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Resumo

A pultrusao de compdsitos termoplasticos com a utilizacao de pré-impregnados tape e towpreg
€ uma técnica moderna de fabricacao de materiais compdsitos leves e resistentes. No processo
de pultrusdo, as fibras de reforco sdo puxadas continuamente e sdo impregnadas com polimero
termoplastica, e por fim consolidadas em varios tipos de perfis com forma constante.

Os termoplasticos, quando usados como matriz, oferecem vantagens em relacao aos materiais
termoendureciveis, onde permitem a aquisicdo de maior resisténcia ao impacto, melhor
capacidade de reciclagem e tempos de processamento mais curtos, uma vez que a cura quimica
ndo é necessdria. No entanto, o processo de pultrusdo requer um controlo preciso da
temperatura, da velocidade de puxo durante a fusdo, a consolidacdo e adesdo entre a matriz
termoplastica e as fibras de reforgo.

Nesta dissertacdo, foi realizado a producdo de pré-impregnados de fibras com matriz
termoplastica, para serem transformados pelo processo de pultrusdo. As fibras de carbono (FC)
e de vidro (FV) foram utilizadas como reforco, enquanto o polipropileno (PP) e o polietileno
tereftalato de etileno (rPET) foram as matrizes termoplasticas utilizadas, constituindo assim
compdsitos hibridos

Durante a producdo de perfis compésitos, as condicdes de processamento foram otimizadas
para estudar a influéncia da variacdo dos parametros nas propriedades finais dos compdsitos.
Ensaios de flexdo e tracdo foram realizados, juntamente com testes de calcinagdo para ser
possivel a determinagdo de fragdes madssicas e volumétricas das fibras, permitindo a
comparagdo entre as propriedades esperadas teoricamente com as obtidas
experimentalmente.

Palavras-chave: Pultrusdo, Compdsitos Termoplasticos, Pré-impregnados, Fibras Towpreg,
Polipropileno, PET reciclado
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Abstract

Pultrusion of thermoplastic composites using tape and towpreg is a modern technique for
manufacturing lightweight and resistant composite materials. In the pultrusion process, the
reinforcing fibres are pulled continuously and are impregnated with thermoplastic polymer, and
finally consolidated into various types of profiles with a constant shape.

Thermoplastics, when used as a matrix, offer advantages over thermosetting materials, where
they enable the acquisition of greater impact resistance, better recyclability and shorter
processing times, since chemical curing is not necessary. However, the pultrusion process
requires precise control of the temperature, the pulling speed during melting, consolidation
and adhesion between the thermoplastic matrix and the reinforcing fibre, thus constituting
hybrid compounds.

In this dissertation, the production of fibre prepregs with a thermoplastic matrix was carried
out, to be transformed by the pultrusion process. Carbon fibres (CF) and glass fibres (GF) were
used as reinforcements, while polypropylene (PP) and polyethylene terephthalate (rPET) were
the thermoplastic matrices used.

During the production of composite profiles, processing conditions were optimised to study the
influence of parameter variations on the final properties of the composites. Bending and tensile
tests were carried out, along with calcination tests to determine the mass and volume fractions
of the fibres, enabling a comparison between the properties expected theoretically and those
obtained experimentally.

KEYWORDS: Pultrusion, Thermoplastic composites, Prepregs, Towpreg, Polypropylene,
Recycled PET.
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1. Introducao

Neste capitulo sera efetuado uma contextualizacdo do tema de investigacdo, como também
serdo demonstrados os principais objetivos para a sua realizacdo deste trabalho.

1.1. Contextualizagao

Um material compdsito consiste numa combinacdo de dois ou mais materiais distintos, em que
através dessa através dessa ligacdo se permite a obtencdo de propriedades mecanicas e fisicas
mais interessantes as dos constituintes separadamente.

Afacilidade de processamento e a baixa densidade dos polimeros fazem com que os compdsitos
de matriz polimérica sejam atualmente os mais importantes em termos de desempenho, nas
aplicagbes de engenharia. S3o muitas industrias que tém utilizado os materiais compdsitos
como forma como forma de tirar proveito das propriedades mecanicas que permitem obter,
como por exemplo a indUstria aerondutica, aeroespacial, automdvel, naval e mesmo construgao
civil.

As matrizes poliméricas podem ser divididas em termoplasticas e termoendureciveis. Apesar
dos polimeros termoendureciveis serem mais faceis de processar pela baixa viscosidade
durante processamento, a reciclagem e reprocessamento nestes materiais ndo é possivel. Os
termoplasticos, de forma geral, apresentam melhor resisténcia ao impacto e melhor tenacidade
e ductilidade, quando comparados com os termoendureciveis. Permitem também ambientes
de trabalho mais limpos, devido a inexisténcia de emissdes de estireno que podem afetar a
saude dos operadores, garantem uma maior facilidade na reciclagem do reprocessamento e de
reparac¢ao de pegas.

O principal problema da utilizagdo de matrizes termopldsticos para compdsitos, é a dificuldade
de impregnacdao do reforgo fibroso com este tipo de polimero que apresenta elevada
viscosidade durante processamento, afetando a consolidagdo do compdsito final, onde com o
aparecimento de novas tecnologias de transformacdo que permite o fabrico de compdsitos de
matriz termoplastica, requer essencialmente a aplicagdao de temperatura e pressdo
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Apesar da utilizagao de compdsitos de matriz termoplastica de fibras curtas continuarem a ter
uma grande relevancia no mercado, a procura de termoplasticos com fibras longas e continuas
tem sido cada vez mais requisitada maior tendo em conta a melhoria das caracteristicas. Sendo
assim, tém sido cada vez mais estudados ao longo dos anos

realizados vdrios estudos, com o objetivo de ultrapassar as dificuldades de processamento
destes materiais de forma a torna-los mais rentaveis na sua producao.
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1.2. Objetivos
Este trabalho tem como principal intuito dar continuidade a investigacao que tem sido realizada
sobre os materiais compdsitos de matriz termoplasticas obtidos pelo processo de pultrusao.

Cada vez mais na atualidade, com a evolucdo e especializacdo da engenharia torna-se
necessario o estudo dos processos de fabrico e o conhecimento das propriedades mecanicas
dos materiais compdsitos.

Espera-se que, embora modesto, este trabalho tenha algum contributo para alargar o mercado
dos compdsitos de matriz termopldstica reforcada com fibras continuas e permita dar uma
resposta mais eficaz e competitiva aos requisitos cada vez mais exigentes de uma procura onde
comecam a existir alguns produtos.

Os principais objetivos deste trabalho s3o:

e Producdo de perfis compdsitos com Pré-impregnados Tape e Towpreg pelo processo
de pultrusdo, no equipamento instalado no Laboratério de Materiais Compdsitos do
ISEP;

e Definicdo de requisitos e selecdo de materiais;

e Analise do processo de pultrusdo de compdsitos termoplasticos;
e Andlise e otimizacdo dos parametros de processo;

e Caracterizagdo mecanica dos perfis de pultrusao;

e Andlise de resultados e comparativo com outro tipo de perfis de pultrusdo;
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2. Revisao Bibliografica

O capitulo de revisao bibliografica consiste em demonstrar os processos de fabrico de materiais
compdsitos, abordando especialmente a pultrusdo, e enquadrando-a na categoria de produtos
gue permite fabricar.

2.1. Compositos de Matriz Polimérica

Os Materiais Compdsitos podem ser definidos como materiais constituidos por duas fases
distintas, as quais se podem distinguem por fase de reforco e matriz.

O reforco é a fase que se caracteriza por possuir maior rigidez, dureza e resisténcia mecanica.
Sendo praticamente todos os reforcos atualmente usados sob a forma de fibras (de vidro,
carbono, aramida), é papel fundamental a matriz garantir uma adequada transmissdo e
reparticao dos esforgos pelo reforgo [1].

Os materiais mais usados como matriz sdo de natureza polimérica, tanto de tipo termoplastico
como termoendurecivel. Os termoplasticos caracterizam-se por durante o processamento
fundir, reprocessar e apresentarem viscosidades mais elevadas. Os termoendureciveis, pelo
contrario, ndo fundem e apresentam viscosidades mais baixas antes da polimerizagao [1].

Os problemas que os termopldsticos apresentam em termos de impregnacdo sdo o principal
motivo para os termoendureciveis dominarem industrialmente o mundo dos compésitos. A
dificil impregnacdo das matrizes termoplasticas com reforcos de fibras continuas, resulta numa
fraca impregnacao entre a fibra e a matriz o que confer ao compdsito propriedades mecanicas
fracas aquém do expectavel [2]. No entanto o interesse na utilizagdo de compdsitos
termoplasticos tem-se acentuado nos ultimos anos. Estes materiais oferecem algumas
vantagens relativamente aos compdsitos de matriz termoendurecivel, nomeadamente porque
podem ser reprocessados, apresentam melhor tenacidade, proporcionam ambientes de
trabalhos mais limpos e menos preocupacées no armazenamento e permitem reparagao [3].

2.1.1. Mercado de compdsitos termoplasticos

A procura pelos compésitos termopldsticos, tem aumentado ao longo dos anos tendo em conta
as 6timas propriedades que fornecem, para a sua aplicabilidade em diversos setores da
industria.
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O mercado de materiais compdsitos termoplasticos, tem crescido gradualmente nos ultimos
anos. Na Figura 1, pode ser visivel o consumo em toneladas (TON), desde 2021 até um valor
estimativo para o ano de 2030. No ano de 2021 foi alcangado um consumo aproximado de 7000
toneladas, onde nos anos seguintes pode ser visivel um decréscimo dos valores consumidos,
proveniente da acdo da COVID-19. A partir do ano de 2022 até 2030, é notdria a previsdo de
subida considerdvel do consumo dos materiais compdsitos de matriz termoplastica.

14000 13297,8

12000

10000

7318,9
8000 6841,5

6000
4000

Mercado em ton

2000

2021 2022 2030

Ano

Figura 1 - Consumo dos compdsitos termoplasticos 2021, adaptado de [4]

A forte procura devido as propriedades que estes materiais fornecem, tem impulsionado
diferentes industrias implementem cada vez o uso de materiais compdsitos termoplasticos. Na
Figura 2, é possivel verificar que a industria automdvel e aeroespacial apresentam uma maior
percentagem da utilizagdo de materiais compdsitos termoplasticos.

Na industria automédvel o uso de materiais compdsitos é feito como alternativa para a reducdo
do peso e com o objetivo de aumentar a rigidez do veiculo. Estes materiais sdo usados em
diversos componentes estruturais, como por exemplo no cap6, nas portas e nos painéis de
instrumentos.

Na industria aeroespacial ao contrdrio da industria automdvel que procuram essencialmente
materiais com baixo custo de fabrico e com elevadas cadéncias de produgdo, a industria
aeroespacial procura essencialmente a combinacdo entre reducdo de peso e de custos
operacionais, tendo em conta que s3o materiais em que aplicabilidade ird exigir maior
desempenho.

Aincorporacdo de materiais compdsitos nas diferentes industrias permitem uma maior eficacia
e cumprimento em relagdo aos padrdes ambientais estabelecidos pelas entidades politicas, isto
reflete-se pela possibilidade de processamento de geometrias complexas com o fornecimento
de 6timas propriedades e pelo seu processo ser mais favoravel ambientalmente [1].



Revisdo Bibliografica

Global Thermoplastic Composites Market
share, by end-use, 2021 (%)

@ Transportation Aerospace & Defense Electrical & Electronics
Consumer Goods @ Construction @ Wind Energy @ Marine Others

Figura 2 — Tendéncia dos mercados de compdsitos termoplasticos [5]

Na Figura 3, é visivel que os Estados Unidos da América (EUA) destacam-se a nivel mundial pelo
consumo de materiais compdsitos, possuindo uma participacdo de 31% da receita global em
2020. Com a presenca dos EUA e através dos fortes meios tecnoldgicos que sao possuidores, é
esperado que o estudo e a investigacdo de materiais compdsitos mais sustentdveis e reciclaveis,
impulsionam ainda mais o interesse para outros mercados.

