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RESUMO

A demanda por materiais com propriedades mecénicas aprimoradas, mais leves
e capazes de desempenhar mais de uma funcdo ao mesmo tempo, tem crescido durante
0s ultimos anos, principalmente nos setores militar, aeroespacial e de telecomunicacoes.
Para obter a combinacdo destas caracteristicas em um Gnico material, faz-se necessario a
utilizacdo de um compdsito, combinando propriedades de reforcos fibrosos e outras
cargas juntamente com uma matriz. Este trabalho visa estudar a utilizacdo de compaésitos
multiescala, produzidos com resina epéxi, fibras de poliaramida (Kevlar) e nanocargas de
carbono: nanotubos de carbono e nanoplaquetas de grafite, para desenvolvimento de
materiais resistentes ao impacto em alta velocidade e com caracteristicas de absor¢édo de
radiacéo eletromagnética. Foram produzidos laminados por dispersdo das nanocargas na
resina e deposicdo das nanocargas diretamente sobre o tecido para posterior processo de
infusdo. Os compositos resultantes foram avaliados em ensaios de impacto em ensaios de
drop weight (baixa velocidade), balisticos (alta velocidade) e com relacdo as suas
propriedades eletromagnéticas em ensaio de Arco NRL e guia de ondas. Os resultados
mostram que a adi¢do das nanocargas foi bem-sucedida pelo processo de deposicao direta
no tecido. A concentracdo de 2% em massa de fibra de nanoparticulas combinadas
apresentou mais de 90% de absor¢édo da radiagdo em uma estreita faixa de frequéncia,
mas a concentracdo de 1%, quando distribuida de maneira crescente através das camadas
foi a mais consistente nos resultados de absorcao. Para os ensaios de impacto, o acréscimo
de 1% com gradiente de concentracdo entre as camadas também apresentou melhores
resultados, enquanto que a adicdo acima disso de nanocargas causou decréscimo nas
propriedades. Conclui-se que para obter o melhor resultado nas duas aplicacdes, 0 uso
das nanoparticulas distribuidas com um gradiente crescente de concentracdo foi a mais

efetiva.
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ABSTRACT

The need for electromagnetic radiation absorbing materials has grown over the
past few years, especially in the military, aerospace and telecommunications sectors.
Furthermore, the development of bulletproof materials has also grown exponentially on
the military and civil sectors. The combination of both of these characteristics in a
material that also has light weight and viable manufacturing still requires a lot of research.
To obtain all of these properties in a material, it’s necessary to make use of a composite,
combining properties of fibrous reinforcement and the properties of other types of fillers
used along with a matrix. The purpose of this study is to present the use of multiscale
composites, manufactured using epoxy resin, aramid fiber (Kevlar) and carbon
nanofillers: carbon nanotubes and graphene nanoplatelets, to develop high velocity
impact resistance materials (ballistic protection) along with electromagnetic radiation
absorbing properties. The results show that the addition of the nanoparticles was succeful
depositing directly on the fabric. The 2 wt% concentration of nanoparticles combined
presented more than 90% of radiation absorption in a narrow range of frequency, but the
1 wt%, when spread increasingly over the layers, showed the more consistent results of
absorption. For the impact tests, the addition of 1%, spread over the layers, also showed
the better results. while the further addition of nanoparticles resulted in a decrease in the
properties. This study concluded that the most suitable concentration of nanofillers for

both applications is the one with 1 wt% spread increasingly over the layers.
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1 INTRODUCAO

Materiais compoésitos laminados vém sendo utilizados nas mais diversas
aplicacdes ha algum tempo. Os laminados constituem-se, basicamente, de um reforco,
chamado de fase dispersa, envolto por uma fase continua, denominada matriz, sendo
insoltveis um no outro. Dentre os reforgos utilizados, as fibras sdo os mais comuns em
compdsitos que demandem propriedades mecanicas, como resisténcia a esforcos de
tracdo, flexdo ou impacto. Com relagéo a esforcos de impacto, as fibras de poliaramida,
ou s6 aramida, apresentam boas propriedades mecanicas, além de possuirem alta
capacidade de absorcdo de energia cinética. Por isso, essas fibras possuem grande
aplicacdo em materiais que tenham funcdo de protecdo a impacto em alta e baixa
velocidade.

Inicialmente, a maior motivacdo em utilizar materiais compoésitos em geral é
relacionada as propriedades mecéanicas elevadas com uma reducéo significativa de peso.
O que é um atrativo para uma vasta gama de aplicacdes, desde os setores de construcdo
civil, transporte, protecdo, até o aeroespacial, automobilistico e outros. Mas devido ao
carater altamente versatil de producdo (diversas opg¢des de reforcos e matrizes com
diferentes combinacdes), um grande esforco tem sido realizado para combinar
propriedades diferentes, buscando-se obter os denominados materiais multifuncionais.
Estes materiais apresentam diferentes funcbes combinadas em um mesmo material, como,
por exemplo, materiais que além de fornecerem protecdo ao impacto a um sistema,

também atuem como absorvedores de radiacdo eletromagnética.

Uma aplicacdo que tem chamado atencéo recentemente em materiais compositos
€ seu uso como absorvedores de radiacdo eletromagnética, tanto pra materiais
absorvedores de radar, com aplicacdo militar, quanto para absor¢édo da faixa de radiacdo
que causa interferéncia em equipamentos eletrénicos. Porém, estes materiais costumam
apresentar caracteristicas de material isolante, com elevada resistividade elétrica, e para
que seja eficiente na absorc¢do de radiacdo eletromagnética, ele precisa apresentar algumas
propriedades minimamente condutoras ou magnéticas. Assim, faz-se necessario o

acréscimo de algum tipo de agente condutor ou magnético.

Dentre as nanocargas disponiveis para essa utilizacéo, as derivadas de carbono,
como 0s nanotubos de carbono e as nanoplaquetas de grafeno, vém sendo estudadas nas
Gltimas décadas. Os nanotubos surgiram em 1991 e, desde entdo, vém sendo
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exaustivamente estudados para as mais diversas aplicagdes, incluindo cargas em materiais
poliméricos. Os nanotubos de carbono apresentam diversas propriedades de elevado
interesse para aplicagcdo em materiais, dentre elas: elevada resisténcia mecanica,
estabilidade térmica e condutividade elétrica e térmica. Devido a esse conjunto de
propriedades, tém sido estudados para variadas aplicacdes, e comumente como uma
nanocarga dispersa em resina. Diversos estudos demonstram bons resultados de
compdsitos reforcados com nanocargas (nanocompositos) produzidos dessa maneira,
tanto com relacdo as caracteristicas mecanicas, quanto outras propriedades, como a

condutividade elétrica.

As nanoplaquetas de grafeno surgiram posteriormente aos nanotubos, em 2004,
como formas alotropicas do carbono. Possuem caracteristicas similares, sendo que alguns
autores inclusive reportam que as nanoplaquetas possuem propriedades mais elevadas [1],
devido a uma maior razéo de aspecto do formato planar do que o tubular, embora seja
dificil medir propriedades de nanoparticulas. As nanoplaquetas apresentam uma grande
vantagem em relacdo aos nanotubos, que é o meio de obtencdo das mesmas e enquanto
0S nanotubos necessitam de um processo mais complexo e mais caro como o CVD
(chemical vapour deposition), as plaquetas podem ser obtidas através de exfoliacao

mecanica.

Assim, é de se esperar que a combinacdo destes materiais seja capaz de produzir
materiais absorvedores de radia¢ao eletromagnética e altamente resistentes a impactos em
baixa e alta velocidade, para aplicacdes nos setores aeroespacial e militar. Ainda assim, a
literatura cientifica voltada para materiais que combinem resisténcia ao impacto com
carater absorvedor de radiacdo eletromagnética é bastante escassa. De fato, ndo foram
encontrados trabalhos académicos retratando laminados produzidos com estas nanocargas

para estas aplicacdes.
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2 OBJETIVOS

» GERAL

Estudar a influéncia da presenca de nanotubos de carbono e nanoplaquetas de
grafeno sobre as propriedades de impacto e interferéncia eletromagnética de laminados

de poliaramida com resina epoxi.

» ESPECIFICOS

o Investigar o uso de diferentes processos para obter compdsitos laminados hibridos
com fibra de poliaramida, resina epoxi e nanotubos de carbono/nanoplaquetas de grafeno
atraves de moldagem liquida;

o Avaliar o comportamento destes compoésitos multiescala quando expostos a
impactos de baixa e alta velocidade e e a influéncia destas nanoparticulas na resisténcia
ao impacto destes laminados;

o Avaliar o uso dos laminados produzidos como materiais absorvedores de radiagdo
eletromagnética na faixa de microondas e a influéncia das nanocargas nas propriedades
eletromagnéticas;

o Pesquisar se o0s nanoreforcos podem apresentar efeitos sinérgicos quando

utilizados de maneira combinada em laminados multiescala.

15



3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 COMPOSITOS POLIMERICOS

Material compdsito é descrito como um material multifasico, originado da
combinacdo de dois ou mais materiais distintos e imisciveis, apresentando uma
combinacgéo de propriedades de ambos. Frequentemente, sdo compostos por duas fases:
uma fase chamada de dispersa, no formato de fibras ou particulados que apresenta o
reforgo do material, e uma fase chamada de matriz, que envolve a fase dispersa [2], [3].

A combinacdo de materiais distintos pode proporcionar as mais variadas
caracteristicas, sendo que as mais buscadas envolvem o aumento da tenacidade, da
resisténcia mecénica e da rigidez em diversas condigdes ambientais que podem limitar o
uso de um dnico tipo de material. Além disso, outras propriedades também podem ser

alcangadas, como propriedades magnéticas, elétricas e térmicas [4], [5].

Ao se tratar de propriedades mecénicas, o material de refor¢co mais eficiente € na
forma de filamentos. Isto porque, em geral, quanto a matéria se encontra na forma
filamentar, ela apresenta excelente resisténcia mecanica e rigidez, bem mais elevadas do
que o mesmo material na sua forma bulk (volumoso). Isto ocorre devido ao filamento
possuir bem menos defeitos que o material bulk, assim a conjuncao de diversos filamentos
em determinado volume de material, formando um feixe, € bem mais resistente que o
mesmo volume de material na forma bulk [2], [3]. Outro fator que influencia nas elevadas
propriedades destes feixes € o fato de o préprio processamento das fibras gerar um
alinhamento preferencial das moléculas no sentido das fibras, evidenciado quando se trata
de fibras poliméricas. Logo, as caracteristicas mecanicas destes compositos estdo
intimamente relacionadas a orientagdo, ao comprimento e a concentracdo de fibras no
composito.

A matriz atua em algumas caracteristicas do material compdsito, e em um
composito reforcado por fibras, uma das suas principais funcdes é realizar a transferéncia
e distribuicdo da carga aplicada ao material para as fibras. Assim, ela realiza o controle
das tensBes cisalhantes presentes no interior do material através da regido de interface
fibra/matriz. [2]
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A matriz possui outras caracteristicas que predominam na maneira que 0
comp@sito final vai ser utilizado, como por exemplo, em geral, ela delimita a temperatura
maxima de operagdo do material. Outros aspectos da matriz devem ser levados em conta
dependendo do uso que o compdsito final ter4, como por exemplo, sua condutividade
elétrica.

Um fator a ser considerado ao se escolher uma resina para matriz do compasito,
para absorcdo de radiacdo eletromagnética é a constante dielétrica e o fator de perda
dielétrica do material, que influenciara diretamente sua capacidade de dispersar energia.
Quanto maior o fator de perda, maior a capacidade do material de dispersar a energia. A
Tabela 1 apresenta valores da constante dielétrica e o fator de perda de matrizes

poliméricas [6]-[8].

