laminado cross-ply (em que as
fibras estdo dispostas em angulo de 90° entre as camadas, em relacdo a direcédo
principal) de compdésito epoxi/FV com fracdo volumétrica de fibras de 50% com
carregamento uniaxial na direcdo 0° demonstrando que as laminas com fibras
transversais a direcdo do carregamento falham primeiro por apresentarem
deformac&o de ruptura muito menor que as laminas com fibras na longitudinal. E
possivel afirmar que as camadas helicoidais +30° dos cilindros submetidos ao
ensaio hidrostatico também falhariam primeiro, uma vez que ha igual situacdo de
carregamento no laminado (uniaxial, na direcdo circunferencial — na direcédo
longitudinal das fibras), e que as camadas helicoidais +30° também apresentam
deformacé&o de ruptura muito menor.

Embora esta propriedade nao tenha sido medida neste trabalho, Leitdo
(2008) verificou que laminados compodsitos de FV unidirecional e angle-ply +60°
possuem deformacao de ruptura de 4,0% e 0,4%, respectivamente. O laminado
angle-ply +60° tem condicdo de carregamento equivalente as camadas helicoidais
dos cilindros avaliados neste trabalho, porque o angulo +30° identificador da
configuracdo de bobinagem € relativo a deposi¢cdo ao longo do eixo do molde,
mas o carregamento do ensaio hidrostatico utilizado neste trabalho ocorre
circunferencialmente, +60° em relacao as fibras.

A fratura encontrada em trabalho que também utilizou enrolamento
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filamentar e configuragdo de enrolamento semelhante, mas utilizando fibra de
carbono como reforgo (Carvalho, 2006), apresentava longas trincas longitudinais
e na direcdo helicoidal, com visivel ruptura da parede do laminado ao longo da
maior parte da extensao do cilindro. No presente trabalho este aspecto de fratura
nao foi observado, sendo que as caracteristicas principais da fratura dos cilindros
de compdsito epoxi/FB e epoxi/FV foram o rompimento das fibras da camada
circunferencial externa e trincas intralaminares nas camadas helicoidais,
ocorrendo em uma faixa do cilindro. Dessa forma, cilindros fabricados pelo
procedimento e com os materiais utilizados neste trabalho, sob carregamento
hidrostatico circunferencial, exibem menor dano na ruptura do que cilindros
reforcados com fibra de carbono, o que poderia permitir reparo do componente
rompido e melhor atender a requisitos de seguranca em um projeto que utilize um
cilindro em material compdsito com caracteristicas semelhantes ao deste

trabalho.

5.4.4.1 Mecanismo de fratura proposto

Nas FIG. 22 e 24 sao mostradas em detalhe as regides de fratura dos
cilindros epdxi/FB e epoxi/FV, respectivamente, onde € possivel verificar que as
camadas helicoidais +30° sofreram fraturas intralaminares. Um cilindro com esta
regido em destaque € mostrado na ilustracdo esquematica da FIG. 25(a), e uma
vista do corte transversal do cilindro na FIG. 25(b). No item 5.3.4 foi explicado que
as mesmas possuem menor deformacdo de ruptura em relagdo as camadas
circunferenciais, sofrendo fratura primeiro que estas e assim lhes transferindo
carga (FIG. 25(c)). A ruptura das camadas helicoidais da forma que foi observada,
em uma faixa de altura do cilindro, aumenta o carregamento nas camadas
circunferenciais nesta regido. Isso torna maior a deformacdo das camadas
circunferenciais desta faixa em relacdo as camadas circunferenciais do restante
do cilindro, promovendo a fratura translaminar das mesmas nesta regiao (FIG.
25(d)) e o vazamento do 6leo comprimido, com fratura das fibras e descolamento

dessas camadas, aspectos que foram observados nos cilindros fraturados.
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(a) (b)
Cilindro ensaio
hidrostatico

o: regido de fratura

(c) : (d) fraturas translaminares
trincas

intralaminares delaminagdes

Fratura da camada helicoidal Fratura da camada circunferencial

9: regido pressurizada € : aumento da pressio
aumento do diametro

FIGURA 25 — llustracdo esquemdtica da fratura do cilindro durante ensaio hidrostatico na (a)
regido de fatura, com representacdo em (b) corte através da regido da regido de fratura,

mostrando a (c) fratura da camada helicoidal e da (d) da camada circunferencial.
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5.5 Microscopia 6ptica dos cilindros