Ainda na Figura 3, é ilustrado que a seccao BRIC (Brasil, Russia, India e China) apresentam uma
participacdo de cerca de 32%. Relativamente ao mercado Asia-Pacifico espera-se que
apresentem um grande crescimento do consumo e desenvolvimento de materiais compdsitos,
visto que muitas industrias encontram-se estabelecidas nessa regido, como por exemplo a
industria automovel, aeroespacial e de defesa [6].

Por ultimo, o mercado europeu apresenta uma participacao de cerca de 27%, onde os mercados
alemaes detém grande parte da participagao, onde é acompanhado pelo mercado francés que
apresenta um constante crescimento, o que se relaciona pela forte procura de produtos
sustentaveis.

10%

m Europa

= EUA
BRIC
Outros

32%

Figura 3 - Mercado de materiais compdsitos no mudo 2020, adaptado de [6]
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2.2. Pré-Impregnados de Matriz Termoplastica

Os pré-impregnados de matriz termoplastica podem ser classificados de trés tipos com base no
comprimento caracteristico das fibras de refor¢o. Podem ser classificadas em SRFT (Short Fibre
Reinforced Thermoplastic), os de fibras longas LFRT (Long Fibre Reinforced Thermoplastic) e as
fibras continuas CFRT (Continuous Fibre Reinforced Thermoplastic).

Os termopldsticos de SFRT (Short Fibre Reinforced Thermoplastic) sdo produzidos na forma de
granulos, obtidos através da mistura das fibras com termoplastico numa extrusora [1].

Os termoplasticos reforcados com fibras curtas oferecem vantagens em termos de custo e peso
em comparag¢ao com materiais de engenharia tradicionais, como metais. Porém como as fibras
apresentam poucos milimetros de comprimento a ocorréncia da quebra e da degradacao é
maior e apenas é possivel obter granulos com alguns milimetros de comprimento [2].

Os LFRT's (Long Fiber Reinforced Thermoplastics) sdo materiais constituidos por fibras longas,
geralmente superiores a seis milimetros. Estes materiais sdo geralmente fabricados através de
processos de moldacgdo por injecdo e co-extrusdo, que sao técnicas normalmente empregues
na impregnacao das mechas de fibras com polimero que, sendo seguidamente cortadas no
comprimento desejado, dao origem a granulos cilindricos alongados, designados no idioma
anglo-saxdnico por pellets. Por ocasionarem muito menor degradacdo das fibras que os
métodos de producdo dos SFRT, estes processos permitem obter pré-impregnados com
propriedades mecanicas bastante superiores, que se encontram a ganhar cotas de mercado
cada vez maiores [1].

As fibras continuas CFRT (Continuous Fibre Reinforced Thermoplastic) podem-se dividir em duas
classes tendo em conta a sua flexibilidade, ou seja, podem ser fibras de reforco pré-
impregnadas com impregnacao parcial (ndo apresentam as fibras totalmente impregnadas) ou
fibras de reforco pré-impregnadas com impregnagao total (reforgo totalmente impregnado).
Relativamente as fibras de reforco com impregnacao parcial, a impregnacdo do reforco realiza-
se durante a sua posterior transformag¢do em conjunto com a consolidacdo, devido a
temperaturas e pressdes a que o material é sujeito. Para as fibras de pré-impregnagao
semirrigidas, a realiza¢do da transformacdo deve-se somente a necessidade de adquirir a forma
do produto final, uma vez que o reforco ja se encontrava totalmente impregnado [7].

Alguns dos exemplos de pré-impregnados com impregnagdo parcial sdo: mechas de reforgo
impregnadas com termoplastico em pd (designadas por towpregs), mechas constituidas por
filamentos de termoplastico e reforco dispostos paralelamente (commingled fibres) e mistura
de mechas de reforco com termoplastico em pé embebidas numa bainha de termoplastico (FIT
— Fibre Impregnated by Thermoplastic). As técnicas mais utilizadas na transformacdo destes
materiais sdo a pultrusdo, enrolamento filamentar e compressao a quente [1].
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2.2.1. Fibras de reforgo

Fibras de vidro

As fibras de vidro sdo o refor¢o mais utilizado nos materiais compdsitos. O processo de fabrico
das fibras de vidro como é ilustrado na Figura 4, consiste na distribuicdao de vidro fundido por
canais que conduzem a fieiras em que se mantém a cerca de 1250°C, o que permite o seu
vazamento por gravidade dando origem a fios com algumas décimas de milimetros.

Ligante
Vidro liquido
Fieira

Tangue

Filamentos

Cordio Aplicador do ligante

'| | ‘ 7/' Enrolamento

Figura 4 - Representagao esquematica da produgao de fibras de vidro, adaptado de [3]

As fibras de vidro sdo constituidas essencialmente pelo composto de silica, em que a sua
composicdo varia com base nos dxidos que estdo presentes na fibra, permitindo a formacdo de
varias propriedades e designagdes das fibras de vidro.

Tabela 1 - Propriedades das fibras de vidro, adaptado de [8]

PROPRIEDADES Vidro E Vidro S Vidro R
Modulo de Young
72 87 86
(GPa)
M Volumi
assa Volumica 2,55 2,50 2,55
(8/cm?)
Deformagdo na
2 2
rotura (%) 3 4,0 >
Tensao na rotura 3400 4580 4400

(MPa)
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A fibra de vidro E (electric) possui boas propriedades elétricas enquanto o vidro S (strength)
possui maior resisténcia mecanica. O vidro S é cinco a dez vezes mais caro do que o vidro E, e
tem um acréscimo de 20% a 40% nas suas propriedades mecanicas, sendo um dos principais
motivos pelo qual apenas é aplicada em industrias mais exigentes como a militar e aeronautica.
O vidro E é utilizado em 80% das aplicagdes em compdsitos a nivel industrial pelas suas boas
propriedades mecanicas e elétricas a um custo mais reduzido [2].

Fibras de carbono

As fibras de carbono podem ser agrupadas em dois tipos de fibras, as de percentagem de
carbono entre 80 e 95 e as de percentagem de 99 .

As propriedades mecanicas excecionais e a baixa densidade das fibras de carbono tornam este
material muito atraente especialmente para industria mais especializadas como a aerondutica
espacial, militar e desporto automaével.

O método mais pratico de producdo de fibras de carbono resulta da decomposicao térmica de
varios percursores como o poliacrilonitrilo (PAN), a celulose e o alcatrdo (pitch), onde na Tabela
2 éilustrado as propriedades de cada um dos percursores [9].

Tabela 2 - Propriedades mecanicas das fibras de carbono [3]

PROPRIEDADES PAN Pitch Rayon fibers
M lami
assa vo ;lmlca 18 2,0 1,7
(8/cm”)
Modulo de Young 200-400 400 415-680
(GPa)
Tensao de Rotura 2180-3100 1550 2070-2760
(MPa)
Deformagao na 0,6-1,2 1-1,5 0,5-0,6

rotura (%)

A poliacrilonitrilo (PAN) é o percursor atualmente mais comum para a produgdo de fibras de
carbono. Na Figura 5, é possivel verificar o processo esquematico das respetivas etapas.

Inicialmente passam por um processo de oxidacdo onde as fibras sdo submetidas em uma
atmosfera ricas em oxigénio e aquecidas até 300°C. De seguida a carboniza¢do em que consiste
num tratamento térmico sob atmosfera inerte atingindo-se temperaturas entre os 1000°C e os
1700°C. Depois prossegue-se para a grafitizacdo, tratamento térmico em atmosfera neutra
alcancando temperaturas entre 2500°C e 3000°C. Por fim as fibras sdo sujeitas a um tratamento
superficial numa atmosfera de acido sulfurico ou acido nitrico, onde as superficies sdo alteradas
de forma a ser possivel atingirem-se elevados niveis de adesdo [9].

10
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Gds Inerte
| 2600°C HNO 3
Elevada Mddulo
Oxidagdo Carbonizagdo
Grafitizagdo
300°C .

Oxidacdo
Elevada Resisténcia

Fibras Oxigénio Gas inerte HNG 3

Acrilicas

Figura 5 - Processo de producgdo de fibras de carbono a partir do PAN, adaptado de [3]

As fibras de carbono podem ser classificadas tendo como base a sua resisténcia mecanica,
sendo assim classificadas pelas seguintes designagdes:

e UHM —fibras de médulo de elasticidade superior a 500 GPa;

e HM —fibras de mddulo de elasticidade superior a 300 GPa;

e IM —fibras com mdédulos de elasticidade até 300 GPa;

e LM —fibras com mddulos de elasticidade inferiores a 100 GPa;

e HS —fibras de resisténcia a tragdo superiores a 3 GPa;

Fibras de Aramida

As fibras de aramida apresentam propriedades mecanicas muito melhores do que as fibras de
vidro, no entanto sdo das menos empregues devido ao facto de apresentarem fraca aderéncia
a matrizes poliméricas.

Este tipo de fibras sdo produzidas a partir de poliamidas aromaticas, em que a solucdo de
polimero é mantida a baixas temperaturas (entre -50°C e -80°C), sendo depois extrudida a uma
temperatura de aproximadamente de 200°C [3].

As fibras de aramida apresentam como principais caracteristicas a elevada resisténcia
mecanica, quimica, sdo resistentes ao impacto, possuem baixa massa volimica e uma boa
capacidade de amortecimento de vibra¢des [10].

11
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Tabela 3 - Propriedades mecanicas das Fibras de Aramida, adaptado de [11]

Propriedade Kevlar® 29 Kevlar® 49 Twaron®
Modulo de Young
60 129 60
(GPa)
Massa voll:mlca 144 145 144
(8/ cm?)
Tensdo de rotura
000 2
(MPa) 3000 3 600
Deformagao na 36 19 3

rotura (%)

2.3. Semi-Produtos

Os semi-produtos sdo pré-combinacdes de fibras que serdo processadas para a obtencdo de
produtos finais. Os semi-produtos podem ser classificados em compostos de molda¢do ou como
pré-impregnados.

2.3.1. Compostos de moldagao

Os compostos de moldagdo consistem em fibras impregnadas combinadas com resina. As fibras
podem ser de matriz termoendurecivel, EMC (Epoxy Molding Compound), ou também podem
ser de matriz termoplastica, PMC (Polyester Molding Compound).

O composto SMC (Sheet Molding Compound) é constituido por fibras e resina envolvidas por
folhas de polietileno, em que normalmente apresentam espessuras até cerca de seis milimetros

[8].

As pecas formadas por SMC, sdo produzidas através de um processo de moldagdo por
compressdo. O processo de moldagdo permite que as fibras possuem maior resisténcia e
tenacidade da pega final, devido as fibras apresentarem um volume elevado de fibras de vidro
longas [8].

O composto TMC (Thick Molding Compound) diferencia-se dos compostos SMC, porque
apresentam espessuras que podem chegar até aos 50 milimetros. Com a utilizacdo deste
composto é possivel a producdo de pecas moldadas mais espessas, evitando a utilizacdo de
varias camadas de SMC [3].

O composto DMC (Dough Molding Compound) também conhecido por BMC, sdo compostos de
moldagdo a base de uma mistura volumosa de fibras de vidro cortadas e pastas de resina [3]. A
fibra de reforgo mais utilizada é a fibra de vidro, estas fibras sdo cortadas e combinadas com a
pasta de resina num misturador, em que depois sdao extrudidas e cortadas no comprimento
desejado [12].

12
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O conteudo das fibras de vidro BMC sao geralmente 5-10% menor que o SMC, fazendo com que
as propriedades mecanicas do BMC sejam inferiores as do SMC.

A resisténcia ao impacto é influenciada pelo comprimento das fibras, no entanto o aumento do
comprimento da fibra até cerca de 12,7 milimetros faz com que a resisténcia ao impacto seja
menos significativa [12].

Relativamente aos compdsitos termopldsticos, podem apresentar as formas pré-preparadas em
GMT (Glass Mat Thermoplastic) e ATC (Advanced Thermoplastic Composites).

Os termopldsticos reforcados com fibra de vidro (GMT), sdo muito utilizados na industria
automoével. Sao compostos que apresentam excelente tenacidade e possibilidade de
reciclagem. Tém uma ampla gama de aplica¢cdes resultantes da moldag¢ao por compressao
termoplastica, para componentes estruturais de veiculos modernos [12].

