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RESUMO

Este trabalho desenvolvido na Sonae Industria de Revestimentos, S.A, insere-se num
programa cofinanciado pelo IAPMEI (Portugal) cujo o titulo de projeto é Flexcomp. Este
visa a concecgdo, de raiz, de um material compdsito sustentavel que permita um facil
reprocessamento para alteracdo da sua forma. Para além destas propriedades é
também um objetivo que a sua massa volumica tenha o valor mais baixo possivel com
vista a sua aplicacdo nas industrias dos transportes. Para alcancar tais objetivos,
realizou-se um estudo com diferentes fibras de origem natural, de celulose, conhecidos
por papel kraft, e que sao ja usadas no atual processo produtivo da empresa. Substituiu-
se a resina termoendurecivel no papel kraft (resina fendlica) e procedeu-se ao estudo
de possiveis polimeros termoplasticos, passiveis de serem usados pelo processo atual
de producdo da SIR, para que seja possivel a termoconformacdo do compdsito obtido.
Este compdsito contempla ainda a utilizacdo opcional de fibras inorganicas para atingir
determinados requisitos a nivel de propriedades mecanicas e/ou de fogo, propriedades
essas cruciais na industria dos transportes. O material foi desenvolvido com sucesso
tendo ja associado um pedido de patente.
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ABSTRACT

This work developed at Sonae Industria de Revestimentos, S.A, is part of a program co-
financed by IAPMEI (Portugal) whose project title is Flexcomp. This aims to design, from
scratch, a sustainable composite material that allows easy reprocessing to change its
shape. In addition to these properties, it is also an objective that its density is as low as
possible with a view to its application in the transport industries. To achieve these goals,
a study was carried out with different fibers of natural origin, cellulose, known as kraft
paper, and which are already used in the company's current production process. The
thermosetting resin was replaced in kraft paper (phenolic resin) and the study of possible
thermoplastic polymers, which could be used by the current SIR production process, was
carried out so that the thermoforming of the obtained composite is possible. This
composite also includes the optional use of inorganic fibers to achieve certain
requirements in terms of mechanical and/or fire properties, crucial properties in the
transport industry. The material was successfully developed and will have a patent
associated with it.
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Termo Designagao

ABS Acrilonitrilo-Butadieno-Estireno

CEPI Confederation of European Paper Industries (Confederacdo Europeia
de Industrias de Papel)

CPL Continuous Pressure Laminate ( Laminado de Pressdo Continua)

E Mddulo de elasticidade ou mdédulo de Young

FL Flooring (Assoalho)

FR Fire Retardant (Resistente ao fogo/Retardante de chama)

G Mddulo de corte

HPL High Pressure Laminate (Laminado de alta pressao)

IS0 International Standard Organization ( Organizacao Internacional de
Standardizacdo)

MDF Medium Density Fiberboard (Placa de fibra de média densidade)

MF Melamine Formaldehyde (Melamina Fomaldeido)

MFB Melamine Faced Board (Painéis Melaminicos)

0SB Oriented Stand Board (Placa de vertente orientada)

PB Particle board (aglomerado de particulas)

PF Phenol Formaldehyde (Fenol Formaldeido)

PLA Acido Polilactico

RC Resin Content (Conteudo de resina)

Sind Sonae Industria

SIR Sonae Industria de Revestimentos

TC Tempo de cura

TEB Tensile Energy to Break (Energia de tracdo de rutura)

u Energia de Deformacdo

uv Ultravioleta

VC Volatile content (Conteudo de volateis)

VFB Veneer Faced Board (Placa com face de folheado)

Lista de Unidades

Termo Designacgao
bar bar

pum Micrémetro
cm Centimetro

m Metro

min Minutos
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mm milimetro
MPa Mega Pascal
N Newton

nm Nanometro
Pa Pascal

Lista de Simbolos

Termo Designagao

€ Deformacdo (adimensional)

c Tensdo (MPa)

Y Deformacao de corte (adimensional)
T Tensdo de corte (MPa)

L Coeficiente de Poisson (adimensional)
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GLOSSARIO DE TERMOS

GLOSSARIO DE TERMOS

Termo Designacgao
. . As propriedades de um dado material variam consoante a diregao
Anisotropia .
de aplicacao dos esforgos.
. Grau de deformacdo que um material suporta até ao momento da
Ductilidade
sua fratura
. Deformacao de um material ao longo do tempo sobre tensao
Fluéncia
constante.
Higroscopia Capacidade de absorcdo de dgua dos diferentes materiais.
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1 INTRODUCAO

1.1 Enquadramento

O presente trabalho foi desenvolvido em colaboragdo com a Sonae Industria de
Revestimentos, S.A no ambito da disciplina de Dissertacdo/ Estagio do mestrado em
engenharia Mecanica do Instituto Superior de Engenharia do Porto (ISEP). O trabalho
estd integrado no projeto “Flexcomp”, projeto este cofinanciado pelo IAPMEI, Portugal,
através do programa Portugal 2020 e COMPETE 2020 (projeto numero - 023541) e
consiste no desenvolvimento de raiz do um material compdsito termoformavel e
sustentdvel, recorrendo a uma matriz termoplastica e a fibras celuldsicas.

1.2 Apresentacdo da empresa

A Sonae Industria de Revestimentos é uma das 3 ramificacGes pertencentes a Sonae
Industria (SInd), estando inserida noutro grande grupo que é o universo SONAE. A Sonae
Industria foi fundada a 1959 tornando-se rapidamente um dos maiores produtores
mundiais de painéis de derivados de madeira, com unidades industriais na Europa,
América do Norte e Africa do Sul. Em maio de 2016 a Sonae Industria conclui uma
parceria com o grupo Arauco, sediado no Chile, que é um dos maiores produtores
mundiais de recursos florestais. Na sequéncia desta parceria estratégica, criou-se a
Sonae Arauco, detida pela Sonae Industria em 50%. A Sind, através da Tafisa Canada,
mantém 100% do negdcio de painéis derivados de madeira no Canadd.. Na Figura 1-1
pode observar-se esquematicamente as ramificagcdes da Sonae Industria.

SONAE INDUSTRIA
50% 100%
Sonae Tafisa
Arauco Canada
. Boards Boards Laminates and
Business Business Business Components

Figura 1-1 - Negdcios pertencentes a Sonae Industria [1]



INTRODUCAO

Os produtos que advém das diferentes fabricas tém por base derivados de madeira
como PB (Particleboard), MDF (Medium Density Fibreboard), OSB (Oriented Strand
Board), HPL (High Pressure Laminates) e CPL (Continuous Pressure Laminate). O grupo
Sonae Arauco detém uma empresa de nome “EuroResinas” que faz a producdo de
diferentes resinas, nomeadamente fendlica e melaminicas, que podem servir para
impregnacao dos diferentes papeis utilizados pela SIR. A SIR é responsavel pela
producdo HPL e é aqui que a presente tese se vai enquadrar.

1.2.1 Produtos comercializados pelo grupo

Existe uma gama variada de produtos produzidos pela Sonae Industria. Podem ser
divididos em duas categorias: Produtos crus (geralmente designados por raw materials
ou produtos de construcdo e mobiliario) e os produtos de revestimento, que sdo
produtos decorativos. Os produtos crus sdo:

e PB (Particleboard (aglomerado de particulas))

Figura 1-2 — Exemplos de PB [2]

e MDF ( Medium Density Fiberboard (placa de fibra de media densidade)

Figura 1-3 — Exemplos de MDF [2]
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e OSB ( Oriented Strand Board (Placa de vertente orientada)

Figura 1-4 — Exemplos de OSB [2]

Estes produtos geralmente sdo designados de produtos crus pelo facto de raramente
serem aplicados neste formato, sofrendo quase sempre um outro processo, para serem
considerados produtos de revestimento. Os produtos de revestimento comercializados
pela Sonae Industria sdo compreendidos nas seguintes categorias.

e HPL (High Pressure Laminate) e CPL (Continuous Pressure Laminate).

Figura 1-5 — Exemplo de HPL e CPL. Visualmente podem ser idénticos mas variam nas suas propriedades mecanicas
(2]

e VFB (Veneer Faced Board (Placa com face de folheado))

Figura 1-6 — Exemplo de um produto VFB [3]
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e MFB (Melamine Faced Board), conhecido em portugués por melamina ou

painéis melaminicos.

Figura 1-7 — Exemplo de um produto MFB [2]

e FL (Flooring)

Figura 1-8 — Exemplo de um produto flooring [4]

Os revestimentos HPL e CPL diferem no processo produtivo. Como o préprio nome
indica o CPL é uma producdo continua (ao contrdrio do HPL) que recorre a prensas de
correia dupla e por esse motivo ndo consegue atingir os valores de pressao usados no
processo de HPL que usa pressdes entre 50 e 90 bar, enquanto o CPL utiliza pressdes
entre 30 e 70 bar. A nivel de matéria prima sdo constituidos, de um modo geral, pelos
mesmos materiais a superficie (papéis melaminicos) mas que podem diferir no backing
(parte de tras do laminado) que em vez do kraft (que se encontra na maioria dos HPL
produzidos), os CPL utilizam muito aquilo que se designa por vegetable parchment,
material este também a base de celulose e que se usa em outras areas de industria,
como por exemplo na drea alimentar. Ambos podem usar kraft, mas a espessura maxima
atingida pelo CPL serd a volta dos 1,5mm. Existe uma infinidade de conjugacdes de
papéis, dando origem a uma vasta gama de produtos. O HPL pode ser vendido na
variante de Standard, Postforming, Fire Retardant (FR) e MED (Marine Equipment
Directive) [2], [5] e [6].
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Os produtos VFB sdo revestimentos que usam PB ou MDF em conjunto com uma folha
de madeira. Os produtos MF s3ao revestimentos que usam papel impregnado com resina
melaminica em conjunto com um aglomerado de particulas ou um MDF. A diferenca
entre um VFB e um MF é apenas o desenho do decorativo, que é sempre madeira no
caso de VFB [2].

Os produtos FL, sdo idénticos aos produtos MF, sé se diferenciando do MDF, pela
utilizacdo de uma espessura mais fina e pelo facto de que as pegas sdo juntas por
encaixe, ou seja, é necessario fazer entalhes de modo a que estas se liguem umas as
outras, formando pecas denominadas por macho ou fémea, coisa que nos produtos MF
ndo acontece [2].

1.3 Tema e objetivo de estagio

O nascimento do projeto Flexcomp deveu-se em grande parte a necessidade acentuada
de cada vez mais ser necessario reduzir a emissdo de residuos e emissdes poluentes,
tentando criar desta forma um produto ecologicamente mais sustentdvel. Este produto
terd a capacidade de ser reprocessavel, vendo desta forma aumentado o seu ciclo de
vida, aliada ao facto de apresentar uma baixa densidade, obtendo assim uma diminuicao
de emissdo de poluentes quando o material for aplicado no setor dos transportes.
Sendo um material termomolddvel e com um portefdlio alargado de
cores/desenhos/acabamentos que este possa ter, sera também um material de
interesse para o setor da construgdo e arquitetura.

A SIR objetiva desenvolver este produto, sem alterar o seu processo convencional, ou
seja, moldagdo a quente.

Com esta dissertacdo, pretende-se criar e otimizar o compdsito do ponto de vista das
propriedades mecanicas, indicando qual serd o melhor build up (organizacdo de
matérias primas (que contempla papel kraft + matriz termoplastica + reforco de fibras
curtas), procurando determinar-se as propriedades mecanicas do mesmo. Um objetivo
de mais longo prazo sera o estudo dos raios de curvatura possiveis de obter com este
material por termoldacao.

1.4 Estrutura da dissertacdo

O presente trabalho estd dividido em 4 capitulos que vao desde a introducdo do tema,
onde aborda conceitos inerentes ao tema em desenvolvimento; passando pela revisao
bibliografica, abordando os conceitos que estdo relacionados com o tema; ensaios
realizados com respetiva descricdo experimental e discussdo dos resultados obtidos, e
por fim as conclusdes, onde se deixa algumas sugestdes para trabalhos futuros e ainda
a exposicdo/divulgacdo nacional e internacional ja realizada do trabalho.
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Na introducdo é feito o enquadramento projeto através de um texto sucinto da area em
gue a tese vai incidir, explorando o tema e o conjunto de objetivos propostos. A empresa
de acolhimento para o desenvolvimento da tese também foi alvo de uma breve
descricdao neste capitulo, dando a conhecer os diversos mercados de atua¢do assim
como os seus produtos, tentando transmitir a dimensdo da empresa e da
responsabilidade que isso acarreta.

Com o intuito de contextualizar o estudo realizado, os fundamentos que serviram de
base para o seu desenvolvimento sdo descritos no segundo capitulo. Neste capitulo sao
abordados assuntos como a constituicdo de um material compdsito, diferenca entre
polimeros termoendureciveis e termoplasticos, que diferencgas existe entra as fibras de
reforco existente no mercado e algumas técnicas de termoconformacao.

No capitulo seguinte, sdo descritas as atividades desenvolvidas ao nivel de testes,
metodologias, acdes efetuadas e resultados obtidos. Inicialmente foi feita uma sele¢ao
das matérias primas, realizando um conjunto de testes para se poder verificar a
viabilidade das mesmas e também criar uma base de dados dos diferentes materiais
testados.

A conclusdao em conjunto com as sugestdes futuras de trabalho a realizar, é o ultimo
capitulo deste relatério, no qual sdo expostas as apreciacées sobre os métodos e os
resultados alcangados. O capitulo encerra com algumas propostas de ensaio a realizar
em trabalhos futuros sobre o tema e com a exposicdo de algumas a¢des de divulgacao
do projeto.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Os mercados e a sustentabilidade —um problema transversal

A tese insere-se no projeto FlexComp, projeto este que surge de uma necessidade
identificada no mercado dos transportes, que visa a substituicdo de metais e polimeros
que atualmente sdao usados em estruturas desta area, procurando manter o produto
resistente/retardante a chama, com a vantagem de permitir uma diminuicdo de peso
das diferentes pecas. Pretende-se também proporcionar maior resisténcia e
sustentabilidade aos produtos, ndo precisando de alterar o processo atual de fabrico da
SIR (Sonae Industria de Revestimentos). Tendo estas premissas como objetivo, o
trabalho ird focar-se no desenvolvimento de um compacto pés deformavel, isto é que
permite alterar a sua geometria (forma) por aplicacdo de pressao e temperatura. Este
compacto sera sustentdvel.

Um dos temas atuais que tem repercussdes a nivel internacional é a crescente poluicao
por acumulagdo de residuos. Tendo em conta que os plasticos e os materiais compdsitos
tém uma vida quase infinita quando depositados em aterros, uma das solucdes a que se
recorre € a incineracdo dos mesmos (muitas vezes materiais de alto valor, como fibras
de carbono e aramida por exemplo) originando também gases poluidores. Apesar destas
desvantagens poderem ser diminuidas com aproveitamento da energia térmica dos
gases, deve-se primar pela reciclagem dos mesmos. A reciclagem pode ser dividida em
guatro categorias: primdria, secundaria, terciaria e quaternaria [7].

A reciclagem primdria envolve o reprocessamento dos residuos com o objetivo de voltar
a obter um produto idéntico aquando da sua formacdo ou similar. Este caso é o que
acontece aos componentes fabricados com polimeros termoplasticos. Na reciclagem
secunddria, o material ndo consegue voltar exatamente a ter as caracteristicas que tinha
originalmente, por motivos de degradacdo do mesmo. Quando isso acontece recorre-se
a trituracdo e os produtos resultantes sdao usadas como cargas noutras aplicacdes. A
reciclagem terciaria permite a separacdo quimica (via pirélise ou dissolucao por acidos,
sendo esta ultima ndo muito aceitdvel do ponto de vista ambiental), usando os
hidrocarbonetos que dai derivam como mondmeros, polimeros, fuels e outros produtos
gue contribuem para a minimizacdao do uso dos recursos petroliferos. Fibras e cargas
existentes apds este processo, podem ser usadas para compostos de moldacdo. Por fim,
na reciclagem quarternaria queima-se o material compdsito (via inceneracdo)
aproveitando-se a energia térmica do processo para outros fins [7].
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Na industria dos transportes o problema da sustentabilidade é tido em maior
consideragdo devido a dimensdao global desta industria, onde um pequeno
melhoramento pode ter uma repercussao bastante significativa. O cerco aperta-se por
diferentes frentes, quer seja pela necessidade de diminuir as emissdes gasosas que
advém do motor de combustao, ou pela necessidade de escolher materiais reciclaveis,
reutilizaveis e/ou bio degradaveis. Contudo, nem todos os setores dos transportes veem
desenvolvimento de materiais da mesma maneira. Pode afirmar-se que existem trés
grandes atributos importantes no desenvolvimento dos materiais e que sao:
desempenho (performance), custo e cadéncia de producdo. Cada um tem um peso
relativo diferente para cada industria como se pode observar na Figura 2-1.

PERF?RMANCE
Aerospace

PRODUCTION

Figura 2-1 - Evolugdo dos diferentes mercados para os materiais compositos [8]

Os plasticos designados de alto desempenho tém ganho algum relevo na industria
automovel pelas vantagens que estes trazem consigo associadas [9]:

e Reducdo do consumo de combustivel, através da reducdo do peso dos
materiais. E estimado que uma reducdo de 10% no peso do automével
traga uma redugdo entre 5 a 7% do consumo de combustivel;

e Diminuicdo da corrosdo, aumentando a longevidade dos materiais,
requerendo baixa ou nula manutencao;

e Facilidade de assumir formas complexas;

e Baixo custo com vantagens a nivel de conforto e seguranca;

e Reciclabilidade;
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e Esteticamente apelativos.

Todas as vantagens associadas aos plasticos de alto desempenho referidas
anteriormente, podem ser encontrados em materiais compdsitos, com melhores
propriedades e, em alguns casos, a um preco menor. Todos os argumentos usados na
aposta de plasticos de alto desempenho vao ser incorporados no material compdsito
gue esta tese propde desenvolver.

2.2 Industria dos High Pressure Laminates (HPL)

Laminados de alta pressdo, produtos conhecidos pelo acrénimo HPL, sdao produtos
amplamente usados no sector do mobiliario, mas também usado para algumas pecas do
setor de construcdo e dos transportes. Um laminado, é a conjugacdao de multiplas
camadas de materiais fibrosos que podem ser unidos, obtendo-se caracteristicas
mecanicas elevadas. O primeiro produto do género foi desenvolvido nos inicios dos anos
1900, com a invenc¢do de Leo Hendrik Baekeland a criar o primeiro polimero sintético
“Bakelite” que era uma resina fendlica. Devido as suas propriedades, como ser isolante
elétrico e térmico, teve uma grande gama de aplicacbes, sendo a mais difundida o seu
uso para telefones e radios. S6 em 1930 é que foi fabricado o HPL conforme o
conhecemos hoje: resina melaminica na superficie e resina fendlica no nucleo, pela
fabricante Resopal [10], [11] e [12].
Os HPL podem ser de aplicacdo horizontal e vertical, e tém propriedades como
resisténcia a abrasdo/desgaste e a manchas/quimicos, baixa manutencdo e alta
durabilidade, sempre associados a uma parte decorativa apelativa, que vai desde a
diversificacao de texturas, cores e efeitos do termolaminado. A massa volUmica destes
materiais tem no minimo 1,35 g/cm3 [13].
A primeira etapa de producdo passa pela impregnacdo dos papéis. Este processo é de
uma extrema importancia e sensibilidade, porque é neste ponto do processo que se faz
a juncdo das resinas (termoendureciveis) e respetivos aditivos aos diferentes papéis. O
processo de impregnacdo varia consoante o papel a impregnar, pois as propriedades do
papel em si também variam. A porosidade do papel assume-se como uma das mais
importantes propriedades para definir os diversos parametros de impregnacao.
Parametros como o tempo de imersdo diferem de papel para papel assim como a forga
aplicada nos rolos onde passa o papel apds a impregnacao, influenciando diretamente
o conteudo de resina (mais forca aplicada, mais resina ird escoar do papel) ; a
composicao do banho em si e 0 nimero de banhos, que usualmente ndo sdao mais que
dois, onde o segundo é na maioria das vezes apenas um coating. De cada vez que ha
contacto entre a resina e o papel, estes sdo sujeitos a uma secagem evaporando-se
assim os volateis presentes (as secagens normalmente andam a volta dos 160°C). Para
melhor compreensdo na Figura 2-2 esta um esquema exemplificativo de um processo
de impregnacao
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. Agration Edge
Unw_lnd Streak Squeezing Air Drier 1 Air Drier 2 Tnmming Cutting
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Rolls o
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Figura 2-2 — Exemplificagdo esquemadtica do processo de impregnagdo [13]

Apds o processo de impregnacdo estar concluido, os papéis estdao prontos para serem
empilhados de forma organizada, para se iniciar o processo de prensagem.
Convencionalmente, os HPL consistem em camadas de material fibroso celuldsico
impregnado com resinas termoendureciveis, comummente fendlica, para o papel kraft
e melaminica, para papeis decorativos. Na Figura 2-3 pode-se observar a composicao
tipica de um termolaminado de alta pressao .