Tabela 1. Propriedades elétricas tipicas de matrizes polimeéricas (adaptado de [9]).
CONSTANTE DIELETRICA, FATOR DE

MATRIZES POLIMERICAS oy - PERDA , TAN 5
Utilizadas em Compdésitos
Convencionais
Poliéster 27-32 0,005-0,020
Epowi 3.0-34 0,010-0,030
Cianato de éster 2,7-3.2 0,004-0,010
Utilizadas em Compdsitos
Para lUso em Alta Temperatura
Fendlicas 3.1-35 0,030-0,037
Polimidas 2,7-3.2 0,005-0,008
Silicone 2829 0,002-0,006
Polieteramida (PEI) 31 0,004
Utilizadas em Compdsitos
Termoplasticos
Policarbonato (LEXAN®) (G.E.) 25 00,0006
PPO (NORYL®) (G.E.) 26 0,0009
Palisulfona (PS) 3,1 0,003
Palietersulfona (PES) 35 0,003
Polisulfeto de Fenileno (PPS) 30 0,002
Teflon® (E.|. Dupon) 2.1 0,0004

Considerando o apresentado na Tabela 1, resinas epoxidicas costumam
apresentar valores desejaveis de constante dielétrica e fator de perda, tornando-as viaveis

para aplicacdo em materiais absorvedores de radiacdo eletromagnéticas (MARE).
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3.2 FIBRAS E REFORCOS
3.2.1 POLIARAMIDA

A poly(p-phenylene terephtalamide) (PPTA) é uma poliamida aromaética,
também chamada de poliaramida ou aramida, que em forma de fibra exibe elevada
cristalinidade e alta resisténcia a tracdo. O Kevlar® é uma fibra de aramida baseada em
PPTA, desenvolvida na década de 70 e introduzida comercialmente pela DuPont em
1972. A aramida foi definida como ‘“uma fibra manufaturada em que a substincia que
forma afibra é uma longa cadeia de poliamida sintética com pelo menos 85% dos grupos
amida ligados diretamente a dois anéis aromaticos”’, pela Comissdo Federal do Comércio
dos Estados Unidos (United States Federal Trade Commission). A estrutura de
macromoléculas de PPTA alinhadas pode ser observada na Figura 1, destacando-se 0s

grupos amida que contém as moléculas. [10], [11]
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Figura 1. Estrutura das moléculas de PPTA orientadas na direcdo da fibra (adaptado de

[11], [12]).

Devido a prépria orientacdo das macromoléculas no sentido da fibra, formam-se
ligagBes secundérias de hidrogénio entre os grupos amida de moléculas adjacentes de

PPTA, auxiliando no aumento de resisténcia a tragdo e dificultando o escoamento de
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cadeias poliméricas. Enquanto isso, a estrutura de ligacdo para, permite um
empacotamento maior das cadeias moleculares [11], [13]. O ordenamento das cadeias

poliméricas de PPTA na fibra de poliaramida, pode ser observado na Figura 1.

A morfologia da superficie e do nucleo da fibra de poliaramida sdo geradas
durante o processo de fiagdo e de pos-tratamento. O nucleo apresenta maior grau de
ordenamento e ligacdo intermolecular, logo, a regido do nucleo da fibra possui médulo
de elasticidade em compressdo maior que a da superficie. Entretanto, a superficie do
filamento € uma regido critica para a prevencdo da propagacao da trinca através do ndcleo
cristalino, pois absorve a energia no primeiro contato com a fibra [14].

O Kevlar produzido pela DuPont apresenta diversas variantes, que geram
diferentes derivados do PPTA. A Tabela 2 apresenta algumas propriedades do Kevlar 29.

Tabela 2. Propriedades do Kevlar 29. (Adaptado de [15])

Propriedade Fisica Valor
Densidade (kg/mgd) 1450
Modulo de Young (GPa) 130
Resisténcia a Tracdo (GPa) 3,6
Resisténcia Elétrica (pQ.m) >10%°
Condutividade Térmica (watts/m.K) 0,04-0,08
Temperatura de Degradacéo (°C) 460
Resisténcia a Compressao (MPa) 393

As fibras de poliaramida apresentam uma morfologia fibrilar ndo observada nos
filamentos convencionais. Assim, estas apresentam um modo de falha fibrilar
caracteristico, com a propagacao da falha no sentido longitudinal da fibra, se dividindo
quando sofrem impacto em dezenas de microfibrilas. Ademais, por apresentarem uma
alta velocidade de propagacdo de ondas sonoras, apresentam excelente propriedade de

absorcéo de energia no impacto [16].
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Diversos estudos relatam a utilizagdo de tecidos de Kevlar como reforgo fibroso
em matrizes poliméricas (termorrigidas ou termoplésticas) para aplicacdo em esforgos de
impacto em alta velocidade [17]-[19]. Utilizando tecido de Kevlar com resina epoxidica,
com diferentes lay-ups e variadas espessuras de laminados, Sikarwar [19] avaliou a
influéncia da orientacdo dos tecidos na capacidade de absorcdo de energia de impacto.
Dentre as orienta¢des avaliadas nos ensaios balisticos (as orientacdes de [0/90], [0/90/30/-
60], [0/90/45/-45] e [30/-60/60/-30]), o autor concluiu que a orientacdo dos tecidos mais
eficiente na absorcdo da energia de impacto foi a de [0/90] e a menos eficiente foi de [30/-
60/60/-30].

3.2.2 NANOREFORCOS

Nanoparticulas sdo comumente usadas em compdsitos com a finalidade de obter
propriedades diversas no compdsito, como resisténcia ao cisalhamento e tenacidade a
fratura interlaminar [20]-[22], resisténcia a fadiga [23], [24], estabilidade térmica [25],
[26], propriedades elétricas [26]-[28], e propriedades eletromagnéticas [29]-[31]. Ha
uma ampla gama de nanoparticulas disponiveis para utilizacdo. Inicialmente, as
nanoparticulas mais utilizadas eram as nanoargilas, particulas bidimensionais lamelares
com espessuras em escala nanométrica. Atualmente, as nanoparticulas (NPs) de base
carbonacea tém ganhado cada vez mais espaco com 0 avanco das técnicas de obtencao
das mesmas, como os fulerenos, nanotubos ou nanofibras de carbono, nanoplaquetas de
grafite, 6xido de grafeno expandido, grafeno, etc.

Descritos pela primeira vez na literatura por lijima [32] em 1991, os nanotubos
de carbono (do inglés, carbon nanotubes, CNTs) sdo conjuntos de dtomos de carbono
arranjados em formas tubulares longas, cilindricas e concéntricas, onde as extremidades
podem, ou ndo, ser fechadas, formando cavidades ocas. Estes nanotubos podem ser
classificados de acordo com o0 nimero de camadas que a parede tubular apresenta, como
mostrado na Figura 2. Para os nanotubos de paredes duplas ou multiplas, o espacamento
entre as camadas é de 0,34 nm, de maneira analoga ao espacamento entre os planos do

grafite.
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Figura 2. Esquema representativo da estrutura de CNTs de parede simples (A), de
paredes multiplas (B) e de paredes duplas (C) [33].

Dentre os métodos de obtencdo dos CNTSs, pode-se destacar a deposi¢cdo quimica
de vapor (CVD) ja apresentada por diversos autores na literatura. Este método consiste
na decomposicdo de um composto precursor rico em carbono, no estado de vapor, na
presenca de um catalisador metalico em atmosfera controlada. Os atomos de carbono se
depositam na forma de nanotubos devido a deposi¢cdo continua do precursor [34].

Descritas pela primeira vez por Novoselov [35] em 2004, os autores foram
capazes de produzir as nanoplaquetas de grafite (GNPs) separando as camadas de grafeno
através de um processo de exfoliacdo mecanica simples do grafite, utilizando fita adesiva.
Devido a grande disponibilidade de grafite como recurso na natureza, e do processo
relativamente simples de obtencdo, descrito por [35], as GNPs apresentam um custo
reduzido de obtencao e sdo um concorrente viavel para substituicdo de outras nanocargas,
mesmo 0s CNTs. A Figura 3 apresenta a estrutura de uma camada de grafeno e o

empilhamento da mesma, formando as GNPs.

= Al =8

Figura 3. Diagrama esquematico de estruturas de carbono: grafeno (A), empilhamento

das camadas de grafeno, formando as GNPs (B) [36].
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De Bellis [37] estudou a possibilidade de utilizar GNPs dispersas em resina
epoxi como um nanocomposito MARE, comparando com 0s CNTSs dispersos nas mesmas
condigdes. Os autores realizaram ensaio pelo método de guia de ondas nas frequéncias
das bandas X e Ku e avaliaram os coeficientes de permissividade dos nanocompdsitos
produzidos com cada uma das NPs. Este estudo concluiu que as GNPs podem apresentar
melhores resultados que os CNTs para determinadas frequéncias. Os autores também
avaliaram nanocompdsitos com ambas nanoparticulas dispersas de maneira hibrida na
resina, com resultado bem mais elevado do que quando usadas separadamente, 0 que
mostra um efeito sinérgico dos CNTs e das GNPs muito interessante.

3.3 PRODUCAO DE MATERIAIS COMPOSITOS

A literatura apresenta diversos métodos de obtengdo de materiais compositos ja
consolidados industrialmente. Um processo bem estabelecido é o chamado de RTM (do
inglés, Resin Transfer Moulding), que consiste em um processo de moldagem em molde
fechado. Neste processo, o fluxo de resina ocorre através de camadas sobrepostas de fibra
posicionadas dentro de um molde fechado, com auxilio de pressdo. Utilizando RTM ¢
possivel obter uma fracdo volumeétrica de fibra de até 55-60%, devido aos avangos

recentes com relacéo ao processo [38], [39].

Um processo desenvolvido mais recentemente € o de infusdo a vacuo, onde se
utiliza um molde flexivel e vacuo para que ocorra o preenchimento das fibras com a
resina. Este processo apresenta algumas vantagens com relagdo ao RTM, como custo mais
baixo (devido ao fato de ndo necessitar de moldes macicos tdo caros), versatilidade nos
componentes que podem ser fabricados e uma fracdo volumétrica de fibra ainda maior no
composito, diminuindo a presenca de vazios no mesmo [38], [39]. Devido as vantagens
aqui apresentadas, o método de infusdo a vacuo tem ganhado espaco com relacdo ao
RTM. Tanto para o processo de RTM quanto para o processo de infusdo a vacuo,
propriedades como a viscosidade da resina e a permeabilidade dos tecidos no molde sao
fundamentais para o processamento, assim a utilizacdo de cargas na resina ou na

superficie dos tecidos pode influenciar diretamente no processamento.

Ainda existe uma vasta gama de processos mais avangados como a utilizagéo de
prepregs (tecidos de fibra previamente impregnados por resina com um baixissimo

namero de vazios), o processo de filament winding (onde feixes de fibra entram em
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contato com a resina através de um banho e depois sdo enrolados em um mandril para
posterior cura, também pode-se utilizar feixes pré-impregnados) e de autoclave
(compdsito passa por um processo de cura em uma autoclave em elevadas pressdes), mas

que costumam apresentar custos mais elevados.

3.4 IMPACTO EM MATERIAIS COMPOSITOS

Materiais compdsitos, quando requisitados em esfor¢os de impacto podem
apresentar um decréscimo significativo nas propriedades mecanicas mesmo sem
apresentar falhas na superficie, devido ao dano interno ocasionado pelo impacto [40],
[41]. Prichard et al. [42], estudaram as propriedades mecanicas de laminados apos
impacto e concluiram que materiais que apresentam uma resisténcia superior ao inicio e
propagacdo do dano tendem a manter uma resisténcia a compressao residual superior.
Dessa forma, o estudo da resisténcia ao impacto em baixa velocidade de materiais
laminados é de extrema importancia para avaliar o comportamento do material. A Figura
4 representa diversos mecanismos envolvidos quando ocorre o impacto em baixa

velocidade em materiais laminados.

Impacto

Delaminagéo Buckling da superficie

Trincas na matriz devido a flexdo Trincas na matriz devido ao cisalhamento
Ruptura de fibras

Figura 4. Representacdo tipica dos modos de dano presentes ap0s o impacto em

materiais laminados (adaptado de [43]).

Os mecanismos de falha predominantes envolvidos variam de acordo com as

caracteristicas da resina e da fibra utilizadas e da interface fibra/matriz formada pelas
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duas. Como descrito por Davies [44], o dano local é inicialmente é causado por dois
efeitos principais que dependem da flexibilidade do laminado. Caso o laminado seja mais
flexivel, havera deformagdes por flexdo causando falhas por compresséo na face frontal
e por tracdo na face traseira do laminado. Caso o laminado seja menos flexivel, a forca
de contato iré& crescer significativamente, ocasionando a predominancia de forcas internas
de cisalhamento, tens6es normais e outros mecanismos de falha de origem interlaminar e
da matriz. Para estes autores, compdsitos baseados em fibras de Kevlar costumam falhar
em compressao na regido de impacto e a delaminagdo é governada principalmente por
deformacdes devido a flexdo da amostra durante o impacto. Ja compdsitos baseados em
fibra de vidro ou fibra de carbono costumam falhar inicialmente por delaminagdo e
rupturas na matriz. Esta diferenca de comportamento se da justamente pela caracteristica
mais ductil (maior deformacéo plastica na ruptura) da fibra de Kevlar.

Curvas da variacdo da forca de contato com o tempo sdo uma importante
ferramenta na caracterizacdo do comeco e do crescimento do dano e da falha absoluta do
material. A primeira queda na forca de contato é denotada pela delaminacao interlaminar
do laminado e denominada de falha de Hertzian, normalmente seguida por indentagéo
local, ruptura na matriz e delaminacdo [43], [45], [46]. A forca de Hertzian (F+) é um
parametro importante na determinacédo da forca de impacto no qual o compdsito comecar

a apresentar algum tipo de dano interno, mesmo sem apresentar falha aparente.