Nas FIG. 26 e 27 sdo mostradas micrografias da secéo longitudinal de
uma parede dos cilindros de composito de epoxi/FB e de epoxi/FV,
respectivamente. A matriz cor cinza escuro envolve os filamentos cinza mais
claro. Os vazios, regifes esféricas de cor preta, apresentaram tamanho que varia
até no maximo 200 um em ambos 0s compa@sitos. As camadas estdo identificadas
por seus angulos de deposicao e a separacao entre elas é indicada por um trago
vertical pontilhado. Nao € possivel distinguir separacdo entre as duas camadas
circunferenciais adjacentes (identificados por 90°;). As imagens correspondem
aos cilindros na posicao vertical, e as primeiras duas camadas circunferenciais
depositadas sobre o molde durante a fabricacdo estdo localizadas a esquerda
(fiboras com aspecto circular), seguidas de duas camadas helicoidais (fibras com
aspecto oval, jA que sofreram corte ndo perpendicular) e das ultimas duas
camadas circunferenciais (fiboras com aspecto circular), totalizando [90°,/-
30°/+30°/90°;]. Observa-se um menor empacotamento das fibras nas camadas
helicoidais — regifes ricas em resina sdo mais visiveis nessas camadas. Isto
possivelmente conferiu maior espessura média a essas; é possivel observar que
essas duas camadas possuem em torno do dobro da espessura da parede do
cilindro e, portanto, possuem um valor de espessura média com
aproximadamente o dobro do valor da espessura média das camadas
circunferenciais.

A andlise de imagem da secao de um material compdésito também pode
ser utilizada na determinacdo de suas fragBes volumétricas (Cohen et al., 2001;
Paciornik et al., 2010). Foram determinadas a fracdo em area de vazios para as
duas micrografias (FIG. 26 e 27) das secdes longitudinais do compadsito, utilizando
o software para tratamento de imagens ImageJ. O software possui uma
funcionalidade que permite demarcar as regibes mais escuras da imagem,
referentes aos vazios, e que calcula sua fragéo relativa ao restante da imagem.

No caso do compdésito epdxi/FB, foi encontrada uma fragdo em area de
vazios de 1,1%, e no composito de FV, 0,7%, valores em torno de um terco do
valor meédio de fracdo volumétrica de vazios de aproximadamente 3%
encontrados para ambos o0s compoésitos (na secdo 5.1.1). Essa diferenca

provavelmente se deve a menor representatividade do método de analise de
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imagem utilizado, onde apenas uma imagem ampliada da superficie do compdésito
foi analisada, enquanto que no método de queima da matriz o volume das

amostras do compdsito é analisado.

FIGURA 26 — Micrografia da secao longitudinal do cilindro de compdsito epoxi/FB.

200 pm

FIGURA 27 — Micrografia da secao longitudinal do cilindro de compasito epoxi/FV.

5.6 Microscopia eletronica de varredura (MEV) dos cilindros

As imagens desta secdo foram obtidas utilizando elétrons secundarios
de um microscopio eletrénico de varredura. A FIG. 28 mostra a MEV das FB sem
impregnacdo de resina epoOxi, evidenciando aspecto liso e arredondado das

mesmas.
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FIGURA 28 — MEV das FB sem impregnacao de resina epoxi.

Durante o ensaio hidrostatico houve o descolamento das camadas
circunferenciais mais externas dos cilindros. A FIG. 29 mostra uma destas
camadas que se descolou do cilindro (que fazia interface com camada helicoidal),
mostrando uma regido de fratura das fibras (fratura translaminar). Observa-se
pouco descolamento das fibras em relacdo a matriz nesta regido, o que é uma

evidencia de boa resisténcia interfacial relativa entre a fibra e a matriz.

FIGURA 29 — MEV da fratura translaminar da camada circunferencial do compoésito epoxi/FB.