Papel Overalay
(Resina Melaminica)
Papel decorativo
(Resina Melaminica)
> Papel kraft

(Resina Fendlica)

. Overlay
= Decor

— Overlay Kraft

—
“_ Decor

Decor
4= Overlay

Laminado (espessura <2mm) ‘ Compacto (espessura >2mm)

Figura 2-3 - Formagao tipica de um termolaminado de alta pressdo (adaptado de [13]e [14])

O papel overlay tipicamente assume valores de gramagem entre 15 a 80g/m?, o papel
decorativo entre 50 a 160 g/m? e o papel kraft entre 80 e 300 g/m? dando origem a
produtos com uma massa volumica no minimo 1,35 g/cm3. Papel kraft com a resina
fendlica assegura as boas propriedades mecanicas do compdsito enquanto que o papel
decorativo assegura o bom aspeto e a resisténcia superficial, principalmente devido ao
uso da resina melaminica. O overlay é um papel transparente, de uso opcional, que pode
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ser reforcado com particulas ceramicas (6xido de aluminio por exemplo), visando um
aumento de resisténcia a abrasao e risco.

A norma EN438 “High pressure decorative laminates (HPL) — Sheet based on
thermosetting resins (usually called laminates)” determina uma nomenclatura que
permite classificar um HPL de uma forma simples e transversal as diferente empresas
produtoras deste material. A terminologia usada pode ser encontrada na Tabela 2-1.

Tabela 2-1- Nomenclatura de um HPL segundo a EN438 [15]

Primeira letra Segunda Letra Terceira Letra
. S — Standard grade
H — Horizontal grade G — General purpose
. P — Postformable grade
V — Vertical grade D — Heavy duty

F — Flame-retardant grade

Para exemplificacdo da Tabela 2-1, sdo apresentados dois exemplos:
» HGS- Termolaminado decorativo Standard para utilizacdo geral em
aplicagdes horizontais.
» VGP - Termolaminado decorativo pds deformavel para utilizagdo em

aplicac¢Oes verticais de baixa solicitacdo ao uso.

No que diz respeito a prensagem de pratos quentes, as industrias usualmente aplicam
pressdes que variam entre 5 a 10 MPa com temperaturas a variarem num intervalo de
120 (temperatura minima obrigatdria para ocorrer a cura das resina) a 150°C, nas
camadas do laminado [10] e [13]. A SIR usualmente usa temperaturas a volta de 140°C
e a uma pressao especifica de 90 bar (9 MPa), havendo a possibilidade de variar estes
dois parametros no ciclo de prensagem consoante as necessidades verificadas. Em
resumo, o processo de producdao de HPL pode-se resumir em 3 grandes passos como
demonstra a Figura 2-4.

Resin synthesis Impregnation Laminates
- manufacture

|}

Raw
materials

——e
&
DRy
[©o
rIQT

Figura 2-4 — Esquema comum de um processo produtivo para HPL: 1- Sintese de resinas; 2- Impregnagao das folhas;
3- Prensagem com pratos quentes (adaptado de [16])
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2.2.1 Propriedades dos papéis

De forma assegurar a qualidade do papel, é necessario controlar determinadas
propriedades de modo a assegurar o controlo de processo dos produtos que se vao
fazendo ao longo do tempo. No geral, existem quatro métodos de caracterizagdo de
papel, que se encontram na Tabela 2-2.

Tabela 2-2 — Propriedades de controlo em papeis impregnados.

Conteudo de Resina (RC)
Conteudo de volateis (VC)
Flow (Escoamento)

Tempo de cura (TC)

O conteudo de resina, como o préprio nome indica, permite saber o conteuddo de resina
inserida no papel a impregnar; calcula-se com base na massa inicial da amostra e na sua
massa apos a sua impregnacao, de acordo com a Equagdo 1. Este é um dos parametros
mais importantes para garantir boas propriedades mecanicas no compdésito.

mapésimpregnagao - mantesimpregnagﬁo

RC (%) = * 100 Equacdo 1

mapésimpregnagao

O conteudo de volateis (VC) (Equacdo 2) calcula-se com base na sua massa antes e
depois de uma passagem na estufa, com um tempo pré definido de 5 minutos, a 160°C.
Os volateis sdo na sua maoria constituidos por agua.

e e — Mk
inicial apés estufa +100 Equagdo 2

m
Ve (%) =
Minicial
O teste do flow permite-nos verificar a capacidade de escoamento da resina retirando,

com o auxilio de uma espatula, a resina que escoou a volta do provete cortado. O

calculo é feito de acordo com a Equacao 3.

P —-m .
inicial apos prensagem % 100 Equa(;éo 3

m
flow% =
Minicial
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O tempo de cura indica-nos o tempo necessario para que a resina cure completamente
a determinada temperatura.

2.3 Materiais compdsitos e a indUstria dos transportes

Foi a partir do século 20 que este grupo de materiais iniciou a caminhada de sucesso
que perdura até aos dias de hoje. As multiplas vantagens que apresentam fazem este
grupo de materiais serem bastante difundidos e comuns, estando presentes no nosso
quotidiano. Estes materiais requerem conhecimentos especificos sendo encontrados
em aplicagOes bastante exigentes como é o caso da industria aeronautica e aeroespacial.
Um material diz-se compdsito quando resulta da combinacdo de dois ou mais materiais
diferentes com uma interface distinta. Um dos materiais compdsitos mais antigos
conhecidos sdo os tijolos reforcados com fibra de palha. Hoje em dia, os compdsitos
mais conhecidos, passam pelo vulgar betdo armado e ainda pelas comuns fibras de
carbono embidas numa resina (a resina epdxido é das mais comummente usadas). Os
materiais compdsitos precisam sempre da matriz (fase continua) para assegurar as boas
propriedades do material, assegurando ainda esta uma eficiente distribuicdo de carga
pelas fibras (fase descontinua), ajudando ainda a proteger as suas superficies. E através
da matriz que muitas das vezes se classificam os materiais compésitos [7], [17] e [18].
Na Figura 2-5 encontra-se o esquema de representacdo de um material compdsito.

Continuous phase
(matrix)

Dispersed phase
(reinforcement)

Figura 2-5 — Composi¢do tipica de um material compdsito. A fase continua (matriz) € menos resistente que o
reforgo. Existe sempre uma interface entre a fase continua e o reforgo. [19]

Abordando individualmente os setores de interesse para esta tese, que sdo os setores
dos transportes, pode referir-se que na industria aerondutica sdo usados compadsitos a
base de fibras de carbono, aramida, hibridos de carbono-aramida e até fibras de boro
em aplicacdes mais especificas. Os valores de fabrico destes materiais pode ser elevado
mas pode ser compensado com 0s menores custos operacionais. Estes materiais

compdsitos sendo relativamente recentes tém ainda uma margem de progressao
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bastante elevada prevendo-se que o sua utilizacdo venha a aumentar. A industria
espacial é a industria que mais relevo da ao fator desempenho em detrimento do fator
custo, pretendendo sempre uma solucdo que minimize o peso. Como também sdo
sujeitos a muitas variacdes de temperatura, o compdsito carbono-epdxido é muito
usado devido ao seu baixo coeficiente de expansao térmico, que é quase nulo. Ja na
industria automovel, as propriedades de interesse como ja foram anteriormente
referidas através da Figura 2-1, cadéncia elevada e baixos custos, sdo as mais
importantes. Assim, os compdsitos mais usados sdao de matriz de poliéster e reforco em
fibra de vidro e também fibra de carbono. A industria ferrovidria e a ndutica também
fazem uso de materiais compdsitos, mas ainda numa pequena fra¢do, tendo muito ainda
por explorar [7] [17], [20].

Com o desenvolvimento proposto deste novo material compdsito, pode-se esperar as
vantagens e as desvantagens do produto final conforme indicado na Figura 2-6:

Vantagens

e Diminuicdo do consumo de
combustivel através da reducdo do
peso dos materiais, 0 que leva a uma

menor poluicdo na area dos
transportes;
e Resisténcia ao fogo, com a

introducdo de fibras inorganicas e de

Desvantagens

* Reprocessamento limitado na
medida em que a cada
reprocessamento ha sempre

degradacdo do material;

e Limitagdes na formas geométricas,
ndao podendo assumir formas com
angulos muito fechados.

aditivos retardantes de chama;

e Sustentavel devido a possibilidade
de reprocessamento;

¢ Baixo custo quando comparado com
0s materiais de aplicagao
concorrente;

e Possibilidade de diversificagdo de
padrées de acabamento, através de
cor/desenho, textura e geometria.

Figura 2-6 — Vantagens e desvantagens esperadas do material compdsito desenvolvido nesta tese

2.4 Polimeros

Em materiais compdsitos a combinagdo de materiais possivel de se fazer é infindavel,
surgindo a um ritmo bastante acelerado novas combinacdes de materiais um pouco por
todo o mundo. As matrizes poliméricas sdo comummente usadas nos materiais
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compositos, principalmente devido ao seu baixo custo e facilidade de produgdo do
mesmo. De um modo mais intuitivo na Figura 2-7 apresentam-se principais vantagens e
desvantagens associadas a este tipo de matriz.

(Vantagens

¢ Baixa massa volumica
® Boa resisténcia a corrosao
¢ |solamento térmico e elétrico

* Facilidade de conformacao e facilidade de producdo em massa (economicamente
e tecnicamente)

e Grande variedade de polimeros a baixo preco
» Excelentes propriedades éticas

e Material propricio a retragao (fraca estabilidade dimensional)
e Materiais combustiveis/inflamaveis
e Sensiveis ao envelhecimento

* Propriedades mecanicas relativamente baixas assim com a resisténcia a
temperaturas

Figura 2-7 — Vantagens e desvantagens das matrizes polimérica [17]

As matrizes poliméricas dividem-se em duas grandes categorias: termoplasticas e
termoendureciveis. As termopldsticas ainda tém dentro de si um subgrupo, que sao os
semi-cristalinos ou amorfos, que irdo ser explicados em mais detalhe no capitulo 2.4.1

As matrizes termopldsticas sdo constituidas maioritariamente pelos designados
plasticos técnicos. Estes polimeros nao tém qualquer reticulagao entre moléculas, sendo
mantidas nas suas posicoes a custa de ligacdes secundarias (forcas intermoleculares).
Quando se aquecem as ligacbes sao quebradas e usufruem de uma liberdade de
movimento que permite conformar o material. Quando se arrefece, as moléculas nao
tém tanta liberdade e comecam a ficar “presas” com as ligacdes secunddrias a darem-
se de novo. De um modo geral, estas matrizes salientam-se por apresentarem maior
resisténcia ao impacto, maior tenacidade e bastante menor higroscopicidade, quando
comparados com os polimeros termoendureciveis. Estes polimeros sdo facilmente
processados por injecdo e termoformacdo podendo ser reciclados, ao contrdrio das
matrizes termoendureciveis, sendo que esta capacidade tem uma relevancia enorme
nos dias de hoje [7]. Como desvantagem, de um modo geral, apresentam grandes
dificuldades em impregnar completamente os reforcos, ao contrario de uma resina
termoendurecivel, que apresenta viscosidades muito mais baixas que um termoplastico
[17].

Os polimeros também diferem a nivel de propriedades mecanicas. Nas Figura 2-8 e
Figura 2-9 é bastante percetivel essa diferenca ao nivel do médulo de elasticidade em
funcdo da temperatura e também da sua deformacdo.
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Figura 2-8 -Evolugdo do modulo de elasticidade em fungdo da temperatura: a) termoplastico amorfo; b)
termoendurecivel; c) termoplastico semicristalino [7]

HARD AND

\ BRITTLE Typical for thermosets

%X HARD AND
STRONG

% HARD AND
TOUGH

STRESS

X SOFT AND Typical for thermoplastics
TOUGH

r-.

STRAIN

Figura 2-9 — Comportamento esperado para cada uma das categorias de polimeros num ensaio de tragdo-
deformacdo [21]

Em resumo, cada polimero tem as suas préprias vantagens, vantagens essas que podem
ser agrupadas da seguinte forma (ver Figura 2-10).

Termopl3sticos Termoendureciveis

eTempo ilimitado em stock;
*N3o precisa de solventes; - MaloeraC|I|dade d_e
eFabricacdo mais rapida impregnagdo do material de
A . . reforgo devido a sua baixa
e Resisténcia ao impacto maior;

; ] viscosidade.
* l\{|a|or.tenac.| .a & *Boa estabildiade dimensional.
e Baixa higrospicidade;

e Podem ser reciclados e
reprocessados;

Figura 2-10 — Vantagens de cada tipo de polimeros [17] e [22]
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De seguida, irdo ser apresentadas as resinas termoendureciveis que comummente se
usa na industria dos HPL e alguns polimeros termopldsticas que podem ser introduzidos
no projeto.

2.4.1 Resinas termoendureciveis

As resinas termoendureciveis reagem de forma irreversivel. Esta reacdao exotérmica
denomina-se por cura. Se a amostra arrefecer apds a cura se tentar de novo aquecer
esta apenas ird apresentar uma transicdo vitrea [23].

2.4.1.1 Fenol Formaldeido (PF)

O Fenol Formaldeido (-CH2-CsH3(OH)-), iniciou a sua produg¢dao comercial em 1909 e
desde entdo, mais de metade da sua producdo é direcionada a produtos relacionados
com a madeira (Plywood, MDF, laminados). Apesar desde bindmio (papel kraft e resina
fendlica) ser usado ha muito tempo, esta resina ainda é alvo de muitos estudos,
relativamente a problemas de impregnacao (representacdo esquematica na Figura 2-11)
gue estas podem trazer e tentativas de otimizacdo devido ao seu baixo custo e facilidade
de processamento.

Figura 2-11 — Representagdo esquematica do papel kraft a ser embebida por resina fendlica [16]

Esta resina é a que se pretende substituir com a implementacdo do trabalho deste
projeto. Sendo termoendurecivel, apds a sua cura esta ndo permite um rearranjo
molecular, ndo possibilitando a sua moldagao apos a etapa de prensagem [24]. Na Figura
2-12 pode-se encontrar algumas das suas forcas e limitacoes.
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Vantagens Limitagdes

e Baixo custo e Menor resisténcia ao risco,
e Resisténcia a altas agua e temperatura que a
temperaturas resina MF
¢ Baixa emissdo de fumo * Tende a serquebradico
e Material auto-extenguivel * Tende a ser atacado por
* Boa resisténcia a raios UV substancias alcalinas no

seu estado puro

Figura 2-12 - Forgas e limitagGes do Fenol Formaldeido [24]

2.4.1.2 Melamina Formaldeido (MF)

A Melamina Formaldeido ((CH2-N)2-N3Cs-N), teve a sua primeira producdo industrial em
1940 e a sua maior aplicacdo é na area dos laminados, sendo maioritariamente usada
na ultima camada do compdsito. Esta resina quer-se a superficie para |he conferir
algumas propriedades de resisténcia térmica e de resisténcia a riscos e abrasdo ao HPL,
propriedades caracteristicas da resina e que podem ser consultadas na Figura 2-13. Esta
resina tem que ser repensada e substituida na parte decorativa do flexcomp por nado
apresentar a capacidade de termoformacao.

Vantagens Limitagoes

® Resiténcia ao risco, calor e
manchas/quimicos

* E translucido na sua cor * Baixa resisténcia a oxidacdo a
original, mas pode assumir longo prazo
qualquer cor * Baixa resisténcia
* N3o tem tendéncia para dimensional, particularmente
amarelecer acima dos 80°C
* Boa isolagdo elétrica que nao e N30 é barato

¢é afetada pela humidade

* Pode ser aplicado no ramo
alimentar

e Baixa absor¢do de agua

Figura 2-13 - Vantagens e limitagOes da resina melamina-Formaldeido [25]
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2.4.2 Polimeros termopldsticos

Este tipo polimero apresenta importantes vantagens. Propriedades como baixa massa
volumica, baixa energia de produc¢do associado a um baixo custo e a possibilidade de
fazer formas complexas com relativa facilidade s3o determinantes. E usual distinguir
duas variantes de termoplastico, semi-cristalino ou amorfo [26]. As diferengas entre
estes dois grupos de polimeros sdo principalmente duas: a diferenga da orientagao das
moléculas, onde nos polimeros amorfos ndo hd qualquer tipo de orientacao,
encontrando-se ja alguma nos polimeros semi cristalinos, como é observdvel na Figura
2-14; o outro motivo é o facto da caracterizagao da Tg (glass transition temperature) de
um polimero semi cristalino nao estar bem definida como acontece num polimero
amorfo, como se pode verificar através da Figura 2-15. Para este tipo de polimeros ja se
referencia uma T (melting temperature), que é a temperatura para a qual as ligagdes
das zonas cristalinas comecam a quebrar-se, apesar de haver zonas amorfas que tém
liberdade para rodar nas ligacOes abaixo desta temperatura Tm, permitindo ter boas
propriedades de resisténcia ao choque quando essas temperaturas sao atingidas [26]
[23].

Semi Cristalino

Figura 2-14 - Arranjo molecular de um polimero amorfo e de um polimero cristalino. Adaptada de [26]
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Figura 2-15 - Efeito da temperatura no modo de elasticidade (assumindo que ambos os polimeros tém a mesma Tg
e Tm ) adaptada de [26]

As matrizes termoplasticas que vado ser apresentadas e consideradas para este trabalho,
sofreram uma pré selecao de acordo com as seguintes premissas:

Tabela 2-3 — Caracteristicas necessarias para a escolha da matriz termoplastica para este trabalho

Caracteristicas obrigatorias Caracteristicas preferenciais
v' Apresentar um alto valor de MFI

v Apresentar baixa Tg e T, (indice de fluidez da massa),

obrigatoriamente abaixo de < 175°C preferencialmente superior a
25g/10min
v' Apresentar compatibilidade com
reforcos organicos, de base v' Apresentarem resisténcia aos raios
celulésica, e inorganicos, a base de Uv.
vidro.

v Deverd ser reprocessavel, ou

seja, permitir a sua oA

’ . ) v' Apresentar resisténcia ao Fogo.
termoconformacgdo, mais que uma

Vez.

v' Baixa viscosidade
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2.4.2.1 PE-HD (Polyethylene, high density)

O polietileno de alta densidade (CH2-CH3)n iniciou o seu fabrico industrial em 1955. O
seu uso é bastante diversificado desde filmes de embalagem, garrafas, brinquedos,
tubos entre outras aplicagdes. Na Figura 2-16 podem ser encontradas algumas das suas
propriedades, caracteristicas e limitacdes tipicas.

e Muito barato e Fraca resisténcia
* Resisténcia quimica mecanica
e Boa resisténcia ao * Arde facilmente
impacto e Baixa resisténcia UV
» Excelentes e Suscetivel a fissuracdo

propriedades elétricas
¢ Baixa permeabilidade

Figura 2-16 - Vantagens e limitagGes do polietileno de alta densidade [27]

2.4.2.2 PP (Polipropileno)

O polipropileno (CH2-CH(CHs))n comecgou a ser produzido industrialmente em 1957. Este
polimero representa a volta de 95% das aplicagcdes comerciais do tipo GMT (Glass Mat
Thermoplastics) [7], sendo amplamente usado na industria automovel. Em resumo as
suas forgas e limitacdes sdo:
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® |déntico ao PE mas com

melhores propriedades e Preco ligeiramente mais
mecanicas e densidade alto
mais baixa.

e Quebradico a temperaturas
* Mais duravel queo inferiores a -20°C
poliestireno (PS) * Pouca resisténcia a
¢ Minima absorgao e combustiveis
permeabilidade
* Propriedades elétricas nao
afetadas pela exposi¢ao a
agua

® Pouca resisténcia a raios UV

¢ Continua a arder apds ser
retirada a fonte de ignicado

® Expansdo térmica

Figura 2-17 - Vantagens e limitagdes do polipropileno [28]

2.4.2.3 PMMA (Poli Metil Meta Acrilato)

O PMMA (CH;-C(CH3)COOCHs), é dos termoplasticos com melhores propriedades
mecanicas. As suas vantagens e limitagcdes encontram-se na Figura 2-18.

Vantagens Limitagoes

¢ Excelente transparéncia e e Baixa resisténcia a
resisténcia UV. solventes e a acidos
e Boas propriedades minerais.
mecanicas em geral. e Suscetivel a fissuracdo.
e Baixa emissdo de fumo ¢ Absor¢do de agua.
e Pode ser colorido. * Baixa resisténcia ao risco.

Figura 2-18 - Vantagens e limitacGes do PMMA [29]
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2.4.2.4 PLA (Poliacido Lactico)

PLA é um bio polimero, podendo ser produzido a partir de bactérias, biodegradavel e
reciclavel. E no decorrer do processo de fermentacdo de vegetais ricos em amido que é
produzido o acido latico que é usado para diversas aplicagdes. O PLA foi sintetizado pela
primeira vez em 1932 mas com propriedades mecanicas que foram consideradas
insatisfatdrias. A DuPont tentou otimizar este com melhores propriedades mecanicas
mas surgiu um novo problema. Este reagia com a agua. S6 em 1966 é que houve um
interesse real no produto, com a demonstra¢ao da degrada¢ao do mesmo in vitro.

