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Influéncia da temperatura e tempo de cura na
transicdo vitrea da resina epoxi

Alexandre Mendes Castro*, Edson Francisquettif, Alexandre Luis Gasparin'®

Resumo

O presente estudo determinou a temperatura de transig@o vitrea (Tg) de uma resina epoxi utilizada como matriz de material composito
com tecido de fibra de carbono. Foram utilizados dois métodos distintos de cura, com o objetivo de obter uma Ty minima e uma cura sem
bolhas ou vazios internos. A aplicagdo dessa resina sera como matriz de um compdsito laminado de fibra de carbono. Para tal dois métodos
de cura foram propostos, o método A e B. O método A consistiu em curar a resina em estufa com uma temperatura de cura e pds-cura mais
elevadas, porém por num tempo menor do que o método B. O método A resultou em temperaturas de transi¢ao vitrea em trés das cinco
amostras acima dos 100°C; porém, houveram defeitos internos nas amostras no momento da cura em temperatura elevada. O método B
consistiu em curar 4 amostras em temperatura mais baixa (na faixa dos 23 °C), por um periodo de tempo maior (24, 96, 168, 240 h). Apos
esse processo, submeteu-se a uma pds-cura em estufa com uma temperatura mais elevada (55 °C ou 80 °C) por 4 horas, e avaliou-se a sua
Tg antes e depois do processo de pds-cura. O método B obteve todas as amostras livres de defeitos tanto no processo de cura quanto no
processo de pds-cura, e apresentou uma amostra com Tg logo acima dos 90 °C apés o processo de pos-cura. A aplicagdo do material composito
em estrutura aeronautica sera submetida a temperaturas de no maximo 80 °C. O método B foi escolhido por satisfazer os critérios de isengdo
de defeitos internos e uma Tg acima dos 80 °C.

Palavras-chave
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resina epoxi.

Influence of temperature and cure time in the glass
transition of epoxy resin

Abstract

The present study aims to determine the glass transition temperature (Tg) of an epoxy resin used as composite matrix with carbon fiber
fabric, according to two different curing methods, in order to obtain a minimum T and one cure without bubbles or internal vacuum. The
application of this resin will be as matrix of a carbon fiber laminate composite. For these two cure methods, the method A and method B
were proposed. The method A consisted in curing the resin in a furnace with higher cure temperature and post-cure, but for a shorter time
than method B. The method A resulted in glass transition temperatures in three of the five samples above 100 ° C; however, there were
internal defects in the samples at the time of curing with elevated temperature. The method B consisted of curing 4 samples at a lower
temperature (about 23°C) for a longer time (24, 96, 168, 240 h). After this process, it was subjected to a cure in a post-cure oven with higher
temperature (55°C or 80°C) for 4 hours and its Tg was evaluated before and after the post-cure process. The Method B obtained all samples
free from defects in the curing process and in the post-cure process, and presented a sample with Tg above 90 © C after the post-cure process.
The application of the composite material in aeronautical structure will be submitted to temperatures of maximum 80 ° C. The method B
was chosen because it met the criteria for exemption from internal defects and a T above 80 ° C.
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I. INTRODUGAO materiais. Isso porque, trata-se de um meio de transporte com
alto grau de responsabilidade e com uma exigéncia de altos
niveis de seguranga e de desempenho estrutural. A selecdo do
material, assim como o método de fabricagdo de aeronaves
depende do processo, da geometria e principalmente da funcao

Cada vez mais o desenvolvimento de novos materiais,
processos e aplicacdo em determinadas situagdes e um fator
limitante para o avango tecnologico em determinadas éareas.
Entre essas areas estd a industria aeronautica que desde a
década de 70 investe fortemente no desenvolvimento de novos
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estrutural, essa esta associada aos mais variados niveis de
carregamento [1].

Com o objetivo de substituir os tradicionais materiais
metalicos na indUstria aeronautica e acroespacial, os materiais
compositos permitem que seu emprego seja em grande escala.
A combinacdo que eles proporcionam ¢ uma baixa massa
especifica associada com altos valores de resisténcia mecéanica
e rigidez torna seu uso apropriado para o setor [2].