Em impactos de baixa velocidade, também costuma-se avaliar o comportamento
do material a partir das curvas de forca que o laminado exerce contra o impactador (forca
de contato) em relacdo ao deslocamento do impactador através da espessura. Nestas
curvas, pode-se ressaltar 3 casos caracteristicos de comportamento. No primeiro caso, 0
impactador é ricocheteado pelo laminado e o que é percebido na curva € o crescimento
da forca proporcionalmente ao aumento no deslocamento até um ponto maximo de forca
(Fmax) € um ponto maximo de deflexdo (Smax), entdo, a forca e o deslocamento
decrescem até o ponto zero, indicando que o impactador retornou o suficiente para perder
contato com a superficie do laminado. No segundo caso ocorre a penetracdo do
impactador no laminado, o que € identificado como uma queda na forca de contato
seguida do aumento da deflexdo do material, com posterior retorno do impactador até a
posi¢do inicial. No terceiro caso, ocorre a perfuracdo total do laminado, e ap6s a queda
na forca de contato, o deslocamento do impactador continua indefinidamente [47], [48].

Os 3 casos estdo apresentados na Figura 5.
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Forca
Forca
Forca

Deslocamento Deslocamento Deslocamento
Figura 5. Curva tipica forca-deslocamento, dos casos de ricocheteio (A), penetracao (B)
e perfuracdo da amostra (C) (adaptado de [47]).

A forca indicada pela continuacdo da curva ndo é considerada como parte dos
dados de ensaios efetivamente, visto que o0s dados apds este evento estdo relacionados ao
atrito da lateral do impactador com as paredes do furo ocasionado ao laminado e ndo ao
impacto em si. Assim, um “corte” delimitando a porcéo de dados avaliados costuma ser

realizado como aparece na Figura 5 (C).

A rigidez a flexdo durante o impacto, S, € considerada uma propriedade
importante na avaliagdo da resisténcia ao dano por delaminacdo de um composito e
costuma variar com a espessura e a configuracdo do laminado. Este parametro € obtido
através da inclinacdo do ajuste linear da por¢édo crescente da curva forca-deslocamento
do impacto, visto que esta secdo representa a rigidez a flexdo causada no inicio do

impacto, demonstrado na Figura 5. [48], [49]

Com base nas curvas da forca de contato pelo deslocamento, extrai-se a energia
absorvida pela amostra no decorrer do ensaio. A curva tipica que apresenta a energia do
impacto com relacdo ao tempo para uma amostra que ndo sofreu total perfuracdo do
impactador, apresenta 3 parametros que servem para avaliar o comportamento do material
com relacdo ao impacto, sendo estes: energia total do impacto (Ei), que deve coincidir
com a energia do impactador no momento do impacto, energia elastica (Eg), que
representa a energia do impacto que é devolvida ao impactador e energia absorvida (Ea),
que consiste na energia dissipada pela amostra. Uma curva tipica é apresentada na Figura
6. Desta curva ainda costuma-se obter o tempo de contato (Ct) do impacto. Este valor
indica 0 modulo de elasticidade e tolerancia ao dano do laminado. Assim, um laminado

que apresenta elevado modulo e tolerancia ao dano gera um baixo Ct.
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Figura 6. Curva tipica energia-tempo de materiais compositos.

A resisténcia ao impacto de compdsitos laminados ja foi estudada por diversos
autores. Dentre eles, Evci [45] compararam tecidos unidirecionais e plain weave de fibras
de vidro e aramida. Os autores demonstraram que tecidos tramados possuem desempenho
superior a tecidos unidirecionais quando aplicadas cargas dinamicas, e que a fibra de
aramida se sobressai comparada a fibra de vidro em resisténcia ao impacto. Além dos
laminados convencionais, mais recentemente alguns autores vém utilizando
nanoparticulas na tentativa de aprimorar as propriedades em impacto. Em um trabalho
subsequente, Reis et al [50] avaliaram o uso de nanoargilas tratadas com silanos e
dispersas na resina epdxi, para produzir compdsitos multiescala com fibras de
poliaramida. Os laminados com 6% de nanoargilas apresentaram os melhores resultados

com relacdo a recuperacao elastica e resisténcia a penetracao.

3.5 ONDAS ELETROMAGNETICAS

Nos tempos atuais, a dependéncia crescente da sociedade por equipamentos
eletronicos é indiscutivel. Neste contexto, o estudo do espectro de ondas eletromagnéticas
geradas e emitidas por estes equipamentos e sua interacdo com outros componentes
eletrbnicos tem se tornado cada vez mais importante. Dentre 0s setores interessados no

desenvolvimento tecnoldgico nesta area pode-se destacar os setores aeroespacial, de
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telecomunicacdes e, em especial, o setor militar. Em geral, estes setores buscam materiais
capazes de oferecer carater de blindagem ou de absorcdo da radiacdo eletromagnética.
Em se tratando do setor militar, pode-se mencionar o interesse nos materiais absorvedores
de ondas na faixa de funcionamento de radares.

Ao incidir sobre a superficie de um material, uma onda de radiacdo
eletromagnética pode sofre atuacdo de 4 mecanismos diferentes: absorcéo, transmissao,

reflexdo e reflexdo maltipla (ou reflexdo interna), como apresentado na Figura 7.

MARE

Figura 7. Esquema de caminhos possiveis para uma onda de radiacao incidente em um
material (adaptado de [51]).

O mecanismo de reflexdo ocorre principalmente quando o material que sofre a
incidéncia da radiacdo possui uma condutividade elétrica extremamente elevada, em
especial na superficie do material. A reflexdo da radiacéo eletromagnética ¢é definida pela
frequéncia da onda incidente, permissividade elétrica e permeabilidade magnética do
material sobre 0 qual a onda incide. Caso a onda consiga penetrar no material, ao incidir
sobre a face oposta, ela pode ser refletida novamente para o interior do material e este
fendmeno pode ocorrer multiplas vezes, denominado de reflex6es multiplas internas. A
reflexdo maltipla de ondas ocorre principalmente em materiais que apresentam diversas
interfaces ou multifasicos, na direcdo de sua espessura. Por exemplo, compdsitos
laminados, ou materiais com elevada area superficial especifica (area superficial por
massa de material), como materiais expandidos, materiais com elevada porosidade, onde

a superficie do poro age como interface ou materiais com carga [52].
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A energia da onda incidente no material (e;) equivale ao somatdrio da energia
refletida (er), da energia transmitida (e;) e da energia absorvida (ea), ja que a parte perdida
por multirreflexdo interna, comumente, é desprezivel, s6 se tornando significativa em
materiais mais espessos ou multifasicos. A transmissdao da onda com pouca atenuacao da
mesma costuma ocorrer em materiais com baixa condutividade como vidro, poliéster,
polipropileno até alguns polimeros avancados como a poliaramida [53]. A blindagem
contra interferéncia eletromagnética (EMI, do inglés eletromagnetic interference)
envolve impedir que a onda eletromagnética incidente seja transmitida através do
material, ou que a intensidade da onda eletromagnética transmitida esteja em um nivel
muito mais baixo, insuficiente para provocar qualquer interferéncia, assim, o material
atua como um “escudo” contra a penetracdo desta radia¢cdo. Enquanto isso, a absor¢éo de
radiacéo eletromagnética refere-se a disperséo desta, impedindo a passagem desta através
do material, mas também evitando a reflexdo da onda para o exterior. Em alguns casos,
pode ser empregado um material que promova a absor¢do da energia da onda
eletromagnética, pois a blindagem ainda ndo é suficiente, ou por outras razdes, seja
impraticavel de utilizagdo, por exemplo, por restricdo de volume ou custo. Como a
radiacdo eletromagnética, tanto em altas como em baixas frequéncias, tende a interferir
em equipamentos eletronicos, a preocupacdo com relacdo a protecdo contra EMI, tanto
emitida por fontes de radiacdo quanto nos eletrénicos sujeitos a esta, tem crescido
continuamente na sociedade moderna [54]. A blindagem contra EMI deve ser distinguida
da blindagem magnética, que se refere a blindagem de campos magnéticos em baixas

frequéncia, obtida com materiais diferentes.

Com relacdo ao tipo de resposta a onda eletromagnética incidente, podemos
destacar a diferenca entre materiais que sdo utilizados com a finalidade de blindagem
eletromagnética, ou seja, ndo devem permitir a passagem da onda eletromagnética
incidente e materiais com caracteristica de absorcao da radiacao eletromagnética (MARE)
que tem por finalidade dissipar a onda incidente, focando menos na passagem da onda e

um pouco mais na capacidade do material de ndo refletir esta onda.

Logo, a interferéncia eletromagnética pode ser atenuada com a utilizacdo de
materiais com caracteristicas especificas, que servem de MARE. Estes materiais sao
capazes de absorver as ondas eletromagnéticas e converter a energia dessas ondas em

calor, através de suas caracteristicas quimicas e fisicas. Sendo que a energia absorvida
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nem sempre aquece o material, pois isto depende das caracteristicas fisico-quimicas do
mesmo, e o calor gerado pode ser dissipado rapidamente pelo material [53], [55].

Relacionando a capacidade de atenuacdo e a resistividade de um material
condutor, tem-se que atenuacao total do material (SE) é o somatério da radiacdo refletida
(r) e da absorvida (A), apresentadas nas Equacdes 1 e 2, respectivamente. Demonstrando
que materiais com menor resistividade (mais condutor), possivelmente, tem maior

capacidade de absorcdo e que a geometria da amostra influencia no comportamento do

material [6].
r =108,2 + 10log (% uf) Equagdo 1
A= 0,00168.h(u£)1/2 Equacfio 2

Onde: p é a resistividade volumétrica da amostra (ohm.cm), u é a permeabilidade
magnetica relativa da amostra, h € a espessura da amostra (cm) e f € a frequéncia da

radiacédo (Hz).

Dentro da faixa de frequéncias possiveis de serem analisadas, apresentadas na
Figura 8, a faixa de bandas-X, entre 8,2 e 12,4 GHz é de grande interesse, principalmente
quando se trata de materiais MARE, pois esta faixa representa a faixa de microondas em
que funcionam os radares militares para traqueamento de aeronaves, segundo a ANATEL
[56].

de (dB)

Eefletriid

Banda 8 Banda C Banda X Banda Eu

Frequéncia (GHz)

Figura 8. Espectro das diferentes faixas de frequéncia das ondas eletromagnéticas.
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Além de propriedades como a condutividade elétrica e a permeabilidade
magnética, a capacidade de absorcdo de energia eletromagnética de um material €
bastante relacionada com o fator de perda dielétrico, sendo que h&d uma faixa para
obtencdo do maximo de absorcdo. Quando o material possui um fator dielétrico muito
elevado, deixa de apresentar carater absorvedor e comeca a apresentar carater refletor,
como apresentado na Figura 9.
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Figura 9. Relacéo entre fator de perda e capacidade de absor¢do (adaptado de [57]).

3.5.1 TECNICAS DE CARACTERIZACAO

A Figura 10 apresenta as técnicas mais comuns de caracterizacao
eletromagnética apresentadas na literatura. Dentre estes métodos apresentados, é usado
comumente o do Arco NRL. Este consiste de uma estrutura que permite fixar um par de
antenas em uma variedade de angulos. A antena, normalmente do tipo corneta, pode ser
deslocada ao longo deste arco. A amostra a ser caracterizada € posicionada sobre um
pequeno pedestal no centro da curvatura do arco. A estrutura do arco € projetada de modo
a manter a corneta apontada para o centro da amostra durante todo o teste. O transmissor
e o receptor podem ficar proximos, contanto que seja colocado um material absorvedor
entre eles, de modo a reduzir as interferéncias entre a corneta transmissora e a corneta

receptora [7]. Um esquema ilustrativo do Arco NRL é apresentado na Figura 11.
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Caracterizagao
Eletromagnética

v v v
Espaco Livre Linha de Nao
Transmissao convencionais
Guia de Cabo
ondas Coaxial
l ¢ 3 T
Secao Reta Insergao entre Cavidade Combinacao
Radar antenas Ressonante guia de ondas
e coaxial
Arco NRL

Figura 10. Metodologias de caracterizacao eletromagnética: espaco livre, linha de
transmisséo e ndo-convencionais [8].

A partir das medidas de refletividade, é possivel correlacionar a atenuacdo da

radiacdo com a porcentagem de radiacdo que foi absorvida pelo material, como
apresentado na

Tabela 3.