2.3.2. Pré-Impregnados

Os pré-impregnados consistem numa mistura das fibras e do polimero, sendo que este ndo se
encontra ja polimerizado no caso dos termoendureciveis. No caso dos termoplasticos, apesar
do polimero ja estar polimerizado, é possivel reprocessar pela natureza destes. Estes
compostos, sdo mateiriais que tem sido muito utilizados na industria espacial, pela elevada
exigéncia nas aplicaces a que estes materiais estardo sujeitos.

Nos pré-impregnados termoendureciveis, sdo caracterizados por apresentarem maior
maneabilidade, facilidade de posicionamento, auto-adesdo de camadas no empilhamento e
boa conformidade a curvaturas do molde [3]. Sendo o foco deste trabalho os compdsitos
termoplasticos, serdo estes os mais referidos nesta sec¢ao do documento

A possibilidade de produzir compdsitos por processos continuos e autdnomos torna os pré-
impregnados reforcados por fibras continuas muito atrativas do ponto de vista comercial. Os
materiais pré-impregnados reforgados por fibras continuas sdo divididas em duas categorias:

e Impregnagdo Parcial: Consiste na combinacdo de polimero em pé ou filamento e sdo
caracterizados por serem flexiveis, pois o polimero ndo se encontra totalmente
consolidado. O towpreg e os commingled fibers sdao exemplos de impregnacao parcial
[13].

e Impregnagao Total: Caracteriza-se por terem menor flexibilidade e o polimero é
deposto e fundido por sob as fibras. No caso destes pré-impregnados, o polimero é
submetido a processos de fusdo para reduzir a sua viscosidade, permitindo a
impregnacao. As fitas pré-impregnadas com matriz sdo por exemplo, produzidas por
este processo, que depois podem ser moldados por métodos de conformacao [14].

13
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No entanto é importante destacar, que os materiais pré-impregnados por impregnacao parcial
apresentam niveis de temperatura e de pressurizagao no processamento mais elevados do que
os pré-impregnados com impregnacdo total. Os pré-impregnados com impregnacao total,
apresentam mais vantagens na sua utilizacdo, uma vez que a impregnacao é realizada com mais
eficacia na fabricacdo do material pré-impregnado [1].

2.4. Producgao de Pré-impregnados de matriz termoplastica

A combinac¢do das fibras com polimero é uma das etapas do processo a prestar bastante
atencdo, para garantir uma impregnacao eficaz do refor¢o por um polimero.

Os principais fatores a controlar, de forma a garantir uma impregnacdo adequada sdo o
comprimento a impregnar, a viscosidade do polimero, a pressdo a aplicar, a geometria e a
disposicdo especial das fibras [1].

Através da Lei de Darcy, é possivel determinar a velocidade do fluxo do polimero num meio
poroso na dire¢do longitudinal. Sendo assim, a expressdo para a determinagdo da velocidade
de impregnacdo é ilustrada na Equacdo 1.

u _ﬁ_fd_}) Equacgao 1
P d, 7 dx

* u,, corresponde a velocidade do fluxo do polimero (m/s);
e K, corresponde a permeabilidade do meio pelo qual o fluido se desloca (m?);

e 1, corresponde a viscosidade do fluido (Pa.s);

dp . ~
* v corresponde ao gradiente de pressdo (Pa/m);

Lobbdddd |

Figura 6 — Impregnacdo de fibras por um termoplastico, sob agdo de uma pressao eterna [1]
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Através da integracao da Equacdo 1, considerando o valor correspondente ao gradiente de
pressao constante e com as condi¢Ges de fronteira adequadas, é possivel determinar o tempo
de impregnagdo (t;my), como € ilustrado na Equagdo 2.

B n.Dj Equacdo 2
tmp =5 K p

Onde na Equacao 2, Dp corresponde ao comprimento a impregnar, em milimetros. Nessa
mesma expressao é possivel verificar que o comprimento, é o fator com mais peso no tempo
impregnacao. Dai a razdo pela qual na maioria dos processos de producdo de pré-impregnados
se tenta reduzir o comprimento de impregnacao.

Outro ponto importante de referir através da andlise da Equacgdo 2 é a viscosidade (1), uma vez
gue quanto menor for este valor menor serd o tempo de impregnacdo, ou seja mais facil se
torna a impregnacao do reforgo. Para a diminuicdo da viscosidade é necessario o aumento da
temperatura.

A pressao também é outro parametro que pode influenciar no tempo de impregnacao. Quanto
maior for o valor da pressdo aplicada menor o tempo de impregnacdo. No entanto o aumento
da pressao pode dificultar aimpregnacdo das fibras, porque diminui a permeabilidade das fibras

2.4.1. Producado de pré-impregnados de matriz termoplastica com fibras continuas

Tal como foi mencionado atras, uma das etapas cruciais na fabricagdo de materiais compdsitos
é a impregnacao de reforgos continuos de fibra, que irdo ter influéncia direta relativamente as
propriedades mecanicas e estruturais do produto final.

Atualmente as técnicas mais utilizadas, para a produgdo de pré-impregnados de matriz
termoplastica refor¢ado com fibras continuas sdo [15]:

e Mistura intima do polimero em pd6 com as fibras de reforgo;
e Mistura intima de fibras termoplasticas e de reforco;
e Impregnacdo por solucdo;

e Impregnacdo por fusdo dos termoplasticos;

15



Revisdo Bibliografica

24.1.1. Impregnagao por solugao

Na impregnacao por solucdo, é adicionado um solvente ao termoplastico em pé. O solvente

pode conter aditivos de forma a melhorar a aderéncia entre as fibras e o polimero. O tamanho

das particulas de pé do termoplastico e a sua concentracdo, sdo os parametros com maior

importancia [16].

Este é um processo, que permite a obtencdo de pré-impregnados com boa qualidade, porém

as dificuldades associadas a obtencdo de solventes adequados para a maioria dos

termoplasticos, e capazes de satisfazerem as necessidades perante a remoc¢ao do excesso de

solvente apds a impregnacao, sao fatores que terdo maior impacto na utilizacao desta técnica.

No entanto o processo de impregnagdo por solugdo apresenta como vantagem, o facto ndo

necessitar da fusdo do polimero, sendo assim as propriedades térmicas e reoldgicas do

polimero ndo sdo necessarias de estudar [17].

Suspensdo liquida de

Rolode fibra  polimero com agitagdo

)
|
/

|| iii) iv) v)
_1
controlo m
i Enrolamento
\ N
| | | —
\ / /7 N
O ' ' <77
> ) ~ 2 () e )
™ \ \ \ " ./t
A / — \\_7 . /
A i -
\ \" Camara de secagem Rolos aquecidos

Banho de impregnacéo
ii)

Figura 7 - Procedimento para a impregnagao por solugdo [18]

Esta técnica consiste na realizagao de cinco etapas, como é ilustrado na Figura 7, em que as

respetivas fases sdo:
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Desenrolamento das mechas de fibra;

Passagem das mechas pelo banho de impregnacao contendo uma suspensao
aquosa de polimero em po agitada mecanicamente;

Passagem das mechas impregnadas por uma camara de secagem;
Passagem das mechas por um forno com temperatura controlada;

Por fim um enrolamento do pré-impregnado em bobinas.
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2.4.1.2. Impregnagdo por fusao do termoplastico

Este processo consiste na producdo por pré-impregnados por impregnacao direta de fibras no
polimero em estado fundido, dando origem a fabricacdo de pré impregnados continuos,
designados por Tapes [19].

A producdo das fitas pré-impregnadas consiste na passagem das fibras em polimero fundido.
Embora esta técnica pareca relativamente simples de ser realizada, tecnicamente é um
processo complexo.

Sistema de
Bobines de fibras guiamento
\ Pinos de
= Polimero fundido PSR o Bobine de fita pré-

/ A Fieira impregnada

\ 4 ‘

& |

\

N

w

Figura 8 - Representagdo esquemadtica do procedimento de produgdo de fitas pré-impregnados [13]

Na Figura 8 é ilustrado o procedimento da producao das fitas de pré-impregnadas, o qual se
pode dividir em trés fases:

1) introducdo das fibras no banho;
2) impregnagdo no banho de polimero;

3) saida das fitas pré-impregnadas.

Na primeira fase, as fibras apresentam-se dispostas numa bobina, em que através do sistema
de guiamento as fibras sdo mergulhadas no bano de polimero. Na segunda fase, as fibras sao
impregnadas pelo polimero e orientadas por um conjunto de pinos, os quais garantem um
maior tempo de impregnacgado. A terceira fase, as fibras sdo puxadas através de uma fieira que
se encontra a saida do bano do polimero e que é responsavel por garantir forma e a geometria
do produto final, sendo depois enrolado numa bobina [20].
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2.4.1.3. Impregnagado por mistura intima de fibras termopldasticas e de reforgo

O contacto intimo entre as fibras e o polimero pode ser feito, através da combinacao das fibras
de reforgo e de polimero, sistema que é denominado de commingled fibers. Neste processo os
didmetros dos filamentos da matriz e dos polimeros deverdo ser os mais aproximados possiveis,
de modo a impregnacao ser mais facil e mais uniforme [2].

Reinforcing fibers

Thermoplaztic fibers

Figura 9 -Commingled Fibers [21]

O processo para a obtencdo das commingled fibers, que ilustrado na Figura 9, é caracterizado
por pela obtencdo de um pré-impregnado por apresentar bons niveis de dispersdo de fibras e
polimero, o que particularmente é um beneficio para técnicas de transformacdo continua como
o processo de pultrusdo e enrolamento filamentar [22].

Uma das técnicas para a producdo de pré-impregnados flexiveis commingled fibers é através do
processo, que é ilustrado na Figura 10. Inicialmente a matriz termopldstica é processada em
fibras, onde de seguida a fibra de reforgo e a fibra termoplastica sdo misturadas e no final é
obtido um Unico filamento que é enrolado numa mecha.

‘g/ Mixing box

___— Take-off godet Air jet nozzle

Spreadmg bars

Direction of production
T

Commingled yamn

Matrix fibres

Commingled
yarn Reinforcing fibres

Figura 10 — Processo alternativo de commingling
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No entanto existe outro processo, que é representado na Figura 11, onde o polimero é inserido
numa extrusora, onde é fundido e puxado por uma bomba, dando origem a varios fios. Durante
o processamento dos filamentos do polimero, os filamentos da fibra também sdo processados
em fios e depois misturados.

Casquilho
Fibras
Bomba rotativa S
il
\l H“ : Bocal

|17 R
Ll Commingling Fibra

Calibrador

Matriz

Figura 11 - Produgao de commingled fibres [23]

Este processo apresenta como principais desvantagens, o facto de o custo de produgdo ser mais
elevado comparativamente com outos pré-impregnados, e da dificuldade de obtencdo do
material em altas taxas de producdo. Por estas razdes anteriormente mencionadas e pelo facto
das maquinas para fabricacdo destas fibras serem bastante caras, torna-se um processo com
bastantes limitagoes.

E importante destacar que os polimeros em pé ndo sdo abundantemente comercializados e que
alguns polimeros sdo dificeis de granular, tendo em conta ao seu comportamento ductil que
apresentam.

Na produgdo de Towpreg uma das dificuldades em assegurar é a aproximagdo das dimensdes
do diametro do polimero em pdé em relagdo ao diametro das fibras. No caso em que houver
uma grande dispersdo do didmetro das particulas do polimero, a quantidade de polimero ao
longo do polimero podera ndo ser uniforme. Este é um processo que envolve varios ja referidos
anteriormente como, o processo de aquecimento, o contacto entre as fibras e o polimero, que
por consequéncia podem ser bastantes abrasivos para as fibras e pactuar com as propriedades
finais [13].

19



Revisdo Bibliografica

2.4.1.4. Impregnagao por mistura intima de polimero em pé com fibras de
reforco

Este é um processo, que através da deposi¢do e do contacto intimo entre o pd e as mechas de
fibras continuas, possibilitam a formacdo de um pré-impregnado flexivel, com a designacao de
towpreg [1].

O conjunto resultante da impregnacdo denomina-se por Towpreg, como é verificado na Erro! A
origem da referéncia ndo foi encontrada., em que apresenta na sua constituicdo fibras de
reforco que incluem termoplastico em pdé nos seus intersticios.