Os compositos sdo produzidos quando dois ou mais
materiais (ou fases) sdo utilizados juntos para resultar em uma
combinagdo de propriedades que ndo podem ser obtidas com
os materiais ou fases isoladamente. Os compositos apresentam
propriedades superiores as dos seus componentes quando
analisados em separado, isto ¢, atuam em sinergia [3], [4].

Muitos materiais compositos sdo formados por apenas duas
fases; uma ¢ chamada de matriz, que ¢ continua e envolve a
outra fase, chamada frequentemente de fase dispersa [4].

Os materiais compositos com matriz polimérica consistem
em uma resina como a fase matriz e fibras como meio de
refor¢o. Esses materiais sdo usados na mais ampla diversidade
de aplicagdes dos compodsitos, bem como nas maiores
quantidades, em vista de suas propriedades a temperatura
ambiente, de sua facilidade de fabricagdo e de seu custo [4].

Os polimeros que derivam de plantas ¢ animais tém sido
usados por muitos séculos, esses materiais incluem a madeira,
a borracha, o algodao, a 13, o couro e a seda. Outros polimeros
naturais, como as proteinas, as enzimas, os amidos ¢ a
celulose, sdo importantes em processos bioldgicos e
fisiologicos, nas plantas e nos animais [4].

Ja os polimeros sintéticos podem ser produzidos de maneira
barata, e as suas propriedades podem ser administradas num
nivel em que muitas delas sdo superiores as suas contrapartes
naturais [4].

Entre os polimeros sintéticos a classificagdo mais simples se
da em funcdo do ponto de amolecimento. Alguns polimeros
podem ser amolecidos, dessa maneira sao classificados como
termoplasticos e, outros ndo possuem o ponto de
amolecimento, entdo sdo classificados em termofixos ou
termorrigidos [5]. Entre os termorrigidos se encontra o epoxi.

Particularmente, as resinas do tipo epdxi apresentam boas
propriedades mecanicas, resisténcia quimica, baixa absorgao
de umidade, baixa porcentagem de contragdo e facil
processamento. As propriedades adequadas desse tipo de
resina para o setor aeronautico tém ampliado a sua aplicagdo
no processamento de compositos estruturais [6].

Resinas epoxis sdo amplamente usadas em diversas
aplicagdes incluindo revestimentos de superficie, placas de
circuito impressas, o  envasamento  de componentes,
espumas rigidas e refor¢os de compdsitos com fibras [5], [7].
Em especial o sistema epdxi, marca Araldite® codigo LY
5052, foi especialmente desenvolvido para atender as
seguintes aplica¢des na construgdo de avides (aprovado pela
LBA - Deutschen Luftfahrt-Bundesamt), veiculos, barcos,
equipamentos esportivos e componentes industriais [8].

As reagdes de cura da resina epoxi envolvem a abertura do
anel epdxido seguido por reacdo de homopolimerizacdo com
mais epdxido, ou reagdo com outras espécies para formar
produtos de adigdo. Entre os agentes de cura de maior
importancia tecnologica estdo os anidridos de &cido
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policarboxilico, poliaminas e catalisadores anidnicos ou
cationicos [7].

Um importante aspecto da resina epdxi além das suas
propriedades mecanicas (tragdo, compressdo, cisalhamento,
entre outras), ¢ a verificagdo da sua temperatura maxima de
servico, baseando-se no conhecimento da temperatura de
transigdo vitrea [9], [10].

A temperatura de transi¢do vitrea ¢ um comportamento
tipico dos polimeros semicristalinos e amorfos onde o material
ndo apresenta uma temperatura de fusdo e sim uma mudanga
de um estado vitreo (rigido e fragil) para um estado borrachoso
(flexivel e ductil) [4].

Durante o processo o grau de cura e a taxa de reagdo afeta
fortemente o processamento ¢ as propriedades fisicas das
resinas epoxi curadas [11]. A sua T, aumenta como
consequéncia do aumento da densidade de reticulagdo.
Temperatura e/ou tempo de cura insuficiente resultardo em
uma T, menor em virtude de um menor grau de reticulagdo da
cadeia polimérica [7], [12].

Outro fator importante que afeta consideravelmente a T, € a
umidade, um teor de umidade eclevado pode Dbaixar
consideravelmente essa temperatura, devido ao efeito
plastificante que a agua provoca entre as cadeias poliméricas
do epoxi. E por isso que é importante monitorar o processo de
cura, bem como controlar o ambiente de produgao [13], [14] e
[15].