Método (]

aco M Medidas de Refletividade (IAE/CTA)

—I Fonte I
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do Espectro | HPIB deDados

Geradorde
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i i HP 8593E =,
Cabos Coaxiais de
Bakess Perdss Software HP vee
0 i anteias Adaptador
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e L w Comneta Bandalarga\|
Estrutura de madeira f (1,7 GHz - 2,5 GHz) N1
e (3,8 GHz - 5,9 GHz)
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Absorvedores VISTA FRONTAL VISTA LATERAL

Figura 11. Esquema ilustrativo do arco NRL [33].
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Tabela 3. Relacgéo entre a atenuacéo da radiacéo e a radiagéo absorvida (adaptado de [6]).

Atenuacao da Radiacéo (dB) Radiagdo Absorvida (%0)

0 0

-5 68,38
-10 90,00
-15 96,84
-20 99,00
-30 99,90
-40 99,99

A combinacéo de técnicas que se baseiam em principios diferentes € de grande
interesse para se obter uma caracterizacdo eletromagnética mais detalhada do material.
Como a capacidade de absorcdo de radiagdo eletromagnética de um material pode ser
estimada a partir de propriedades dielétricas e magnéticas, este tipo de caracterizacao se
torna extremamente Util no design de materiais e estruturas absorvedoras. Assim,
avaliando propriedades como a permissividade elétrica (¢’ ¢ €”) e a permeabilidade
magnética complexas (1’ e u”’) do material, é possivel otimizar a estrutura e a composicao
do material para otimizar seu carater absorvedor [58]. A partir dos parametros € € L,
tangentes de perdas dielétrica, tan 6. = €"/¢’, € magnética, tan o, = pn"/p’, fornecem uma
relacdo da energia dissipada nos absorvedores pela energia armazenada, cujas perdas de
energia estdo associadas as forcas de amortecimento atuando entre &tomos e moléculas
bem como pela condutividade limitada pelo material empregado. Assim, nanocargas com
elevada magnetizacdo, tendem a apresentar elevada permeabilidade magnética e, por

consequéncia, sdo mais favoraveis no uso como MARE na faixa de microondas [59].

A obtencdo dos parametros complexos pode ser feita atraves da medicdo dos
parametros S obtidos através do uso de um analisador de rede vetorial, método através de
uma linha de transmissdo. A linha de transmissdo que serve como porta-amostra do
material pode ser do tipo coaxial ou de guia de ondas, como indicado anteriormente. Os
parametros S sdo entdo implementados em modelos como o Nicolson-Ross [60] ou o de
Weir [61]. A Figura 12 apresenta um esquema simplificado do funcionamento de um

analisador de redes vetorial.
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Figura 12. Diagrama esquematico de um analisador de redes [56].

3.6 COMPOSITOS MULTIESCALA

Compositos com reforcos multiescala (ou simplesmente compositos
multiescala) sdo encontrados na literatura ha um certo tempo, mas tém ganhado cada vez
mais espaco em pesquisas recentes. Estes materiais sdo obtidos pela combinacéo reforgos
(fase dispersa) em diferentes escalas de dimensdo afim de obter uma gama de
propriedades ainda mais vasta. Em geral, sdo obtidos pela combinacéo de fibras (reforco
em escala micrométrica) com NPs (reforco em escala nanométrica). Suas aplicacdes
variam desde as mais comuns, como o aprimoramento das propriedades mecanicas [62],
[63], até aplicaces mais elaboradas como o monitoramento in situ da integridade

estrutural do material compdsito [64], [65].

Dentre os processos de fabricacdo para obtencdo de compositos multiscala,
pode-se encontrar uma gama de métodos na literatura, mas estes geralmente se
concentram em 3 aspectos diferentes. No primeiro, as NPs sdo dispersas diretamente no
tecido, podendo ser utilizadas como uma espécie de recobrimento, ou produzidas
diretamente sobre a fibra. No segundo grupo, as NPs sdo dispersas diretamente na resina,
inclusive ha diversos reviews publicados com técnicas e parametros utilizados para

dispersdo em matrizes poliméricas, como Xie [34], Ma [66] e Wei [67]. Apds a dispersao,
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a matriz € utilizada em um processo convencional de produgdo de compdsitos. Uma
terceira via € 0 uso das NPs como uma camada intercalando as camadas de fibra do
laminado, como, por exemplo, o uso de camadas de buckypaper (lamina produzida por
uma rede de CNTs) no lay-up final. A escolha do método de producdo é um fator
fundamental e impacta diretamente nas propriedades finais do material.

A possibilidade de utilizacdo de compoésitos multiscala como MARE mantendo
elevadas propriedades fisicas ja foi demonstrada por alguns autores. Estudando a
utilizacdo de tecido de fibra de vidro, resina epdxi e CNTs para MARE, Silva [33]
encontrou bons resultados para deposicao dos CNTs diretamente sobre os tecidos fibrosos
e posteriormente impregnando-os pela resina através de moldagem RTM. Os autores
tentaram realizar a impregnacao do tecido com a resina ja carregada de CNTSs, o que foi
possivel somente para baixissimos niveis de concentracdo (cerca de 0,25% em massa),
devido a elevada viscosidade que a resina adquire pela presenca dos CNTs. Avaliando as
propriedades mecénicas do material com adicdo dos CNTs, 0s autores notaram um
aumento em diversas dessas propriedades mecanicas como tracdo, flexdo, impacto e
resisténcia ao cisalhamento interlaminar de em torno de 10%. As propriedades de
refletividade dos laminados demonstraram um aumento na absorcdo da radiacéo
eletromagnética de acordo com o aumento do teor CNTs presentes no composito,
alcancando um maximo de cerca de 95% de absorcdo com 2,15% em massa de CNTSs.
Considerando a combinacdo das propriedades mecanicas e eletromagnéticas, o laminado

que mais se destacou foi com cerca de 2% em massa de CNT.

Kunrath [68] utilizou tecido de fibra de vidro e epdxi, mas com GNPs ao invés
de CNTs. Este estudo apresenta que as GNPs aumentaram o tempo de gelificacdo da
resina, bem como a viscosidade, mas ndo chegou a interferir no processo de moldagem,
pois ainda ficaram abaixo do aumento que é ocasionado pelos CNTs. As analises de
angulo de contato demonstraram que a presenca das nanocargas ndo influencia na
interacdo superficial da resina com a fibra. Através da analise de refletividade do
composito, notou-se o nivel muito elevado na atenuacdo da radiacdo eletromagnética na
faixa de 8,2 a 12,4 GHz (banda-X), mesmo em baixissimos niveis de concentracdo. A
autora também descreveu que a eficiéncia na blindagem da radiacdo eletromagnética se

deu mais pelo carater absortivo dos laminados do que reflexivo.

Taraghi [69] utilizou CNTs de parede mdltipla para elevar a resisténcia de
compositos Epoxi/Kevlar em impacto com baixas velocidades. O estudo mostrou que 0s
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CNTs, misturados a resina e aplicados por hand lay-up, foram efetivos no aumento da
absorc¢do de energia no impacto no composito, mesmo em baixissima concentracéo (0,3
wt%), aumentando em 33% esta propriedade. Manero [70] fez uma avaliagdo de
diferentes nanocargas na resisténcia ao impacto balistico de Kevlar 29/epéxi. Dentre 0s
aditivos, foram testados CNTSs, fibra de carbono moida e core shell rubber (CSRs). Os
autores concluiram que a presenca das nanoparticulas tém grande influéncia sobre a
resisténcia balistica dos laminados, atribuida principalmente a dois fatores: capacidade
das nanoparticulas de distribuirem a energia do impacto, facilitando a dissipacdo das
ondas ocasionadas no impacto através das fibras do compdsito e aumento na absorcao de
energia relacionada a delaminacdo e ao pull-out das nanoparticulas da matriz. Também

concluiram que ha um valor 6timo de adicdo de nanoparticulas (1 wt%).

Boddu [71] demonstrou que depositando CNTs diretamente sobre o tecido
atraveés do processo de CVD aprimora-se as propriedades da interface entre fibra/matriz,
ocasionando uma elevacdo na dissipacdo e na absorcdo de energia em impacto. Em
contrapartida, as propriedades do compdsito que sdo diretamente dependentes da fibra,
como tracdo no sentido da fibra, apresentaram uma pequena reducdo, provavelmente
causado pelo processo CVD. Entretanto, estes métodos de producdo dos tecidos com 0s
CNTs depositados ainda é consideravelmente caro, ndo se mostrando competitivos em

relacdo a deposicdo manual destes sobre o tecido.

Gibson et al. [72] também avaliou a influéncia da presenca de CNTs na
performance balistica de compoésitos com fibra de Kevlar e resina epoxi. O autor também
realizou testes com fibras moidas juntamente com os CNTs no compdsito. Mesmo em
baixas concentracBes, os CNTs ja demonstraram aprimoramento na capacidade do
composito de absorver energia do impacto, e a melhor combinagdo de materiais foi devido
a utilizacdo dos CNTSs juntamente com as fibras moidas. O autor descorre que 0 aumento
na absorcdo de energia se da ao acréscimo de mecanismos de fratura e falha que os CNTs
proporcionam ao compdsito (causando a deflexdo das trincas produzidas na falha) em
detrimento a resina sem a presenca de nanocargas, 0 mesmo ocorre devido a adicdo da

fibra moida.

Com intuito de comparar a aplicacdo dos CNTs e GNPs em resina epdxi, Yue et

al. [73] produziram nanocompdsitos com diferentes concentracdes destas nanocargas e
também com ambas nanocargas misturadas em nanocompdsitos hibridos. Os ensaios
mecénicos realizados demonstraram que a combinagdo das nanocargas apresenta um
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efeito sinérgico pronunciado provavelmente devido a dispersao aprimorada dos CNTs na

presenca das GNPs no composito.

Mais recentemente, Micheli et al. [74] avaliou a influéncia de CNTs em
laminados hibridos Kevlar/carbono quanto as propriedades de impacto e de blindagem
eletromagnética com a introducdo dos CNTs houve aprimoramento nas propriedades de
blindagem e o laminado resistiu ao impacto de um projétil a 400 m/s sem perfura-lo.
Quanto a blindagem eletromagnética, CNTs aprimoraram a ja existente capacidade de

blindagem proveniente das fibras de carbono.
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4 METODOLOGIA

41 MATERIAIS

O tecido utilizado foi 0 Kevlar 29 S745 GR plain weave, com gramatura de 440
g/m2, cedido pela DuPont e esta apresentado na Figura 13. Foram utilizados resina epoxi
Ampreg 26 (AP26) e endurecedor aminico High Tg, fornecidos pela Barracuda
Composites, em uma relagdo em massa de resina:endurecedor de 100:29. Esta resina foi
escolhida para este estudo devido a sua baixa viscosidade e um elevado tempo de gel
conforme apresentado na

Tabela 4 quando comparada a outras resinas epoxidicas, facilitando o
processamento. Os MWCNTSs utilizados foram fornecidos pela Chegdu Organic
Chemicals Co. com diametro de 10 — 30 nm, comprimento de 30 pum e pureza de 85%.
As GNPs foram fornecidas pela Strem Chemicals Co. com espessura de 6 —8 nm e largura
de 25 pum. A solucdo de acetona e etanol utilizada foi obtida da FiberGlass com relacao
de 60% de acetona e 40% de etanol.
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Figura 13. Foto do tecido de Kevlar utilizado.

Tabela 4. Dados da resina Ampreg 26.

Propriedade Resina Endurecedor
Viscosidade a 20°C (cP) 1840 106
Viscosidade a 25°C (cP) 1050 79
Viscosidade a 30°C (cP) 585 61
Massa especifica (g/cm3) 1,16 0,942

Massa especifica da mistura (g/cm3) 1,11
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Os demais materiais utilizados na infus&o, espiraduto 2", vacuum bag, peel ply,
tacky tape (fita selante dupla), flow media (malha de fluxo), promotor de fluxo e
mangueiras, foram adquiridos da Barracuda Composites.

4.2 PRODUCAO DOS LAMINADOS

O processo escolhido para a producdo dos compdsitos foi o de infusdo a vacuo,
devido ao baixo custo associado e a flexibilidade na producéo das amostras produzidas.
Inicialmente o tecido foi seco em estufa durante 2 h a 105 °C para remog¢éo da umidade.
Entdo, foi realizada a sobreposi¢cdo das camadas de tecido fibroso sobre uma superficie
lisa e nivelada e ja recoberta com 4 camadas aplicadas de desmoldante. Sobre as camadas
de tecido, foi colocada a malha de fluxo com comprimento de aproximadamente 5 cm
para facilitar o fluxo de resina atraves do tecido. Sobre este lay-up, foi posicionado o peel
ply, e as mangueiras de entrada de resina e de conexdo com o vacuo, por fim, o vacuum

bag.