Este polimero é capaz de ser sujeito a um processo de compostagem para a sua
degradacdo, a desvantagem deste é que a compostagem soé ocorre nuns determinados
parametros fisico-quimicos e bioldgicos. A resisténcia ao impacto também ndo é das
melhores. Como vantagem apresenta uma boa compatibilidade com fibras naturais e a
capacidade de ser misturado com outros polimeros. A sintese-resumo encontra-se na
Figura 2-19.

Vantagens Limitagoes

e Biopolimero e Baixa resisténcia ao
* Biodegradavel impacto e baixas
* Boa compatibildiade com propriedades mlecanlcas no
gera

fibras organicas
e Capacidade de misturar-se
com outros polimeros
* Baixo custo de
processamento

¢ Baixo tempo de
armazenagem (shelf-life)

¢ A biodegradibildiade deste
polimero requer
parametros fisico quimicos
muito restritos

Figura 2-19 - Vantagens e limitagGes do PLA (adaptado de [30])

2.4.2.5 ABS (Acrilonitrilo-butadieno-estinero)

Este polimero termoplastico amorfo tem uma grande variedade de aplicagdes, que vao
desde capacetes de seguranca, linhas de refrigeracdo, cascos de embarcacdes, materiais
isolantes até painéis de instrumentos e os brinquedos lego [31]. O ABS tem como
vantagens a grande resisténcia ao impacto e a sua dureza. E também um dos polimeros
mais usados para uso de materiais termoformados. Como desvantagens apresenta uma
baixa resisténcia aos raios UV e alguns quimicos, como acidos fortes, solventes (apenas

24

DESENVOLVIMENTO E CARACTERIZAGAO DE UM MATERIAL COMPOSITO
TERMOMOLDAVEL E SUSTENTAVEL Jorge Filipe Soares Teixeira



resiste ao alcool), aldeidos, cetonas e ésteres [32] e [33]. Na Figura 2-20 pode-se

encontrar uma pequena sintese deste polimero relativamente as suas vantagens e

desvantagens.

Vantagens

e Baixo custo;

e Grande capacidade de
deformacao;

® Reciclacel;
¢ Baixa massa/volimica;

e Material pouco condutor
(termicamente e
eletricamente).

e Alta resisténcia ao impacto

LimitagOes

® Pouca resisténcia a
quimicos no geral;

* Pouca resisténcia a fadiga;

* Baixa resisténcia a raios UV
e a intempérie;

e Quando se encontra a
arder, liberta muito fumo.

Figura 2-20 - Vantagens e limitagGes do ABS(adaptado de [34])

2.5 Fibras de reforco

As fibras de reforco podem assumir diferentes denomina¢des com base na sua
geometria, tipologia e orientacdo como se pode observar na Figura 2-21. Neste tépico
vdo se abordar algumas das fibras mais conhecidas e que podem ser aplicadas no
projeto, com a devida explicacdo das suas principais vantagens e desvantagens.
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Ma‘trix \

Discontinuous Continuous
fibers or whiskers fibers

tdom

Particulate Unidirectional Unidirectional
composite discontinuous continuous
fiber cornposite fiber composite

Randomly oriented Crossply or fabric

discontinuous continuous fiber composite
fiber composite

Quasi-isotropic
composite

Multidirectional
continuous fiber composite

Figura 2-21 — Classificagdo dos tipos de reforgo [19]

2.5.1 Fibras celuldsicas - Papel Kraft

O kraft é um produto derivado de um processo de transformacdo de madeira, que
confere propriedades mecanicas mais interessantes a este material. A matéria prima sao
geralmente fibras de hardwood mas também se usa de softwood. As fibras de hardwood
sdao mecanicamente mais eficientes, quer a nivel de longevidade quer a nivel de
resisténcia ao fogo, sendo também mais caras e com maior massa volumica, o que sera

uma desvantagem em algumas aplicacbes [13] e [35]. Estas sdao provenientes
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maioritariamente de arvores da classe da caducifélia (deciduous) e tém o tamanho a
volta de 1 mm de comprimento e uma largura inferior a 0,02mm [36]. Ja as fibras de
softwood apresentam como vantagem uma maior porosidade e uma maior flexibilidade.
Estas advém maioritariamente de madeiras da classe das coniferas. Estas fibras
geralmente tém o comprimento de 3 mm e entre 0,02mm e 0,035mm de largura [36].
Fatores como a idade, o ambiente, a época de plantagao e corte das arvores, a sombra
gue estas tém ou nao, influenciam bastante nas propriedades conferidas em cada uma
das fibras celuldsicas.

O processo de transformacdo da madeira é algo complexo e demorado. Antes de chegar
a papel o kraft passa pelo que se designa de pasta de papel, que é a fase mais
diferenciadora de produtor para produtor (para a mesma matéria prima). O processo
pode ser observado através da Figura 2-22. A Industria da pasta e do papel é uma darea
em que Portugal se destaca, sendo o terceiro maior produtor europeu desta matéria
prima (com uma quota de 7,3%) com empresas de renome internacional como a “the
Navigator Company” e a “Altri” [37].

Em suma o papel kraft sdo geralmente fibras descontinuas ligeiramente orientadas (no
sentido de fabrico) que podem ser produzidas com diferentes tipos de madeira e que
irdo conferir propriedades mais ou menos elasticas, e também um maior ou menor grau
de porosidade, consoante a familia da madeira escolhida. Em muitos casos, é utilizado

uma mistura de diferentes tipologias/familia de madeiras.
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Figura 2-22 - Diagrama de processos de produgdo de papel kraft [37]
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2.5.2 Fibra de Basalto

A primeira patente sobre fibras de basalto surgem em 1924 pela mao do francés Paul
Dhé [38].Fibras de Basalto sdao usadas principalmente para aplicagcdes téxteis tendo
como requisito conferirem prote¢do ao fogo e/ou isolamento de altas temperaturas.
Devido a esta sua capacidade, este material é bastante utilizado como retardador de
chama em edificios industriais e domésticos, como por exemplo caldeiras e chaminés.
Também sdo usadas como material de reforco em materiais compdsitos para a industria
automoével, edlica e aeroespacial [39] e [40].Tem ainda como ponto positivo ser de
origem natural, que como o préprio nome indica, advém do basalto, que é a rocha
vulcdnica mais comum no planeta [41]. Uma das maiores dificuldades quando se
trabalha com este tipo de fibras é a baixa capacidade de adesao [40].

2.5.3 Fibra de Carbono

A producao das fibras de carbono de alta resisténcia iniciou-se na década de 1950 por
Roger Bacon [38].As fibras de carbono sdo usualmente subdivididas em dois grupos com
base na sua percentagem de carbono. Entre 80 e 95% sdo as fibras mais comuns e com
maior mercado; acima de 95%, até aos 99% encontram-se as fibras de grafite ou
também conhecidas como fibras de carbono de alto desempenho cuja aplicacdo recai
nas areas da industria espacial e aeronautica. Estas fibras podem ser produzidas através
de diferentes matérias primas: celulose, poliacrilonitrila (PAN) ou alcatrdo (“pitch”).
Usando o PAN como matéria prima obtém-se as fibras com melhores propriedades
mecanicas. Para a sua comercializacdo, estas podem assumir cinco designacdes
diferentes com base na sua resisténcia mecanica [7]:
e UHM (Ultra High modulus) — para modulos superiores a 500 GPa;

e HM (High Modulus) — para mddulos superiores a 300 GPa e racio resisténcia
mecanica/modulo de cerca de 1%;

e |IM (Intermediate modulus) — para fibras com mddulos até 300 GPa e racio de
resisténcia mecanica/maodulo de cerca de 1%;

e VHS (Very High strength) — para baixo mddulo, valores inferiors a 100 GPa.

e HS (High strength) — para valores de resisténcia a tracdo superiores a 3 GPa e a
racio resisténcia/rigidez entre 0,015 e 0,02.

A grande vantagem destas fibras é a sua grande rigidez (mdédulo de Young) e resisténcia
a esforcos de tracdo. Tém ainda a capacidade de conduzir eletricidade, alta resisténcia
a fadiga, grande durabilidade e acima de tudo uma grande estabilidade dimensional,
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sendo usado por diversas vezes para aplicagdes na drea da metrologia, da dtica e
aeroespacial [7] e [42].

2.5.4  Fibras de Vidro

As fibras de vidro sdo uma das fibras mais antigas. As suas primeiras aplicacdes foram
feitas pelos egipcios para efeitos decorativo mas sé na década de 1930 é que surge o
primeiro método de producdo industrial para fins comerciais [38].As fibras de vidro sdo
o tipo de refor¢co mais utilizado devido as boas propriedades aliadas ao baixo custo
quando comparado com outros tipos de reforco. As fibras de vidro a saida da fieira, (que
€ o processo mais comum de producao de fibra de vidro) tém, normalmente, logo dois
tratamentos superficiais: um revestimento téxtil para ndo se danificarem e um
revestimento plastico, para permitir a compatibilizacdo das fibras com diferentes
matrizes organicas existentes. O revestimento plastico tem quatro componentes
distintos [7]:

1. Um ligante que permite manter os filamentos unidos, evitando-se movimento
relativo e abrasdo; os ligantes sdo constituidos por suspensdes ou emulsdes de
poliacetato de vinilo, resinas de poliéster ou epdxido;

2. Um agente de adesdo a base de compostos organicos de silicio com o objetivo de
facilitar a adesao fibra-matriz da resina;

3. Um lubrificante;

4. Agentes anti-estaticos e/ou agentes de impregnacdo.

2.6 Técnicas de termoformacao

A termoformacdo consiste no aquecimento de uma placa termoplastica plana com o
intuito de esta amolecer e adquirir a forma do molde com uma cavidade com a forma
que se pretende obter (exemplo na Figura 2-23). Esta técnica é comummente usada para
fazer os dashboards dos carros ou tabuleiros, por exemplo [43].
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. 995 539 9% .
Heatedj

== Positive Mould

- —

Vacuum Drawn

Figura 2-23 - Principio da termoformagao [43]

Este processo pode ter bastante variantes mas todas com o mesmo objetivo, que a
placa adquira a forma do molde. O método pode ser resumido em cinco passos:

1. A placa é colocada numa superficie de modo a esta ser aquecida,
podendo ser fixada ou nao;

2. A placatoma a forma do molde com o auxilio de vacuo, ar comprimido ou
algum componente mecanico;

3. A peca é arrefecida o suficiente para ser removida sem alterar a sua
forma

4. Possiveis rebarbas existentes sdo removidas.

Na industria dos HPL ja existe uma técnica de postforming, mas esta técnica sé permite
modificacGes em duas dimensdes e ndo em trés como se pode ver pela Figura 2-24. Este
método pode ser feito de modo estaciondrio ou de modo continuo e consiste em colocar
o HPL sobre uma superficie, fixando, através de um adesivo ou através de conexdes
mecanicas, e aquecer até temperaturas que podem ir de 120 a 200°C no HPL, de seguida
pressiona-se o HPL contra um substrato, usualmente MDF ou aglomerados, que tem um
determinado raio de curvatura, raio esse que o HPL vai assumir apds a finalizacdo do
processo.
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4 5

Figura 2-24 — Exemplificagdo de um processo de postforming. 1- HPL fixado ao substrato; 2- Aquecimento do HPL
até uma temperatura pré definida; 3- Aplicagdo de pressdo contra o molde; 4- Etapa de arrefecimento para
consolidagdo geométrica; 5- Produto final (adaptado de [44] )

Tendo por base o objetivo desta dissertacdao, que é a capacidade de o produto assumir
formas 3D, duas técnicas vao ser abordadas mais em pormenor: Vacuum Forming
(Moldacgdo a Véacuo) e Pressure Forming (Moldacdo por compressao).

2.6.1 Vacuum Forming (Moldag¢do a vdcuo)

Este processo recorre a aplicacdo de calor e pressdo através de vacuo. De maneira geral,
é esta a técnica mais aplicada para a termoformacdo de termoplasticos. A placa a
termoformar é colocada em cima do molde que posteriormente, pela forgca que a
membrana ird exercer através do vacuo existente, esta ira adquirir a forma do molde. A
titulo de exemplo na Figura 2-25 esta uma peca flexcomp a ser termoformada pelo
método aqui descrito.

Figura 2-25 — Exemplo da peca Flexcomp a ser termoconformada pelo método Vacuum Forming

2.6.2 Pressure Forming (Moldagem por compressao)

A diferenca desta técnica para a anterior (Vacuum Forming (Moldacdo a vacuo)) é que
esta usa o molde macho e fémea enquanto na anterior um dos moldes é substituido
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por uma membrana de plastico. E utilizado pressdo em vez de vacuo. Este processo
permite a producdo de pe¢as com maior detalhe e maior qualidade estética, tendo
ainda a possibilidade de serem introduzidas superficies texturizadas. Na Figura 2-26
podemos ver um exemplo pratico da peca flexcomp a ser termoformada por o método
aqui descrito.

Figura 2-26 — Exemplo de uma pega flexcomp a ser termoformada pelo método pressure Forming

2.7 Meétodos de caracterizacao

No desenvolvimento do material compdsito, foi necessario recorrer a diferentes
métodos de caracterizacdo de materiais. Foram realizados ensaios comuns, como por
exemplo ensaios de tracdo e flexdo, e outros métodos menos difundidos sendo para
estes providenciado uma base tedrica. Por esse motivo serdo abordados, ainda que de
maneira ndo exaustiva, o principio de funcionamento de alguns dos métodos usados.

2.7.1 TGA (Thermogravimetric analysis)

O principio deste ensaio baseia-se na utilizacdo do calor para provocar alteracdes fisica
e quimicas num material. Enquanto a temperatura do forno vai aumentando estd a ser
constantemente monitorizado a massa da amostra. Esta monitorizacdao constante vai
permitir determinar em que temperaturas se verificam altera¢cdes como a desidratacao,
decomposicdo ou oxidacdo de um material. Este método muitas vezes é usado para
engenharia reversa, pois normalmente a curva TGA é caracteristica de um dado tipo de
material estando algumas alteracdes observadas relacionadas com a estrutura
molecular do composto. Existem equipamentos TGA que sdo combinados com o FTIR(
Fourier-Transform infrared spectroscopy) e tém a capacidade de fazer uma analise
detalhada dos gases que sdo libertados que advém da amostra. No método de TGA, a
combinacdo dos gases de arrasto sdo importantes isto porque cada um deles tem uma
funcdo especifica. Os gases usados sdo nitrogénio, que é um gas inerte e que visa o
estudo da decomposicdo térmica ou oxigénio/ar, que visa o estudo da oxidacdo do

material. A combinacdo dos dois é muitas vezes usada [45] e [46].
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2.7.2 SEM (Scanning electron microscopy)

O SEM, que em portugués significa microscopia eletrénica de varrimento, permite
analisar com grande detalhe qualquer tipo de material. O mecanismo assenta numa
interacdo de eletrdes incidentes com a matéria (ver Figura 2-27) e permite obter
imagens numa gama de ampliacdo extremamente elevada, quando comparado com a
microscopia otica de reflexdo (ver Tabela 2-4). Estes métodos que foram utilizados no
decorrer deste projeto. Geralmente associado a esta técnica estd também a
espectroscopia dispersiva de raios-X (EDS) que permite uma analise semi-quantitativa
dos elementos quimicos na superficie dos materiais.

Electron
beam

Backscattered
electrons

|\

Cathodo-
luminescence

Absorbed
electrons

Transmitted Transmitted
electrons electrons

(inelastically Transmitted (elastically
scattered) electrons scattered)

(Unscattered)

Figura 2-27 — Esquema de um feixe de eletrdes a ser projetado numa amostra. [47].

S6 uma parte de um feixe de eletrdes emitida é que é analisada pelo método SEM
(Eletroes retrodifundidos (criam contraste entre os diferentes dtomos)), eletrées
secundarios (permitem ver a topografia da amostra) eletrdes de Auger (permite ver os
elementos atdémicos existentes assim como os raios-x ). Os outros tipos de radiagao
podem ser estudados a partir de outras técnicas
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Tabela 2-4 — ComparagGes de ampliagdo e resolugdo por diferentes métodos [47].

Método Resolugdo Ampliagao (x)
Olho humano [0,1;0,2] mm -
Microscopia 6tica [0,1;0,2] um ~1200
Microscopia Eletrdnica [30-50] A [10;75000]
Microscopia com sensor <1A > 500000

2.7.3 DSC (Differential Scanning Calorimetry)

Este método consiste em medir a quantidade de energia necessdria para estabelecer o
equilibrio térmico entre uma amostra e um material inerte de referéncia permitindo
desta forma dar informacgdes de diferentes propriedades térmicas como a temperatura

de transi¢do vitrea (comumente conhecida como Tg), detetavel através da variagdo
capacidade calorifica do material, temperatura de fusdo (Tm) e ainda temperatura de

degradac¢dao do material [48].

No ambito do trabalho desenvolvido, os materiais de interesse para esta medicdo sao
os termoplastico e também os termoendureciveis. Contudo, ndo se retira a mesma
informacao sobre ambos. Na Tabela 2-5 pode-se observar quais os parametros é que se

podem obter de cada tipo de plastico.

Tabela 2-5 — Propriedades retiradas de um ensaio de DSC (adaptada de [46])

Termopldstico

Termoendurecivel

Temperatura de transigdo vitrea (Tg)
Glass Transitions Size (ACp)
Temperatura de fusdo (Tm)
Temperatura de cristalizagdo (Tc)
Cristalinidade (1/G)

Capacidade calorifica (1/g°C)
Estabilidade oxidativa (tempo ou
temperatura)

Temperatura de processamento (°C)
Grau de cura (%)

Transigoes polimdrficas
Desnaturagdo/gelatinizagéio

Os resultados do DSC sdo calculados pela seguinte equacao:

DESENVOLVIMENTO E CARACTERIZACAO DE UM MATERIAL COMPOSITO
TERMOMOLDAVEL E SUSTENTAVEL

\4

X X X < < L <L <L <<

X X X X X <

x

X X < X

Jorge Filipe Soares Teixeira

35



REVISAO BIBLIOGRAFICA

20 22T ar (1 1)+(c C)de CdAT
Q_Rr °\R, R, ol de S dt

AQ = Qsample - QReference

AT
= Termo correspondente ao principio de fluxo de calor

T

1 1 A A
AT, (— - —) = Termo correspondente ao desequilibrio no sensor da resisténcia

Rs Ry
dT s o
(c,—-cCy) - Termo correspondente ao desequilibrio no sensor da capacitancia

dAT s .
C,— = Termo correspondente ao desequilibrio da taxa de aquecimento durante a

S dt

transicao.

Na Figura 2-28 esta representado uma curva de DSC onde se vé alguns picos
caracteristicos de uma analise.

Exo Crosslinking (cura)

Fluxo

de
calor | Transicio Cristalizacdo

| Vitrea

Oxidagdo ou
decomposicio

Fusdo

Endo

Temperatura

Figura 2-28 — TransigOes passiveis de ser observadas em DSC (adaptado de [46])

Os resultados sdo afetados principalmente por dois fatores: velocidade de aquecimento

e massa de amostra.
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3 Desenvolvimento

Neste capitulo ird ser demonstrado o processo e a metodologia base adotada para as
tomadas de decisdo no decorrer da criacdo do material para o presente estudo. Na
Figura 3-1 podemos ver a representagao esquematica dos constituintes na formulagao
do material compdsito.

77N
Material compoésito
a desenvolver

~
=

= N

Fibras de celulose Matriz Outras fibras de
(Papel Kraft) termoplastica reforco*

Figura 3-1- Arvore de produto a desenvolver

*Material opcional consoante a aplicacao.

Este trabalho vai-se focar exclusivamente no papel kraft e na matriz termoplastica.
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3.1 Selecdo das matérias primas

3.1.1 Selecdo das fibras celuldsicas - Papel Kraft

Neste subcapitulo irdo ser abordados as propriedades de interesse para sele¢do do
papel kraft. Para cada uma delas sdo apresentadas as devidas consideracdes:

1. Gramagem de fibra compreendida entre 70 a 220 g/m?

A razdo de se procurar um papel kraft com gramagens controladas prende-se com
duas razGes, que irdo ser abordadas de seguida, onde cada uma dela justifica o limite
superior de 220 g/m? e a outra justifica o limite inferior de 70g/m?.

Os fabricantes de HPL usam krafts com uma gramagem entre 80 a 300 g/m?. Estes
sao valores tipicos para papel kraft impregnado com resinas termoendureciveis, pelo
gue nao se deve optar por altas gramagens quando se vai misturar com polimeros
termoplasticos. A razdao de se querer baixar a gramagem pode-se explicar com
recurso a lei de Darcy ( ver Equacdo 4 e Equacdo 5). Como se pode observar na
Equagdo 5, quanto maior for Dy (espessura a impregnar) maior serd o tempo de
impregnacao. Para melhor compreensdo dos parametros esta um esquema na
Figura 3-2) é diminuir o tempo de impregnacdo necessario. Por isso quanto mais
baixo for a gramagem melhor, contudo, delimitou-se a uma gramagem minima de
70 g/m? pelo facto da forma em que a formac3o de cargas ocorre. Tendo a
experiéncia de trabalhar com papeis com gramagem abaixo de 70 g/m? o manuseio
destas torna-se complicado pois torna-se facil estas sofrerem rutura e também pela
guantidade de tempo que seria necessario para montar compactos de elevada
espessura.
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dx K dP
up = E = 5 E Equagdo 4
2
t: — nDP Equagdo 5
‘mP 2KP

Onde,

u, = Velocidade de escoamento do polimero
K = Permeabilidade da fibra

n = Viscosidade do polimero

P = Pressdo aplicada

timp = Tempo de impregnagdo

Dp = Espessura total do conjunto de fibras

Lddddddd .