Para controlar a T, algumas técnicas de analise podem ser
aplicadas, como calorimetria exploratoria diferencial (DSC),
TMA, entre outras [16]. A calorimetria exploratéria
diferencial (DSC) é a mais técnica util na compreensdo da
cinética de cura e parametros do processo [17] sendo que uma
das principais aplica¢des do DSC ¢ a medicao da temperatura
de transigdo vitrea [18].

No método de analise DSC, a amostra é colocada na célula
DSC em temperatura ambiente e a temperatura ¢ entdo
aumentada a uma velocidade controlada para a temperatura
desejada. Pequenas amostras sdo usadas para garantir que a
temperatura da amostra permanega proximo do valor
requerido. A linha de base é geralmente tomada como uma
assintota do sinal de estado estacionario final, até o ponto de
intersecdo com a curva, tomado como o tempo inicial da
reacdo [7]. Para polimeros totalmente curados, uma inflexao
endotérmica na curva obtida por varredura a uma determinada
taxa de aquecimento, pode caracterizar a transi¢@o vitrea [19].
A Figura 1 ilustra uma representacao do fluxo de calor em um
experimento de DSC no modo isotérmico para uma reagdo
exotérmica.

DSC (fluxo de calor)

Fig. 1: Representacdo do fluxo de calor DSC no modo
isotérmico [7].
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Na auséncia de reagdes endotérmicas ou exotérmicas, 0
fluxo de calor de saida do DSC ¢ proporcional a capacidade
de calor da amostra, ¢ a T, pode ser determinada da
descontinuidade caracteristica na capacidade de calor [7].

Devido as relaxagdes estruturais decorrentes do processo de
envelhecimento fisico, isto ¢, condigdes de temperatura e
tempo, a entalpia do sistema amorfo diminui e
consequentemente a variagdo de entalpia relacionada com o
processo de relaxacdo aumenta [20].

A relagdo entre a relaxacdo de entalpia as mudangas nas
propriedades mecanicas da estrutura do epdxi, € uma
consequéncia do envelhecimento em temperaturas abaixo da
T,. Desta forma, ¢ atribuido o pico endotérmico, nas amostras
analisadas, a separacdo de fase entre regides de alta ¢ baixa
densidades de reticulagdo. A posi¢do ¢ intensidade do pico
endotérmico dependem das condi¢des de envelhecimento. A
extensdo dos processos de relaxacdo entalpica em resinas
parcialmente curadas depende do grau de conversio e,
subsequentemente, da densidade de reticulacdo da matriz
polimérica [21][22].

A determinacdo dos tempos de cura fora e dentro do forno,
juntamente com as analises dos termogramas do DSC para a
formagdo de uma matriz de epodxi livre de defeitos e com T,
acima dos 80 °C, requisito de projetos de estrutura de
fuselagem de aeronave sdo o foco do trabalho.

Os procedimentos experimentais propostos neste trabalho
visam identificar a influéncia da temperatura e tempo de cura
e pos-cura na transigdo vitrea, visto que ¢ um fator
determinante nas propriedades mecéanicas do polimero e
compdsitos que utilizem esta resina. Devido ao fato da
qualidade das pecas influenciarem diretamente nas
propriedades mecanicas. Foram propostos dois métodos (A e
B) de produgdo das amostras objetivando alcancar uma T,
superior a 80 °C e uma melhor qualidade das amostras. Com
isso, um método adequado & cura do epdxi devera ser
apresentado no final.

Il. MATERIAIS E METODOS

O presente capitulo descreve todos os materiais ¢ métodos
utilizados ao longo deste estudo.

I1.1 Material utilizado

A Resina epoxi escolhida foi da marca Araldite® codigo
LY5052, fabricado pela Huntsman®, uma das 3 maiores
produtoras mundiais de epodxi [23], e distribuida pelo
fornecedor Arasul produtos quimicos Ltda®.

Para a realizacdo das analises foram feitos 5 ciclos de cura
diferentes com 5 amostras em cada ciclo.