As amostras produzidas se dividiram entre dois grupos principais com diferentes
métodos de insercdo das NPs nos laminados. No grupo “A” o tecido foi utilizado como
recebido, apenas passou pelo processo de secagem em estufa para remoc¢édo da umidade e
as camadas foram posicionadas no lay-up anterior normalmente. As NPs foram
adicionadas diretamente na resina na mesma proporcdo de massa e em diferentes
concentracdes em relacdo a massa de fibra. A dispersdo na resina foi feita usando um
sonificador de ponteira Sonics VibraCell VC750X com amplitude de 33% por 45 min e
pulso de 25 s de vibracdo com 10 s de pausa, sendo a pausa utilizada para diminuir a
possivel degradacdo da resina, devido ao sobreaquecimento. A resina contendo NPs foi

usada no processo de infuséo.

Ja no grupo de amostras “B”, os tecidos foram recobertos com uma solucdo NPs
dispersas em uma solucdo de acetona seguindo o mesmo procedimento de sonificacdo
descrito acima com excecao do pulso, que ndo foi utilizado visto que esta solu¢do nao
apresentou aquecimento durante a dispersao. A solucdo foi depositada sobre as camadas
de tecido e homogeneizadas com a utilizacdo de um pincel. O tecido recoberto foi depois
utilizado no lay-up padrdo para realizagdo do processo de infusdo a vacuo. A Figura 15

ilustra o processo de recobrimento do tecido.

38



Figura 14. Malha de fluxo utilizada sobre as camadas de tecido (A) e promotor de fluxo

utilizado como camada central em um lay-up (B).

Figura 15. Solucdo utilizada para recobrir os tecidos (A), deposicdo sobre o tecido (B) e

homogeneizacdo com pincel (C).

Os laminados foram curados durante 24 h sob vacuo a temperatura ambiente e
entdo pos-curados durante 6 h a 80 °C, como recomendado pelo fabricante. A Figura 16

apresenta o sistema de lay-up.
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Figura 16. Camadas de tecido recobertas posicionadas (A), posicionamento dos
spiradutos, tacky tape e peel ply (B), posicionamento do vacuum bag e para aplicacdo

do vacuo (C) e verificacdo do vacuo aplicado (D).

A Tabela 5 apresenta a descricdo das familias produzidos para os ensaios de drop
weight e de propriedades eletromagnéticas, com relacdo ao numero de camadas, a
concentracdo de NPs utilizada e também quanto ao processo de fabricacéo utilizada. Para
facilitar a compreensdo da grande quantidade de grupos de amostra ensaiados neste
trabalho, foi adotada a nomenclatura apresentada na Figura 17. Assim, € possivel verificar
0 numero de camadas, qual NP foi utilizada, o processo de fabricacdo e também a

concentracdo de NPs atraves da nomenclatura da amostra.
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Concentracao
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de Nanocargas

/

Tipo de Nanocarga:

- CNT = apenas nanotubos
- GNP = apenas nanoplaquetas
- H = hibrido

Processo de Fabricacéo:

- TR =tecido recoberto;

- PF = promotor de fluxo;

- MFC = malha de fluxo curta;
- MFL = malha de fluxo longa;

Figura 17. Explicagdo da nomenclatura adotada para todas as amostras ensaiadas.

Tabela 5. Descricdo dos laminados p

roduzidos para os ensaios drop weight e de

propriedades eletromagnéticas.

Grupo | ID das Amostras | Camadas Descri¢ao
AC-H-PF-0,5 4 4 camadas e 1 uma camada de promotor de
fluxo como camada central
5C-0 5 5 camadas sem NPs (branco)
5C-H-MFC-0,1 5 5 camadas, NPs dlsp~ersas na resina com
A concentracdo de 0,1%
5C-H-MFC-0,5 5 5 camadas, NPs dlsp~ersas na resina com
concentracdo de 0,5%
5C-H-MFL-0.5 5 5 camadas, NPs dlsp~ersas na resina com
concentracdo de 0,5%
8C-0 8 8 camadas sem NPs (branco)
5C-CNT-TR-0,5 5 5 cam_adas, apenas CNTs r~ecobr|nd0 0S
tecidos com concentracdo de 0,5%
5C-GNP-TR-0.5 5 5 cam_adas, apenas GNPs r~ecobr|nd0 0S
tecidos com concentracdo de 0,5%
5C-H-TR-0.5 5 5 camadas, NPs recobrindo os tecidos com
concentracdo de 0,5%
5C-H-TR-1.0 5 5 camadas, NPs recobrindo os tecidos com
concentracdo de 1,0%
5C-H-TR-2.0 5 5 camadas, NPs recobrindo os tecidos com
B concentracdo de 2,0%
5C-H-TR-DC 5 5 camadas,NN Ps r_ecobrlndo 0s tecidos com
concentracdo variando através das camadas
8C-H-TR-0,5 8 8 camadas, NPs recoberndo 0s tecidos com
concentracdo de 0,5%
8C-H-TR-1.0 8 8 camadas, NPs recqbrmdo tecidos com
concentracdo de 1,0%
8C-H-TR-2.0 8 8 camadas, NPs recclbrlndo tecidos com
concentracdo de 2,0%
8C-H-TR-DC 8 8 camadas,NN Ps r_ecobrmdo 0s tecidos com
concentracdo variando atraves das camadas
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Para os ensaios balisticos foram produzidas amostras através do mesmo método
de deposicdo das NPs diretamente sobre o tecido, descrito anteriormente. Entretanto,
foram produzidos laminados de 13 e 18 camadas utilizando as duas NPs de maneira
hibrida. Estas amostras foram chamadas de 13C-TR-0,5 e 13C-TR-1,0 para as amostras
de 13 camadas nas concentracGes de 0,5 e 1,0%, respectivamente e de 18C-TR-0,5 e 18C-
TR-1,0 para as amostras de 18 camadas nas concentragbes de 0,5 e 1,0%,
respectivamente.

Devido ao alto nivel de aglomeracdo das NPs na regido inicial de infusdo da
placa no primeiro grupo de amostras, estas ndo foram testadas com relagdo as suas
propriedades mecénicas, nem caracterizadas fisicamente, sendo avaliadas apenas com
relacdo as suas propriedades eletromagnéticas e de impacto em baixa velocidade.

Amostras de tecidos, recoberto e o padrdo, foram metalizadas com ouro e
observadas utilizando microscopio eletronico de varredura (MEV) de bancada utilizando
as poténcias de 5 e 10 kV para verificacdo da camada formada pelas NPs na superficie
dos tecidos. Amostras retiradas das placas moldadas com concentragdes de nano de 0,
0,5, 1 e 2% foram embutidas em resina, lixadas com lixas nas gramaturas 220, 400, 600
e 1000 e passaram por polimento em politriz utilizando pasta com particulas de alumina

de6elum.

Os compdsitos ja curados foram avaliados por ensaio nao-destrutivo usando
Ultrassom C-Scan Raptor, da NDT Systems e com o software RapWin para analise das
imagens. Este ensaio foi realizado para verificar a homogeneidade das placas produzidas
da distribuicdo das NPs.

As dimensdes das amostras do segundo grupo foram medidas utilizando
paquimetro digital e estas foram caracterizadas de acordo com sua massa especifica,
utilizando o método de Arquimedes, segundo a norma ASTM D792 e o método de

picnometria, analisadas em triplicatas.

Os CPs foram obtidos dos compésitos moldados utilizando usinagem por jato
d’agua, visto que este método demonstrou ser o tnico capaz de revelar CPs com bom
acabamento, sem danificar grosseiramente a integridade do material. A Figura 18

apresenta o processo de corte.
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Figura 18. Laminados durante o processo de corte (A) e ap0s a realizacdo do corte com
jato d’agua (B).

4.3 CARACTERIZACAO MECANICA E EM IMPACTO

Foi realizada a caracterizagdo mecénica das amostras do grupo B em ensaios de
tracdo 0° e 90° segundo a norma ASTM D3039, utilizando 5 corpos-de-prova com
dimensdes de 250 x 25 mm, sendo a regido da garra de aproximadamente 56 mm de cada
extremidade do corpo-de-prova. Este ensaio foi realizado com velocidade de 2 mm/min
até a ruptura do corpo-de-prova e com monitoramento da deformacédo utilizando um
extensémetro longitudinal e outro transversal. Foi realizado ensaio de compressdo
segundo a norma ASTM D6641, usando método CLC, com velocidade de ensaio de 2
mm/min. E o ensaio de cisalhamento com roseta foi realizado segundo a norma ASTM
D7078, método V-notched. Os ensaios de tracdo (modulo e coeficiente de Poisson),
compressdo e cisalhamento foram realizados em uma maquina de ensaios universal
Instron, modelo 3382 com célula de carga de 100 kN. O ensaio de cisalhamento segundo
0 método de short beam que foi realizado em uma maquina de ensaios Instron modelo
EMIC com célula de carga de 5 kN. A carga maxima suportada no ensaio de tracao foi
obtida em equipamento de ensaios universal da MTS, com célula de carga de 100 kN e
garra hidrdulica, visto que a Instron ndo foi capaz de reter os corpo-de-prova de tracao.
Devido as recomendagdes de espessuras de material para realizacdo da caracterizacéo
mecanica, todos os CPs utilizados foram obtidos de compdsitos moldados com 5 camadas
de tecido de Kevlar. Os sistemas utilizados para realizar estes ensaios estdo brevemente
apresentados na Figura 19.
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Figura 19. Sistema para ensaio de tragdo na maquina de equipamentos universal Instron
(A) e MTS (B), ensaio de compressao (C), ensaio de cisalhamento no plano V-notch (D)

e ensaio de resisténcia short beam (E).
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A caracterizagdo mecénica deste material foi realizada para posteriormente ser
utilizada em um trabalho futuro, onde sera feita a simulagdo do seu comportamento em
impacto.

A anélise da resisténcia ao impacto destes materiais foi avaliada através dos
ensaios de drop weight (impacto em baixa velocidade) segundo a norma ASTM D7136
em todos os grupos de amostras descritos anteriormente na Tabela 1. Seguindo as
orientagcdes da norma D7136, as oscilagdes apresentadas pelo ensaio de impacto com
frequéncias acima de 6 kHz, acima das causadas pela vibracdo durante a flexdo do
laminado, foram removidas utilizando um filtro de frequéncia. Com intuito de avaliar
apenas a energia realmente absorvida pelo laminado durante o ensaio, as amostras que
apresentaram comportamento descrito no terceiro caso apresentado na Figura 5, sofreram
um corte nos dados ap6s a queda significativa da forca. Este tratamento foi feito pois o0s
dados apds este evento estdo relacionados ao contato da lateral do impactador as paredes
do furo gerado no laminado e ndo ao impacto em si. Estes ensaios foram realizados no
laboratério na universidade Politécnico di Milano, Mildo, Italia, como apresentado na

Figura 20.

Figura 20. Fotos do sistema utilizado no ensaio de drop weight: impactador de 2,4 kg
(A) e 4,4 kg (B); tubo guia do impactador (C); laminado fixado no sistema (D) e
laminado totalmente perfurado pelo impactador (E).
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Os ensaios balisticos foram realizados no Banco Nazionale di Prova, Mildo,
Itdlia, segundo a norma europeia EN 1522. Neste ensaios, 0s corpos-de-prova de
dimensdes 200 x 200 mm das amostras 13C-H-TR-0,5, 13C-H-TR-1,0, 18C-H-TR-0,5 ¢
18C-H-TR-1,0, foram fixados em um suporte e impactados por projéteis 9 mm Luger na
velocidade de impacto de 400 = 10 m/s e com uma distancia de tiro de 5 m.
Posteriormente, as amostras foram avaliados em ensaio de raios-X para verificacdo da

area de dano interno. A Figura 21 ilustra o sistema onde foram realizados estes ensaios.

T B
Figura 21. Suporte utilizado para fixacdo da amostra (A) e procedimento de fixacdo da

amostra (B), sistema de disparo (C) e amostra fixada apds o impacto balistico (D)
(adaptado de [75]).

4.4 CARACTERIZACAO ELETROMAGNETICA

Para avaliagdo das propriedades eletromagnéticas, foram realizados ensaios num
equipamento denominado arco NRL. Nestes ensaios, uma amostra de dimensdes de 200
x 200 mm foi fixada no centro do arco NRL em uma sala semianecoica fechada, para
evitar a interferéncia do ambiente na analise. A amostra é colocada sobre uma placa

metalica que atua como o padrdo de resposta a radiacdo eletromagnética. Inicialmente é
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feita a andlise somente da placa metalica, onde o emissor e o receptor fazem uma
varredura da amostra na faixa de frequéncia de ondas entre foi de 8,2 e 12,4 GHz. A
medic&o realizada em ambos os lados da amostra é entdo descontada do comportamento
da placa metalica. A diferenca entre a radiacdo incidente sobre a placa e a refletida ao
receptor indica a capacidade de absorcdo da amostra. Estes ensaios foram realizados no
equipamento de Arco NRL presente no IAE/CTA, em Sao José dos Campos, SP.