Figura 3-2 — Esquematizagdo dos parametros que influenciam a impregnacdo de fibras através da equagdo de Darcy
[49] e [50] .
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2. Porosidade/permeabilidade

O papel kraft quer-se com alta porosidade/permeabilidade. Quanto maior for o nimero
de vazios, mais facilitada serd a passagem do polimero como estd explicito pela Equagao
5 gquanto maior for o valor de K, menor serd o tempo de impregnagao. Nao se conseguiu
encontrar valores de referéncia para esta propriedade por isso sera importante fazer
por comparacdo entre um conjunto de papéis. Por isso realizou-se os ensaios de
porosidade de acordo com o método de Gurley.

3. Resisténcia Mecanica

A fibra de celulose vai ser usada maioritariamente para suportar esforcos de flexao, pelo
que se pretende que o papel a escolher tenha boas propriedades mecanicas tendo sido
realizados ensaios de tracdo a cada papel isoladamente, para ajudar na tomada de
decisao.

4. Deformagdo/alongamento

Tendo em conta o objetivo do material, que sera para termoformar, as fibras terdo que
ter uma elevada capacidade de deformacdo/alongamento, valor esse que se tera
atencdo nos ensaios de tragao.

5. Temperatura de degradacao

De modo a garantir que as temperaturas de processamento, que irdo ser alteradas de
modo a ir encontro as necessidades de processamento dos polimeros. Para ndo
degradar o papel kraft é necessario confirmar a partir de que temperatura é que comeca
a existir perda de massa do referido papel. Para isso foi feita uma analise
termogravimétrica (TGA) a todos os papéis selecionados.
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6. Massa volumica

O objetivo é ter um material compdsito leve, por isso esta propriedade é critica para
estes estudo. Nao foram impostos limites de massa volimica, apenas se ira fazer uma
analise comparativa entre os diferentes papeis selecionados.

Tendo em conta os requisitos enunciados neste capitulo foram selecionados um
conjunto de papeis krafts aos quais se fizeram os testes devidos para ir de encontro aos
requisitos. Foram selecionados 8 papéis diferentes de 5 fornecedores diferentes de
cordo com o esquema da Figura 3-3. A titulo de exemplo apresenta-se na Figura 3-4
alguns dos possiveis papéis (por motivos de confidencialidade nao irdo ser mostrados
todos nem serdo associados os fornecedores a codificacdo dada através da Figura 3-3).

Fornecedor
de papel kraft

|
| | | | |

A B C D E
Papel 1 Papel 3 Papel 5 Papel 6 Papel 7
Papel 2 Papel 4 Papel 8

Figura 3-3 — Esquematizacao dos papeis krafts testados
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Figura 3-4 - Exemplos de papeis kraft testados

3.1.1.1 Andlise termogravimétrica (TGA)

Este ensaio foi realizado ao papel kraft com o intuito de verificar as temperaturas de
degradacdo do kraft, de forma a garantir que ndo haja perda de propriedades aquando
do processamento do material. Os resultados encontram-se na Figura 3-5. Nem todos
os papeis foram analisados devido as suas constituices bastante idénticas, sendo os
selecionados para este ensaio os mais distintos entre si. O ensaio foi realizado com uma
rampa de aquecimento de 10 (°C/min) até uma temperatura maxima de 500°C e foram
usados como gas de arrasto o nitrogénio e oxigénio num caudal de 50 cm3/min. O
equipamento utilizado foi o Netzsch STA 449 F3.
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RESULTADOS DO ENSAIO DE TGA AOS
DIFERENTES PAPEIS KRAFT

—4—Papel 7 ——Papel6 ==& Papel?2 Papel 1

100

80

60

% MASSA

40

20

0 100 200 300 400 500 600
TEMPERATURA (°C)

Figura 3-5 — Resultados dos ensaios de TGA aos diferentes tipos de papel kraft

Como se pode observar através da Figura 3-5, a degradac¢ao de todos os papeis testados,
comecam a volta dos 250°C. Tendo em conta que a temperatura maxima de
processamento atingida pelo processo atual da SIR é a volta de 175°C, a limitagdo nao
estd na matéria-prima.

Entre papeis, ndo se observou uma varia¢ao significativa de comportamento com o
aumento de temperatura, evidenciando as semelhancas entre si, e por esse motivo, com
objetivo de poupar tempo e recursos, ndo foram testados os 8 papéis selecionados, pois
sdo todos a base do mesmo material (celulose).
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3.1.1.2 Determinagdo da massa volumica dos diferentes papéis

Tendo por base que o reforgo é constituido por materiais idénticos, antecipa-se uma
pequena variacado destra propriedade. Ainda assim foram feitas medi¢des no sentido de
comprovar esta afirmacdo. As medi¢des recorreram apenas a trés instrumentos simples:
um cortante de drea bem definida; uma balang¢a e um micrémetro. Os resultados podem
ser consultados na Tabela 3-1.

Tabela 3-1 -Massa volumica dos diferentes papéis kraft

1 70 749 -
2 200 711 =

3 90 588 550
4 160 676 600

5 170 552 =

6 220 693 700
7 185 592 600
8 213 618 640+ 25

Os resultados obtidos mostram aquilo que se esperava: as massas volumicas sdo todas
proximas entre si, tendo uma variagdo maxima de 15% entre papéis. Os resultados
também mostram que os valores vao de encontro ao que se encontra na ficha técnica
dos produtos emitida pelos fornecedores. A nivel de valor absoluto, valores a rondar os
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600 kg/m3, s3o bastante inferiores aos valores das massas volumicas das fibras de vidro
ou mesmo carbono.

3.1.1.3 Determinagdo da porosidade dos diferentes papéis

Um material poroso é definido como qualquer sélido que contenha espacgos vazios [51].
A porosidade é definida como a quantidade de poros existente numa superficie e
normalmente é apresentada na forma de uma percentagem [52]. Para este projeto foi
adaptado o método de Gurley, que se encontra descrito na ISO 5636-5:2013 “Paper and
board — Determination of air permeance (medium range) — Part 5: Gurley Method” [53].
Este método quantifica o tempo necessario para passar 100 cm3de ar no papel, numa
determinada drea com uma determinada pressdo (peso do cilindro teste). Um
equipamento idéntico ao que foi usado pode ser encontrado na Figura 3-6 [54] e [55] .
Os resultados podem ser consultados na Figura 3-7.

TMMNMEERGR]

Figura 3-6 — Densimetro de tipo Gurley manual [56]
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Resultados do ensaio de porosdiade de Gurley

90
80
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60
50
40
30
16 17

20 10 13 11 13
10 3

79

TEMPO (SEGUNDOS)

PAPEIS

Figura 3-7 - Resultados da determinagdo da porosidade pelo teste de Gurley para os diferentes papéis

Os resultados da porosidade pelo método de Gurley mostram uma grande variabilidade
entre os papéis testados, alguns sdo 25x menos porosos que outros papéis. Quanto
maior for o tempo registado neste ensaio menor serd o valor de “K” (permeabilidade)
na equagdao de Darcy prevendo-se assim que a impregnagao com as matrizes
termoplasticas vao ter um tempo de processamento maior, fator esse que é indesejado.
O papel 3 foi o que apresentou melhores resultados e o papel 1 foi aquele que teve os
piores resultados sendo desde ja eliminado na bateria de testes a realizar
posteriormente.

3.1.1.4 Determinacgdo da resisténcia a tragéo

O ensaio de tracdo é um dos testes mais importantes para selecdo das fibras mais
adequadas. Na Tabela 3-2 estdo os resultados do ensaio de tracdo para os diferentes
papéis. De real¢ar que os resultados sao apresentados de duas maneiras. Uma é a leitura
direta do ensaio, ou seja, calculada diretamente com base na forca dividida pela area
resistente (Equacdo 6). Outro modo de analisar é eliminar o fator gramagem, que varia
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consideravelmente entre papéis e por isso calculou-se também a tensdo através da
Equagdo 7. O ensaio foi realizado a uma velocidade de 5mm/min com uma distancia
entre amarras de 50mm. Os provetes foram cortados na medida 150mmx50mm em
diferentes dire¢des (0° e 90°).

Nesta fase, o papel 1 tinha sido excluido pela sua baixa porosidade ( ver capitulo
anterior) e papel 2 foi também excluido destes ensaios por motivos econémicos. O
fornecedor quando cedeu a amostra ndo deu cotacdo ao mesmo e decidiu-se comecar
a ensaia-lo sem ter essa informacdo, apds enviarem essa informacdo, foi tomada a
decisdo de abandonar o seu desenvolvimento e por isso é que ja ndo apresenta valores
na Tabela 3-2.

Forga (N)

Tensdo ( N ) = Equacdo 6
mm2’ Largura (mm)=*espssura (mm)
~ _(N*m Forga (N
Tensdo (—) = ga () 7 Equacdo 7
g Largura (m)xgramagem (ﬁ)
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Tabela 3-2 — Ensaio de tragdo as fibras celuldsicas

1

Excluido
2 Excluido
3 50,0 | 25,0 4,711,8 86,6 | 44,1 8,1|3,4
4 60,2 | 24,3 3,3|1,7 93,0 | 38,1 2,3]12,1
5 22,0 8,6 1,8]0,9 40,9 | 16,7 3,3]2,2
6 16,6 | 11,1 1,410,6 25,2 | 17,0 2,210,5
7 29,0 | 16,8 1,8]0,7 50,2 | 29,8 1,5]1,2
8 25,1 13,3 0,9[0,7 39,8 | 21,2 1,1|1,0

Olhando para os resultados da Tabela 3-2 verifica-se que os papeis 3 e 4 se distinguem
dos demais pela positiva. No lado oposto vem o papel 6, que foi o que apresentou piores
resultados. O papel 6 é o Unico papel entre os testados que sofreu um tratamento de
branqueamento, que consiste em retirar a celulose das fibras, passando o papel de tom
acastanhado para um papel branco. Talvez a auséncia deste composto faca com que as
suas propriedades mecanicas baixem significativamente. Para comprovar esta hipétese,
no capitulo 3.2.1 é descrito um ensaio que visa estudar este efeito.

Tendo em atencdo todos os testes realizados a matéria prima que apresenta melhores
resultados é o papel 4 seguidamente pelo papel 3 e 7, de acordo com os testes
efetuados.
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Por motivos econdmicos, o papel que seguiu com a continuacdo dos testes, foi o papel
8, que é um papel com caracteristicas razodveis e aquele que atualmente é usado no
processo da SIR.

3.1.2 Sele¢do das possiveis matriz poliméricas

Ap0s ter-se escolhido qual seria o melhor reforgco celuldsico a usar, passou-se a fase
seguinte que consiste na escolha da matriz polimérica. Para a selecdo das matrizes
poliméricas teve-se em conta os seguintes aspetos:

1. Matriz polimérica termoplastica com temperatura de transigao vitrea (t;g)
menor ou igual a 150°C e/ou temperatura de fusdo (tm) obrigatoriamente

<175°C.

Este valor (175°C) é limitado pela capacidade produtiva ou seja, em momento algum se
vai conseguir atingir nos laminados/compactos temperaturas iguais ou superiores a
175°C sendo esta temperatura um fator limitativo a nivel de selegao de matrizes
termoplasticas. Os 150°C de limite mdximo para o valor da temperatura de transicao
vitrea prende-se acima de tudo com o fator tempo. Qualquer polimero com uma tg
acima deste valor iria tornar o processamento do mesmo bastante complicado devido
ao tempo necessario para este fluir através das fibras, visto que a janela de temperatura
de trabalho iria ser bastante reduzida. Fez-se uma pesquisa bibliografica para selecionar
um espectro de possiveis polimeros a serem escolhidos para o desenvolvimento deste
material. Assim, chegou-se ao seguinte conjunto de dados expostos na Figura 3-8.
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Figura 3-8 — Temperaturas de fusdo para polimeros semicristalinos e temperatura de transigdo vitrea para
polimeros amorfos (valores adquiridos a partir de [7], [26], [57] e [58])

A Figura 3-8 mostra as tg e as tm de polimeros termoplasticos, uns semicristalinos, outros
amorfos. De modo a fazer alguns testes iniciais, apenas se selecionaram 3 matrizes, um
polimero amorfo e dois polimeros semicristalinos que foram: Polimetilmetaacrilato
(PMMA),acido polilactico (PLA) e uma poliolefina, do tipo Polietileno de alta densidade
(HDPE) (Figura 3-9).
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Figura 3-9 — Filme de PMMA, Polietileno e de PLA usado para ensaios

2. Verificagdao de adesdo das fibras as matrizes selecionadas

Este estudo de compatibilizacdo é verificado com a realizacdo de prensagens e
verificacdo da sua capacidade de impregnacdo. Pode ser utilizado por varias técnicas, os
métodos nao destrutivos como o SEM (Scanning Electron Microscope) e microscopia
Otica foram duas técnicas selecionadas. Também podiam ser verificados com base nas
suas propriedades mecanicas, realizando alguns ensaios de tracdo e comparando com
os valores tedricos obtidos por aplicagdo das leis da micromecanica; como a lei das
misturas.

3. Propriedades mecanicas

Para verificar a resisténcia mecanica decidiu-se realizar ensaios de tragdo aos polimeros
selecionados para auferir comparativamente quais destes é que teriam melhores
propriedades. Estes valores também sdo necessarios para realizar a verificacdo tedrica.

Nos seguintes subcapitulos irdo ser apresentados os testes efetuados de ajuda a tomada
de decisdo da escolha do polimero.
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3.1.2.1 CompatibilizacGo dos polimeros com as fibras orgdnicas e com o processo

Neste subcapitulo vao ser mostradas algumas das imagens obtidas por microscopia ética
e por SEM. Com o intuito de verificar se existia algum problema de impregnagao por
parte do polimero nas fibras, foram prensadas umas amostras com o papel selecionado
anteriormente (papel 8) com as diferentes matrizes escolhidas (PE, PMMA e PLA).
Comecando pelos ensaios de microscopia otica, as imagens obtidas na seccdo
transversal dos materiais compdsitos nem sempre foram de facil leitura, sobretudo
quando as imagens obtidas exibiram ma qualidade. Comecou-se por verificar o material
atualmente em uso, mas com resina fendlica, que é usada habitualmente e servird como
referéncia. E isso que se pode observar na Figura 3-10, onde é possivel verificar
nitidamente o envolvimento das fibras pela resina fendlica. Na Figura 3-11, onde se tem
o mesmo papel kraft, mas agora com uma matriz termoplastica (PMMA), tem-se duas
imagens distintas apesar de serem ambas 0 mesmo compdsito. Nessa imagem é possivel
observar a influéncia notéria dos parametros de prensagem, razdo pela qual este vai ser
um parametro de estudo mais a frente.

Figura 3-10 — Compdsito com o papel 8 e impregnado com a resina fendlica com os seguintes pardmetros de
prensagem: 140°C durante 12 min com uma pressao de 20 bar.
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Figura 3-11 — Na imagem a esquerda, a amostra do papel 8 com PMMA, prensado com os parametros do Ciclo 1 e a
direita com o ciclo 2 (parametros presentes na Tabela 3-7)

Na Figura 3-11, na imagem da esquerda, podia-se afirmar que a impregnacdo do
polimero com as fibras é fraca devido a pouca envolvéncia que existe a volta das fibras
mas mudando os parametros de prensagem atinge-se o patamar de impregnagao que
se pode ver na imagem a direita onde o aspeto é completamente diferente, sendo ja
bastante idéntico ao compdsito fendlico. Deste modo é assegurada a boa impregnacao
do mesmo.

Para o HDPE o procedimento foi o mesmo, sé que se recorreu a tecnologia SEM. Assim
sendo, foi realizado primariamente um SEM no compésito fendlico que se encontra na
Figura 3-12. Na Figura 3-13 vé-se o material compdsito impregnado com a matriz PE em
duas temperaturas diferentes.
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Figura 3-12- Imagem do SEM ao compdsito fendlico, com o papel 8, prensado a 140°C e 80bar de pressdo especifica.

Figura 3-13 — A esquerda imagem SEM de PE com o papel 8, prensado a 140°C e a 40bar, enquanto na imagem a
direita sdo exatamente os mesmo materiais, com a diferenga que o parametro de temperatura foi modificado de
140 para 180°C.
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Na Figura 3-12 vé-se uma boa impregnacdo das fibras celuldsicas. Na Figura 3-13
acontece exatamente o mesmo que aconteceu nos resultados obtidos na Figura 3-11, a
esquerda bastantes fibras ndo impregnadas, enquanto que na imagem a direita, quando
prensado a uma temperatura superior, este ja ficou idéntico ao aspeto apresentado pela
Figura 3-12. (Numa etapa posterior de ensaios, onde o polimero levou uma ligeira
alteracdo de gramagem para corresponder a percentagem massica ponderal tipica de
70-30% (70 para fibras 30 para o polimero) aconteceu que a gramagem acordada
resultou em valores de 68% fibras 32 % polimero e revelou-se excessiva, levando a
problemas de processamento como se pode ver na Figura 3-14. O problema é de facil
resolucdo, basta pedir ao fornecedor que baixe a gramagem do mesmo e o problema
fica solucionado.) Por este problema, a caracterizacdo do compdsito no capitulo 3.2
Matriz polimérica reforcada com fibras celuldsicas ndo foi utilizado o polimero PE.

Figura 3-14 — Problemas de rasgamento aquando do processamento do compdsito com o PE e o papel kraft nimero
8.

No que diz respeito ao PLA, este apresentou um grande entrave ao seu processamento.
Apesar de ter sido capaz de impregnar as fibras do kraft, com os parametros de
prensagens de 150°C e 40bar, este quando foi processado a 160°C e 80bar de pressao
especifica aconteceu o que estd na Figura 3-15.
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Figura 3-15 — Problemas no processamento do compacto de kraft e PLA apds saida da prensa

O PLA é um bio polimero relativamente recente cujas as potencialidades ainda estdo em
estudo. Neste caso em especifico, quando submetido a altas temperaturas e pressdes,
de algum modo alterou as suas propriedades que fez revelar a sua origem que muitas
das vezes é feito com base em fontes renovaveis que contém amido/agucar, o que
parece justificar o aparecimento de material, na zona de fratura do compacto, que tinha
o cheiro e o aspeto caracteristico de caramelo [59]. Por este motivo, ndo se optou por
avancgar com estes testes para o material compdsito. Contudo, a temperaturas e
pressdes mais baixas foi possivel verificar a sua compatibilidade, ficando pendente de
uma avaliacdo relativamente as suas propriedades.

No fim da verificacdo deste ponto, apenas a matriz de PMMA surgiu como uma
alternativa possivel.

3.1.2.2 Ensaio de Tracdo

O ensaio de tracdo foi realizado com base na ASTM D 882-18 “Standard Test Method for
tensile Properties of thin plastic sheeting” em que o método escolhido foi o método A.
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Propriedades como o mddulo de elasticidade, resisténcia a tracdo do filme e a TEB
(Tensile Energy to Break) podem ser determinadas através deste ensaio [60]. O ensaio
foi realizado exclusivamente ao polimero PMMA, visto que foi este o escolhido para
prosseguir a bateria de testes, de acordo com as razdo evidenciadas nos capitulos
anteriores.

Os provetes tinham as dimensdes de 150mm por 50mm e foram cortados com o auxilio
de um x-acto. O ensaio foi realizado a duas velocidades, uma de acordo com a norma (a
uma velocidade de 5 mm/min) e outro a uma velocidade de 25 mm/min com o intuito
de compreender entre que valores é que variavam para possiveis compara¢des com
valores encontrados na bibliografia, nomeadamente com o valor fornecido na ficha
técnica do produto, que foi realizado com base na norma ISO 527-3 “Plastics-
Determination of tensile properties — Part 3: test conditions for films and sheets” [61].

Tabela 3-3 — Resultados do ensaio de tragdo ao polimero PMMA

Max Tenséo Desvio Deformacgdo Breaking
(N/mm?) padréo na forga factor
(N/mm?)  mdxima (%) (N/mm)
PMMA (25mm/min) 37,0 3,3 5,5 3,4
PMMA (5mm/min) 26,4 2,8 5,5 2,3
PMMA
(dados fornecedor) 47 i 6 i
Valores bibliografia para o .
PMMA [62] [38;70] i i i

Comecando por esclarecer alguns termos presentes na Tabela 3-3. O breaking factor é
um termo contemplado na norma ASTM D882 e sd é calculado quando o filme apresenta
uma espessura inferior a 0,13 mm (que é o caso em estudo). Este termo é calculado
através da divisao entre a forga maxima registada no ensaio e a largura do provete,
desprezando assim a espessura do material. Quanto ao valor de resisténcia maxima de
tracdo, os resultados ficaram ligeiramente abaixo da ficha técnica e dos valores
encontrados na bibliografia. Este valor é bastante influenciado pela velocidade de ensaio
como se comprova pela diferenca de tensdo maxima obtido a 25mm/min ou a
5mm/min. A norma ISO 527-3 aceita um conjunto de velocidades que vdo dos 5mm/min

DESENVOLVIMENTO E CARACTERIZAGAO DE UM MATERIAL COMPOSITO
TERMOMOLDAVEL E SUSTENTAVEL

59



BIBLIOGRAFIA E OUTRAS FONTES DE INFORMAGAO

aos 500mm/min pelo que a velocidade de ensaio usada para a ficha técnica da matéria
prima talvez tenha sido ligeiramente superior a ensaiada.