I1.2 Produgao das amostras método A

Todas as amostras foram preparadas seguindo as
recomendacdes do fabricante quanto a propor¢ao de resina e
endurecedor, conforme a Tabela 1.

Tabela 1: Proporg¢éo resina/endurecedor [1].
Partes em peso Partes em volume

Componentes [a] [mi]
Araldite

LY5052 100 100

Aradur 5052CH 38 47

As propor¢des de resina e endurecedor foram pesadas
utilizando uma balanga de precisdo marca Ohaus Explorer®
modelo EX224/AD. A Figura 2A ilustra a pesagem da resina
epoxi e a Figura 2B, a pesagem do endurecedor.

Explorer \
Fig. 2: Pesagem da resina e endurecedor.

Apbs a pesagem, resina e endurecedor foram misturados e
submetidos a um processo a vacuo para a retirada das bolhas
de ar presentes na mistura durante a homogeneizacdo. Este
periodo foi de aproximadamente 15 minutos a temperatura de
laboratorio (23,5°C) e umidade controlada (60%) utilizando
uma bomba de vacuo marca New Pump®, vacuo maximo de
35,5kPa, poténcia de 186W, e um dessecador a vacuo.

O vacuo empregado para retirada das bolhas de ar foi de
75kPa. A Figura 3 mostra o processo de extragdo das bolhas
de ar nas amostras. Da direita para a esquerda: a amostra 1 sem
o processo de vacuo, com muitas bolhas; a amostra 2 com 5
minutos de vacuo; a amostra 3 com 10 minutos de vacuo; a
amostra 4 com 12 minutos de vacuo e a amostra 5 com 15
minutos de vacuo, sem bolhas.

Fig. 3: Processo de extragdo das bolhas das amostras.

A mistura resina e endurecedor foi vazada em moldes para
testes de tragdo e impacto, seguindo as dimensdes
determinadas pela norma ASTM D638 [24]. Os corpos de
prova foram submetidos a ensaios mecanicos para avaliar a
resisténcia da resina em outro estudo, sendo que neste apenas
a T foi avaliada.

O molde foi confeccionado em polietileno tereftalato (PET),
pela técnica de termoformagem. Utilizou-se um modelo
(macho) com as medidas determinadas pela norma para servir



de padrao para a matriz. A Figura 4 mostra a matriz de PET
apos o processo de termoformagem.

Fig. 4: Matriz dos corpos de prova.

Antes de vazar a mistura na matriz foi necessario aplicar um
desmoldante para facilitar a retirada das amostras da matriz

SCIENTIA CUM INDUSTRIA, V.7, N. 3, PP. 15 — 23, 2019

[5], para esta finalidade, foi utilizada uma cera automotiva
marca Grand Prix®. Apds aplicar o desmoldante, a mistura foi
vazada na matriz e posto em forno com temperatura
controlada para iniciar o processo de cura.

Foram feitos 5 ciclos de cura diferentes, para verificar a
influéncia da temperatura no processo de reticulacdo da
amostra, o que se espera ¢ que o aumento da temperatura de
cura gere uma mobilidade maior das cadeiras poliméricas, este
fator aumenta a quantidade de ligagdes cruzadas geradas entre
as moléculas adjacentes da cadeia polimérica [4]. Uma vez
que as liga¢des cruzadas impedem o movimento de vibragédo e
rotacdo das moléculas mesmo em temperaturas elevadas, um
aumento na Tg € esperado. A Tabela 2 mostra as temperaturas
de cura e pds-cura das amostras e os devidos tempos.

Tabela 2:Ciclos de cura das amostras método A.

Temperatura de cura

Tempo de p6s cura  Temperatura de P6s

Amostras Tempo de cura [h] °C] [hi Cura [°C]
A 4 40 15 50
B 4 50 15 60
C 4 60 15 80
D* 4 60 15 80
E Temperatura de laboratério (23,5°C)

* Processo de cura a vacuo

O processo de cura e pos-cura foi realizado em uma estufa
(com excecdo da amostra “E” que foi curada em laboratoério
com temperatura de 23,5°C). Ap6s o processo de cura e pos-
cura as amostras foram retiradas da estufa, desmoldadas e
preparadas para analise.

I1.2.1 Produgdo das amostras grupo D

Com o objetivo de eliminar defeitos do processo, o grupo de
amostras D foi submetido ao mesmo ciclo de cura das
amostras do grupo C, porém em um ambiente a vacuo.