Polymer Particles

Reinforcement Fibres

Figura 12 - Representacgdo esquematica do Towpreg [13]

A mdquina que esta representada na Figura 13, pode ser dividida em seis etapas, tendo como
principal intuito a deposi¢cdo do pd nas fibras. As fases para a execugao deste processo sao:
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Figura 13 — Configuragdo do processo esquematico do processo de impregnacgado por po [24]

1) Desenrolamento das fibras nas bobines
Numa primeira fase as fibras estdo dispostas em rolos onde serdo desenroladas.
2) Espalhador das fibras

Depois as fibras passardo para um espalhador, que através da acdo de ar comprimido permitira
a separacdo dos filamentos de mecha e por consequéncia uma melhor impregnacao das fibras.
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3) Forno de aquecimento

De seguida as fibras passam por um forno de convecgdo, onde através do aumento da

temperatura das fibras possibilitam uma melhor adesdo entre as fibras e o pd na préxima etapa.
4) Camara deposicdo

A camara de deposicdo sera o préximo procedimento, nesta etapa as fibras guiadas por um

conjunto de rolos sdo banhadas por polimero em pé.

5) Forno de consolidacdo

O procedimento seguinte é a passagem por um forno de consolida¢do, em que consistird na
disposicao das fibras a temperaturas superiores as temperaturas de fusao do polimero.

6) Enrolamento das fibras

Por fim o material passara por um conjunto de rolos, que servirdo ndo sé como guiamento, mas
também para a consolida¢do do material, onde irdo enrolar os towpregs em bobines

2.5. Transformagao de Compositos Termoplastico

Tendo em conta com o que ja foi mencionado, os materiais pré-impregnados consistem numa
mistura entre fibras e polimeros, com o objetivo de serem submetidos a um processo de
transformacao para a obtencdo do compésito final.

De forma a ser possivel alcancar o melhor desempenho e qualidade do componente final, é
necessario ter em atencdo as propriedades especificas da matriz termoplastica e do
equipamento utilizado. Sendo assim, a qualidade e desempenho do compdsito final é
geralmente associado ao processo de transformacdo que serd submetido, como também ao
controlo de precisdo dos parametros da temperatura, pressao e tempo de processamento.

Janela de
processamento

Log(tempo)

Temperatura

Figura 14 — Grafico de relagdo entre tempo e temperatura (janela de processamento) [23]
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De acordo com a Figura 14, é possivel verificar que a temperatura ao apresentar um valor baixo,
a viscosidade para processar um pré-impregnado serd elevada. Porém com o aumento da
temperatura o tempo de processamento vai diminuindo. Através destas conclusdes retiradas
pela analise é importante referir, que com o aumento da temperatura é necessario que o tempo
de processamento seja reduzido, de forma a evitar a degradagao do termopldstico. No entanto
os ciclos de tempo com duragGes mais curtas apresentam uma maior tendéncia em originar
tensdes residuais, em oposicdo com a apresentacdo de ciclos de duracdo mais logos em que a
produtividade diminui.

Na Figura 14, é possivel visualizar uma regido que apresenta uma designacdo de "janela de
processamento". Esta regido consiste numa zona, em que através da combinacdo e do ajuste
da temperatura em funcdo das propriedades térmicas e reoldgicas do polimero, permitem a
formacdo de um intervalo de valores que resultam de uma boa combinacado entre a viscosidade
e temperatura para o processamento do compadsito.

Os processos de transformacgdo mais utilizados sdo a injecao, a termoformacao, a compressao
a quente, técnicas de enrolamento filamentar e pultrusao [18].

Processos continuos como por exemplo a pultrusdao, enrolamento filamentar, apresentam a
tendéncia por serem menos eficientes relativamente a impregnacao e consolidacdo do produto
final. Porem o processo de moldacdo por compressao a quente permite um controlo da pressao,
da temperatura e do tempo mais eficazes [18].

No subcapitulo seguinte, sera abordados o processo de transformacdo de pultrusdo, onde tera
mencionado varias vezes ao longo desta dissertacao.

2.5.1. Pultrusao

A pultrusdo é um processo continuo, que permite a fabricacdo de produtos com seccdo
transversal constante. As vantagens associadas a utilizagdo desta técnica de fabricagao sdo a
sua alta taxa de producdo, maior eficiéncia, baixos custos de producdo e a possibilidade de
incorporar elevados niveis de automacao, tornando o processo mais auténomo [25].

Para a fabricacdo de materiais compdsitos existem dois métodos através do processo de
pultrusdo, que se diferenciam no seu procedimento. Um dos métodos é usado polimeros
termoendureciveis e o segundo é utilizado polimeros termoplasticos, o qual é o tema de estudo.

No primeiro método ilustrado na Figura 15, que consiste no processo mais convencional a fibra
da mecha é puxada e passa por um banho de resina, onde acontece a impregnag¢do com um
polimero termoendurecivel. Apds a impregnacao as fibras sdo conduzidas através de uma fieira
de aco pré-aquecida, onde também é designada por molde uma vez que ird conferida a forma
do perfil e onde é polimerizado o refor¢co impregnado. O perfil pultrudido é puxado e no final
do processo é submetido a um sistema de corte, que deixard o perfil com o comprimento
desejado [26].
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120°-160°C ~ 60°C

N,

Distribuigao Impregnagdo  Conformag&o Pés-cura Tracgéo Corte

de reforgos e
¢ Polimerizagdo

Figura 15 — Representacdo esquematica da moldagdo por pultrusdo termoendureciveis [3]

Contrariamente a pultrusdo de termoendureciveis, em que as fibras sdo submetidas a um
banho de resina, para os termoplasticos pelo de facto ndo ocorrer polimerizacdo na pultrusao
o polimero é aquecido de forma a facilitar a sua impregnacao na matriz.

Neste processo, ilustrado na Figura 16, as mechas pré-impregnadas sdo desenroladas e guiadas
até um forno, onde o pré-impregnado sera submetido a um pré-aquecimento, com o objetivo
de aquecer o polimero até atingir a temperatura de fusdo. Depois de atingida a temperatura de
fusdo o pré-impregnado incorpora num conjunto de fieiras. Na primeira é aquecido e
submetido a pressao aplicada pelo molde da fieira, permitindo garantir a geometria pretendida.
Na segunda fieira o pré-impregnado serd submetido a um processo de arrefecimento, com o
principal intuito de manter e assegurar a geometria obtido na primeira fieira, como também
garantir a solidificagdo do perfil. No final do processo, é possivel cortar este compdsito com o
comprimento desejado [27].

Prepreg
g Cutter
Cooling die

» o © |
| - |

*ressurization and pulllng

solidation die System

Guidance
system PULTRUSION HEAD

Figura 16 — Pultrusdo de Pré-impregnados Termoplasticos [24]

Umas das etapas fundamentais em que é necessaria uma andlise bastante cuidadosa durante o
processo de pultrusdo, é a pressurizacao e consolidagdo da matriz. Neste ponto a sele¢do do
material em fabricacdo e a geometria da cavidade das fieiras, deverdo permitir que o material
seja capaz de suportar as pressdes e temperaturas durante o processo. Sendo assim, de forma
a controlar a pressao dentro da matriz é necessdria uma sele¢do adequada da velocidade de
tracdo do processo e da viscosidade do polimero [28].
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A temperatura de arrefecimento na segunda fieira, também apresentara um papel crucial no
processamento do material, visto que serd responsavel pela estabilizacdo de propriedades
mecanicas importantes para a aplicabilidade do material, como também o acabamento
superficial do compésito.

2.6. Sustentabilidade e reciclabilidade do processo de pultrusao

A busca por solugGes sustentaveis tem sido cada vez mais nos tempos de hoje um tdpico que
se tem atribuido grande importancia, tendo em conta os desafios ambientais que enfrentamos.
Com isto a reciclagem de matrizes termoplasticas destacam-se, como sendo uma das possiveis
estratégias a ser adquiridas, de forma a reduzir o impacto ambiental e promover a
sustentabilidade da industria.

O aparecimento de materiais compdsitos termoplasticos reciclados para uso comercial, tém
desafiado cada vez mais as diversas industrias, onde os altos niveis de precisdo que sdo
impostos no processamento dos mesmos, dificultam a previsdo do comportamento do
compdsito [13].

As matrizes termoplasticas como referidos anteriormente apresentam polimeros na sua
constituicdo. Os polimeros mais utilizados sdo o polietileno (PE), polipropileno (PP), policloreto
de virilo (PVC) e polietileno tereftalato (PET).

CIRCULAR ECONOMY

Figura 17 — Ciclo econdmico do plastico [30]
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Com base na Figura 17,é possivel visualizar o ciclo de vida dos plasticos desde a sua producdo
até serem reciclados e colocados novamente em produgdo. Os materiais compdsitos
termoplasticos apresentam também a capacidade de serem reciclados, e de certa forma o seu
processo produtivo assemelha-se com o ciclo ilustrado na Figura 17.

O processo de transformacao de pultrusdo que sera realizado neste trabalho para a producdo
de materiais compdsitos, terd também como objetivo demonstrar que as principais
propriedades mecanicas ndo irdo sofrer grandes alteracdes quando o polimero utilizado for
reciclado.

Apesar dos processos de reciclagem encontrarem-se numa fase inicial de desenvolvimento, tem
surgido diversos estudos direcionados para o desenvolvimento de técnicas mais eficazes de
reciclagem de materiais compdsitos.

Como ja mencionado anteriormente a pultrusdo caracteriza-se por ser um processo preciso e
controlado, o que permite minimizar significativamente uma quantidade considerdvel de
desperdicio de material comparativamente com processo mais convencionais.

O uso cada vez maior deste processo, para a producdo de materiais compdsitos termoplasticos
pode vir a ser uma forte aposta para impulsionar cada vez mais a sustentabilidade em diferentes
setores industriais.
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3. Procedimento Experimental

Neste capitulo o principal intuito serd a apresentacdo de todo o procedimento experimental
gue levou a elaboracdo desta dissertacdo, iniciando-se pela caracterizacdo dos materiais,
passando pelo processo de pultrusdo, seguindo-se as metodologias de ensaio.

No presente estudo para a realizacdo do processamento de materiais pré-impregnados por
processos continuos, foram utilizadas mechas unidirecionais para a producao de fitas e towpreg
pré-impregnados, sendo assim para a realizacdo dos perfis pultrudidos foram selecionadas
varias fitas e towpreg pré-impregnadas que se encontravam produzidas devido a realizacdo e
estudo de trabalhos anteriores.

Matérias-Primas

3.1.1. Fibras de Reforgo

Para a analise do processamento de materiais pré-impregnados por processos continuos, foram
utilizadas fibras de vidro e de carbono como reforgo dos compdsitos elaborados neste trabalho.
A selecdo destes dois materiais deve-se essencialmente a grande diversidade de aplicacGes a
que podem ser usados em varias industrias.

Um dos materiais que foram utilizados para reforcar as fitas pré-impregnadas, foram as fibras
continuas de carbono fornecidas pelo grupo SIGRAFIL, com a referéncia C30 TO50 TP1. As fibras
de carbono sdo feitas a base de poliacrilonitrila (PAN), onde atualmente sdo utilizados nos
setores aeroespacial, automdével, militar e energia edlica, tendo em conta as propriedades
mecanicas como a elevada resisténcia a tracdo e boa facilidade de impregnacdo em matrizes
termoplasticas [31], [32].
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Tabela 4 — Propriedades mecanicas da Fibra de carbono [33]

Propriedade Unid. Fibras de
carbono
Massa volumica g/cm? 1,80
Tensdo de rotura MPa 4000
Moédulo de Young GPa 240
Diametro do
. um 7
filamento
Coeflc.lente de 0,27
Poisson
Densidade linear Tex 3280

A fibra de vidro fornecida pela Owens Corning com a referéncia 305E-TYPE 30, também foi
escolhida para ingressar no estudo deste trabalho, tendo em conta as propriedades que
apresentam como alta resisténcia a flexdo, boa rigidez e boa resisténcia quimica [34]. Tal como
as fibras de carbono as fibras de vidro apresentam uma grande diversidade de aplicacdes e
mercados que demostram grande interesse, uma vez que é um material que apresentam uma
boa relagdo entre propriedades e custo.