A deformacdo na forga mdxima foi calculada com base no deslocamento do provete para
a forca maxima. Este valor é caracteristico de cada material e os ensaios comprovam
extamente isso, quer os valores obtidos experimentalmente quer os valores que se
encontram na ficha técnica coincidem que é os 6%.

3.2 Matriz polimérica reforcada com fibras celuldsicas

Neste capitulo irdo ser abordadas a influéncia de algumas varidveis no compdsito
constituido por papel kraft e a matriz polimérica. Para os estudos descritos nestes
capitulos foram usados apenas os papéis kraft 7 e 8 e o polimero PMMA.

3.2.1 Estudo do branqueamento do papel kraft ( estudo da influéncia da lignina)

Por razdes estéticas, o papel kraft, que normalmente é acastanhado, sofre um processo
de pigmentacdo, contudo, quando se quer o papel branco, o processo ndo é
pigmentacdo mas sim um processo de branqueamento através de processos quimicos
que permitem retirar a lignina do papel [63]. E a influéncia desde composto nas
propriedades mecanicas que se quer estudar. Assim, comparou-se o papel 6 (sem
lignina) e 8 ( com lignina) ambos impregnados com PMMA e com o mesmos parametros
de prensagem. O ensaio foi realizado a uma velocidade 2mm/min com provetes
cortados em 150mm x 20mm. Os resultados encontram-se na Figura 3-5.

Tabela 3-4 — Resultados dos ensaios de tragdo ao compdsito de kraft, branqueado e ndo branqueado com a matriz
PMMA

Resisténcia a tragdo (N*m/g) Melhoria

Papel sem lignina+ PMMA 54,4 =
Papel com lignina + PMMA 78,5 44%
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Os resultados do ensaio de tracdo, onde ambos os provetes foram cortados na direcdo
longitudinal, revelam que ha uma influéncia notavel por parte do composto de lignina.
Estes ensaios vieram comprovar a teoria que o tratamento de branqueamento
enfraquecia as fibras, visto que a lignina é dos compostos mais resistentes. Exemplo
disso é que a resina natural fendlica é feita com base neste composto [36]. A justificacdo
podia ser com base na tensdo superficial do papel que poderia ter sido alterada apds
este tratamento, mas o papel foi tracionado seco cujos os valores se encontram na
Tabela 3-2, e assim descarta a hipdtese de ser uma fraca compatibilidade com o
polimero visto que nesses ensaios ja obtinha um valor inferior quando comparado ao
kraft com lignina. Contudo, o ligante usado podia ser um pouco diferente, mas se esse
fosse o caso, quando impregnado ndo se devia de verificar alteracdes significativas, algo
que aconteceu, 44% de melhoria na capacidade de resisténcia a tragdao é bastante
significativo. Em suma, é preciso ter em conta que os efeitos estéticos de ter um papel
branqueado, prejudica nas suas propriedades mecanicas.

3.2.2 Estudo da influéncia do contetdo da fracGio mdssica do polimero no compdsito

Para o estudo da influéncia da fragdo mdssica do polimero no compdsito, recorreu-se ao
ensaio de flexdo, com base na norma ISO 14125 “ Fibre-Reinforced plastic composites —
Determination of Flexural properties” [64]. Pretendeu-se perceber em que sentido
variava as propriedades mecanicas do compdsito, com a variagdo da fragdo massica do
polimero no compdsito. Assim, procedeu-se ao fabrico de dois laminados compdsitos,
com os mesmos parametros de prensagem, em que se variou o seu build up. Num dos
casos optou-se por colocar 2 folhas de PMMA por cada folha de papel kraft; no outro
compdsito, optou-se por colocar alternadamente uma folha de PMMA e uma folha de
papel kraft. As respetivas massas ponderais podem ser consultadas na Tabela 3-5 assim
como a espessura final dos mesmos. Na Tabela 3-6 encontram-se os resultados obtidos.
Os resultados foram trabalhados de acordo com o exposto no Anexo 2 - Exemplo de
calculo dos ensaios de flexdo (com base na norma ISO 14125).
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Tabela 3-5 — Percentagens massicas de fibras e polimero, em cada um dos compésitos produzidos.

Espessura Wsipras Wholimero
(mm) (%) (%)

5 * papel 8+ 10* PMMA | 1,95 54,4 45,6

6 * papel 8+ 8 *PMMA | 1,94 64,1 35,9

Build up

Tabela 3-6 — Resultados do ensaio de flexdo para o estudo da influéncia da fragdo massica do polimero

Flexural
Flexural Flexural modulus
Flexural stress . modulus of
. L stress — of elasticity - .
Build up — Longitudinal L elasticity -
Transversal Longitudinal
(MPa) Transversal
(MPa) (MPa)
(MPa)
5 * papel
8 + 10* 46,40 34,26 2729,27 2079,22
PMMA
6 * papel
8+8 48,60 41,22 2811,58 2226,42
*PMIMA

Os resultados presentes na Tabela 3-6 demonstram que a maior quantidade de polimero
ndo trouxe, como seria de esperar, nenhuma vantagem no quesito das propriedades
mecanicas. Na resisténcia a flexao, o médulo, quer seja longitudinal ou transversal, com
maior percentagem massica de fibras tem melhores resultados. Do ponto de vista
econémico também é melhor o build up com maior percentagem massica de fibra. De
acordo com os valores obtidos, a fracdo madssica mais correta para este tipo de papel e
matriz € Ws a volta de 65% (e um W, de 35%) e é este que serd usado nos restantes

ensaios.
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3.2.3 Estudo do processamento por moldagéo a quente

Com o intuito de perceber a influéncia dos parametros de processamento nas
propriedades mecanicas do compdsito foram realizados dois ensaios mecanicos, um
ensaio de tracdo, com base na ASTM D882 e um ensaio de flexdo, com base na ISO
14125.

3.2.3.1 Ensaio de tracdo

Para este ensaio foram produzidos dois compdsitos com um empilhamento constituido
por um papel kraft e duas folhas de PMMA (uma em cada lado). Aplicou-se dois ciclos
diferentes que podem ser consultados na Tabela 3-7 para o seu processamento e
realizou-se o ensaio de tra¢do cujos resultados se encontram na Tabela 3-8. O ensaio foi
realizado a uma velocidade de 2mm/min e com provetes cortados em 150mmx20mm.

Tabela 3-7 — Parametros de prensagem nos diferentes ciclos aplicados na produgdo do material compdsito

Ciclo 1 Ciclo 2
Temperatura Presga_o Tempo  Temperatura Pres§a_o Tempo
°C) especifica ) C) especifica )
( (bar) (min) (bar) (min)
Passo 1 150 1,1 10 175 11 10
Passo 2 150 19,6 10 175 19,6 15
Passo 3 40 1,1 40 40 11 50

Tabela 3-8 — Resultados do ensaio de tragdo para o compdsito produzido através de parametros de processamento
diferentes
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Resultados ciclo 1 (N*m/g) Resultados ciclo 2 (N*m/g) Melhoria (%)

78,5+1,8 95,7+4,0 22

E notdrio que o ciclo 2 teve melhores resultados do que o ciclo 1, conforme indicam os
dados da Tabela 3-8. Isso reflete que existe uma melhor impregnagdo das fibras por
parte da matriz quando o ciclo tem temperaturas mais altas e maior duracdo. Esta
melhoria era esperada, sé ndo se sabia quantificar esta. Assim, a diferenca foi de 22%
entre ambos os ciclos. E importante ndo esquecer que apenas se estd a estudar uma
folha de kraft. Em maiores espessuras, estes 22% vao ser bastante significativos a nivel
de resisténcia mecanica.

Estes resultados também podem ser verificados pelas imagens obtidas por microscopia
apresentadas no capitulo 3.1.2.1 através da Figura 3-11 onde é possivel ver a camada
mais espessa do lado de fora das fibras celulésicas (na imagem da esquerda) em
compara¢do com a amostra do lado direito onde é claramente possivel ver uma alta
compactacdo do material compdsito, que se refletiu na diminuicdo da espessura do
mesmo em 12%.

3.2.3.2 Ensaio de flexdo

Neste ensaio estuda-se a importancia de variar o ciclo em funcdao da espessura.
Pretende-se com este ensaio demonstrar que apesar de o polimero atingir a
temperatura desejada, este precisa de tempo para poder impregnar as fibras de maneira
eficiente. Para isso, produziu-se 5 provetes, com uma varia¢cdao de uma folha entre cada
um deles (como se poder ver através da Tabela 3-9) o que resulta numa variacdo de
guase 1,5 milimetros, sempre com o mesmo ciclo.

Tabela 3-9 - Percentagens massicas de fibras e polimero, em cada um dos compésitos produzidos.

Espessura Espessura(mm)/n2krafts

Build up (mm)

3*papel 8 + 6*PMMA | 1,13 0,38
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4 *papel 8 + 8* PMMA | 1,52 0,38
5 * papel 8 + 10* PMMA 1,95 0,39
6 * papel 8 + 12* PMMA 2,41 0,40
7 * papel 8 + 14* PMMA | 2,95 0,42

Tabela 3-10 — Resultados obtidos no ensaio de flexdo para o estudo da influéncia do ciclo nas propriedades
mecanicas

Flexural
Flexural Flexural modulus
Flexural stress L. modulus of
. . stress — of elasticity - ..
Build up — Longitudinal L elasticity -
Transversal Longitudinal
(MPa) (MPa) (MPa) Transversal
(MPa)
3* papel 8
44,06 32,08 3806,69 2545,21
+ 6*PMMA
4 * papel 8
+ 8% 45,65 32,08 2993,92 2040,23
PMMA
5 * papel 8
+10* 46,40 34,26 2729,27 2079,22
PMMA
6 * papel 8
+12* 54,40 36,54 2684,26 1627,7
PMMA

Antes de discutir os resultados é de salientar que os provetes de maior espessura foram
danificados acidentalmente antes do ensaio pelo que ndo se encontram nos valores
apresentados através da Tabela 3-10.

Os resultados da Tabela 3-10 mostram que o valor das resisténcias mecanicas nao sao
significativamente alteradas consosante o aumento do numero de camdadas, o que
seria de esperar porque as percentagens madssicas (volimicas) sdo mais ou menos
constantes. Por esse motivo é que é importante olhar para os resultados do médulo a
flexdo. Este mostra claramente que o médulo é bastante superior em espessuras mais
baixas. O valor dos moddulos nas orientacdes longitudinal e transversal tém um
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decrescimento continuo, pelo que é seguro afirmar que consoante se aumenta a
espessura do compdsito, para um mesmo ciclo de prensagem, a impregnagao se torna
mais dificil. Deste modo, estd comprovado que a aplicagdo do mesmo ciclo para
diferentes espessuras, mesmo que estas sejam baixas, o ciclo deve ser adaptado para
melhorar as propriedades mecanicas, aumentando o tempo de ciclo consoante a
espessura aumente.

3.2.4 Estudo da influéncia da porosidade do papel nas propriedades mecdnicas

Para este estudo foram usados dois papéis kraft diferentes (papel 7 e 8), em que um
tem uma maior porosidade que o outro (pela ficha técnica, no método de Gurley, o papel
7 demora entre 8 a 13 segundos para passar 100cm3 de ar enquanto que o papel 8
demora entre 10 a 15 segundos) e foram processados 3 provetes com 0os mesmos
parametros de prensagem. Inicialmente tinha-se pensado comparar apenas dois
provetes com espessura idéntica (pela Tabela 3-11 era o segundo e terceiro conjunto
(1,52 e 1,45 mm respetivamente) porque os parametros de processamento sdo os
mesmos evitando assim uma varidvel, mas os provetes tinham uma diferenca de fracao
massica de fibras o que influencia necessariamente os resultados e dai a necessidade de
introduzir um provete com fracdes mdssicas idénticas. Contudo, a partida ,este terda uma
pior impregnacao, pois tem maior quantidade de fibras (maior espessura) sendo o ciclo
igual para todos os provetes. Contudo, é possivel tirar uma ideia se a porosidade do
papel facilita a impregnacao e consequentemente aumenta as propriedades mecanicas
do compdsito. Na Tabela 3-11 pode-se consultar a espessura e fracdo madssica de fibras
e polimero. Na Tabela 3-12 encontram-se os resultados deste ensaio.

Tabela 3-11 - Percentagens massicas de fibras e polimero, em cada um dos compésitos produzidos.

Espessura Wsipras Whpolimero
(mm) (%) (%)
6*papel 8+8PMMA | 1,94 641 359
4 * papel 8 + 8* PMMA 1,52 54,4 45,6
5 * papel 7 + 7 *PMMA 1,45 63,9 36,1

Build up
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Tabela 3-12 - Resultados do ensaio deflexdo para o estudo da influéncia da porosidade do papel kraft

Flexural
Flexural Flexural modulus
Flexural stress . modulus of
. L stress — of elasticity - .
Build up — Longitudinal . elasticity -
Transversal Longitudinal
(MPa) Transversal
(MPa) (MPa)
(MPa)
6* papel
8+ 48,60 41,22 2811,58 2226,42
S8PMMA
4 * papel
8 +8* 45,65 32,08 2993,92 2545,21
PMMA
5 * papel
7+7 54,72 42,11 3692,06 2816,75
*PMMA

Olhando para os resultados da Tabela 3-12 verifica-se que o provete que teve melhores
propriedades foi o papel com maior porosidade (papel 7) que mostrou ter um maior
maodulo perante os dois casos de modo significativo. (Devia de ter sido testado um build
up com 5*papel 8 + 7* PMMA, ou pelo lado inverso, (4*papel 7 + 8PMMA ou ainda
6*papel 7+ 8PMMA. Contudo, a espessura ndo ia ser exatamente igual pois as
gramagens dos papeis sdao diferentes, mas deviam de entrar para um melhor
comparativo). Apesar das diferentes espessuras, ainda assim, com a diferenca
apresentada no médulo dos respetivos provetes, da para afirmar com seguranca que o
papel com uma maior espaco de vazios vai trazer vantagens a nivel de propriedades
mecanicas.
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3.2.5 Estudo da Influéncia da colagem dos compdsitos

Para este estudo foi usado apenas o papel kraft 7 com a matriz de PMMA e o que se
tencionou estudar foi se havia melhorias notdveis em fazer o incremento de espessura
do material compdsito através de uma colagem em prensagem de duas partes, ou seja,
neste caso em especifico, foram processados dois provetes com a espessura de 1,1 mm
(3 folhas de kraft com 6 de PMMA) em vez de fazer de uma sé vez a prensada com 6
folhas de kraft e 12 de PMMA, resultando numa espessura final aproximada de 2,25. O
ciclo usado nos provetes de 1 mm é o ciclo 2 da Tabela 3-7. A segunda prensada, onde
se efetivou a colagem das partes, aplicou-se o mesmo ciclo, com a diferenca de que se
diminuiu o tempo do passo 2 para 3 minutos. Tentou-se assim minimizar as perdas a
nivel de tempo de processamento para aquilo que se considera o standard, que é colocar
o numero de folhas de acordo com a espessura objetivo final. Para comparacdo foram
utilizados os valores dos provetes testados nos anteriores capitulos. Assim os build up
comparativos encontram-se na Tabela 3-13 e os resultados obtidos encontram-se na
Tabela 3-14.

Tabela 3-13 - Percentagens massicas de fibras e polimero, em cada um dos compdsitos produzidos.

Espessura
Build u
i (mm)
3* papel 8 + 6*PMMA 1,13
4 * papel 8 + 8* PMMA 1,52

5 * papel 8 + 10* PMMA 1,95
6 * papel 8 + 12* PMMA 2,41
(3* papel 8 + 6*PMMA)*2 2,25
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Tabela 3-14 — Resultados obtidos no ensaio de flexdo para o estudo da colagem nas propriedades mecanicas

Flexural Flexural Flexural
Flexural stress modulus of modulus of
) L stress — .. L.
Build up — Longitudinal elasticity - elasticity -
Transversal L
(MPa) Longitudinal Transversal
(MPa)
(MPa) (MPa)
3* papel 8 +
44,06 32,08 3806,69 2545,21
6*PMMA
4 * papel 8 +
45,65 32,08 2993,92 2040,23
8* PMMA
5 * papel 8 +
46,40 34,26 2729,27 2079,22
10* PMMA
6 * papel 8 +
54,40 36,54 2684,26 1627,7
12* PMMA
(3* papel 8 +
6*PMMA)*2 53,72 40,82 2431,99 1862,35
(colagem)

Os resultados da Tabela 3-16 obtidos permitem afirmar que ndao houve melhorias em
realizar o compdsito em duas etapas de prensagens. O problema pode estar no ciclo
utilizado para a colagem, que pode ndo ter sido o mais adequado. A empresa nao iria
conseguir aumentar as propriedades mecanicas realizando ciclos de prensagens mais
curtos a nivel de tempo e mais prensadas, pelo resultado demonstrado. Contudo, isto
nao quer dizer que nao se chegasse a outras propriedades mais interessantes com
outros parametros de prensagem.

3.2.6  Caracterizac@o do compdsito de acordo com a norma EN438
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A norma europeia 438 “High Pressure decorative laminates (HPL) — Sheets based on
thermosetting resins (usually called laminates)” é a norma pela qual se rege a qualidade
dos laminados termoendureciveis produzidos pela empresa. Por esse motivo e apesar
de a norma estar focada em materiais compdsitos de matriz termoendurecivel, algo que
o material em desenvolvimento ndo usa, decidiu-se fazer uma comparacdo de atributos
entre o produto HPL comum e este novo compdsito. Esta norma contempla varios testes
pelo que serdo abordados individualmente os diferentes testes. O provete testado foi o
compdsito com o papel 8 e a matriz de PMMA produzido laboratorialmente e também
foram utilizados nos ensaios os provetes do primeiro ensaio industrial, que tiveram
ciclos de prensagem idénticos. Por motivos de confidencialidade nao sera demonstrado
o grafico temperatura vs tempo usado em cada uma das situacdes.

3.2.6.1 Resisténcia a imersdo em dgua em ebuli¢do.

O ensaio de imersdao em agua em ebulicdo tem uma duragdo de 2 h e é determinado
pelo aumento da massa e espessura das amostras e pela observacdo de qualquer
alteracdo na superficie. O teste geralmente estd de acordo com a EN ISO 62 “Plastics-
Determination of water absorption”, excetuando o facto de estar mais tempo em
imersdo e ser exigida a medicdo de variacdo da espessura e massa. Este ensaio consiste
em colocar os compactos em dgua em ebulicdo sendo realizada a medicdo da espessura
nas 4 extremidades do provete de 50mmx50mm e sendo também é registada a massa
dos provetes para posterior andlise da sua variacdo. Na Figura 3-16 encontra-se uma
exemplificacdo do ensaio de resisténcia a imersdao em agua em ebulicdo. A classificacdo
de aspeto é de acordo com a seguinte escala:

Classificagdao 5: nenhuma alteragao visivel.

Classificagdo 4: Ligeira mudanca de brilho e / ou cor, visivel apenas em
determinados angulos de visao.

Classificagdo 3: Mudanca moderada de brilho e / ou cor.

Classificagdo 2: Mudanca acentuada de brilho e / ou cor e aparecimento de
algumas bolhas.

Classificagdo 1: Delaminacdo.
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Provetes

Placa de
aquecimento

Figura 3-16 - Ensaio de 4gua em ebuligdo onde se véem os provetes no fundo do gobelé com 4gua

Na Tabela 3-15 encontram-se os resultados obtidos nos ensaios.

Tabela 3-15 — Resultados dos ensaios da dgua em ebuli¢do

Especificac6es EN 438 (for CGS)

Variagdo  Variacao
& ¢ Variagdo  Variagao

Build up de de Classificagdo de de e
massa espessura Classificagao
(%) (%) massa  espessura
(%) (%)
Industrial 1,99 22,08 4
Laboratorial 39,38* 41,49* 1* 7,0 9,0 4

*Das 3 amostras necessarias para o teste, uma passou sem delamina¢do com valores de 7,40,
26,21 e classificagdo de 4 respetivamente. Uma possivel explicagcdo é que verificou-se que
a prensa ndo tinha uma temperatura uniforme ao longo dos pratos, revelando um

problema com as resisténcias.