Para a realizagdo deste experimento, apos a retirada das
bolhas de ar da mistura resina ¢ endurecedor a mesma foi
vazada no molde e colocado em um dessecador a vacuo dentro
do forno. A ideia com esse teste foi de eliminar as bolhas de ar
que surgissem durante o ciclo de cura.

I1.2.2 Analise de dados DSC método A

Para analise de DSC foram utilizados os corpos de prova
ilustrados na Tabela 2 acima, com seus respectivos ciclos de
cura. Cada corpo de prova foi desmoldado e limpo
superficialmente com dimetilcetona, para retirar qualquer
residuo do desmoldante da amostra e evitar fatores externos
influenciassem na analise do equipamento.

Os corpos de prova foram quebrados e uma amostra da parte
central foi retirada, para evitar contamina¢do da amostra. A
figura 5 ilustra a posi¢do centra onde foi retirada a amostra
para realizacdo da analise.

Todo o manuseio da amostra foi feito com o auxilio de uma
pinga. Apdés a pesagem, a amostra foi armazenada em um
cadinho de aluminio préprio para analise DSC. Este cadinho
foi tampado, prensado e colocado no equipamento.

Fig. 5:Posigdo de retirada da amostra do corpo de provas.

O equipamento utilizado para realizagdo da analise foi o
modelo DSC 6000 da empresa Perkin Elmer®. O processo se
iniciou com uma curva isotérmica por 1 minuto com
temperatura de 30°C, seguido de um aquecimento dinamico a
uma taxa de 50°C/minuto até uma temperatura de 180°C, em
atmosfera inerte de nitrogénio (99,999%). Durante este
aquecimento em uma determinada faixa de temperatura, a
amostra absorve uma maior quantidade de calor, gerando um
pico e alterando a linearidade da curva; neste ponto, ocorre a
transi¢do vitrea do polimero, podendo esta temperatura ser
localizada no grafico e ser determinada.

I1.3 Método de Cura Alternativo
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O método de cura alternativo proposto consistiu em curar a
resina por um determinado tempo em temperatura e condi¢des
de laboratorio (23°C) e, na sequéncia a um processo de pos-
cura em estufa, a fim de alcangar uma T, acima dos 80 °C,
com uma amostra isenta de defeitos.

Salienta-se que os materiais utilizados para produgdo das
amostras do método B foram os mesmos utilizados no método
A, conforme descritos no subitem II.1.

I1.3.1 Produ¢ao das amostras método B

Para realizar o novo processo de cura, a propor¢ao de resina
e endurecedor seguiu novamente a recomendacdo do
fornecedor descrito na Tabela 1. Dessa maneira, a preparagdo
da mistura assim como a extra¢do das bolhas de ar em
processo de vacuo seguiu o mesmo padrao descrito no subitem
11.2.

Foi utilizado um molde redondo em material polimérico de
polietileno tereftalato (PET). E foram feitos 4 grupos de
amostras para a realiza¢do do novo processo de cura. A Figura
6 ilustra 0 modelo do molde e a divisdo dos grupos de
amostras.

B 98

Fig. 6: Molde para preparagdo das amostras.

A Tabela 3 mostra os ciclos de cura e pos-cura das amostras
com as devidas temperaturas e tempos aplicados.

Tabela 3: Ciclo de cura e pds-cura das amostras pelo

método B.
Tempo Tempo Temperatura
Temperatura . .
Amostras de cura de cura [°C] de p6s  de pos cura
[h] cura [h] [°C]
F 24 23 4 55
G 96 23 4 55
H 168 23 4 55
I 240 23 4 55
J 240 23 4 80

No grupo de amostras F, G, H e I foi mantido um ciclo de
cura com as mesmas temperaturas, afim de verificar a
influéncia do tempo de cura no grau de reticulag@o da resina.
Ja a amostra J foi submetida a uma faixa de temperatura de
pos-cura superior as demais amostras, com o objetivo de
verificar o quanto a temperatura de pds-cura interfere no grau
de reticulagdo e na temperatura de transi¢ao vitrea da resina.
O objetivo foi tentar diminuir o tempo de estufa, avaliando os
resultados e ter uma op¢do mais proxima ao processo A, no
que se refere a temperatura de transi¢@o vitrea sem os defeitos
gerados pelas temperaturas de cura em estufa.