Tabela 5 — Propriedades mecanicas da Fibra de vidro [35]

Propriedade Unid. Fibras de vidro
Massa volumica g/cm? 2,56
Tensao de rotura MPa 1800
Modulo de Young GPa 70
Dl?metro do um 14
filamento
Coeflc.lente de 0,26
Poisson
Densidade linear Tex 2400
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3.1.2. Matriz termoplastica

Polipropileno

Um dos materiais utilizados para a fabricacao dos perfis pultrudidos foram a utilizacdo e a
combinacdo de Towpreg FC/PP e Towpreg FV/PP, onde como matriz foi utilizado polipropileno
em pd com cor preta, como é ilustrado na Figura 18.

Figura 18 — Polipropileno em pd

O polipropileno (PP), é um dos termoplasticos mais utilizados para a fabricacdo de compésitos
reforcados e apresenta um custo de aquisicdo relativamente baixo, quando comparado com
outros termopldsticos. Este polimero apresenta uma temperatura baixa de processamento
relativamente baixa, a rondar aproximadamente 160°C, no entanto uma das principais
dificuldades em trabalhar com o polipropileno (PP) surge pelo facto de apresentar uma alta
viscosidade durante o processamento, o que torna a incorporagdo mais dificil em contexto de
impregnacao de fibras [36].

Na Tabela 6, sdo apresentadas as propriedades polimero utilizado, ICORENE® 4014, onde é
caracterizado por apresentar baixa densidade, boa resisténcia térmica e quimica.
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Tabela 6 — Propriedades ICORENE® 4014 (PP)

®
Propriedades Unidades ICORENE® 4014
(PP)
Massa volumica g/cm3 0,9
TensAa\o fje MPa 2
cedéncia
Maddulo de
Elasticidade GPa 1,05
T turad
empera~ ura de oc e
fusao
Dimensdes das um 400

particulas em pé

PET Reciclado

O rPET ou Polietileno Tereftalato Reciclado é um material obtido a partir da reciclagem de
garrafas de PET. Este material apresenta um vasto leque de aplicagcdes como por exemplo, em
embalagens de alimentos e bebidas, embalagens de cosmética e produtos de cuidados
domeésticos.

O rPET utilizado apresenta como referéncia rPET iSS01G, onde as suas propriedades sdo
apresentadas na Tabela 7.

Tabela 7 — Propriedades do rPET

Propriedades Unidades rPET
Massa volumica g/cm? 1,25
Re5|ste[IC|a a MPa 30

tragao
Madulo de
Elasticidade GPa 10
Tempera}ura de oC 245
fusao
Al t
ongamento na % 15
rotura
Coeficiente de i 0,38

Poisson
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3.2. Transformagao dos Pré-impregnados

3.2.1. Producao de compésitos por Pultrusao

A pultrusdo como ja referido no capitulo 2.5.1 é um processo continuo e automatizado de
fabrico de perfis. Neste estudo a produgdo dos pré-impregnados ja se encontravam efetuados,
sendo assim procedeu-se diretamente a transformacdo dos mesmos.

Durante o processo foi necessario ter atencdo a diversos parametros, como no caso da
temperatura de pré-aquecimento, temperatura da fieira de consolidacao e da velocidade de
puxo. Estes parametros foram sujeitos a variacdes, de forma a ser possivel estudar quais as
influéncias nas propriedades mecanicas dos compdsitos a produzir.

Para a concretizagdo deste trabalho foi utilizado a maquina de pultrusdo presente no
Laboratério de Materiais Compdsitos do ISEP, onde é ilustrado na Figura 19.

Figura 19 — Maquina de Pultrusdo ISEP
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A maquina de pultrusdo apresenta varias sistemas e componentes, os quais desempenham
diferentes fungdes durante o processo, que sao:

e Seccdo de abastecimento;

e Forno de pré-aquecimento;

e Fieira de aquecimento e arrefecimento;
e Sistema de puxo;

e Unidade de controlo;

Sec¢ao de abastecimento

Um dos primeiros componentes é a sec¢do de abastecimento, onde sdo colocados os rolos de
fibra para o seu desenrolamento. As fibras ao serem desenroladas irdo ser orientadas e guiadas
através de um guia de passagem, como é ilustrado na Figura 20.

Figura 20 — Carrinho de abastecimento com bobines
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Forno de pré-aquecimento

De seguida as fibras passam por um forno, que tem como principal funcdo submeter o material
a um pré-aquecimento de forma a facilitar o processo de consolidacdo a que sera sujeito na
etapa seguinte, e o forno também apresenta a funcao de guiamento para a entrada na fieira de
aquecimento.

Figura 21 — Forno de pré-aquecimento

Fieira de aquecimento e arrefecimento

Nesta etapa encontram-se duas fieiras, em que a primeira é a fieira de aquecimento e a segunda
é a fieira de arrefecimento. Na fieira de aquecimento, é onde acontece a consolida¢do e
pressurizacdo do material, para isso a fieira apresenta 8 cartuchos cilindricos com 150W de
poténcia elétrica cada um. A temperatura no interior da fieira é controlada através de sensores
PT100, que apresentam a capacidade de medir até a uma temperatura aproximadamente de
800°C. Durante a realizagdo do processo de pultrusdo na fieira de aquecimento serdo colocados
tecidos de fibra de vidro, como forma de isolamento para minimizagdo de perdas de calor na
fieira, como ilustrado na Figura 22.
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Figura 22 — Fieira de aquecimento com as resisténcias

A segunda fieira como mencionado anteriormente é responsavel pelo arrefecimento do
polimero e de garantir a geometria do perfil a ser pultrudido, através de sistema de circulagao
de dgua fria constituido por dois canais onde a 4gua circula no seu interior, Figura 23. A
temperatura da agua pode ser regulada um termorregulador de Regloplas Modelo
90S/6STP20/1K/RT22.

Figura 23 — Fieira de arrefecimento
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Sistema de puxo

Este sistema é constituido por dois carrinhos e que tem como principal objetivo realizar o
controlo de velocidade de puxo constante durante o processo. O sistema de puxo apresenta
um motor para cada carinho, onde permitem a desloca¢do longitudinal dos mesmos e
apresentam também atuadores pneumadticos para prender os perfis. Por fim, é realizado o corte
manualmente dos perfis compdsitos com as dimensdes pretendidas através de uma serra.

Figura 24- -Carrinhos do sistema de puxo

3.3. Ensaios Mecanicos e Analiticos

Os perfis compdsitos obtidos pelo processo pultrusdo foram sujeitos a varios ensaios de flexao,
tracdo e calcinagdo. Neste capitulo sdo descritos os ensaios a que foram submetidos os provetes
produzidos, permitindo a caracterizagdao dos mesmos.
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3.3.1. Ensaio de Calcinagao

Os ensaios de calcinacdo foram realizados com o principal intuito de determinar as fracdes
massicas de fibras e de polimero presentes nos compdsitos pultrudidos.

Este ensaio foi realizado no equipamento disponivel no Laboratério de Materiais Compdsitos
do ISEP, uma mufla NABERTHERM LHT08/16, como é ilustrado na Figura 25.

Figura 25 - Forno mufla NABERTHERM LHT08/16

Com o auxilio de uma balanga de alta precisao, como ilustrado na Figura 26, com a designagao
balanga Denver Instruments APX-200, os cadinhos em vazio e com as amostras a ensaiar.

Figura 26 — Balanga de Precisdo [23]
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Na fase inicial deverd ser determinado a massa do cadinho ceramico, onde este devera
encontrar-se seco e limpo, de forma a possuir uma massa constante durante todo o ensaio.
Sendo assim, o cadinho vazio é colocado na mufla, com o principal objetivo de eliminar residuos
gue estejam presentes e que a nao forem eliminados influenciariam os resultados do ensaio.
Depois de algum tempo na mufla, o cadinho é novamente pesado e analisado se apresenta um
valor constante, para ser possivel prosseguir-se para a proxima fase. Na possibilidade da massa
do cadinho ndo ser constante apds a sua colocacdo na mufla, deverd ser realizado todo o
procedimento novamente até ser encontrado uma estabilidade de valores.

Na fase seguinte serdo colocados cerca de 2g a 20g das amostras dos compdsitos pultrudidos
nos cadinhos, onde serdo submetidos a um pré-aquecimento para a eliminar a humidade
presente nos provetes. Depois do pré-aquecimento, procedeu-se a inceneracdo do polimero,
onde de seguida obtém-se a massa do cadinho com os residuos.

Com a determinacdo de todos os valores é possivel através desses dados obter a de perda de
massa de material e a fracdo massica de fibras.

A percentagem de massa de material pode ser determinada, através da Equacao 3.

A% = (my —my) — (m3 —my) < 100 Equacdo 3
(my; —my)

Onde:

e A% - Percentagem da variagdao de massa;

e m,; —Massa do cadinho em vazio (g);
e m, — Massa do cadinho com a amostra (g);

e m3— Massa do cadinho apds a inceneragdo (g);

A fragao massica de fibras pode ser determinado, pela Equagao 4.

ms —my % 100 Equagao 4

W =
4 m; —my

Onde:

® wy —Fragdo massica das fibras;
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Através da lei das misturas e da fracdo massica de fibras é possivel determinar a fragdo volumica

das fibras através da Equacdo 5.

Wr Equacao 5
Ve = Pr
Fow A-wp
Py Pp

Em que:

e vy —Fragdo volumica das fibras;
* py—Massa volumica da fibra (g/cm3);

* pp —Massa volumica do polimero (g/cm3);

Com a obtencdo dos parametros anteriores, é possivel determinar o mddulo de elasticidade

tedrico do compdsito, com base na Equacdo 6.

Ecomp = Ef X vp + Ep X (1 — vy Equacdo 6

Em que:

*  E.omp —Modulo de elasticidade do compdsito (GPa);
e Ef—Mddulo de elasticidade das fibras de reforgo (GPa);

e E,—Moddulo de elasticidade do polimero (GPa);
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3.3.2. Ensaios de Tragao

O ensaio de tracdo foi realizado no equipamento SHIMADZU AG-I 1com uma célula de carga de
10 kN, como é possivel verificar na Figura 27, que se encontra no Laboratdério do departamento
de Engenharia Mecanica do ISEP, de acordo com a norma ISO 527-4. Com a realizacdo dos
ensaios de tragdo nos perfis pultrudidos, foi possivel determinar propriedades mecanicas, como
o médulo de elasticidade, a tensdo no limite plastico, tensdo no ponto de rotura e a extensao
nominal.

Figura 27 — Equipamento de ensaios SHIMADZU AG-X 100 kN [23]

As dimensdes dos provetes ensaiados apresentam uma geometria retangular, com 20 mm de
largura, 2 mm de espessura e 250 mm de comprimento, tendo como referéncia a norma 527-
4, em que a célula de carga movimenta-se a uma velocidade de 2mm/min.

Antes da realizacdo do ensaio, foi necessdrio proceder a trés medi¢Ges para a largura e
espessura de cada provete ensaiado, com o principal intuito de obter a area de resisténcia
média da seccdo transversal.

Depois de efetuados os ensaios e com os dados obtidos provenientes no mesmo, como a forga
aplicada e o deslocamento durante o ensaio, pode ser determinada a resisténcia a tracdo
através da Equacdo 7.
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Tensao de tracao

F E 5
o= quacgao 7
A
Em que:
e F —Forca aplicada no provete (N);
e A - Areade secgdo transversal do provete (mm?);
Deformagao resultante
. -1 Equacdo 8
lo
Em que:
e [ —Deslocamento num dado instante;
e [, —Distancia inicial de referéncia;
Modulo de elasticidade
=2 "“ Equacdo 9
€r—e

Em que:
e ¢” - Deformacdo longitudinal de 0,0025;
e ¢ - Deformacdo longitudinal de 0,0005;
e o7 -Tensdo correspondente a deformacao de 0,0025 (MPa);

e ¢’ -Tensdo correspondente a deformacgdo de 0,0005 (MPa);

Neste trabalho o mdédulo de tragdo foi obtido por regressao linear da curva tensdo-deformacao
no intervalo de deformacao [0,0005;0,0025], de forma a obter uma melhor precisdo do médulo
de elasticidade, que por sua vez corresponde ao declive da reta tesdo-deformacao.
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3.3.3. Ensaios de Flexdao

Os ensaios de flexdao em 3 pontos segundo a norma ISO 14125, foram realizados na maquina de
ensaios da Shimadzu que se encontra disponivel no Laboratério do departamento de
Engenharia Mecanica do ISEP, como é apresentado na Figura 28, com uma célula de carga de
100kN.

i
ALTCEDATT

—~alls

Figura 28 - Equipamento de Ensaios Mecanicos Shimadzu

O ensaio de flexdo teve como base a Norma ISO 14125, onde foram compridos todos os
requisitos relativos a distancia entre os dois apoios do provete e a relagdo entre
apoios/espessura (L/h) como forma de evitar efeitos de corte como a deformabilidade e rotura
por corte, onde a norma vincula que o racio seja de 16:1, 20:1, 40:1 ou 60:1. O racio
estabelecido nos ensaios de flexdo foi de 40:1.