DESENVOLVIMENTO E CARACTERIZAGAO DE UM MATERIAL COMPOSITO
TERMOMOLDAVEL E SUSTENTAVEL Jorge Filipe Soares Teixeira

71



BIBLIOGRAFIA E OUTRAS FONTES DE INFORMAGAO

Comparando os compactos industriais com os produzidos na prensa de laboratédrio,
podem observar-se que se obtiveram melhorias notdveis no processo industrial. De
notar que a pressao atingida na prensa industrial (mais 10 bar que a prensa laboratorial)
pode ter contribido significagtivamente para este resultado. Por outro lado, o ciclo
industrial, teve um pico de temperatura mais baixo em 10°C. As amostras industriais
guase que passaram todas as especificacbes da EN438 para um laminado
termoendurecivel, a ndo ser a variacao de espessura que ficou ligeiramente acima do
estipulado pela norma. Tendo em conta que a agua em ebulicdo tem uma temperatura
de 100°C o compdsito passou a temperatura de transicdo vitrea que se encontra nos
97°C. Com isto houve uma maior facilidade para este se expandir, nunca perdendo a
adesdo entre camadas.

3.2.6.2 Resisténcia ao vapor de dgua

Na Figura 3-17 seguinte encontra-se uma exemplificacdo do ensaio de resisténcia ao
vapor de dgua. Neste ensaio, as amostras do material sao mantidas por cima do balao
de Erlenmeyer que contém agua a ferver (100°C), de modo que a superficie decorativa
da amostra seja exposta ao vapor de dgua. Apds 1 h, a amostra é removida e deixada a
recuperar por 24 h em condi¢cdes ambientais normais antes de ser examinada para se
observar qualquer alteracdo na aparéncia. A escala de resultados é a seguinte:

Classificagdao 5: nenhuma alteragao visivel.

Classificagdo 4: Ligeira mudanca de brilho e / ou cor, visivel apenas em
determinados angulos de visao.

Classificagdo 3: Mudanca moderada de brilho e / ou cor.

Classificagdo 2: Mudanca acentuada de brilho e / ou cor.

Classificagdo 1: Bolhas e / ou delaminac3o.
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Figura 3-17 -Montagem usada no ensaio de resisténcia ao vapor de agua.

Na Tabela 3-16 encontram-se os resultados obtidos no ensaio.

Tabela 3-16 - Resultados dos ensaios de resisténcia ao vapor de agua.

EN 438 Standard
Build up Classificagdo (for CGS)
Classificacdo
Industrial 4 4
Laboratorial 4

Todas as amostras apresentam resultado que cumprem com as especificacbes da
norma. E um resultado muito interessante, visto que todas as amostras nio
delaminaram nem formaram bolhas. O que se pode observar é que existe apenas uma
pequena alteracdo de cor ou brilho na superficie mas que pode ser eliminado com a
utilizagdo de uma chapa de acabamento na superficie e/ou a utilizagdo de um papel
decorativo com maior desempenho.
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3.2.6.3 Resisténcia térmica

Este teste tem como objetivo verificar a adequacdao dos compactos para a utilizacdo em
aplicagdo onde entrem em contacto com o material compacto objetos moderadamente
guentes como pode acontecer numa cozinha. Um bloco de liga de aluminio padrao a
uma temperatura de teste especificada de 160°C é colocado em contato com a amostra
do compacto. Apds 20 minutos de contato, o bloco é removido. A este teste chama-se
resisténcia ao calor seco e é avaliada exclusivamente por inspegao visual.
Outra variante obrigatdria do teste denomina-se por calor humido, um bloco de liga de
aluminio padrdao a uma temperatura de teste especificada de 100°C é colocado num
pano humido em contato com uma amostra retirada do compacto. Apds 20 minutos de
contato, o bloco é removido e a resisténcia é avaliada por exame visual. Na Figura 3-18
seguinte encontra-se uma exemplificacdo do ensaio de resisténcia térmica e na Tabela
3-17 encontram-se os resultados obtidos no ensaio. A escala de classificacbes é a
seguinte:

Classificagdao 5: nenhuma alteragao visivel.

Classificacdo 4: mudanca ligeira de aspeto.

Classificagdao 3: Mudanca moderada de aspeto.

Classificagdo 2: Mudanca significativa de aspeto.

Classificagdo 1: Mudanca bruta de aspeto.
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Bloco de liga
de aluminio
(>94%) com
agua no seu
interior a
100°C. Este
bloco por sua
vez estd em

contacto com .
Bloco de liga
um pano de aluminio
branco (>94%) a 160°C
himido.
(calor seco)

Figura 3-18 - Nesta imagem observa-se o ensaio de resisténcia térmica (himida (canto superior esquerdo) e seca
(canto inferior direito)

Tabela 3-17 - Resultados obtidos nos ensaios de resisténcia térmica.

EN 438 Standard
for CGS
Build up Calor seco Fal?r (for )

humido Calor
Calor seco ..
humido
Industrial 2 4 4 4
Laboratorial 1 4

O teste mais critico para o compdsito termopldstico é o ensaio do calor seco por este
ser realizado a uma temperatura bastante superior a de servico. Chegando a uma
temperatura de 160°C o polimero volta outra vez a sua fase mais fluida/viscosa o que
permite ligeiras deformacdes a superficie como se pode verificar na Figura 3-19. Este
aspeto é a maior desvantagem comparativamente ao compdsito com resinas
termoendureciveis (CGS).
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Figura 3-19 — Provetes do compdsito flexcomp apds o ensaio do calor seco onde se pode observar uma ligeira
deformacdo a superficie do decorativo.

3.2.6.4 Estabilidade dimensional

Este teste mede as alteragdes dimensionais laterais das amostras a temperaturas
elevadas. Cada amostra deve ter (200 + 0,8) mm de comprimento, (50 + 1) mm de
largura. As arestas devem estar lisas e livres de rachaduras/fissuracdes. Antes de fazer
as primeiras medicdes, todas as amostras devem ser mantidas pelo menos 72h numa
atmosfera padrdo de (23 +2) ° Ce (50 + 5) % de humidade relativa. Depois é verificar a
alteracdo no comprimento medido de cada amostra em percentagem do comprimento
medido inicial. Existem duas variantes de testes. Uma, que se denomina por
estabilidade dimensional seca, consiste colocar os provetes a 70+2°C durante 24 horas
e deixar 1 hora no exsicador. Apds decorrida essa hora retiram-se os referidos provetes
para serem medidos. Existe também a estabilidade dimensional hiumida, que é realizada
a 40+2°C durante 96+4 horas com uma humidade relativa de 90 a 95%, sendo os
provetes retirados e imediatamente medidos apds termino do ensaio. O objetivo é
calcular a variagdo percentual média no comprimento medido para cada um dos pares
de amostras (2 no sentido transversal + 2 no sentido longitudinal para cada uma das
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variantes), para o valor mais proximo de 0,05%. Posteriormente calcula-se a alteragdo
dimensional cumulativa para cada direcdo do provete, de ambas as variantes (humida e
seca). A mudanga dimensional é a soma das mudangas dimensionais absolutas médias
em cada um dos testes de baixa e alta humidade. Na Figura 3-20 vé-se uma foto dos
provetes na estufa utilizada para o ensaio de estabilidade dimensional seca.

Figura 3-20 - Ensaio de estabilidade dimensional seca

O resultado deste ensaio encontra-se no Tabela 3-18.
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Tabela 3-18 — Resultados dos testes de estabilidade dimensional.

EN 438 Standard

(for CGS)
Estabilidade Estabildiade
dimensional seca dimensional himida .
. Estabildiade
Build up : -
dimensional
L (%) T (%) L (%) T (%) L (%) T (%)
Industrial 0,22 0,52 - -
0,4 0,8
Laboratorial 0,15 0,40 - -

L — Longitudinal
T —Transversal

Os resultados dos ensaios de estabilidade dimensional himida ndao foram realizados
devido a uma impossibilidade técnica na cdmara climatica que impediu a realizacdo do
ensaio. Contudo, da para ter no¢do que os ensaios foram satisfatérios, ndo ocorrendo
qualquer fissuracdao ou deformacgdao nos provetes ensaiados. O ensaio de estabilidade
dimensional seca é aquele que usualmente provoca maiores alteracdes dimensionais
nos provetes pelo que se pode afirmar com alguma seguranga, que os requisitos deste
ensaio iam ser cumpridos se fosse realizado o ensaio de estabilidade humida. Ainda
assim, fica pendente o ensaio de estabilidade hiumida para afirmar com seguranca que
o0 compdsito desenvolvido passava neste ensaio.

3.2.6.5 Resisténcia ao risco

Neste ensaio sdo aplicadas cargas com intervalos especificados na norma, usando-se um
objeto com uma ponta adimantada (material mais duro conhecido) de geometria
definida. A resisténcia a riscos no compacto é expressa como uma classificacdo/escala
numérica (de 1 a 5) que define a carga mdéxima aplicada que ndo produz riscos continuos

na superficie. A escala é seguinte (Tabela 3-19):
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Tabela 3-19 — Classificagdo do teste de resisténcia ao risco pela norma EN438

Tragos descontinuos ou marcas 2 90 % duplo circulo continuo

Classificacdo PP : c o .
nao visiveis de risco claramente visiveis
5 6N >6N
4 4N 6N
3 2N 4N
2 1N 2N
1 - 1N

O resultado do teste é desta forma verificado visualmente a forga a partir da qual produz
um risco continuo. Na Figura 3-21 estd representado um ensaio de resisténcia ao risco.

Figura 3-21 - Ensaio de resisténcia ao risco.

Na Tabela 3-20 estdo apresentados os resultados do ensaio de resisténcia ao risco nos
compactos flexcomp.
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Tabela 3-20 - Resultados obtidos no ensaio de resisténcia ao risco.

EN 438 Standard
Build up Classification (for CGS)
Classification
Industrial >4 2
Laboratorial >4 -

As amostras flexcomp passam a classificacdo requerida pela EN438. Contudo, este teste
prende-se acima de tudo com o tipo de material e acabamento usado na parte de cima
do compdsito e ndo tanto com o nucleo do mesmo onde este sofreu alteragGes, e por
isso previa-se que este teste fosse cumprido no que diz respeito a especificacdo pela
EN438, porque os papéis decorativos testados estao validados para o processo standard
de HPL.

3.2.6.6 Resisténcia a abrasdo

Este ensaio mede a resisténcia ao desgaste da superficie decorativa do compacto até a
subcamada. A abrasdo é obtida girando uma amostra em contato com um par de rodas
cilindricas cobertas com fitas abrasivas. A forca exercida depende do peso inserido em
cada um dos bracos (por defeito usam-se as rodas cilindricas com o peso de 500 gramas).
As rodas sao posicionadas de modo que as suas faces cilindricas sejam equidistantes do
eixo de rotagcdo da amostra, mas ndo tangenciais a ela. Quando giradas, elas atritam na
superficie da amostra. O numero de rotacées da amostra necessarias para causar
alteragdes na superficie é usado como medida de resisténcia ao desgaste da superficie.
Na Figura 3-22 esta representado o equipamento usado para o ensaio de resisténcia a
abrasao.
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Pesos

Porta
provetes

Interface

utilizador

Canal de Aspiracao

Porta
provetes

Figura 3-22 - Equipamento para o ensaio de resisténcia a abrasdo.

Na Tabela 3-21 estdo apresentados os resultado dos compactos submetidos a este

teste.

Tabela 3-21 - Resultado do teste de resisténcia a abrasdo.

EN 438 Standard

Build up Ponto inicial (for CGS)
(rot) S
Ponto inicial (rot)
Industrial 475
1
Laboratorial 500 2150

Mais uma vez, este teste também pretende aferir a qualidade da parte superficial do
compdsito no que diz respeito a capacidade abrasiva, pelo que o papel decorativo
utilizado vai ter uma importancia elevada quando comparado com o nucleo, tendo os
compositos estudados passado este teste facilmente.
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3.2.6.7 Resisténcia as manchas

Neste teste as amostras sao colocadas em contato com uma série de agentes quimicos
gue podem ser encontrados no uso didrio. O tempo e as condi¢des do contato sdo
especificados para cada agente quimico. No final do periodo do contacto especificado,
as amostras sdo lavadas e examinadas para verificar a existéncia de possiveis vestigios
residuais/alteracdo de cor ou brilho. Se o compacto atender aos requisitos de
especificacdo quando testado, considera-se que estd em conformidade com a
especificacdo de resisténcia a manchas.

Na Figura 3-23 estd representado um ensaio de resisténcia a manchas.

Figura 3-23 - Ensaio de resisténcia a manchas.
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Na Tabela 3-22 encontram-se representados os resultados dos ensaios de
resisténcia a manchas.

Tabela 3-22 — Resultados do ensaio de resisténcia a manchas.

EN 438 Standard
, Quimicos do Quimicos do Quimicos do (for CGS)
Build up . L,
grupo 1 grupo 2 grupo 3 Quimicos grupo Quimicos
1land?2 grupo 3
Industrial 5 5 5
5 4
Laboratorial 5 5 5

Mais uma vez, tal como aconteceu em ensaios anteriores, todas as amostras passaram
neste teste sem qualquer dificuldade.

3.2.6.8 Resisténcia ao impacto

Uma amostra é coberta com uma folha de papel carbono (também conhecido como
folha de papel quimico) e sujeita ao impacto de uma bola de ago que cai de uma altura
variavel conhecida, apenas sobre o efeito da gravidade, (também conhecido como
“queda-livre”). A resisténcia ao impacto é expressa como a altura maxima de queda que
pode ser alcangada sem que ocorram em fissuras visiveis na face testada ou produzindo
uma impressao superior ao diametro maximo especificado.

Na Figura 3-24 seguinte pode ver-se o equipamento necessario para o ensaio de
resisténcia ao impacto.
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Figura 3-24 - Ensaio de resisténcia ao impacto (bola grande).

Na Tabela 3-23 estdo apresentados os resultados obtidos no ensaio de resisténcia ao
impacto dos materiais compactos.

Tabela 3-23 - Resultado dos ensaios de impacto.

EN 438 Standard
for CGS
Build up Bola grande Bola pequena (N) (For )
(m) Bola grande
Bola pequena (N)
(m)
Industrial >1,8 45 18
Laboratorial >1,8 50 !

As amostras passaram no teste de resisténcia ao impacto. No ensaio com a bola grande,
as amostras obtiveram a classificagdo maxima do equipamento em teste, que é de 1,8
metros, e mesmo assim, ndo apresentaram qualquer dano na sua superficie, o que
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demonstra a grande capacidade de absorcdo de energia do compacto. A utilizacdo de
uma matriz termopldstica ajuda muito neste quesito. Este valor (1,8m) é o que se espera
para um HPL tradicional, pelo que se optou por fazer mais um teste, que normalmente
sé se aplica a materiais de espessura inferior a 2mm (a espessura destes provetes era
de 3mm) para efeitos comparativos. Os resultados estdo expostos na Tabela 3-23. Este
é um teste também presente na norma EN438 e recorre uma bola com 5 mm de
diametro cujo forca é aplicada através de uma mola. A classificacdo é obtida pelo valor
maximo da forga, registado em Newtons, que o material aguenta sem fissurar. O
equipamento que se utilizou é mostrado na Figura 3-25. Foi neste teste que os valores
sobressairam quando comparados aos do HPL de matriz termoendurecivel. Os
resultados quase que dobram a especificacdo mais alta que pertence ao laminado HD
(“Horizontal grade, Heavy duty or severe use”) cujo o valor é de 25N.

Figura 3-25 — Instrumento para o teste de resisténcia ao impacto com a bola pequena [65]

3.3 Andlise Micromecanica da camada - Lei das Misturas

Neste capitulo vai fazer-se uma estimativa das propriedades do material compdsito,
com base na lei das misturas. O compdsito desenvolvido tem um empilhamento
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unidirecional (todas as folhas de kraft estdo alinhadas no mesmo sentido), sendo que o
material € um pouco anisotrépico (as fibras sdo puxadas no seu processo de fabrico e é
por esse motivo que tém, em média, o dobro da resisténcia a tragao). Deste modo, ao
estimar as propriedades 6timas do compdsito, por comparacdao com os resultados
obtidos, é possivel perceber se o processamento foi adequado ou nao.

Devido a dificuldade técnica de isolar fibras de celulose, o0 método aplicado foi o
seguinte: com base nos resultados de tracao obtidos com o polimero e com o compésito,
estimaram-se as propriedades das fibras. Esse valor calculado sera comparado com os
valores encontrados na literatura.

A equagao da lei das misturas, que também é conhecido pelo nome de “Modelo de
Voigt" e é descrito pela Equacdo 9 que aplicado a propriedade testada (mddulo de
elasticidade) fica descrito pela Equagao 9 (assumindo que a fragao volimica de vazios é
nula).

n
P = z P;v; Equagao 8
i=1
Ey =vEr + (1 —vp)Ep, Equagdo 9

Onde:
P — é uma propriedade global da mistura;
Pi— é a propriedade de cada componente

wsn
|

da mistura;

v; -é a fracdo volumica de cada componente “i” da mistura

E1 — Mddulo de elasticidade na direg¢ao 1

Ef - Mddulo de elasticidade das fibras

Em— Mddulo de elasticidade da matriz (polimero)

vs- é a fragcdo volumica de fibras

Para aplicar a Equacdo 9 é preciso ter os seguintes dados e efetuar os seguintes passos:

1. Calcular o médulo de elasticidade do compdsito:
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O primeiro passo é calcular o mddulo de elasticidade do compdsito. Por isso é necessario
transforma o grafico Forca vs deslocamento (exemplo na Figura 3-26), obtido através do
ensaio de tragdo, para tensdo vs deformacao ( Figura 3-27).

Forga vs Deslocamento

500
450
400
350 ®
300
250
200
150 »
100
50

Forca (N)

0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5 4
Deslocamento (mm)

Figura 3-26 — Exemplo de um gréfico Forga vs deslocamento obtido num provete de material compdsito
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Tensao vs Deformacao

50
45
40
35 ®
30
25
20
15 ®
10

Tensdo (MPa)

[ J
0 0,005 0,01 0,015 0,02 0,025 0,03 0,035 0,04

Deformacao (%)

Figura 3-27 - Exemplo de um gréfico Forga vs deslocamento obtido num provete de material compdsito

O mddulo de young (ou médulo de elasticidade) é calculado na zona linear do grafico da
tensao vs deformacao, que acontece nos momentos iniciais do ensaio de tra¢do. O valor
representa a medida de rigidez do material.

Assim, tracou-se um outro grafico da zona linear do grafico da Figura 3-27, também ele
tensdo vs deformacgdo, que compreendeu os valores de deformagao de 0,00013% a
0,00079% resultando no grafico da Figura 3-28.
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Tensao vs deformacao

3
2,5 .
o'
“-o'o
5 2 4
s o
28 1> $". e
%) S
T 1 caas?® y=3510,8x - 0,2411
- ol g R2=0,9911
e0® ’
0,5 ¢®
iy
0

0 0,0001 0,0002 0,0003 0,0004 0,0005 0,0006 0,0007 0,0008 0,0009

Deformacao (%)

Figura 3-28 — Grafico tensdo v deformacdo da zona linear do ensaio de tragdo do material compdsito

O declive da reta da do grafico da Figura 3-28 da o valor do mddulo de elasticidade para
o material compdsito que é de 3,5 GPa.

2. Calculo do médulo de elasticidade do polimero PMMA

O procedimento é o mesmo que o realizado para o material compdsito. Sendo este
material bastante comum, também seria possivel encontrar na bibliografia/ficha
técnica do produto (na ficha de produto deste material ndo vinha especificado o seu
valor), o valor do médulo de elasticidade. O valor do médulo calculado através dos
resultados experimentais é de 1,4 GPa, um valor ligeiramente mais baixo do que os
encontrados na literatura [66], [67] e [68].

3. Aplicacdo da lei das misturas

Para aplicar a lei das misturas é preciso saber os valores das fragdes volumicas. Para
calcular a fracdo volumica exata de polimero no papel kraft, é preciso assumir que a
espessura do kraft apds compressao, é menor que a inicial, ou seja, varidvel. Desse

modo, é necessario fazer o calculo inverso com base nas gramagens. Se ndo se tiver em
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90

consideracdo a compressibilidade do papel kraft, a massa volimica seria de 640 kg/m3.
Com base na Equacdo 10 calculou-se a massa volumica das fibras, para uma pressao

especifica de prensagem de 2 MPa (20 bares).

e (), Qv
L= (pf>+<pp*wf>

(1 —0,544)

1
-3 _ -3 _
113 %107 = ((213%3) * 107) » <<,,f> " {1140+ 0,544)

p; = 968 kg/m?

Onde:

ps — massa volUmica das fibras (kg/m?)

pp — massa volimica do polimero = 1140 (kg/m?3)

t —espessura =1,13 (mm)

wy — fragdo massica de fibras = 0,544

G¢ — Gramagem das fibras = 0, 213 (por folha de kraft)( kg/m?)

Equacgao
10

Como se pode constatar, houve um incremento da massa volumica de 640 para 968
kg/m3, uma diferenca de 328 kg/m3 (34% do valor apds prensagem) da massa volumica
das fibras apds a compressdo, ndo se podendo desprezar esta propriedade. Fica a nota

também que a medida que o valor da compressao durante o processamento aumentar,
este valor aumentara. Com a determinacdo de valor de massa volumica das fibras

podem agora calcular-se as fragdes volumicas dos compdsitos através da Equacdo 11.