11.3.2 Analise de DSC método B

Diferente das analises feitas pelo método A, onde cada
amostra gerava um grupo, neste caso as amostras F, G, He [
geraram 2 grupos de analise, uma antes do processo de pos-
cura e outra apos o processo de pos-cura. Apenas a amostra J
gerou um grupo de analise, pois o tempo de cura foi 0 mesmo
utilizado no grupo I. O objetivo foi a verificagdo do processo
de pos-cura e se haveria influéncia na transicdo vitrea do
polimero, sem causar os efeitos como porosidades de ar
aprisionado na amostra durante o processo de cura e pds-cura.

I1l. RESULTADOS
III.1 Resultados de qualidade das amostras método A

Apbs arealizagdo do ciclo de cura observou-se o surgimento
de vazios no interior dos corpos de prova, mesmo estando
isentos no inicio do processo de cura.

A medida que se elevava a temperatura do ciclo de cura uma
maior quantidade de vazios surgiam nos corpos de prova. A
maior concentragdo desses defeitos surgiu no ciclo de cura das
amostras C. Uma tentativa de minimizar esses efeitos foi
submeter um grupo de amostras a um processo de cura a vacuo
(grupo D), com as mesmas condig¢des de temperatura e tempo
das amostras C. A Figura 7 ilustra os corpos de prova do grupo
D antes do processo de cura (a) e apos o ciclo de cura (b).

Fig. 7: Corpo de prové D antes e depois do ciclo de cura.

II1.1.1 Resultados das analises DSC pelo método A

As Figuras 8,9 10, 11 e 12 ilustram os graficos de transigdo
vitrea das respectivas amostras dos grupos A, B, C, D, E
apresentadas abaixo.

A Tabela 4 mostra as temperaturas de transi¢do vitrea das
amostras A, B, C, D, E.

Tabela 4: T, das amostras.

Massa
Temperatura Temperatura
Amostras de cura/pés Tg[°C] de relaxacéo
amostra cura [°C] [°C]
[mg]
A 5 40/50 154 97
B 5,7 50/60 115 XXX
C 5,6 60/80 112 XXX
D* 6,3 60/80 119 XXX
E 5,8 23,5 83 61

*Processo de cura a vacuo
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Fig. 8: Grafico de analise DSC da amostra A.
22
214

20

Endo!

T T T T Y
20 40 60 80 100 120 140 160 180
Temperatura °C

[
]

Fig. 9: Grafico de analise DSC da amostra B.

324
30
28
26
24
22

20

184 Endo?

T T T T T |
20 40 60 80 100 120 140 160 180
Temperatura °C

Fig. 10: Grafico de analise DSC da amostra C.
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Fig. 11: Grafico de analise DSC da amostra D.
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Fig. 12: Grafico de analise DSC da amostra E.

As amostras B, C e D apresentaram uma T, superior aos
100 °C sem a relaxagdo da entalpia presente nas amostras E e
A, o que representa que as amostras B, C e D foram
completamente curadas [20]. Entretanto, todas as amostras
curadas em estufa, até mesmo o grupo D que foi submetido a
uma cura a vacuo, apresentaram um excesso de vazios em sua
estrutura provenientes do processo, comprometendo as
propriedades mecénicas do material [25].

A amostra E se apresentou isenta de vazios, porém
apresentou um pico endotérmico proveniente da separacao das
regides de alta e baixa densidade de reticulagdo [20], sendo
assim, considerada inadequada para a aplicagdo proposta para
0 epoxi. Por esses motivos, foi proposto e avaliado um novo
método de cura.

II1.2 Resultados de qualidade das amostras método B

Ap0s o primeiro ciclo de cura, a amostra foi desmoldada e
inspecionada para verificar e existéncia de vazios antes do
processo de pods cura. A Figura 13 ilustra a amostra antes (A)
e depois (B) das primeiras 24 horas iniciais do processo.
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Fig. 13: Resina epoxi apos o processo de cura.