Também foram realizados ensaios pelo método de guia de onda utilizando um
analisador HP modelo 8510C, apresentado na Figura 22, ajustado para analise de ondas
da banda-X, numa frequéncia de 8,2 até 12,4 GHz. Para este ensaio, foram extraidos
corpos-de-prova de diferentes pontos da placa, afim de avaliar também a homogeneidade
de comportamento do material, bem como a reprodutibilidade dos resultados. O célculo
dos parametros € e u foi realizado utilizando software 85017E da Agilent, baseado no
modelo Nicolson Ross. Estes ensaios foram realizados no analisador de redes disponivel
no Laboratdrio de Guerra Eletronica do ITA, SP.

Analisador de Redes Vetorial

Porta Amostras

3

Figura 22. Analisador de redes vetorial com linha de transmissao por guia de

ondas.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Esta se¢éo apresenta os resultados obtidos durante o estudo. Primeiramente, séo
apresentados o0s resultados da caracterizacdo eletromagnética, através dos métodos do
Arco NRL e do guia de ondas, e de impacto em baixa velocidade das diferentes amostras
produzidas. As amostras que apresentaram melhores resultados nestas duas areas foram
também caracterizadas morfoldgica e mecanicamente. Por fim, sdo apresentados 0s
resultados do ensaio de impacto em alta velocidade da analise pos-impacto dos laminados

com melhores resultados.

5.1 PROPRIEDADES ELETROMAGNETICAS

Para os ensaios através do Arco NR, o padrao utilizado para todos os ensaios foi
a placa metalica, considerada um material com refletividade total das ondas incidentes,
que é tida como o referencial 0 nos gréaficos. Dessa forma, quanto mais proximo de 0 a
curva, menor ¢ a diferenca entre o comportamento da amostra e da placa metalica. Quanto
menor o valor no eixo Y, maior a atenuacdo e, consequentemente, maior a absorc¢do da
radiacdo e quanto maior o valor, maior a refletividade da amostra. Todos os laminados
foram ensaiados com ambas faces voltadas para a antena emissora da onda
eletromagnética, para identificar diferencas no comportamento apresentado por cada uma

das faces.

A Figura 23 apresenta a resposta de refletividade da amostra de 5 camadas de
tecido de Kevlar com resina epoxi, sem nanocargas, 5C-0, no ensaio através do método
de Arco NRL. A curva indica que este laminado apresentou um comportamento muito
proximo do apresentado pela placa metalica. Isto porque se trata de um material com
carater de isolante elétrico, com uma caracteristica de material transparente as ondas
incidentes nesta faixa de frequéncia. N&o se nota uma variagéo significativa nos diferentes
lados da amostra, demonstrando que a diferenca na rugosidade superficial do laminado,
pelas ondulacdes dos feixes de fibra, ndo influencia diretamente nos resultados e que esta

amostra apresentou um carater homogéneo com relacao a espessura.
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Figura 23. Curva caracteristica da refletividade x frequéncia do laminado 5C-0.

Para verificacdo do comportamento do laminado, 0 mesmo foi avaliado no
ensaio de guia de onda, cujo resultado é apresentado na Figura 24. A amostra 3 apresentou
um pico de absor¢édo na faixa de frequéncia entre 9 e 10 GHz e outro pico entre 11 e 12
GHz, sendo este comportamento caracteristico de ressonancia ocasionada pela espessura
da amostra. Visto que este comportamento ndo foi apresentado pelas outras amostras
deste laminado, o ensaio por guia de ondas confirmou o comportamento transparente a

radiacdo indicado pelo ensaio de Arco NRL.

-4 1 —— Amostra 1
—— Amostra 2
5 - Amostra 3

Amostra 4
— An?ostra 5

Amplitude (dB)

-6 T T T
8 9 10 11 12

Frequéncia (GHz)

Figura 24. Anélise do laminado Kevlar/epoxi pelo método guia de ondas.
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O laminado produzido com uma camada central de promotor de fluxo (4C-H-
PF-0,5) foi testado com relacdo as suas propriedades eletromagnéticas, sendo
apresentadas na Figura 25. A amostra apresentou pobre absorcdo de radiagéo
eletromagnética na faixa testada. Analisando visualmente este laminado, apresentado na
Figura 26, nota-se que as NPs se concentraram apenas na camada central do promotor de
fluxo, visto que a camada central apresentou total escurecimento, enquanto que as
camadas de Kevlar permaneceram visiveis, sem recobrimento das NPs. O uso do
promotor de fluxo foi avaliado neste trabalho devido aos bons resultados encontrados em
um trabalho anterior quando utilizado na camada central no processo de RTM com outros
tecidos [76]. Na técnica de infusdo a vacuo, entretanto, 0 promotor ocasionou grande
variacdo da espessura do laminado. E uma vez que as caracteristicas eletromagnéticas
estdo diretamente relacionadas a espessura do material, esta variacao € indesejada e causa
imprevisibilidade no comportamento do material. A variagéo entre as amostras utilizadas
no metodo de guia de ondas pode corresponder diretamente a esta variacdo da espessura.
A distribuicdo ineficiente e a alta concentracdo das nanocargas em uma Unica camada
geram uma elevada condutividade local, isto é, uma refletividade elevada apenas na
camada central. Assim, este material ndo se mostrou adequado quanto as suas

caracteristicas eletromagnéticas.

Amplitude (dB)
w

Amplitude (dB)
& .

4 4

——— Amostra 1

——— Amostra 2

-5 -5 A Amostra 3

Rugoso

B Amostra 4

A Liso Amostra 5
-6 T T T T -6 T T T T T
8 9 10 11 12 8 9 10 11 12

Frequéncia (GHz) Frequéncia (GHz)

Figura 25.Curvas refletividade x frequéncia através do método Arco NRL (A) e resposta
do guia de onda (B) do laminado 4C-H-PF-0,5.
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Camadas de Kevlar

Camada central

Figura 26. Foto da face lisa e secdo transversal da amostra 4C-H-PF-0,5.

A Figura 27 apresenta as curvas refletividade x frequéncia para as amostras de 5
camadas do Grupo A. Estas amostras do Grupo A apresentaram refletividade proxima de
0, ou seja, ndo sao bons como MARE. Avaliando estes laminados seguindo o método do
Arco NRL, estes materiais apresentaram refletividade superior a placa de aluminio usada
como base. Isto se deve, possivelmente, ao acimulo das NPs na regido da malha de fluxo
na superficie do laminado, como pode ser visto na Figura 28. A amostra 5C-H-MFL-0,5
teve toda a superficie recoberta pela malha de fluxo, com isso toda a superficie rugosa da
placa ficou recoberta pelas NPs, enquanto a outra face ndo apresentou estar impregnada
com NPs. A variacdo entre as duas técnicas de medicdo das propriedades

eletromagnéticas pode ocorrer devido & diferenca do meio no qual a onda percorre.
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Figura 27. Curvas refletividade x frequéncia dos laminados 5C-H-MFC-0,1 (A
e B), 5C-H-MFC-0,5 (C e D) e 5C-H-MFL-0,5 (E e F) para Arco NRL (esquerda) e
guia de onda (direita).
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No caso do Arco NRL, a onda se propaga em espaco aberto, enquanto que no
metodo por guia de onda, a mesma se encontra confinada. Assim, as caracteristicas do
meio no qual a onda se propaga séo diferentes e irdo influenciar diretamente no resultado
obtido. Para ensaios futuros, para que seja realizada comparagdo entre os resultados
obtidos entre as duas técnicas, os parametros do método de guia de ondas devem ser
melhor ajustados. As amostras retiradas de pontos 5 diferentes do laminado para as
medicGes pelo método de guia de onda, apresentaram um comportamento bem préximo
para esta familia de amostras, ndo indicando um padrdo relacionando posi¢cdo da amostra
com comportamento eletromagnético. Como a medicdo através do método de guia de
ondas se baseia na onda que é transmitida através do material, ao contrario do Arco NRL
onde a medicdo se baseia no sinal que é refletido na superficie, ndo foi possivel estimar
uma refletividade acima de 0 para estes materiais.

Figura 28. Fotos da superficie rugoso das amostras 5C-H-MFC-0,5, acima, e 5C-H-
MFC-0,1, abaixo.

Buscando avaliar o possivel efeito sinérgico das NPs quando utilizadas em
conjunto, foram utilizados como base, laminados contendo apenas CNTSs e apenas GNPs

apresentados na Figura 29.
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Figura 29. Curvas caracteristicas refletividade x frequéncia dos laminados 5C-CNT-TR-
0,5 (A e B) e 5C-GNP-TR-0,5 (C e D) para Arco NRL (esquerda) e pelo método de guia
de ondas (direita).

O laminado contendo apenas CNTs apresentou atenuacao da refletividade bem
mais elevada que o laminado contendo apenas GNPs, que se mostraram ineficazes na
atenuacdo nesta concentracdo pelo método do Arco NRL. Alguns autores reportaram as
GNPs como cargas mais eficientes que os CNTs [76], mas as caracteristicas morfoldgicas
destas particulas podem variar muito de um estudo para o outro. A comparacgado entre 0s
dois métodos revelou que as GNPs podem apresentar carater de atenuacao, de acordo com
0 método de guia de ondas. Para ambos os laminados, esse método indica um pico de
absorcdo por volta de 10 GHz.
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Figura 30. Curvas caracteristicas refletividade x frequéncia das amostras de 5C-H-TRL-
0,5 (AeB), 5C-H-TR-0,5 (C e D), 5C-H-TR-1,0 (E e F) para Arco NRL (esquerda) e
guia de onda (direita) e 8C-H-TR-0,5 (G) e 8C-H-TR-1,0 (H).
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Os laminados do Grupo B com NPs de maneira hibrida apresentaram resultados
mais interessantes de absorcdo. A amostra 5C-H-TRL-0,5 teve apenas um dos lados
recobertos para verificar se o tratamento dos tecidos poderia ser realizado mais
rapidamente (reduzindo pela metade o tempo de recobrimento). Esta amostra apresentou
resultados interessantes em absor¢cdo, mas houve uma grande variagdo quando
comparados os diferentes lados da amostra pelo método de Arco NRL e uma variacao
ainda maior quando avaliadas as amostras coletadas de diferentes pontos da placa para o
ensaio de guia de ondas. Assim, optou-se por continuar distribuindo o recobrimento nos
dois lados do laminado como procedimento padrdo. A Figura 30 apresenta as analises de
refletividade por Arco NRL e método de guia de ondas das amostras 5C-H-TR-0,5, 5C-
H-TR-1,0, 5C-H-TRL-0,5, 8C-H-TR-0,5 e 8C-H-TR-1,0. Todas essas amostras
apresentaram boa uniformidade entre os ensaios com a onda incidente de cada lado da
amostra. Avaliando a diferenca no niUmero de camadas das amostras, nota-se um pequeno
aumento na capacidade de absorcdo das amostras com 8 camadas e uma tendéncia a
deslocar a faixa de atenuacdo para frequéncias menores do 8,2 GHz. Assim, estes
materiais com maior nimero de camadas talvez tenham uso futuramente como MARE na
faixa de frequéncia da banda-C também.

Aumentando a concentracdo das NPs para 2% em massa de fibra, foi possivel
obter um material com caracteristica de MARE (refletividade menor que - 10 dB) em uma
faixa restrita de frequéncia, como apresentado na Figura 31. Pelo Arco NRL, notou-se
uma diferenca grande entre os dois lados das amostras e a amostra 5C-H-TR-2,0
apresentou uma tendéncia a absor¢do da radiacdo em frequéncias mais baixas do que 8,2
GHz, enquanto a amostra 5C-H-TR-DC apresentou um carater de absor¢do mais
consistente. Pelo ensaio de guia de ondas, a amostra 5C-H-TR-2,0 apresentou menor
absorcdo da radiacdo, mas uma maior uniformidade entre as amostras testadas,
comportamento oposto a amostra 5C-H-TR-DC. A amostra 5C-H-TR-DC apresentou
grande heterogeneidade nos resultados obtidos, assim mais 2 amostras foram ensaiadas,
mantendo a elevada heterogeneidade. Isto sugere que esta amostra apresentou maior
variacdo e menor uniformidade na distribuicdo das NPs sobre o tecido. N&o houve
correlacdo entre a capacidade de absorcdo e o local de onde a amostra foi retirada, sendo
assim, esta variacdo ndo deve ser ocasionada pelo fluxo de resina mas pela

heterogeneidade na distribuicdo das NPs no laminado.
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Figura 31. Curvas caracteristicas refletividade x frequéncia das amostras 5C-H-TR-2,0
(A eB)e5C-H-TR-DC (C e D) para os metodos de Arco NRL (a esquerda) e guia de
ondas (a direita).