DESENVOLVIMENTO E CARACTERIZAGAO DE UM MATERIAL COMPOSITO
TERMOMOLDAVEL E SUSTENTAVEL



BIBLIOGRAFIA E OUTRAS FONTES DE INFORMAGAO

Wy
Pr
v = —-——
Pr Pp e .
quagao
0,544 11
— 968
f = 0,544 N 1— 0,544
968 1140
vr = 0,584

Onde:
ve — fracdo volumica de fibras

Tendo todos os dados para aplicacdo da lei das misturas para determinar o mdédulo das
fibras, o resultado foi obtido através da aplicacao da Equacgdo 12.

35=0584x E +(1-0,584)*14 Equagdo

E; =5 GPa 12
1

Na bibliografia, os valores do mdédulo de elasticidade 100% de fibras de celulose andam
entre 2 a 8,9 GPa pelo que o valor de 5 GPa obtido pelas fibras celuldsicas do papel 8 se
encontram no meio [69], [70] e [71]. Comparando esta fibra de origem natural com
algumas do mercado, esta é uma das mais baixas, ficando ao nivel das fibras de coco ( 4
a 6 GPa) mas longe de fibras como a Juta (13 a 26,5 GPa) e ainda mais da fibra natural
de origem celuldsica que maior médulo tem, que sdo as fibras de rami (24,5 a 128 GPa
de médulo de elasticidade) [72].

Para finalizacdo, e de modo a juntar a informacgao recolhida ao longo dos ensaios
descritos no capitulo 3, a massa volumica final do compdsito com o melhor
empilhamento (depois dos ensaios expostos nos subcapitulos anteriores), é calculada
através da equacao 13.
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pe =vpp + (1= vf)py
Equacgao
pe. = 0,678 x968 + (1 — 0,678)1140 13
pe. = 1023 kg/m3

A reducdo de 1,4 g/cm? (valores comuns nos produtos HPL) para 1,0 g/cm3? é uma
reducdo bastante significativa e um objetivo atingido. Contudo, é preciso deixar a
ressalva que o processo produtivo no futuro vai aplicar uma pressdo de 9 MPa para
ajudar a impregnacdo do compésito e, sabendo que o papel kraft é compressivel, este
valor da massa volumica tenderd a aumentar ligeiramente visto que os cdlculos foram
realizados para uma pressao de 2 MPa.
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4 CONCLUSOES E PROPOSTAS DE TRABALHOS FUTURQOS

Neste capitulo irdo ser enunciadas as principais conclusdes e inovag¢des que surgiram
deste trabalho, assim como algumas propostas de continuacdo do trabalho
desenvolvido. Por fim irdo ser mencionadas algumas formas de divulgagdes e exposi¢cdes
técnico cientificas que ja foram realizadas.

4.1 Conclusoes

A primeira conclusdo que se pode retirar do trabalho aqui exposto é que foi possivel
desenvolver um material compdsito com as caracteristicas objetivo: termoformavel,
sustentavel e de baixo peso para poder concorrer no mercado dos transportes. A Sonae
Industria de Revestimentos ficou assim habilitada a ser fornecedora de materiais
compdsitos capazes de assumir formas complexas gracas a substituicdo dos polimeros
termoendureciveis (resina fendlica) para polimeros termoplasticos, cumprindo assim o
grande objetivo desta tese. A empresa fica ainda com o know-how de qual a melhor
combinacdao de matérias primas, consoante a aplicacao pretendida. Alguns materiais
ndao foram escolhidos, por razdes econdmicas, para avancar para estudos mais
pormenorizados com determinada matéria prima, mas foram redigidos os dados para
na eventualidade de algum cliente pedir um compdsito com determinadas propriedades
e assim saber quais as matérias primas para usar no build-up.

Os objetivos relacionados com a verificagdo de quais as matérias primas que
contribuiam para um desempenho mecéanico superior foram atingidos. O papel que teve
melhores resultados no ambitos dos testes efetuados foi o papel nimero 4. Contudo,
por motivos econdmicos, foi o papel 8 que seguiu no desenvolvimento do material. No
gue diz respeito aos polimeros, o polimero escolhido foi o PMMA devido aos problemas
de processamento verificados com o PE e PLA. Este polimero apresentou uma razao
massica mais adequada (a volta de 35%). E ainda possivel de se afirmar que o compdsito
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mais econémico de ser realizado é aquele que se consegue utilizando-se como matriz o
PE; e o compdsito mais sustentavel de ser realizado é conseguido utilizando-se como
matriz o biopolimero PLA. Contudo, fica a ressalva que devia de ser feita uma
comparacao a nivel de propriedades mecéanicas dos compdsitos com as matrizes de PE
e PLA com os parametros adequados a cada um dos polimeros.

Do trabalho também se retira a informacdo que, o papel branqueado, papel este que
visualmente é mais apelativo, conduz a compdsitos com propriedades mecanicas
inferiores, pois a lignina € um composto que ajuda a fortalecer o papel kraft de acordo
com os resultados obtidos.

Sabe-se ainda que, a varia¢dao de 1,5 mm na espessura de compdsito para o mesmo ciclo
de prensagem tem um efeito bastante negativo a nivel de propriedades mecanicas. E
necessario ndao apressar a producdao destas placas pois para estas apresentarem um
melhor desempenho precisam de algum tempo no patamar de pressao a quente, ndo
bastando chegar apenas a temperatura de estagio. Fica-se a saber ainda que quanto
maior for a porosidade do material fibroso, ou seja, quanto maior for a quantidade de
espacos vazios, mais vai influenciar positivamente o processamento do compdsito que
revelou ter melhores propriedades mecanicas.

Comparando os compactos tradicionais de matriz fendlica com o compacto flexcomp
tendo por base a norma EN438, que é dedicada exclusivamente a materiais com resinas
termoendureciveis e que portanto n3do serve para efeitos de certificacdo/validacdo ao
material em desenvolvimento mas sim com o propdsito de comparar, houve apenas dois
testes em que este ndo superou os resultados objetivo. Um deles foi no teste de imersao
em agua quente e o outro foi o da resisténcia ao calor seco. O calor seco, sendo um teste
realizado a temperatura de 160°C, perspetivava-se que o compacto ndo tivesse um
comportamento idéntico ao observado no compacto fendlico pela diferenca do
polimero utilizado (termoendurecivel para termoplastico). Outro teste cujo os
resultados ndo foram positivos foi no teste de imersao em agua em ebulicdo onde o
compdsito desenvolvido falhou, no requisito de variacao de espessura. Tendo por base
gue a temperatura da dgua em ebulicdo a pressao atmosférica é de aproximadamente
100°C e que a tg referenciada na ficha técnica da matriz termoplastica é de 97°C, podia
afetar ligeiramente os resultados deste teste. Deve referir-se ainda que, nem todos os
provetes reprovaram no teste, revelando que se estd muito proximo da linha de

reprovacdo/aceitacdo. Por outro lado, a resisténcia ao impacto melhorou
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significativamente com a introducdo dos polimeros termoplasticos, fator este muito
importante quando se falam de aplicacdes na industria de transportes, que estdo
sempre sujeitos a impactos de pequenos objetos aquando do seu uso.

Por aplicacdo da lei das misturas chegou-se a conclusdo que o valor obtido para o
modulo de Young do compdsito (5 GPa) se encontra na média daquilo que se encontra
na bibliografia para fibras de celulose em papel mas muito abaixo se se considerarem
outras fibras de origem natural como as fibras de ananas, juta, kenaf ou rami. Também
se conseguiu provar a reducdo da densidade do material compdsito, obtendo um valor
muito interessante de 1,0 g/cm?3. Contudo, ficou comprovado que o papel kraft varia a
sua massa volumica consoante a pressdo exercida pelo que se espera que este valor
aumente ligeiramente quando for processado a 9 MPa em vez de 2 MPa.

4.2 Proposta de trabalhos futuros

Neste trabalho tinha sido um objetivo inicialmente proposto o estudo dos parametros
de termoformacdo para o material compésito desenvolvido. Esse estudo ficara para um
trabalho subsequente a este, contudo, e como se vai poder ver na Tabela 4-1, o plano
de trabalho esta pensado e estruturado e pronto para ser colocado em estudo. Ainda
assim, foi comprovada a sua capacidade de termoformacao, pelos métodos de vacuum
forming e pressure forming para pegas de diferentes geometrias, com temperaturas de
processamento a volta dos 120°C + 2. Estes resultados terdo ainda que ser validados.

Uma das propostas apresentadas pelo autor, que ja tem o parecer positivo da empresa
de acolhimento e também por parte da instituicdo académica para seguimento deste
trabalho, é o estudo dos parametros de termoformabilidade do material. Os parametros
de termoformabilidade sdo informacdes a nivel de tempos, temperaturas, pressoes e
acima de tudo, raios de deformabilidade possiveis de atingir. Deste modo, o autor
idealizou um molde em que se pudesse estudar a influéncia destes parametros. O molde
(Figura 4-1) foi desenhado com as seguintes especificidades, que podem ser consultadas
na Tabela 4-1.
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Tabela 4-1 — Especificagdes do molde para estudo da pds deformabilidade do compdsito

Curvatura Espessura
Taxa de esforgo . Curvatura max Taxa de esforco
min (mm)

Figura 4-1 — Molde para o estudo dos raios de curvatura

De acordo com a Tabela 4-1, o molde foi pensado para a prensa existente no ISEP, cujas
as dimensdes sdao 300x300mm. Foi divido equitativamente em 4 partes de modo a ser
passivel de colocar 4 provetes em simultdaneo de 300x75mm. Cada provete vai ser
dobrado a um raio diferente, conforme a taxa de esforco aplicada, dando origem a 8
curvaturas em estudo. A taxa de esforco é calculada com base na espessura do provete.
Os termolaminados postforming com resinas termoendureciveis tem uma taxa de
esforgo de 10 vezes a espessura pelo que esse valor é a taxa de esforgo maior que serd

aqui considerada. A taxa de esforgo quanto maior for o numero assumido, mais facil sera
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de dobrar, pelo que a taxa de esforco de 2,5 é a mais dificil de atingir sem o material
delaminar ou partir. Foram escolhidas espessuras diferentes e taxas de esforco
idénticas (=10) propositadamente para se poder proceder ao estudo de ciclo de
termoconformacdo em funcdo da espessura. O objetivo é criar uma “equacdo da
termoformacao” que permite definir os parametros de ciclo (temperatura e tempo) para
que uma determinada espessura de material seja termoformada no menor tempo
possivel mas mantendo a qualidade do mesmo. Com este molde quer-se avaliar também
gual a taxa de esforco mais baixa que se pode atingir, o ensaio tem taxas de esforco de
2,5 a 10. Dentro dos provetes com a mesma espessura, podera ser observado se o
material exige tempos diferentes de ciclos para ser passivel de ser dobrado a um raio
“X”. O ciclo ird mexer em parametros como temperatura, tempo e pressao para fazer
estes estudos. Este estudo poderad ser feito com polimeros diferentes, a fim de estudar
a deformabilidade de cada um, assim como para estudar o material que ird conferir
como camada decorativa e ainda materiais reforcados com fibra, seja ela de vidro,
carbono ou outra, para ver se pode atingir um equilibrio entre grandes propriedades
mecanicas e geometria complexa.

O autor propde a realizacdo de dois ensaios de caracterizacdo complementares,
nomeadamente os ensaios de Shear test, com base na norma ASTM D3163 “ Standard
Test Method for determining strength of adhesively bonded rigid plastic Lap-Shear Joints
in shear by Tension Loading” e ainda ensaios de resisténcia de adesao com base na ASTM
D1876 “Standard Test Method for Peel Resistance of Adhesives (T-Peel Test” [73] [74].
O autor ainda propde o uso da técnica de anadlise dielétrica (DEA), que permite ver
durante (em tempo real) o processamento do compdsito a transicao das propriedades
térmicas do polimero em tempo real. Este método consegue verificar as modificacdes
propriedades reoldgicas através da resisténcia elétrica do mesmo e com isto seria muito
mais facil definir qual a duracdo dos ciclo seria mais adequado conforme o polimero que
estd a ser utilizado pois.

4.3 Artigos cientificos, patentes e exposicdes

O projeto flexcomp deu origem a 3 artigos cientificos que foram divulgados em
diferentes conferéncias internacionais. Os artigos intitulam-se da seguinte maneira:
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1. “Conception and characterization of different properties from a composite
thermoformable with polymeric matrix and cellulosic fibres” — apresentado na 4t
International Conference on Natural Fibers (ICNF) realizada em Julho de 2019 no
Porto.

2. “Biodegradability index determination of thermoplastic composites reinforced
with kraft Paper” - apresentado na 4™ International Conference on Natural Fibers
realizada em Julho de 2019 no Porto.

3. “Study of the Influence of surface treatments in kraft paper for the
compatibilization with thermoplastic polymers.” — apresentado na conferéncia
Matcomp19 realizado em Julho de 2019, organizado pela AEMAC (Asociacion

Espafola de Materiales Compuestos)

O produto desenvolvido encontra-se no presente em processo de pedido provisdrio de
patente nacional.

A nivel de exposicdao de produto, para além de ter sido exposto na ICNF 2019 (Figura
4-2) teve a sua grande exposicao e apresentacao oficial por parte da empresa em Maio
de 2019, através de uma aplicacdo deste produto a uma parede, onde se colocou luz led
por traz da peca e ficou com o efeito demonstrado na Figura 4-3.
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Figura 4-3 — Flexcomp em exposi¢do na feira Interzum 2019, em coldnia, Alemanha
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ANEXOS

ANEXOS

Nos anexos pode-se encontrar alguns dos dados, a titulo de exemplo, que foram usados
para o desenvolvimento desta tese. Nem todos os dados serdao aqui expostos por razdes
de confidencialidade.

DESENVOLVIMENTO E CARACTERIZAGAO DE UM MATERIAL COMPOSITO

TERMOMOLDAVEL E SUSTENTAVEL Jorge Filipe Soares Teixeira

113
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Anexo 1 -Ensaios dos resultados dos ensaios de tracdo

Anexo 1.1 - Aos papeis kraft

Mondi 160 gsm

Palavra-chave Mome do produto
I Jorge i
g 2rauivo do Tox 20190711 1853 xtas método. "0 % Jorse Texxmas
Data do relatério 11-07-2019 Data do ensaio 11-07-2019
Modo de ensaio Simples Tipo de ensaio Tragio
Velocidade Smm/min Placa Placa
Lote Mo: | Sub-Lote No: 8
Nome YP(SFS) Forca | YP(SFS)Tensso | [ YAOFS) o {YP(SFE) Desloc. da
Parémetros 01% 01% 01% 01 %
Unidade M M/mm2 mm %
11 -- -- -- --
12 -- -- - -
13 -- -= - -
14 -~ -- - -
1.5 - —= — —=
16 —= —= — —=
17 —— —— —~ —=
18 - = — —
Média -= -= -- --
DesvicPadrao - - - -
Faixa -— -- -- --
Mome _Dﬁﬂiﬁlﬁn Ruptura Forga Ruptura Tenséo Fiuptl.ra_Etc:lncame
Parimetros 01% Sensibilidade: 10 Sensibilidade: 10 Sensibilidade: 10
Unidade % M M/ mm2 mm
1.1 - 74 8730 935912 207987
1_2 -- 60,111 151,376 206407
1_3 -- 73,9145 923,932 1.94563
1_4 —= 71,5208 294,010 1.97240
1_5 —- -— - -—
1_§ -— - -- --
1.7 -- - - --
1_8 -— -— -- --
Média -= 70,1046 276308 201549
DesvioPadrio -— 445852 55,7316 0.04349
Faixa - 14,7629 184,536 0.13424
MNeome Ruptur:ﬁ::ﬂlﬂc?c. da Huprt.uraJ::J eformaga Max_Forga Max_Tensio
Parimetros Sensibilidade: 10 | Sensibilidade: 10 m"’;';‘if  dreas m""::’;n‘:f freas
Unidade % % N M/ mm2
1.1 2074987 207987 759316 949,144
1. 2 206407 206407 75,4150 942 687
1.3 1,94563 1,94563 74,3198 928,998
1_4 1.97240 1.97240 71,8769 BOB 461
1_35 -- - 30,4031 J80,039
1_§ -= -= 28,1858 352,323
1_7 —- - 31,8654 398,318
1_8 —— -— 31,5078 303,848
Média 201549 201549 52,4382 655,477
DesvicPadrio 0,04349 0,0434% 235177 293971
Faixa 013424 0,13424 47,7458 596,821
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Mix Desloc. da
Mome Max_Deslocamento jef. Max_Deformagio
" Célculo de dreas | Céloulo de dreas Célculo de dreas
Parém completas completas completas
Unidade mim % %
1.1 204720 204720 204720
1.2 1.96300 1,96300 1,96300
1_3 1,93063 1,93063 1,93063
1_4 1.95647 1,85647 1,95647
1.5 425217 425217 425217
1_6 331063 3,31063 331083
1.7 420397 420397 4 20397
1 B8 444230 4 44230 4 44230
Média 301330 3,01330 301330
DesvioPadrao 1,15934 1,15934 1,15934
Faixa 251167 201167 291167
100
a0
B0
70 [4 |
g0 || ; !
~ | J |
Z50 |+
z {
e | |'
30 | RERY S
20 . | ] __." | "
10 ‘ 4 .I: 1 i
' h
U i J i
-10

0 10 20 30 40 50 60 70 20 90 100
Percurso(mim)

Figura - Anexo 1- Resultados do ensaio de tragdo fornecidos pelo equipamento
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Koktamills 213 gsm

Meme do produto

Nome do arquiva do
métorc

Palavra—chawve

Mome do arguiva do Jorge
2NRAIN Tax 20180711 1306 xtas

Jorgs Texxmas

Data do reletdric 1-07-201% Data do enaaic 11-07-2018
Mado do cnsaic Simples Tipo dc cnsaio Tragho
Velocidade: Smm./ min Placa Placa
Liote Ma: 1 Sub—Late Ne: 8
e YP(4FS) Forga | YP(SFS) Tensio _D:ﬁ:':ﬂm L
Parimetros 0.1 % 01 % 0.1% A
Unidade N N/mm2 i %
1_1 = == = -—
1_2 - -- - —
1 3 -- - - - = ——
4 - - - —
15 - — - -
1_# == - = == ==
1.7 - - - —
1_&
Média - - - -
DesvioPadrao
Faixa -- -- -— —-—
Mame -lefiﬁ'lfiﬁﬂ Ruptura Forga Ruptura Tensie Im‘ph'“'nn:f“m‘
Parfmetros 01% Sansibilidade: 10 Sensibilidade: 10 Senzibilidade: 10
Unidade % M M/ mm? mm
11 —- - - —
1_2 -= - —- --
1_3 == == == ==
1_4 - - -~ -
1_5 == - - == -=
1 & —- -- —- —-
1_7 -= - - = - -
1 8 —— — —- —-
Média == == = -—
DesvioPadrio - -- - -
Faixa -— - - -—
Mome Hmtur;;fl:r::m da HuptLi‘l_D:fbﬂl'lh;i Méx_Forga Mix_Tensio
Parsmetros Sensibilidade: 10 | Sensibilidade: 10 c““:L"m‘:'h;:“ m'“::ﬂ‘:';l::“
Unidade % % M M/ mmd
1_1 -= - - 40,7208 509123
1 2 -.= - 43 0965 538,707
1.3 - - - 43,0012 537515
1 4 - - 42 B406 536,508
1 5 - -- 23,5404 204 368
1_# 23,1059 288,524
1.7 -= -= 226132 282 665
1_& -— -- 21,1938 264 023
Média - -- 32,5163 406 454
DesvioPadrao -~ - 10,6312 132,890
Faixa - - 21,8027 273,784
Mome Mix_Deslocamente mt'g:ﬁm'_ da Max_Deformagio
Céloulo de dreas | Géloulo do dreas | Géloulo de dreas
Parfimetras completas completas completas
Unidade T % %
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1.1 079230 0,79230 079230
1 2 091480 0,91480 0891480
1_3 1,00557 1,00557 1.00557
1 4 006217 096217 086217
1.5 1 BT640 1,87640 1_BT6AD
1_6 1,81143 1,81143 1.81143
1.7 1.96220 1,96220 1.86220
1_8 1 65403 1,65403 1 65403
Média 1,37236 1,37236 1.57236
DesvicPadrio 049600 0,49609 049600
Faixa 116850 1, 16980 116890
100
ED .
70
0 0 S S S
=50
&
240
30 |
20 |
.I
10 1 |
[ [ L J
10 5 . .
] 20 0 50 70 a0 100
Percurso{mm)
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Kraft 220 Hans Schmid