Pode-se verificar, pela Figura 13, que a amostra obtida no
processo B encontra-se com uma qualidade superior & amostra
obtida no processo A ilustrada na Figura 7. Visualmente a
amostra da Figura 13 se apresenta isenta de vazios e com um
bom acabamento superficial. Entre as amostras do mesmo

grupo nenhuma diferenga foi detectada analisando-as antes e
depois do processo de pods-cura. Concluindo que apds o
processo de cura nenhuma mudancga na questdo da porosidade
¢ percebida nas amostras.

II1.2.1 Resultados das analises DSC pelo método B

A tabela 5 apresenta os resultados das analises do ensaio de
DSC nas amostras F, G, H, I e J. Os resultados foram avaliados
em 2 momentos distintos, antes e apos o processo de pds cura.
Todas as amostras foram curadas em temperatura de 23°C com
os seus devidos tempos, em um segundo momento as amostras
foram submetidas a um processo de po6s cura em estufa com
temperatura controlada por 4 horas, e a T, foi novamente
avaliada.

Tabela 5: Temperatura de transigdo vitrea das amostras pelo método B.

Temperatura de .
Tgantes do processo  Temperatura de X Ty apos 0 processo
Amostras Tempo de cura [h] ; o . o relaxacdo pds cura . o
de pos cura [°C] pos cura [°C] °C] de pos cura [°C]
F 24 83 55 92 150
G 96 80 55 99 164
H 168 158 55 101 157
| 240 155 55 104 151
J 240 XX 80 133 92
As figuras 14, 15, 16, 17, 18, 19, 20, 21 e 22 ilustram os
graficos de DSC de todas as amostras antes ¢ depois dos
processos de pos-cura em estufa. 20+
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Fig. 14: Grafico de analise DSC da amostra F.

Fig. 15: Grafico de analise DSC da amostra F pds-cura.
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Fig. 16: Grafico de analise DSC da amostra G.
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Fig. 18: Grafico de analise DSC da amostra H. Fig. 22: Gréfico de analise DSC da amostra J p6s-cura.

IV. CONCLUSOES

O presente estudo foi de extrema importdncia para o
processo de laminagdo do material compdsito no qual sera
aplicado a resina epdxi, o conhecimento da temperatura de
transigdo vitrea e a sua relagdo com o tempo e a temperatura,
imprescindiveis para obter um produto final com excelentes
propriedades mecénicas.

O método de processamento B, que diminuiu o gasto com o
tempo de estufa e eliminou as falhas internas da amostra foi o
Endot maior ganhq desse trabalho. A amostra .ﬁnal, amostra J,

y T y T T T T T ) apresentou ainda uma temperatura de transicdo vitrea dentro

Lo me o e dos parametros estipulados como objetivo do trabalho, sem o
pico de relaxagdo dentro dessa faixa de temperatura. Embora
o método B gaste mais tempo de cura, ele foi o escolhido para
a laminacdo com composito de tecido de fibra de carbono,
utilizando os parametros de cura e pos cura da amostra J.

Z Notou-se que quanto maior era a temperatura de cura para

as amostras (método A), maior a quantidade de vazios gerados
] pela reagdo de cura. Mesmo submetendo a amostra, amostra
1: D, a um processo de cura a vacuo dentro da estufa, o mesmo

ndo foi eficaz na eliminagdo dos vazios, devido aos efeitos de
“] transferéncia de calor, a camada superficial da amostra é a
] primeira a se solidificar, impedindo que o método de extracao
] a vacuo seja eficiente.

Por outro lado, o método de cura B se mostrou bastante
eficiente no quesito de eliminagdo da porosidade das amostras
durante a cura. Porém, foi necessario ap6s o periodo de cura,
Fig. 20: Grafico de andlise DSC da amostra I. submeter as amostras a um processo de pds-cura em
temperatura elevada na estufa, para obter o ciclo completo de

Temperatura °C

19: Grafico de analise DSC da amostra H pds-cura.
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cura nas amostras e alcangar uma transi¢do vitrea mais
elevada.

Por fim, o método de analise de DSC se mostrou bastante
eficiente e pratico para obter o comportamento térmico e o
ciclo de cura do material. E a observacdo, a analise ¢ a
aplicacdo de um novo processo foi satisfatoria para a
utilizagdo dessa resina epdxi como matriz de material
composito com tecido de fibra de carbono.
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