Os provetes antes de terem sido ensaiados foram cortados com as dimensdes de 20 mm de
largura, 2 mm de espessura e 100 mm de comprimento, onde depois de cortados tiverem que
secar durante um dia ao ar, visto que a serra elétrica utilizada para cortar os provetes usa agua
como forma de facilitar a operacdo, o que leva a necessidade da secagem dos mesmos de modo
evitar a presenca de humidade nos provetes, e por sua vez influenciar nos resultados.

Na realizacdo dos ensaios a velocidade do ensaio selecionada foi de 2mm/min, com distancia
entre apoios de 80 mm e foi utilizada uma célula de carga de 5kN.
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Figura 29 — Esquema ensaio flexdo em 3 pontos

Depois de realizada a operagao de corte dos provetes, foram efetuadas medigdes da espessura
e largura em trés pontos diferentes, com o auxilio de um paquimetro digital com 0,01 de
resolugao, onde foi determinada a média dos valores, os valores podem ser verificados no
APENDICE A, de forma a serem utilizados na obtencdo de resultados dos ensaios.

Com a realizacdo do ensaio e a determinacdo da carga a aplicar durante o mesmo, foi possivel
a obtencgdo das propriedades a flexdao do perfil pultrudido, como a tensao de rotura, médulo a
flexdo e a deformacao, com base nas expressées seguintes.

Tensao de rotura

- _3XFXL Equacdo 10
I = 2xbxh

Em que:
* 05— € a tensdo de rotura a flexdo;
e [ —é aforga maxima aplicada;
e [ —é adistancia entre apoios;
e b —éalargura média do provete;

e h-éaespessura média do provete;
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Deformacgao

_6XyXxh Equagdo 11
€=
Em que:
e ¢ —éadeformacao na superficie inferior;

e vy —Flecha medida a meio vao;
Mddulo de elasticidade a flexdao

L3 AF Equagdo 12
= X —
4Xxbxh3 AS

Ef
Em que:
o Ef- Maodulo de elasticidade de flexdo;

O moédulo de elasticidade foi obtido através de regressdo linear da curva tensdo-
deformacao.
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4. Apresentacao e andlise dos resultados
obtidos

Neste capitulo numa primeira fase serdo apresentadas as condicdes de fabrico associados aos
compdsitos hibridos, que consistiram em provetes constituidos por towpregs FV/PP e FC/PP, e
as tapes FC/rPET.

Numa segunda fase serdo comparadas as propriedades determinadas experimentalmente
entre os compdsitos finais produzidos, com as propriedades determinadas teoricamente.

4.1. Transformagao por Pultrusao

A transformacgdo por pultrusdo é um processo que necessita bastante cuidado e atengao na
selecdo dos diferentes pardmetros tendo em conta o polimero utilizado no fabrico do material.

Para o inicio da realiza¢cdo do processo é necessario estimar o nimero de bobines necessarias
de pré-impregnado a utilizar para fabrico de um determinado perfil, o que para isso implica a
determinagdo da massa volumica do composito final, pcomp, através da Lei das Misturas, como
é verificado na Equagdo 13.

_ Equagdo 13
Pcomp = _f + ) ! [

Onde:
® py €amassavolumica das fibras, g/cm3;

e pp é amassa volimica do polimero, g/cm3;

* wy € afragdo massica da fibra;
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Os perfis produzidos por este processo apresentam um formato retangular de 20mmx2mm com
as dimensdes ilustradas na Figura 30, uma vez que as fieiras dispostas no equipamento

apresentam esta dimens3o na sua secgao.

20mm

2mm

[~ g

Figura 30 — Dimensdes da secgdo dos perfis produzidos

Com o calculo da massa volumica do compdsito é possivel a determinacdo do nimero de

bobines através da Equacdo 14.

N = Pcomp X Wg X A Equagdo 14

Mg in
Onde:

®  Pcomp € @ Mmassa volumica do compdsito final, g/cm3;

* wr € a fragdo massica da fibra, estimada por valor de 0,6 visto ser um composito

unidirecional;
e A éaéarea dasecgdo transversal do perfil pultrudido, mm?;

® My, €0 peso linear da fibra, g/m;

A intencdo do primeiro material a ser produzido consiste na junc¢do de towpreg FC/PP e FV/PP,
onde para isso foi necessario o nimero de bobines com base nas expressdes anteriormente
verificadas, como é ilustrado na Tabela 8.

46



Tabela 8 -NUmero de Bobines do material do Towpreg FC/PP e FV/PP

Resultados e Discussao

Propriedades das Matérias- . ..
. Propriedades do compasito calculadas .
Primas Numero
de
Prp Prc My jin w, Pcomp b t A Bobines
[g/cm®] | [g/cm®] | [g/m] lg/cm®] | [mm] | [mm] | [mm?]
0,9 1,8 3,28 0,60 1,28 20 2 20 9
Prp Prv My jin Pcomp b t A Numero
3 3 Wi 2 de
[g/cm?] | [g/cm?] | [g/m] [g/cm?®] | [mm] | [mun] | [mm®] | gopines
0,9 2,56 2,40 0,60 1,53 20 2 40 13

O segundo material produzido foi com a utilizacdo de tapes rPET/FC, onde na Tabela 9 é possivel
verificar os valores dos diferentes parametros e do niumero de bobines utilizadas para a

transformacdo no processo de pultrusao.

Tabela 9 - Niumero de Bobines tape rPET/FC

Propriedades das Matérias- Propriedades do compésito calculadas Numero
Primas de
PrpPET Prc Msyy, | Wy Pcomp b t A Bobines
lg/em®] | [g/cm®] | [g/m] lg/cm®] | [mm] | [mmn] | [mm?]
1,25 1,8 3,28 0,60 1,48 20 2 40 5
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4.2. Producgao dos perfis pultrudidos com towpreg

Na produgdo dos towpregs foram realizados varios provetes, onde foram submetidos a varias
condi¢Oes, de forma a perceber a influéncia dos principais pardametros associados ao processo
de pultrusao como a velocidade de puxo, a temperatura do forno, a temperatura das fieiras,
apresentam nas propriedades finais dos diferentes provetes e também como forma de
otimizacdo do processo para o towpreg e as tapes. A realizacdo de vdrias condi¢ées também
permitiu a otimizacdo do processo de produc¢ao com o principal objetivo de obter o maximo de
impregnacao possivel de polimero no compdsito.

No processamento do towpreg foram realizadas no total sete condicOes, através das quais
varios fatores foram alterados ao longo da producdo do material, como por exemplo a
temperatura de pré-aquecimento, a velocidade de puxo e o nimero de bobines.

Na Tabela 10, sdo apresentados todos os parametros selecionados para a producdo do
composito para cada condicdo.

A velocidade de puxo selecionada para grande parte do processo foi 0,2 m/min. Este é um
parametro com grande relevancia para propriedades finais do material, uma vez que esta
diretamente associado a facilidade de impregnacdo do polimero nas fibras. Nas ultimas
condi¢cdes nomeadamente, condi¢do 6 e 7, houve um aumento consideravel na velocidade de
puxo para 0,8m/min e 1,8m/min respetivamente. O aumento tem como principal intuito
entender a influéncia que este parametro apresenta nas propriedades finais do compésito.

A temperatura do forno de pré aquecimento nas primeiras trés condi¢ées foram iguais a uma
temperatura de 100°C. Ao longo do processo de pultrusdo houve um aumento da temperatura
de pré-aquecimento para 120°C na condi¢do 4 e de 130°C para as restantes condigdes.

A temperatura da fieira de arrefecimento ao longo de todo o procedimento foi selecionada uma
temperatura de 25°C.

Na Tabela 10, a coluna relativa ao Set-point, sdo apresentados os valores de temperatura
inseridos no equipamento de pultrusdo, enquanto as colunas R1 e R2 estdo apresentados os
valares lidos pelos termopares que estdo na fieira, onde R1 corresponde a temperatura superior
e R2 a temperatura inferior dos termopares.
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Tabela 10 — CondigGes e parametros do processo de pultrusdo Towpreg

Temperatura [°C]
NE d Fieira de aquecimento Velocidade
2 de
ica de puxo
Condicdo Bobines Pré- Set- Fieira de P
aquecimento point | R1 R2 | arrefecimento [m/min]
(°c)
8 FV
1 100 230 231,8 228,6 25 0,2
5FC
8 FV
2 100 230 232,2  229,3 25 0,2
5FC
8 FV
3 100 240 244,5 239,5 25 0,2
5FC
8 FV
4 120 245 247,8 2454 25 0,2
5FC
8 FC
5 130 260 264,9 257,7 25 0,2
12 FV
10 FV
6 130 260 266,1 262,2 25 0,8
8 FC
6 FV
7 130 260 265,9 259,7 25 1,8
7 FC

Durante o processo da producdo dos perfis, foi verificada uma reduzida variacdo da
temperatura da fieira de aquecimento, como pode ser verificado na Tabela 10 entre os valores
de Set-point e os valores R1 e R2. Com isto o processo de pultrusdo de perfis Towpreg na grande
maioria das condi¢Ges decorreu com bastante estabilidade e sem o aparecimento de vestigios
de refluxo de polimero na fieira de aquecimento.

Em oposicdo ndo aconteceu nas duas ultimas condicGes (condicdo 6 e 7), onde foi notdrio em
grande parte do processo o aparecimento de refluxo de polimero na seccdo de entrada da fieira
de consolidagdo, uma vez que o processo demonstrou-se instavel com base nos parametros
selecionados para a producdo dos perfis nestas condigcdes.
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4.3. Produgao como Tapes rPET/FC

No processo de producdo de perfis de tapes rPET/FC na fase inicial demonstrou-se ser mais
complicado e instdvel, comparativamente com a producao dos perfis de towpreg.

Numa primeira fase do processo foram colocadas cinco tapes a passar nas fieiras, o que por sua
vez durante o processo nao foi a opcdo mais adequada, pelo simples facto de ter sido colocado
bastante material a passar na fieira de consolidacdo, o que provocou o seu desalinhamento e a
aglomeracdo de material nas faces de contacto das duas metades da fieira. Os parametros
selecionados na fase inicial, foram uma temperatura de pré-aquecimento de 100°C,
temperatura de na fieira de consolidacdo de 280°C e uma velocidade de puxo de 0,2m/min.

Nesta fase como referido foi verificado a presenca constante e muitas vezes excessiva de
polimero a entrada da fieira de fieira de aquecimento, o que causou em varias vezes a paragem
do processo e a limpeza da fieira. O principal motivo para as paragens e a rejeitar os perfis
produzidos nesta fase inicial, deveu-se ao facto das tapes apresentarem uma elevada
percentagem de polimero e os fatores mencionados anteriormente.

Com isto, nas fases seguintes do processo foram tidos em conta o niumero de tapes a passar no
inicio do processo, de forma a garantir uma boa passagem e a obtencdo das dimensées dos
perfis pretendidas e adicionando fibras secas, para tentar minimizar o efeito de refluxo na
entrada da fieira de aquecimento.

Com isto a producdo dos perfis de prepreg, foi retomada com a utilizacdo de cinco bobines de
prepreg, onde foram produzidos cerca de trés metros de prepreg. Os pardmetros de
processamento na produ¢ao do material estdo apresentados na Tabela 11.