Para descrever o comportamento dos laminados em refletividade, os parametros
complexos avaliados destes laminados estdo apresentados na Figura 32. Avaliando a
Figura 32, nota-se um aumento do coeficiente €’ com o aumento da concentra¢do de NPs.
A variacdo que eventualmente ocorre nos parametros esta relacionada a diferenca nos
mecanismos de perda com a variacdo da frequéncia. Para frequéncias mais baixas, a perda
é determinada pela condutancia de fuga e a perda é independente da frequéncia. Para
frequéncias mais altas, como na faixa de microondas, 0s mecanismos predominantes sdo

a perda por relaxamento na polarizacdo e perda por condutancia elétrica [59].
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Figura 32. Grafico dos parametros &’ (A), €” (B), €/ €’ (C), w’ (D), u” (E) e w/ w’ (F)

com a frequéncia, para as concentragdes de 0,5% (azul), 1% (verde) e 2% (vermelho).

O modelo de Nicolson-Ross para estimativa dos parametros é sensivel a
espessura do material analisado. A literatura apresenta diversos artigos cientificos que
realizam diferentes afericdes com diferentes espessuras de material, afim de obter uma
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curva suave, com poucas oscilagdes, que possibilite a estimativa confiavel dos parametros
eletromagnéticos. Os resultados aqui encontrados demonstram que os laminados
ensaiados, coincidentemente, possuem a espessura necessaria para obtencdo da curva
ideal do modelo. Nota-se que a curva de 2% € a que apresenta leves oscilagdes, o0 que
sugere que para medicdo em niveis de concentracao superiores provavelmente necessitara

de uma avaliacgdo especifica da espessura do material.

5.2 ENSAIOS DE IMPACTO

5.2.1 DROP WEIGHT

Os ensaios de drop weight forneceram curvas de forga x deslocamento, forga x
tempo e energia X tempo caracteristicas que estdo apresentadas na Figura 33 para a
amostra 5C-0. Os resultados sugerem que a amostra que sofreu o impacto de 30 J
apresentou um comportamento caracteristico do segundo caso descrito na se¢do 3.2, ou
seja, a energia de impacto foi suficiente para penetrar a amostra, no pico de forca de 5723
N, ocasionando uma deflexdo maxima de 0,011 m, mas néo foi suficiente para perfura-la
totalmente. J& o impacto com 70 J ocasionou a perfuracgéo total da amostra, com um pico
de forca de 7828 N, por isto foi realizado o corte nos dados delimitando apenas a porc¢ao

significativa do ensaio e nao foi possivel estimar o deslocamento maximo da amostra.

A forga Fu apresentou os valores de 423 N e 537 N para as energias de 30 e 70
J, respectivamente. Estes valores foram proximos, se considerada a grande diferenca entre
as duas energias de impacto. Isto é esperado visto que, como apresentado por diversos
autores, esta caracteristica esta fortemente relacionada com as propriedades do material e
sua espessura [77], [78]. Também € possivel notar que antes do pico de Fy a curva
apresenta uma inclinacdo bem mais elevada, ou seja, 0 material € mais rigido e apos esta
inclinacdo decai, mantendo-se quase constante até o pico Fmax. I1sto ocorre porque antes
deste ponto, o material se encontra intacto (mais rigido), e apds este primeiro pico de

forca ocorre a reducdo da sua rigidez devido ao dano das camadas.

Arigidez a flexao (S) do material também foi estimada usando as duas energias,
sendo de 550 N/mm e 662 N/mm, respectivamente, ou seja, apresentou um leve aumento
com o aumento da energia de impacto. Estudos indicam que este parametro ndo costuma

apresentar grande variagdo com a mudanga na energia de impacto, mas neste caso a
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variacao pode estar associada com a grande diferenca entre as duas energias. A realizacdo
de outros ensaios com diferentes niveis de energia poderia indicar melhor o

comportamento do material.
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Figura 33. Curvas forca-deslocamento (A) e forca-tempo e energia-tempo (B) da

amostra 5C-0.

As curvas de energia X tempo apresentadas na Figura 33 indicam 0 mesmo tipo
de dano discutido na Figura 5, onde a regido de inicio do platd na curva para impacto de
30 J indica 0 momento onde ocorre a perda de contato entre o impactador e a amostra,
demonstrando assim a energia dissipada pela amostra [79]. A grande proximidade entre

Ea e E; no impacto de 30 J indica que esta energia esta proxima do limite maximo da
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energia suportado pelo laminado até ocorrer a perfuracdo. A diferenca entre E; e Ea é

descrita como a energia eléstica (Eg) devolvida ao impactador durante o contato entre a

sua ponta e a superficie da amostra. Para o caso do impacto com energia de 70 J, ndo

houve energia elastica, pois o impactador perfurou a amostra, e a energia de impacto foi

totalmente absorvida durante sua perfuragédo, sendo posteriormente, dissipada durante o

atrito do impactador com a lateral do furo causado no laminado.

E possivel avaliar melhor o dano sofrido pela amostra em ambos os casos ao se

analisar as fotografias das faces das amostras e da secédo transversal dos laminados ap6s

0 impacto, apresentadas na Figura 34. No impacto com 30 J, a amostra sofreu penetragédo

do impactador mas resistiu a perfuracéo total do mesmo. E visivel que no impacto de 70

J ocorreu grande dano no laminado, com rompimento de uma grande por¢éo das fibras

do tecido, ao contrario do que aconteceu no impacto de 30 J.

30 J — Penetracéo

70 J — Perfuracéo

Face Frontal

Face Posterior

|

4

1028w /e Pu gam

cm

4

Vista Lateral

Figura 34. Fotografias das amostras 5C-0 ap0s o impacto com a escala em cm.

As curvas caracteristicas de forga x deslocamento (A), forca x tempo e energia

x tempo (B) obtidas para as amostras 4C-PF-0,5 estdo apresentadas na Figura 35.
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Figura 35. Curvas forca-deslocamento (A) e forca-tempo e energia-tempo (B) para a amostra
4C-PF-0,5.

A amostra 4C-H-PF-0,5 apresentou 0s piores resultados em resisténcia ao
impacto nos ensaios de drop weight, ocorrendo perfuracdo do laminado mesmo para a
energia de 30 J. O pico de forca e a forca de Hertzian se mantiveram préximos para as
duas energias testadas, como descrito na literatura. Assim, notou-se que a camada central
preenchida com resina e NPs ndo promoveu a resisténcia do material. Provavelmente
devido a camada central atuar como um nucleo fragil e denso (acumulo de resina).
Entretanto, seria necessario ensaiar laminados com apenas 4 camadas de tecido para
verificar a influéncia da camada central, e laminados com a camada central sem NPs, 0
que ndo pertence ao escopo deste trabalho. Ja que este material também ndo apresentou

propriedades eletromagnéticas atrativas, e houve problemas de processamento (NPs
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muito concentradas em uma Unica camada, e irregularidade na espessura do laminado)

esta configuracdo de laminado foi descontinuada neste trabalho.

A Figura 36 apresenta as curvas caracteristicas de forca x deslocamento (A) e
energia X tempo (B) para as amostras com 5 camadas do grupo A. Nota-se uma tendéncia
ao aumento da energia dissipada pelas amostras contendo NPs, como se Vvé pelo aumento
expressivo na deflexdo dessas amostras. No entanto, as amostras com NPs apresentaram
comportamento bastante similar entre si. Assim, é possivel presumir que as NPs afetaram

0 processo de infiltracdo da resina, como apontado anteriormente na Figura 28,.
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Figura 36. Curvas de for¢a x deslocamento (A) e energia absorvida (B) das amostras

com 5 camadas do Grupo A com impacto de 30 J.
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O dano que estas amostras sofreram ap0s o impacto, como pode ser observado
nas fotografias apresentadas na Figura 37, foi muito parecido, e as trés amostras
apresentaram dano mais elevado que a amostra sem as NPs (Figura 37), o que condiz com
uma energia absorvida mais elevada. Devido a elevada heterogeneidade destas amostras,
futuros ensaios podem avaliar a resisténcia ao impacto em diferentes amostras obtidas de

um mesmo laminado.

Face Frontal Face Posterior

lil

o=

Bfeas/wif/er purqam

5C-H-MFL-0,5

4

5C-H-MFC-0,5

5C-H-MFC-0,1

Figura 37. Fotografias dos laminados do Grupo A.

A Figura 38 apresenta as curvas caracteristicas de forca x deslocamento e energia
x tempo das amostras do Grupo A com impacto de 70 J. Nota-se hovamente que 0
laminado produzido sem as NPs apresentou comportamento superior aos processados
com as NPs dispersas na resina, que foram bem similares entre si. Todas as amostras do
Grupo A foram perfuradas totalmente com uma energia de impacto de 70 J, como
observado na Figura 38, sendo esta energia superior ao limiar de energia que o material

consegue absorver.
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Figura 38. Curvas forca-deslocamento (A) e energia-tempo (B) das amostras de 5
camadas do grupo A com impacto de 70 J.

A Tabela 6 apresenta os dados de forga F e Fmax, 0 parametro S, e as energias
Eie Ea para estas amostras extraidos das curvas. Ndo foi possivel estimar dmax nem Ci
significativos devido ao dano destas amostras. Para uma mesma energia de impacto, ndo
houve mudanca significativa nos pardmetros Fu, Fmax € S com a presenca das NPs,
reforcando que estes parametros estdo mais relacionados com o nimero de camadas € as
propriedades do material. Com 0 aumento da energia de impacto, houve aumento tambéem
nos parametros de forca F1 e Fmax € na rigidez a flexdo (S), que estdo comumente
relacionados as propriedades intrinsecas do material. Isto denota que a resposta dinamica

do material variou com o nivel de energia.
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Tabela 6. Dados extraidos dos ensaios de drop weight das amostras do Grupo A.
Energia Amostra Fiu(N)  Fmax (N) S Ei (J) Ea (J) Ee (J)
5C-0 425,5 5657,81 550,67 30,62 26,47 4,14
5C-H-MFL-0,5 418,3 4396,76 528,48 30,35 27,60 2,74

30 5C-H-MFC-0,1 391,1 43483 507,6 30,57 28,21 2,36
5C-H-MFC-0,5 396,4 39164 492,91 30,81 28,36 2,45

5C-0 537,6  7828,8 662,48 69,91 49,79 -

203 5C-H-MFL-0,5 786,5 5007,6 627,23 70,22 24,88 -

5C-H-MFC-0,1 690,9 6351,1 61531 70,29 29,66 -
5C-H-MFC-0,5 503,1 5310,5 614,23 67,20 22,80 -

A Figura 39 apresenta as curvas forca x deslocamento e energia X tempo para as

amostras de 5 camadas do Grupo B.
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Figura 39. Curvas forca x deslocamento (A) e energia x tempo (B) para as amostras.
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A Unica amostra contendo NPs que apresentou dano similar & amostra 5C-0 foi
a 5C-GNP-TR-0,5, todas as outras amostras apresentaram comportamentos inferiores. A
amostra 5C-H-TR-1,0 foi a Unica que resistiu a completa perfuracdo pelo impactador,
porém sofrendo um dano bem mais elevado, com um menor pico de forca e com maior

dmax do laminado.

A Figura 40 apresenta as fotografias das faces frontal e posterior das amostras

apos o ensaio de drop weight, para avaliacdo do dano.

Face Frontal Face Posterior
5C 0 Neas/wif/er pu'gam
.‘E'l'
peas/uwif/ed purgam §
5C-GNP-TR-0,5 £ E
g
5C-H-TR-1,0 é

Figura 40. Dano sofrido pelas amostras 5C-0, 5C-GNP-TR-0,5 e 5C-H-TR-1,0 ap0s
impacto de 30 J.

Todas as amostras do Grupo B ensaiadas com 30 J apresentaram comportamento
similar e perfuracdo do laminado com rompimento de fibras. Além disso, notou-se uma
variacdo na Fmax apresentada pelo laminado. A Figura 41 apresenta as curvas de forca x

deslocamento e de energia x tempo das amostras do grupo B com 5 camadas no ensaio

de 70 J.
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Figura 41. Curvas forca x deslocamento (A) e energia x tempo (B) para as amostras com

5 camadas (impacto de 70 J).

A Tabela 7 apresenta os resultados do ensaio de drop weight dos laminados do
Grupo B. Os laminados produzidos com GNPs foi 0 que apresentaram Fmax mais elevada,
seguidos da amostra 5C-0 para as duas energias ensaiadas. O valor do parametro S ndo
apresentou variacdo significativa com a presenca das NPs, corroborando que este
parametro € mais influenciado pela espessura do material do que pela presenca de NPs.
Também nédo foi possivel estimar dmax € Ct para energia de impacto de 70 J para as

amostras com 5 camadas.