Palavra—chave

Meome do produto

Heme da arquivo de

Jorge

Heme da arquivo de

Jorge Tex xmas

ansain Tex 20190711_1540.xtas métndn
Data do relatdrio 11-07-2019 Data do ensaio 11-07-2019
Modn de ensaio Simples Tipo de ensaio Tragao
Yelocidade Smms/min Placa Placa
Lote No: 1 Sub—Lote Mo: 8
Mame YP{%FS) Forca YP(4FS) Tensio _D:sl:l,iizsllnto YP{HF%:;E:::?E' da
Parimetros 01 % 01% 01% 0,1 %
Unidade N N/mm2 mm %
1.1 -- -- -- --
1_2 -- - - --
1_3 -~ - -~ -~
1 4 -- -- - -=
1.5 -- - - --
1_6 -~ - -~ -~
17 —- —= —= —-
1_8 -- - - --
Média -~ - -~ -~
DesvioPadrao == -= -= -
Faixa -- - - --
MNome _&?ﬁ;ﬁiﬁ - Ruptura_Forga Ruptura_Tensio |Rup'tl.l'a_g;slucame
Parametros 01% Sensibilidade: 10 | Sensibilidade: 10 Sensibilidade: 10
Unidade % M M/ mm2 mm
1.1 -— -— -— -=
1.2 - - - -
1.3 -- - - --
1 4 -— -— -— -=
1.5 - - - -
1_6 -- - - --
1.7 -— -— -— -=
1_8 - -~ -- -
Média -- - - --
DesvioPadrio -- -- - _—
Faixa - - - -
Nome Huptur:ff;ic_:c, da Rumra_[::fnrmm;ﬁ Mayx_Forga Max_Tensio
Parimetros | Sensibilidade: 10 | Sensibilidade: 10 | Ctlculo de éreas | Gélculo de dreas
completas completas
Unidade % % M M mim2
1.1 -— - 25,9399 324 249
1.2 - - 31,2042 390,053
1 3 -- —-— 26,4502 330,627
1 4 -— -— 274102 342 627
1.5 - - 18,1707 227134
1 6 -- - 18,9575 236,968
1.7 -— -- 19,4613 243 766
1 8 - - 18,4027 230,034
Média -- - 23,2496 290,620
DesvioPadrio -— - 507274 634093
Faixa == -= 13,0335 162,919

DESENVOLVIMENTO E CARACTERIZACAO DE UM MATERIAL COMPOSITO
TERMOMOLDAVEL E SUSTENTAVEL

Jorge Filipe Soares Teixeira

118



ANEXOS

Max_Desloc. da

Mome Max Deslocamento deform. Max_Deformacio
Parimetros Céloulo de dreas | CGélculo de dreas | Calculo de dreas
completas completas completas
Unidade mirn % %
1_1 0.91140 091140 091140
1_2 099057 0,99057 0,99057
1.3 0.75300 0,75300 0,75300
1_4 0.66970 066970 066970
1_5 1,31823 1,31823 1,31823
1_6 1.58227 158227 158227
1_7 1.65153 165153 1,65153
1_8 1,64390 1,643080 1,64390
Média 1.,19008 1,19008 1,19008
DesvioPadrao 0.40856 040856 040856
Faixa 098183 098183 098183
100
70 [ [ S . S S S ST N o .................... o ........
80 ¢ i
40 T R S ..................... ...................................... _ _ _ ................ .
60
g 1 ——— . ............................................................... < ............ s S o
m i i i
=
L
20 _' ......... |I ....................... e e g e e
I I'I ! H
10 . / '
| ] |
0 N L § S| U LI S O L S O A, W
-10
0 10 20 30 40 50 60 70 &0 a0 100
Percurso(mm)
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Mondi 160 gsm

Palavra—chave

MNome do produto

Nome do arguive do
BASAIT

Jorge

Tex 20190711_1853 xtas

MNome do arguive do
métndn

Jorge Texxmas

Data do relatério 11-07-2019 [ata do sn=aio 11-07-2019
Modo de cneaio Simples Tipo de cnzaio Tragio
Yelocidade Smm. min Placa Placa

Late Ma: 1 Bub-Lote Mo ]

Name YP(SFS) Forga | YP(%FS) Tansdo _D:ﬂ:;ii o |TPFSiDesloc. da
Parametros 0.1 % 01% 01 % 01%
Lnidade M M/ mm2 mm %
1_1 -- - - -= -=
i_2 -- -- - -

1. 3 -= - - -
1_4 — — —_— —
1_56 - -= -= -=
1_6 - -= == ==
1.7 -— -— -— -
1_8 -— -— -— -
Média -= == == -=
DesvioPadrio - - - -
Faixa -= == == -
Mome _Dtﬂ{::fniin Ruptura_Forca Ruptura_Tensio HLq:l-tura_ET:EIucama
Parimetros 01% Sensibilidade: 10 Sensibilidade: 10 Sensibilidade: 10
Unidade % N M/mm2 M
1_1 - T4 8730 035912 207987
i_2 - 50,1101 751,376 206407
1. 3 - 739145 923,932 1.94563
1_4 -— 71,5208 BH4010 197240
1_6 —— -— -— -
1_6 - - - -
1.7 - = - = == -
1 _& - -= -= -
Média -— T0A046 B76,308 201549
DesvioPadrao - 4 45852 55,7316 0.04349
Faixa - 14,7629 164,536 013424
Momea HuptLrEal;E_!eslnn. da Fupturs Deformacs Max_Forga Max_Tensdo
orm. o
Parfmetros Sancibilidade: 10 | Sensibiidade: 10 c*'“;‘:;:::ﬁ:“ C“'“:L:“‘;T't:“
Unidade % % M M/ mm2
1_1 207987 207987 75,9316 044 144
1_2 206407 206407 75,4150 942 687
1_3 1.94563 1,94563 74,3198 925,998
1_4 197240 1,97240 71,8769 BOE 461
1.5 - —— 30,4031 380,039
1_6 - - 28,1858 352,323
i1_7 -= -- 31,8654 398318
1_B -— -— 31,5078 303 48
M édia 201549 201549 52,4382 655477
DesvioPadria 0,04349 0,04349 23,5177 203,971
Faixa 0,13424 0,13424 47,7458 S96.621
Mome Max Deslocamento Max_D-aHI:nﬂ. da Méx_Deformagie
leuls d | de lo de dreas
Fairgen st s o c::mpTul:::H o G:Lﬁmh::zﬁ Calc:unmluﬂ:
Urnidade i % %
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204720 2.04720 204720

1.96300 1.96300 1.96300

1.93063 1.93063 193063

1.95647 1.95647 195647

425217 425217 425217

3.31063 3.31063 3.31063

420397 4. 20347 4203497

B |l | S | 6T | o | e [P | —

4 442350 4442350 444230

Media

301330 3.01330 3,01330

DesvicPadrao

115934 1.158934 1,15834

Faixa

251167 251167 251167

100
g0
ad

Forgaii}

20
10

-10

70 | {

Percursolmem)

Anexo 1.2 - Aos polimeros

Ao PMMA (5mm/min)
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Palavra—chaye

Neme do produto

MNome do arguive do
RASAIC

Jorge

Mome do arguive de

Tex 20190711 1218 xtas mAtndr

Jorge Texxmas

Data do reletério 11-07-2018 Date do en=aio 11-07-2019
Modo de cneaio Simples Tipo de cnsaio Tragio
Yelocidade Smm min Placa Placa
Late Ma: 1 Sub-Lote Me: a
Nome YP(YFS) Forga | YP(%FS) Tensdo p:ju(:;ii o |PUFSLDesloc. da
Parimetros 01% 01 % 01% 01%
LUnidade M M mm2 i %
1_1 -- -- -- -—
1_2 -= -~ -- -
1. 3 == == == ==
I _4 -- —- -- -
1_45 -- -- -- -
1_6 -= == -= -
1.7 -= == == ==
| _8 -= -- -- -—
Meédia -- = -- -
DesvioPadrao - - -— -
Faixa -= == == ==
Maomea _Dtpf{::;i?;in Ruptura Forga Ruptura_TensGo HLph..ura_E:uEIucama
Pardmetros 1% Sensibilidade: 10 Sensibilidade: 10 Sensibilidade: 10
Unidade % N H/mm2 mrm
1_1 -- - - -- -
1_2 -= - -- -
1_3 -= - -= -
I _4 —- —- -- -
1_5 -= -- -- -
1_6 - == == -
1.7 - -= -= -
| _B -- -= -- -=
M édia —— -— - = -
DesvioPadrao - - - -
Faixa - -= -= -
Mome H].qptLrg;E_ﬁaﬂlnn. da Ruptura_Deformacs Mix Forca Mix Tensdo
orm. o
Parémetros Sensibilidade: 10 | Sensibikidade: 10 mlc:.l;‘ﬁg::“ C“'“::“';T:a:“
Unidade % 4 N M/ mm
11 -- -— 11,1659 139574
1_2 - -= 10,1360 126,700
1_3 - - -— 10,5063 131,329
1_4 == == 11,7954 147 443
1.5 -- -- 12 6966 158,707
1_6 -— - 11,0892 138,740
1_7 - - 10,1280 126,600
1_8 == == 124788 155,985
Media - - - - 11,2508 140 635
DesvioPadrio -- -- 0,99877 124845
Faixa - - 256860 321070

DESENVOLVIMENTO E CARACTERIZACAO DE UM MATERIAL COMPOSITO
TERMOMOLDAVEL E SUSTENTAVEL

Jorge Filipe Soares Teixeira

122



ANEXOS

Palavra—chaye

MNome do preduto

Mome do arguivo de Jorge

Nome do arauivo do

RAZAIC

Tex 200120711 1218 xtas mé&tnde

Jorge Texsmas

Data do relatério 11-07-2019 [Data do an=aio 11-07-2019
Modo de cneaio Simples Tipo de cnzaio Tragio
Yelocidade Smm min Placa Placa
Late Mao: 1 Bub-Lote Mo a
Name YP(SFS) Forga | YP(SFS) Tansdo prjﬁ;ii L |TPFS)Desloc. da
Parémetros 0.1 % 01% 01% 01%
Unidade M M/ mm2 mm %
1_1 -- -- -- -=
1_2 -= -- - --
1 3 -= -= - -
_4 —- - —- -
1_5 -= -= -- -=
1_6 -= -= == ==
1.7 -= == == ==
1 _8 - -= - -—
M édia -= -= -= -=
DesvioPadrao - - - -
Faixa -= == == ==
Mome _DZT::I'II:'EI;EH Ruptura Forca Ruptura Tenséo HLNJWH_E;EIDGHmH
Parametros 01% Senzibilidade: 10 Sensibilidade: 10 Sensibilidade: 10
Unidade % N M/mm2 mm
1_1 - -- -- -—
1_2 - - - -
1. 3 - = -= - = - =
| _4 - -- -- -=
1_5 —— -= -- -
1_6 - - - -
1.7 - = -= -= -=
1 _8 —- - —- -
M &dia —— -= -= -
DesvioPadrao - - - -
Faixa - - —-= -=
Moma H]thwg;?aslnn. da Fupturs Deformacs Méx Forga Méx_Tensdo
oL o
ParSmetros | Sensibilidade: 10 | Sensibilidade: 10 c"“;"';r:l's;.‘f:““ C"“:L:“‘;T’t:“
Unidada % % M N/ mm2
11 - -- 11,1659 135,574
1_2 -- -- 10,1360 126,700
1_3 - - 10,5063 131,329
1_4 -= -= 11,7954 147 442
1.5 -— -— 12 6966 158,707
1_6 = -= 11,0892 138,740
1_7 -= -- 10,1280 126,600
1_8 == == 12 4788 155,985
Médiz —— —— 11,2508 140,635
DesvioPadrio -- -- 099877 124845
Faixa -= -- 2.96E60 32,1070
Mome Max_Deslocamento Mﬂ”—g:f‘:ﬁ' da Méx_DeformacBe
leuls d | de lo de dreas
Fargat me o c::mpTul:ar:H o ﬁ;‘Lﬂmh:;:ﬁ Oﬂlc:unﬂuﬂ:
Unidade i % ]
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ANEXOS

11 267387 267387 267387
1.2 277140 277140 277140
1.3 287387 287387 287347
1.4 284313 294313 284313
1. 5 283557 293857 2,83847
1_6 2ET137 267137 267137
1.7 245397 249347 2493497
1.8 271303 2,71303 2,71303
Media 2.715954 2.75954 2,75854
DesvioPadrao 015387 015387 0,15387
Faixa 044916 044916 0,44916

ForgaiM}y

30

Ao PMMA (25mm/min)

40

50
Percursa{mm)

&0
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ANEXOS

Mome do produto

E

Mome do arquivo do
métoda

Jorge-flexcomp.xmas

Cperadar Paula Venda Data do ensaio 06=03=2019
Maodo de ensaio Simples Tipo de ensaio Tragio
Velosidade 25mms/min Lote Mo: 1
Sub-Lote Ho: 10
Nome Max Farga Max TensSio | Méx Daslocameanto '"“"-E:Fi'::'_ g
Parametros Caleulo de areas Caleuls de areas Caleule de dreas Céleule de dreas
completas completas completas completas
Unidade M M/ mma mim %
1.1 19,5789 42 BRO2 327677 6.55353
1_2 16,6659 36,4861 245567 491133
1_3 14,0079 30,6854 1.69740 3.39480
1_4 17,9974 19,4248 305610 611220
1_5 16,5454 36,2528 284750 2,69500
i 5 17,1185 37 45954 287253 5,74507
1_5 15,9756 34,9959 259327 518653
1_5 17,141 37,5620 3,19333 6, 38667
Madia 16,8788 36,9745 2,74907 549814
DesvioPadrio 1,09854 3,50174 0,50870 1.01739
Mazimo 19,5789 42,8892 327677 6,95353
Mirnima 14,0079 30,6854 1,69740 3.39480
Faixa 557100 12,2038 157937 315873
Média 16,8877 36,9928 286002 5, 72004
Moma Mix Percurso Y81 Forga Y81 Tensao Y51 Deslocamento
Partmatrog || Cciin da drsas 02% 02% 0.2%
completas
Unidade mm N MN/mm2 mm
1_1 327677 - - -
1_2 245567 - - -
1_3 1,69740 -— - -
1_4 305610 -— -= -
1_5 284750 -— -— —-
1.5 287253 -— —= ——
1_5 259327 -— —= --
1.5 3,19333 - == ==
Madia 2,74907 - - -
DesvioPadrao 050870 - -— -
Maximo 327677 - - -
Mirima 1,60740 -— —-— ——
Faixa 1,97937 -— - -
Média 286002 - - --
Morme YP(%FS) Forga _D::I' gtsfinh Tﬂfﬂgﬂ?c. - Ruptura_Forga
Pardametros 01% 01% 01 % Sensibilidade: 10
Unidade M i % N
1_1 - - - -
1_2 - - - --
1.3 - - - --
1_4 - - - --
1.5 - - —- e
15 - - - -
1_5 -= = - - - -
1.5 -- - -- --
Média —— —— - —-
DesvioPadrio -- -— -= -
Mdxirmo - -— - --
Minimo - -— —— —-
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ANEXOS
Faixa == - == -
Média -- -- -- -
Mome Ruptura_Tensio Huprmraftzslunama Huptm:a{:‘:rn. da Ruptura_Percurso
Parimetros Sensibilidade: 10 Sensibilidade: 10 Sensibilidade: 10 Sensibilidade: 10
Unidade M/ 2 M % (147141
1.1 -- -- -- --
1_2 -- -- -- --
e -- - - --
4 -- - -- —-
5 -- -- -- -
15 -- -= -- ==
1.5 -~ - -- -
1.5 - - - -
Média - - - -
DesvioPadrio -— -- -— —=
Maxima - - -- -- -
Hi I'Iil'l'lﬂ == == == ==
Faixa == == == ==
Média - == == -
Mome Max_Disp_Forga Espessura Min_Forga Eldstico
Parametros Galoulo de o™ | Forga 10-20N
Unidade M mm M N/ mm2
1 1 =0,0540 0,0913 =0,0747 - -
1_2 -0,1685 0,0913 -0, 1685 -
1 3 -0,2591 0,0813 -0,2702 -
1_4 —0,0032 00813 —0,0620 -
1.5 004450 0,0913 00111 -=
1 _5 003656 00913 —0,0461 —-—
1. 5 001748 00913 -0,0111 -=
1_ 5 0,01589 00913 —0,0413 -—
Meédia -0,0463 00913 ~0,0856 ==
DesvioPadrio 011031 0,00000 0,08064 - -
Maximo 004450 0,0913 =0o111 - -
Minima =0,2591 0,0913 =0,2702 -
Faixa 0,30360 0,00000 0,25810 -
Média 000635 0.0913 -0,0541 -
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ANEXOS

Anexo 1.3 - Fibras celuldsicas + matriz polimérica

Provete Papel

0o

g A W N R UL WNEUURLWNR
A O O OO O 00 00 00 0O 00 00 00 00 00

Gramagem
(8/m2)

213
213
213
213
213
213
213
213
213
213
220
220
220
220
220
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Tabela - Anexo 1 — Exemplo do célculo do ensaio de tragdo para comparagdo de parametros de prensagem

Polimero

Pmma
Pmma
Pmma
Pmma
Pmma
Pmma
Pmma
Pmma
Pmma
Pmma
Pmma
Pmma
Pmma
Pmma
Pmma

Espessura
(mm)
0,49
0,50
0,60
0,49
0,51
0,45
0,43
0,41
0,50
0,51
0,49
0,50
0,49
0,51
0,62

DESENVOLVIMENTO E CARACTERIZAGAO DE UM MATERIAL COMPOSITO

TERMOMOLDAVEL E SUSTENTAVEL

Largura
(mm)
18,43
19,11
18,67
19,88
19,39
20,15
20,84
20,78
21,16
20,08
19,81
20,35
20,10
19,48
19,26

Ciclo de
prensagem

1

R R R R R NNNNNRRRR

Forga
(N)
314,70
322,19
318,13
319,38
320,63

445,63
413,44
460,31
399,06
255,00
233,75
218,75
246,25

Tensdo normal

Forga/(largura*gramagem)

(MPa)

34,61 80,17
33,73 79,17
28,56 80,00
32,56 75,42
32,42 77,62

Fissurou aquando da colocacdo em teste

49,35 100,41
48,53 93,41
43,79 102,11
38,97 93,32
26,27 58,52
22,97 52,21
22,06 49,46
24,78 57,45
0,00 0,00
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Anexo 2 - Exemplo de cdlculo dos ensaios de flexao (com base na norma
ISO 14125)

Antes de realizar o ensaio foi necessario estudar a norma para que 0s ensaios podem
ser validados teoricamente pela mesma. Foi preciso medir o comprimento (), a largura
(b) e a espessura dos provetes (h). Para a medicdo do comprimento e da largura
recorreu-se a um paquimetro e para a espessura um micrémetro. O comprimento médio
dos provetes foi de 150 mm, a largura média de 25mm. A espessura era variavel [1;3]
milimetros, pois seria alvo de estudo. A velocidade arbitrada para o ensaio foi de 2
mm/min (v). O método A foi o escolhido para ser aplicado nesta bateria de ensaios (o
método A é o ensaio de flexdo a trés apoios). O valor de “span”(L), que é o valor entre
apoios e tomou o valor de 80 mm. Na Figura - Anexo 2 pode-se ver um dos ensaios de
flexao realizados.

Figura - Anexo 2 — Imagem representativa dos ensaios de flexdao

No que diz respeito ao tratamento de resultados, comeca-se por achar a resisténcia a
flexdo através da seguinte equacao:

3FL
2bh?

Equagdo A1l

O'f=

Onde:
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ANEXOS

oy — Resisténcia a flexdo (MPa)
F—Forca (N)

L —span (mm)

h — espessura do provete (mm)
b —largura do provete

A titulo de exemplo:

__ 3%25,034%80,0

or = =43,9 MPa Equagdo A 2
227,32%1,582

Como a deflegdo do provete é muito grande (> 0,1*L) , é necessario fazer uma
correcdo do valor obtido na Equacdo A 2. Assim tem que se aplicar a seguinte equacao:

FL S sh .
TV (1 + 6 % (z)z _ S(L_Z Equagdao A3

O'f:

Onde:
S — beam mid point delflection em mm

Assim vem que:

5, = 3725034800
f ™ 227,32+1,582

(146 (15,2503)2 —3(

80,0

15,2503%1,58

80.02 ) = 53,0 MPa Equagdo A4

Para o cdlculo do mddulo, é necessario usar a seguinte equacao:

L3
E, =
F ™ 4ph2

(A_F Equagdo A5
As

Onde:
Ef - Mddulo elastico de flexdo em MPa
As - Diferenca de deflecdo de s”” para s’

AF — Diferenca de forcaem S” e s’

Para calcular s’ e s”’ vai -se pela seguinte equacao:

EfILZ os! = EfIILZ

6h 6h

Equagdao A6

s’ =

Onde:
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ANEXOS 130

g — deformacio de valor igual a 0,0005
e}' — deformacao de valor igual a 0,0025

A titulo de exemplo:

0,0005%80,02 0.00025%80,02
'=——=03es"' =——————-=

1.7 Equagdo A7
6%1,58 6%1,58 ’

Para estas deflecbes procura-se a forca correspondente no ensaio. Pode ser feito
diretamente por leitura direta, ou construir um grafico forga vs flecha e verificar no
intervalo de s’ e s’ e verificar qual é o declive da reta desse grafico. A titulo de exemplo:

Ensaio de flexao

y =3,3105x + 1,6666
R?=0,9977

O N o

Forga (N)
N

w

0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2 14 1,6 1,8

Deslocamento (mm)

Figura - Anexo 3 — Grafico exemplo da recta compreendida entre s’ e s”

O declive da recta representa (i—:) que neste exemplo corresponde a 3,3105 N/mm.

Assim vem que a Equacdo A 5 se aplica da seguinte forma:

80,03

f = warazeise * 33105=3913,3 MPa Equagdo A 8
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