Tabela 11 - CondicGes e parametros do processo de pultrusdo Prepreg

Temperatura [°C]
NE de Fieira de aquecimento Velocidade
Condigao Bobines Pré- Set- Fieira de de puxo
aquecimento point R1 R2 arrefecimento | [m/min]
(°C)
1 5 100 280 [275;280] [275;280] 25 0,2
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4.4. Ensaio de Calcinacao

Os compdsitos produzidos por pultrusdo, foram submetidos ao ensaio de calcinacdao, com o
principal objetivo de determinar a fragdo massica e fragdo volumica de fibras no material
produzido. Para a realizagao do ensaio seguiu-se o procedimento referido no capitulo 3.4.1.

Os resultados obtidos com a realizacdo dos ensaios, sdo apresentados na Tabela 12, onde foram
analisados os diferentes teores massicos e volumicos de fibra e polimero presentes no
compdsito final para as diferentes condi¢des a que foram submetidos no processo de pultrusao.

Apds a obtengdo das fragdes massicas e volumica de fibra, foi determinado o mddulo de
elasticidade tedrico através das leis das misturas. Com a obtencdo deste valor sera possivel
comparar as propriedades mecanicas dos compdsitos pultrudidos com os valores
experimentais, sendo que a comparacao dos resultados é realizada nos capitulos seguintes.

Os provetes de towpreg numa primeira etapa foram sujeitos a uma temperatura de 450°C
durante 15 minutos de forma a ser possivel a incineracdo do polimero e numa segunda etapa
para queimar o carbono os provetes foram sujeito a uma temperatura de 1000°C durante 15
minutos, sobrando no final sé as fibras de vidro.

Tabela 12 - Resultados obtidos pelo ensaio de calcinagdo

Condigio  f FC viFC  w;FV. v;FV  w;Pol. v;Pol.  Ecomp tesrico

(%) (%) (%) (%) (%) (%) (GPa)

1 10 8 53 31 37 61 41,54
2 11 10 55 33 34 57 47,7
3 12 11 56 34 32 55 49,77
4 13 12 62 41 25 48 58,00
5 14 12 56 34 31 54 53,17
6 15 12 50 29 36 59 49,72
7 21 19 53 34 26 47 68,89
rPET 45 29 - - 55 71 70,31

A fracdo volUumica é a propriedade que melhor caracteriza a impregnacdo das fibras, onde uma
alta percentagem da fragdo volumétrica das fibras permite tirar indicios da ocorréncia de uma
fraca impregnacdo, sendo que o contrario do referido ao apresentar uma baixa percentagem
da fragdo volumétrica de fibra indica a presenca de excesso de polimero.
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4.5. Caracterizacao Mecanica

Neste capitulo serdo apresentados os valores e as propriedades retiradas com a realizacdo dos
ensaios de tracao e flexao dos provetes, com o principal intuito de entender o comportamento
dos materiais produzidos pelo processo de pultrusao.

4.5.1. Ensaio de Tragao

Os compésitos produzidos foram também submetidos a ensaios de tragdo com o principal
objetivo de determinar o mddulo de elasticidade, a tensdo maxima e a deformacdo na rotura,
deforma a ser possivel comparar os valores experimentais com os valores teéricos.

A realizacdo do ensaio de tracdo ndo é considerada uma parte crucial deste trabalho, uma vez
gue a andlise e a avaliacdo das propriedades dos perfis pultrudidos sdo mais facilmente
interpretadas no ensaio de flexao, para determinar a qualidade de impregnacao.

O ensaio de tragdo como referido anteriormente foi realizado no equipamento disponivel nas
instalacdes do departamento de Engenharia Mecanica do ISEP, com a designacdao AG-/
SHIMADZU. Foi utilizado uma célula de carga de 10KN a uma velocidade de 2mm/min e a
colocacdo das maxilas a uma distancia de 150mm.

Para a interpretacdo de resultados foram utilizados extensdémetros MFA 25, de forma a
conseguir retirar os valores do mddulo de elasticidade para as diferentes provetes produzidos.

Na Figura 31, é possivel verificar o posicionamento de um provete para a realizagdo do ensaio
de tracdo através das maxilas localizadas na parte inferior superior e a implementacdo dos
extensdmetros posicionados no centro do provete a distancia entre ambos de 50mm.

Figura 31 — Posicionamento do provete para o ensaio de tragdo
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Na Tabela 13, estdo apresentados os resultados obtidos para as diferentes condi¢cdes. No

APENDICE C, é possivel encontrar a totalidade de todos os resultados e graficos associados ao

ensaio de tracdo. Ainda nesta tabela na primeira coluna sdo apresentados os valores da

temperatura de aquecimento e velocidade de puxo que foram submetidas as diferentes

condigdes.

Tabela 13 — Resultados dos ensaios de tragao

Tensdo Mddulo
- De De
Condicdo Rotura Elasticidade
(MPa) (GPa)

1(100°C / 0,2m/min) 96,9 + 14,9 34,72 £1,52
2 (100°C / 0,2m/min) 122,3+15,3 33,29 £ 0,07
4 (120°C / 0,2m/min) 107,6 + 11,7 35,91 £ 8,26
5 (130°C / 0,2m/min) 119,0+2,8 34,72 £ 6,50
6 (130°C / 0,8m/min) 55,2+7,2 37,25+£3,77
7 (130°C/ 1,8m/min) 103,8 £ 14,5 26,98 + 3,85
rPET (100°C / 0,2m/min) 126,8 + 11,6 52,44 + 4,37

Depois de retiradas as propriedades submeteu-se novamente os provetes ao ensaio de tragao,

mas desta vez para determinar a tensdo rotura maxima para cada condi¢cdo. Na Tabela 14,

podem ser visiveis os valores obtidos para este ensaio.

Tabela 14 — Tensdo de Rotura maxima

Forga Maxima

Tensao

Condicdo (N) Méxima(MPa)
1 5029,6 + 374,2 133,7£8,9
2 6366,3+4420,6  170,2 + 116,6
4 4644,9+2242,9 1149 +54,2
5 4267,0£1560,5  111,7+40,5
6 2164,0 £ 279,5 57,1465
7 5510,8 + 983,5 147,1+ 25,0
rPET 17074 +1478,3  457,1+40,8
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4.5.2. Ensaio de Flexao

Os materiais produzidos por pultrusdo foram sujeitos a ensaios de flexao, através da utilizacdo
da mdquina ensaios SHIMADZU AG-I localizado no departamento de Engenharia Mecanica do
ISEP, tendo sido utilizada a célula de carga de 5kN e foram realizados a uma velocidade de
descida do punc¢do de 2mm/min e segundo a norma ISO 14125 foi colocada uma distancia entre
apoios de 80mm.

Com as equagdes apresentadas no capitulo 3.4.3, foram determinados diferentes parametros
crucias para a interpretacao do comportamento dos diferentes compésitos produzidos como a
tensdo de rotura a flexdao, o modulo de elasticidade a flexdo e a deformacdo na rotura. Para a
determinacdo do mdédulo de elasticidade, este foi obtido através do declive no intervalo de
valores de deformacao [0,0005;0,0025] como referido na norma ISO 14125.

Os graficos Tensdo - Deformacdo para as diferentes condicOes realizadas na producdo dos
compositos finais, encontram-se no APENDICE D, onde permitem a interpretacdo e anélise dos
comportamentos dos materiais produzidos.

Na Tabela 15, estdo apresentados os valores das propriedades obtidos nas diferentes condicdes
a que foram submetidos os provetes. De destacar que na primeira coluna sdo apresentados a
temperatura de aquecimento e velocidade de puxo que as diferentes condi¢Ges foram sujeitas.

Tabela 15 - Propriedades obtidas pelos ensaios de flexdo

Modulo Deformagao
Condigao Tensdo Maxima (MPa) Elastz:(iadade Ror;tajra
(GPa) (%)
1 (100°C / 0,2m/min) 73,4+11,1 17,8+3,3 0,83+0,11
2 (100°C / 0,2m/min) 63,3+ 12,0 14,145 1,02+0,21
3 (100°C / 0,2m/min) 79,1+ 26,8 17,1£4,1 0,97+0,01
4 (120°C / 0,2m/min) 96,6 + 14,3 215+1,4 0,88 0,08
5 (130°C / 0,2m/min) 119,9 + 30,5 31,2£6,0 0,77+0,15
6 (130°C / 0,8m/min) 62,4+ 10,1 17,2+2.8 0,86 £0,10
7 (130°C / 1,8m/min) 22,3+3,4 6,2+14 0,60+0,18
rPET (100°C / 0,2m/min) 388,6 + 35,8 350%5,2 1,28+0,12
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Nas condi¢cbes anteriormente apresentadas verifica-se que as trés primeiras condicdes
apesentam valores com alguma diferenca, mas bastante préximos o que justifica o facto de
tirem sido submetidos com os mesmos parametros, como mencionado no capitulo 4.2.

Na condicdo 4, é possivel verificar uma subida acentuada nas propriedades da resisténcia a
flexdo e no mddulo de elasticidade a flexdo. Este aumento pode ser justificado pelo aumento
da temperatura no parametro do pré-aquecimento em relagdo a temperatura selecionada nas
trés primeiras condigdes (subida de 100°C para 120°C). Com o aumento da temperatura foi
possivel uma melhoria das propriedades, proporcionando uma melhor impregnacao e
consolidacdo do polimero e consequentemente uma melhoria na distribuicdo de esforgos.

Na condicdo 5 existe um melhoramento das propriedades em relacdo as condi¢des anteriores,
na qual foram selecionados como parametros a temperatura de pré-aquecimento de 130°C,
temperatura na fieira de aquecimento de 260°C e velocidade de puxo de 0,2m/min (mesma
velocidade que as condi¢des anteriores). Nesta condicdo podemos verificar, que mais uma vez
a temperatura de pré-aquecimento e temperatura na fieira de consolidacdo tiveram influéncia
nas propriedades finais dos compdsitos produzidos.

A condicdo 6 foi notério uma descida de valores em relacdo as condi¢Oes anteriores, onde os
parametros selecionados foram de 130°C como temperatura de pré-aquecimento, 260°C
temperatura na fieira de aguecimento e 0,8 m/min de velocidade de puxo. Nesta condicdo a
reducdo dos valores poderao ser justificados, pelo aumento da velocidade de puxo, a qual teve
uma influéncia na impregnacdo polimero e o surgimento de refluxo na fieira de aquecimento
durante a producdo do material.

Na condicdo 7 segue o mesmo principio que a condi¢do 6, pelo facto do pardmetro
diferenciador ser o aumento da velocidade de puxo de 0,8m/min para 1,8m/min. Na Tabela 15,
é visivel a redugdo dos valores obtidos pelos ensaios, onde permitem reforgar que a sele¢do de
uma velocidade de puxo adequada apresenta uma influéncia direta nas propriedades finais nos
compdsitos produzidos pelo processo de pultrusdo.

Em relacdo ao prepreg FC/rPET produzido, pelos ensaios de flexdo as propriedades destes
compdsitos destacam-se em relacdo ao material de towpreg. Durante a producdo deste
material, foi percetivel uma maior facilidade de processamento e menor presenga de refluxo
de polimero durante a produgdo, sendo assim pode ter sido uma das justificagbes para a
diferenca de valores e melhor propriedades deste material.
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4.6. Comparacao das propriedades obtidos experimentalmente
com os valores tedricos

Tendo em conta os valores obtidos na realizacdo dos diferentes ensaios das amostras
produzidas foram analisados de forma a entender se os mesmos sdo adequados e satisfatdrio,
guando comparados com os valores das propriedades calculadas teoricamente.

Na Tabela 16 sdo apresentados os valores obtidos experimental, como também os valores
tedricos. Ainda na tabela sdo visiveis as percentagens da fra¢cdo volumica de fibra no compésito,
uma vez que este valor influéncia as propriedades finais dos compdsitos produzido, como é
verificado nos resultados.