A principal caracteristica fractografica em superficies de fratura por
cisalhamento modo Il sdo as cuspides. A dire¢cdo de inclinagdo das cuspides

fornece uma indicagcdo da direcdo do cisalhamento de duas superficies
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correspondentes; por exemplo, se as cuspides de uma microscopia de fratura
estdo inclinadas para a esquerda, isto € um indicativo de que a superficie de
fratura correspondente se moveu da esquerda para a direita. Extensa bibliografia
relata essa caracteristica, como descrito por Greenhalgh, 2009.

Na FIG. 30 é mostrado a MEV da superficie interna de uma camada
circunferencial mais externa de um cilindro epéxi/FB, que se descolou durante o
ensaio hidrostatico. A seta indica a direcao circunferencial de 90°, que é a direcao

do carregamento do ensaio hidrostatico e das fibras desta camada.

FIGURA 30 — MEV da camada circunferencial do compdsito epoxi/FB.

A FIG. 31, mostra em detalhe regido do retangulo da FIG. 30. Apesar
do carregamento no ensaio ocorrer na dire¢cdo circunferencial (na direcdo das
fibras da imagem, com angulo de 90°), a inclinacdo das cuspides em angulo de
aproximadamente 30° indica a ocorréncia de cisalhamento local neste sentido,
com movimento desta superficie neste sentido e da superficie de fratura
correspondente no sentido contrario. No canto inferior esquerdo da figura também
€ possivel observar impressdes das fibras da camada subsequente do cilindro
(superficie de fratura correspondente), a camada helicoidal mais externa, que

aparece com orientacao de -30°.
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FIGURA 31 — MEV em detalhe da camada circunferencial do compésito ep6xi/FB (demarcado pelo

retangulo na FIG. 30).

6 CONCLUSOES

Os compdésitos epoxi/FB superaram ou igualam os epdxi/FV nas
comparacdes entre resultados dos valores das propriedades mecanicas
avaliadas, nas seguintes porcentagens: resisténcia a tracdo longitudinal (0°), em
15% e mesmo modulo de elasticidade; resisténcia a tracdo transversal (90°), em
22% e 23% em modulo de elasticidade; resisténcia a tracdo aparente de ruptura
de anel em 45% e 43% em resisténcia especifica; resisténcia ao cisalhamento por
viga curta, em 11%; resisténcia/tensdo de membrana de ruptura no ensaio
hidrostatico, em 55%.

O tipo de fibra utilizada como refor¢co (FB ou FV) na fabricagdo dos
compoésitos em forma de cilindro pela técnica de enrolamento filamentar ndo teve
influéncia nos valores das frac6es volumétricas (de fibra, matriz e vazios) e de
temperatura de transi¢do vitrea (Tg), ja que tais propriedades encontradas sao
praticamente iguais em ambos compaositos.

Os valores médios de fracdo volumétrica de fibra (55%) e de vazios
(3%) obtidos para ambos os compdsitos epoxi/FB e epoxi/FV poderiam ser
alterados com ajuste de parametros de producdo. Com isso poderia ser obtido
valores adequados a aplica¢cdes estruturais, no caso da fracao de vazios.

Provavelmente a interface entre as camadas +30° e -30° promove
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maior resisténcia ao cisalhamento interlaminar do que interfaces entre camadas
de tecido plain-weave (para compdsitos epoxi/FB e epodxi/FV) e maior do que
interfaces entre camadas unidirecionais (para compositos epoxi/FV).

Os Cilindros fabricados neste trabalho, sob carregamento hidrostatico
circunferencial, exibem menor dano na ruptura do que cilindros reforcados com
fibra de carbono, o que poderia permitir reparo do componente rompido e melhor

atender a requisitos de seguranca na utilizacdo dos mesmos.

7 TRABALHOS FUTUROS

— Ensaio hidrostatico de cilindros de compdsito de FB e FV utilizando
extensibmetros strain gages, permitindo tracar curvas de tensdo versus
deformacdo nas direcdes circunferencial e longitudinal; obtencédo de valor médio
da pressao de ruptura.

— Analise de tensfes utilizando software de elementos finitos.

— Andlise de fratura com utilizacdo de camera de alta velocidade para

melhor entendimento do mecanismo de fratura presente no ensaio hidrostatico.
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