Tabela 16 — Comparagdo dos resultados experimentais com tedricos

Experimental Teorico
Mofil.”o de . Modulo a Tensao
L. Elasticidade a - .. E,
Condigao N flexao Maxima
tragao E, (GPa) (GPa) (MPa)
E (GPa) f
1
34,72 +1,52 17,8 +£3,3 73,4+11,1 41,54
(8% FC / 31% FV)
2
33,29 £ 0,07 14,1+4,5 63,3+12,0 47,7
(10% FC / 33% FV)
3
- 17,1+4,1 79,1+ 26,8 49,77
(11% FC / 34% FV)
4 35,91 £ 8,26 21,5+14 96,6 £ 14,3 58,00
(12% FC / 41% FV) e o o= ‘
5
34,72 £ 6,50 31,2+6,0 119,9 + 30,5 53,17
(12% FC / 34% FV)
6
37,25 13,77 17,2+2,8 62,4+10,1 49,72
(12% FC / 29% FV)
7
26,98 £ 3,85 6,2+1,4 22,3+3,4 68,89
(19% FC / 34% FV)
rPET
52,44 + 4,37 35,0+5,2 388,6 £35,8 70,31
(29% FC)

Pelos valores verificou-se que os resultados obtidos experimentalmente sdo muito inferiores
aos resultados determinados teoricamente, sendo que em nenhuma das condi¢des se atinge
ou ultrapassa o valor tedérico do médulo de elasticidade. Na Figura 32 e Figura 33, sdo
demostrados os resultados para as diferentes condig¢des, para facilitar a interpretacao e analise
dos resultados.
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Os resultados podem ser justificados com base na ma impregnacéao e consolidacdo do polimero
durante o processamento, o que proporcionou no conjunto de compdsitos produzidos com
pouca rigidez.

Na condi¢do 7 o valor do mdédulo de elasticidade a flexdo é o mais baixo comparativamente com
as restantes condiges, isto deve-se ao facto de ser submetido a uma velocidade de 1,8 m/min
e onde a temperatura na fieira de aquecimento era de 260°C, o que implicou numa fraca
impregnacdo do polimero durante o processo. Desta condicdo retira-se a conclusdo que as
velocidades acima de 1m/min tornam as propriedades do compdsito mais fragilizadas, tendo
em conta o tempo e a qualidade de impregnacao do polimero.

Ainda na Tabela 16 na primeira coluna, sdo visiveis a percentagem da fracdo volimica das fibras
presentes nos compdsitos. Com a andlise destes valores é percetivel que os teores relativos a
percentagem de fibras sdo inferiores em relagdo a percentagem de polimero, permitindo
concluir que existe um excesso de teor de polimero, ou seja ndo existe uma correta
impregnacdo e consolidagdo do polimero o que ndo permite uma devida distribuicdo e
transmissao de forgas ao compdsito.

Na condigdo 6 a velocidade de puxo foi de 0,8m/min, mas ao contrario da condi¢do 7 o valor do
maddulo de elasticidade a flexdao encontra-se muito préximo das restantes condi¢cdes. Uma das
razdes para a proximidade do valor, serd o curto tempo do processo de pultrusdao quando
submetido com os parametros da condigdo 6.

Na condicdo 8 onde se produziu FC/rPET, foi onde se obteve os valores mais proximos dos
valores calculados teoricamente. Nesta situagdo verificou-se que os parametros selecionados
no processo foram adequados, de forma a garantir uma boa consolidagao e impregnacgao do
polimero nas fibras, o que permitiu aquisicdo de boas propriedades e a aproximacdo dos valores
teodricos.

Resultados dos Ensaios de Tracao
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Figura 32 - Resultados dos ensaios de tragdo
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5. Conclusao

Nesta dissertacdo o principal intuito foi estudar o processo de pultrusdo para a producdo de
compodsitos com matriz termoplasticos, através do equipamento de pultrusdo disponivel nas
instalacGes do ISEP, e entender a influéncia que os diferentes parametros associados ao
processo podem afetar na impregnacao do polimero nas fibras e consequentemente afetar as
propriedades mecanicas finais dos compdsitos.

Com a transformacdo dos pré-impregnados por pultrusdo concluida, os diferentes materiais
foram sujeitos a varios ensaios para a determinacdo das propriedades mecanicas, como
também permitiram a avaliar a qualidade do processo de fabrico para diferentes parametros a
que foram submetidos.

5.1. Conclusoes finais

As conclusdes tiradas nesta dissertagdo sao divididas nos seguintes tépicos:

l. Pultrusao de perfis:

a) No que diz respeito ao processo de pultrusdo, o uso de fitas termopldsticas provou ser
eficiente para a configuracdo e capaz de obter velocidades de processamento de 0,2
m/min com facilidade.

b) Durante o processamento por pultrusdo, a temperatura de pré-aquecimeno, a
temperatura na fieira de aquecimento e a velocidade de puxo sdo parametros criticos,
sendo possivel aumentar ou diminuir as propriedades dos compdsitos pultrudidos com
a variagdo destes parametros.

c) A temperatura de aquecimento influéncia a percentagem de polimero no pré-
impregnado e consequentemente as propriedades do compdsito.
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d)

Uma das dificuldades sentidas na realizacdo deste processo, consistiu no
entrelacamento das bobines na seccdo de abastecimento, uma vez que com o decorrer
do processo existe a movimentacdo das bobines e por sua vez pode levar ao
congestionamento no forno ou até mesmo a queda das bobines, sendo necessaria a
paragem do processo para resolver o problema.

As propriedades obtidas experimentalmente sdo mais baixas em relacdo as
propriedades obtidas teoricamente. O principal motivo para estes resultados foi
resultante da falta consolidagdo e impregnacao do polimero nas fibras.

Ensaios de Flexao e Tracao

Os ensaios de flexdo e de tracdo sdo muito importantes para a obtencdo das
propriedades.

Com a realizacdo dos ensaios permitiu concluir que os compdsitos de matriz reciclada
apresentam propriedades adequadas para uso estrutural.

Ensaio de Calcinacao

A ensaio de calcinagdo é determinante para a obtencdo das propriedades tdricas de
forma a comparar com as propriedades experimentalmente.

A metodologia utilizada foi a mais adequada para a obtencdo dos teores de fibra, de
forma a garantir a ndo degradacdo da propria fibra.

5.2. Limitagoes e trabalhos futuros

Visando dar continuidade ao trabalho desenvolvido, propdem -se os seguintes tépicos para
futuros trabalhos.

60

Estudo da possibilidade da obtencdo de perfis com diferentes geometrias através do
processo de pultrusdo e depois de produzido os perfis serem submetidos a processo de
dobragem, para a aquisicao de varias formas.

Estudo da influéncia e desenvolvimento de mecanismo para variar a distancia entre a
fieira de consolidagdo e a fieira de arrefecimento.

Melhorar sec¢do de abastecimento para o posicionamento das bobines.

Estudo mais aprofundado das caracteristicas térmicas dos polimeros reciclados para
otimizar a selegao dos parametros de processamento
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Apéndices

Apéndice A — Resultados dos ensaios de calcinagao

Amostra Massa cal\(/{l;s:: . Massa cad + Massa cad + Wf(%)
cadinho fibras FC fibras FV
amostra
1-A1 19,0411 21,5840 20,6428 20,3940 10% - FC
1-A2 20,7797 22,2304 21,6893 21,5494 539% - FV
1-A3 20,6822 22,8442 22,0489 21,8454
-Al 19,0046 20,4774 19,9723 19,8019 11% - FC
2-A2 20,1800 21,4766 21,0607 20,9071 55%- FV
-A3 16,7134 19,2980 18,4134 18,1378
-Al 16,7213 18,9406 18,2291 17,9647
12% - FC
3-A2 20,7798 22,0939 21,6918 21,5321 56% - FV
3-A3 19,4379 21,6402 20,9254 20,6532
4-A1 19,4639 20,8707 20,5091 20,3313 13% - FC
4-A2 19,1863 21,7772 21,1197 20,7951 62% - FV
4-A3 20,7371 23,3340 22,6798 22,3581
5-A1 16,7580 19,0742 18,3813 18,0706
14% - FC
5-A2 21,5066 23,5214 22,8820 22,6018 56% - FV
5-A3 19,9342 23,4667 22,3788 21,9030
6-A1 20,1383 22,4998 21,6514 21,3099 15% - EC
6-A2 20,7037 24,1088 22,8890 22,3952 50% - FV
6-A3 20,3326 22,1717 21,5191 21,2517
7-A1 22,6023 23,9078 23,5487 23,2801 21% - FC
7-A2 21,2526 23,7468 23,1444 22,6186 539% - FV
7-A3 18,0715 19,4615 19,1060 18,8105
rPET - A1 20,7774 22,6765 21,6395
rPET — A2 20,1796 22,0662 21,0200 - 45% - FC
rPET - A3 16,7108 20,2769 18,3306 -
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Apéndice B — Dimensoes dos provetes ensaiados

Condigdo Provete h Média b Média
(mm) h (mm) b
1-F1 18,95 18,94 18,94 18,94 1,99 1,97 1,97 1,98
1-F2 1860 20,12 1988 1953 1,97 212 205 2,05
1-F3 19,16 18,72 18,79 18,89 1,96 1,97 1,99 1,97
: 1F4 19,07 1901 1875 1894 199 198 196 198
1-F5 1911 1925 1904 1913 197 195 196 1,96
1-F6 18,57 18,77 18,76 18,70 1,93 1,93 1,96 1,94
2-F1 19,28 18,86 18,52 18,89 1,98 1,98 1,95 1,97
2F2 1829 1792 1812 1811 195 195 1,98 1,96
2 2-F3 19,27 18,75 18,76 18,93 2,11 1,97 1,97 2,02
2F4 1864 1876 1863 1868 195 202 197 1,98
2-F5 18,77 18,51 18,60 18,63 1,99 1,96 1,96 1,97
3F1 1964 1930 1894 1858 195 198 2,04 1,99
3 3-F2 19,64 19,30 18,94 19,23 2,49 2,05 2,00 2,18
3-F3 18,88 19,18 19,16 19,29 2,04 1,95 1,93 2,18
4-F1 19,17 19,13 19,04 19,11 1,98 1,98 1,95 1,97
4F2 1914 1957 1925 1932 197 204 200 2,00
4F3 1923 1917 1929 1923 196 197 195 1,96
¢ 4-F4 19,54 19,74 19,02 19,43 1,98 2,03 2,00 2,00
4F5s 1922 1924 1920 1922 199 196 198 1,98
4-F6 19,20 19,23 19,20 19,21 2,00 2,00 1,98 1,99
5-F1 19,35 19,89 19,90 19,35 1,99 2,02 2,16 2,06
5-F2 1930 1944 1931 1935 1,99 200 2,01 2,00
5 5-F3 1923 1912 1915 1917 197 19 2,00 198
s-F4 1923 1923 1948 1931 201 199 2,03 201
5F5 1920 1921 1920 1920 198 1,98 2,00 1,99
6-F1 18,86 19,26 19,15 19,09 2,01 2,01 2,07 2,04
6F2 1946 1927 1890 1921 204 200 195 199
6-F3 18,30 17,98 18,34 18,21 1,99 1,99 2,03 2,00
° 6-F4 18,59 18,71 19,71 19,00 1,94 1,95 2,00 1,96
6-F5 19,18 19,61 18,90 19,23 2,02 2,01 2,00 2,01
6-F6 18,75 18,26 18,58 18,53 2,00 1,98 2,01 1,99
7-F1 18,50 18,91 18,85 18,75 1,93 1,95 1,97 1,95
¢ 7-F2 19,15 19,20 19,55 19,30 1,97 2,00 2,07 2,01
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753 1833 1878 1921 1877 198 194 195 196
7F4 1915 1911 1865 1897 2,00 187 195 194

7.5 1871 1902 1859 1877 198 192 195 195

7F6 1890 1860 1878 1876 2,07 195 2,01 2,01

(PET-1 19,12 1884 1937 1911 1,95 193 2,00 1,96

(PET-2 19,79 19,85 1962 1975 198 199 2,01 1,99

(PET-3 1996 1974 19,88 19,86 2,00 2,00 2,00 2,00

rPET (PET-4 1945 1907 1862 1905 194 193 197 195
(PET-5 19,07 1908 1938 19,05 1,99 2,00 2,02 1,95

(PET-6 1860 1849 1893 1867 2,00 2,00 1,97 1,99

69



Apéndices

70

Apéndice C — Resultados dos ensaios de tragao
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Apéndice D — Resultados dos ensaios de flexao
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