68



Tabela 7. Dados extraidos dos ensaios de drop weight das amostras do Grupo B.

Amostra Energia Fu (N) Fmax (N) S (kN/m) dmax (m)
5C-0 425,47 5657,81 550,67 0,0116
5C-CNT-TR-0,5 380,29 3880,43 505,49 0,0081
5C-GNP-TR-0,5 431,80 6392,70 559,45 0,0114
5C-H-TR-0,5 30 418,86 4637,78 525,59 0,0095
5C-H-TR-1,0 434,60 4148,12 538,33 0,0121
5C-H-TRL-0,5 421,45 4129,89 596,62 0,009
5C-0 537,61 7828,8 662,48 -
5C-CNT-0,5 490,43 5337,14 608,19 -
5C-GNP-0,5 203 1083,75 8896,26 683,48 -
5C-H-TR-0,5 521,33 7456,86 636,25 -
5C-H-TR-1,0 598,47 5176,08 542,1 -
5C-H-TRL-0,5 488,20 5288,47 510,34 -

A Tabela 8 apresenta a energia de impacto experimental e a energia absorvida

pelas amostras.

Tabela 8. Energias de impacto, absorvida e devolvidas pelas amostras de 5 camadas do

Grupo B.
Amostra Ei () Ea (J) Ee (J)
5C-0 30,62 26,47 4,14
69,91 49,79 -
29 .82 15,65 -
SC-CNT-0.5 66,42 21,59 -
30,38 27.09 3,29
SC-GNP-0,5 72.56 49,90 ;
5C-H-TR-0,5 30,22 21,14 -
68,91 33,47 ;
29 43 26,22 3,21
5C-H-TR-1,0 66,29 62,29 -
30,8 19,27 ;
5C-H-TRL-0,5 6792 2528 ]

A Figura 42 apresenta as curvas forca - deslocamento, forca - tempo e energia -

tempo para a amostra de 8 camadas para as 3 energias utilizadas nos ensaios. Os ensaios
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indicam claramente os 3 comportamentos caracteristicos descritos na secdo 3.2. No

ensaio com 30 J, a amostra retornou boa parte da energia do impacto, sem ocorrer

penetracéo significativa no laminado. J& no ensaio com 45 J, o laminado apresentou maior

dano e um comportamento caracteristico do segundo caso, com energia absorvida muito

proxima da energia de impacto. Enquanto no impacto com 70 J a amostra foi totalmente

perfurada.
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Figura 42. Curvas forca x deslocamento (A) e forca x tempo e energia x tempo (B) da

amostra 8C-0.
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A delaminacdo e a fratura da matriz entre as camadas sdo 0s principais
mecanismos de falha para energias mais baixas, mas a ruptura das fibras passa a ser o
mecanismo dominante de absor¢do de energia com 0 aumento da energia de impacto. Isto
pode ser verificado avaliando o dano nas faces frontal e posterior dos laminados ap6s 0s

ensaios, como mostra a Figura 43.

Face Frontal Face Posterior
30 B
Ricocheteio
45)
Penetragéo
707 it
Perfuracdo § S

Figura 43. Fotos do dano apés ensaio com energias de 30, 45 e 70 J.

Conforme esperado, o pico de forga Fmax cresce com o aumento da energia de
impacto, até que ocorra a perfuracdo do laminado. Observando as curvas forca X
deslocamento, determinou-se as forcas Fx, Fmax € dmax. Para as amostras com 8 camadas
nota-se uma significativa diferenca entre a energia absorvida na presenca das NPs, sendo
gue a amostra sem a presenca das NPs foi a que mais dissipou energia, associado com
maior dano permanente do material. Para os ensaios com 70 J, as amostras sem NPs e a
amostra com 2% falharam com penetragdo da amostra, enquanto que as amostras 8C-TR-
1,0 e 8C-TR-DC apresentaram comportamentos extremamente semelhantes. A Figura 44
apresenta os picos de forca de impacto e energia absorvida pelos laminados com 8

camadas nas energias de impacto de 45 e 70 J.
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Figura 44. Grafico da forca de impacto para a energia de impacto de 45 J (A) e 70 J (C)
e energia absorvida com impacto de 45 J (B) e 70 J (D) pelas amostras com 8 camadas.

Devido a semelhanca entre o comportamento das amostras com 1% e DC,

acredita-se que a variacao da distribuicdo das NPs, mas mantendo a mesma concentragdo

total, atraves das camadas ndo apresentou grande influéncia com relacéo as propriedades

de impacto. O fato do aumento da concentracdo das NPs ter prejudicado a performance

do laminado sugere uma dificuldade maior na dispersdo homogénea das NPs, assim

apenas uma pequena quantidade de NPs realmente contribuiu na absorcdo de energia.

Uma queda na performance com o aumento de concentracdo de NPs também é descrito

na literatura, como Rahman [80]. As energias de impacto, absorvida e elastica das

amostras com 8 camadas estdo apresentadas resumidamente na Tabela 9. A Tabela 10

apresenta as energias de impacto experimentais e a energia absorvida pelos laminados

com 8 camadas.
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Tabela 9. Dados dos ensaios de drop weight para as amostras com 8 camadas.
Energia

Teorica Amostra Fn (N) Fmax (N) S dmax (M)
8C-0 977,47 7803 11454 0,0072
3017 8C-H-TR-2,0  1105,37 8643,92 1216,6 0,0070
8C-H-TR-DC  1016,45 7295,83 940,06 0,0079
8C-0 849,89 8701,95 1068,4 0,0096
8C-H-TR-1,0 863,07 10360,26 1042,4 0,0095
o 8C-H-TR-2,0 921,97 10024,12 1106,5 0,0086
8C-H-TR-DC 984,58 9802,85 1053 0,0094
8C-0 1054,53 10150,15 1107 0,0149
8C-TR-1,0 1076,07 13052,82 1069,2 0,0117
70! 8C-TR-2,0 1260,35 12897,14 1176,2 0,0103
8C-TR-DC 1181,77 12523,87 1065,8 0,0116

Tabela 10. Energias de impacto, absorvida e devolvidas pelas amostras de 8 camadas.

Amostra Ei () Ea (J) Ee (J)
43,51 32,70 10,81
8C-0
69,43 45,09 -
45,06 23,37 21,68
8C-TR-1,0
68,37 39,34 29,03
40,74 17,12 23,62
8C-TR-2,0
68,83 60,83 -
45,26 25,97 19,29
8C-TR-DC
69,09 41,73 27,36

Observando-se as fotos das secOes transversais apresentadas na Figura 45, nota-
se uma expressiva diferenca no comportamento destas amostras, onde a amostra sem
nanocargas foi perfurada pelo impactador nas energias de 45 e 70 J, enquanto que as
amostras com NPs, ndo sofreram danos téo significativo para o impacto com energia de
45 J. J&4 no ensaio com 70 J, apenas a amostra com gradiente de concentracdo de NPs

resistiu ao impacto sem sofrer penetracéo total (Figura 45 (D)).
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c D l

Figura 45. Fotos das secgdes transversais das amostras ensaiadas com 70 J de energia,
(A) 8C-0; (B) 8C-TR-1,0; (C) 8C-TR-2,0 e (D) 8C-TR-DC.

Devido a uma falha na liberacdo do impactador durante o ensaio, os dados do
teste da amostra 8C-TR-0,5 com energia de 70 J foram invalidados, ndo podendo ser
apresentados neste trabalho.

5.2.2 ENSAIOS BALISTICOS

A Figura 46 apresenta o grafico das velocidades dos projéteis 9 mm no momento
do impacto com o laminado e apés perfurar os laminados do grupo C. Assim é possivel

calcular a energia de impacto absorvida pelo laminado.

0,5 0,5 1 1 0,5 0,5 1 1

13 18

450
400
350
300
250
200
150
100

50

M Velocidade de Impacto (m/s) M Velocidade Residual (m/s)

Figura 46. Velocidade dos projéteis no momento do impacto e apos perfuracéo.

Os valores reportados na literatura para compositos Kevlar/epdxi submetidos a
impactos balisticos condizem com os encontrados neste trabalho. As amostras com 0,5%
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demonstraram um decréscimo na resisténcia com relacdo ao material sem NPs. Enquanto

os laminados com 1% de NPs apresentaram uma melhora significativa na resisténcia ao

impacto propriedades, para as amostras de 18 camadas, que foram capazes de reter

completamente o projétil. A energia absorvida por cada laminado est4 apresentada na

Tabela 11.
Tabela 11. Energia absorvida pelos laminados.
Laminado Camadas Energia Absorvida (J)
13C-TR-0,5 223,14
13C-TR-0,5 267,07
13C-TR-1,0 B 260,65
13C-TR-1,0 300,73
18C-TR-0,5 482,40
18C-TR-0,5 502,88
18C-TR-1,0 18 605,54
18C-TR-1,0 604,46

A Figura 47 apresenta as secOes transversais dos laminados de 13 camadas ap0s

0 ensaio balistico e a Figura 48 apresenta as analises por raio-X das faces destes

laminados.

Figura 47. SecOes transversais das amostras de 13C-H-TR-0,5 (A e B) e de 13C-H-TR-

1,0 (C e D) apds ensaio balistico.
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Figura 48. Imagens de raio-X das amostras de 13C-H-TR-0,5 (A e B) e 13-H-TR-1,0 (C
e D).

Visto que estas amostras foram todas completamente perfuradas, ndo foi
possivel avaliar com confiabilidade a area de dano interno sofrido por cada laminado. A

Figura 49 apresenta fotografias das secoes transversais dos laminados com 18 camadas.

Figura 49. Imagens da secdo transversal das amostras de 18C-H-TR-0,5 (A e B) e 18C-
H-TR-1,0 (C e D).

De fato, para as amostras de 18 camadas houve uma significativa melhora na
resisténcia do laminado quando se aumentou a concentragdo de NPs. Nota-se na Figura
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49, que as amostras com 1% foram capazes de reter completamente o projetil,
apresentando um abaulamento das camadas que absorveram a energia. A area de dano foi
estimada com base no ensaio de raios-X dos laminados e foi de 3791,13 mm? para o
laminado C e de 3920,61 mm? para o laminado D. A Figura 50 presenta imagens de raios-
X das amostras com 18 camadas. Para os laminados 18C-H-TR-0,5 os projéteis
atravessaram completamente a amostra. Ja nos laminados 18C-H-TR-1,0, em que 0s
projéteis ficaram retidos, nota-se grandes regifes pretas na imagem de raios-X. Estas
regides sao fragmentos de projétil retidos na regido do impacto. Também notou-se uma
regido com pequenos pontos pretos (destacada pelas setas vermelhas) devido a presenca
de pequenos fragmentos de projétil que penetraram por entre as camadas de material e
ficaram alojadas na placa.

(CeD).

5.3 CARACTERIZACAO FiSICA E MECANICA DOS LAMINADOS

A avaliagdo inicial da qualidade dos compdsitos foi realizada a fim de ver a
homogeneidade dos mesmos para prosseguir para os testes mecanicos. Este ensaio serviu
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como maneira de validagdo dos compositos produzidos. Na Figura 51 podemos observar
algumas das amostras produzidas, submetidas a verificacdo por ultrassom.

Figura 51. Imagem de ultrassom obtida dos compésitos de 13 camadas com

concentracdo de NPs de 0,5 (A) e 1% (B), e dos compdsitos de 18 camadas com

contracoes de NPs de 0,5 (C) e 1% (D), para os ensaios balisticos.

Nas amostras de 13 camadas, foi verificado uma homogeneidade consideravel
da amostra, visto que a resposta ao sinal do ultrassom se mostrou homogéneo atraves de
toda placa. Também foi interessante de notar que mesmo com a alteracao da concentragédo
de NPs, as placas ndo apresentaram grandes diferencas. Entretanto, ao aumentar a
espessura do material, e consequentemente a quantidade de NPs presentes no laminado,
nota-se que a homogeneidade do material tende a diminuir. Ainda sdo necessarios mais
estudos para compreender a interacdo das NPs com o sinal de ultrassom, a fim de verificar
se estas regibes que destoam do restante da placa sdo ocasionadas por uma
heterogeneidade da distribuicdo de resina ou de NPs. Ainda assim, as placas de 18

camadas foram consideradas homogéneas e utilizadas para 0s ensaios de impacto.

A Tabela 12 apresenta os resultados de densidade por Arquimedes e de variacéo

da espessura, realizados nos laminados produzidos no Grupo TR, que apresentam 0s

78



resultados mais interessantes de absorcéo de radiacdo eletromagnética e resisténcia ao

impacto.
Tabela 12. Relagéo das espessuras das amostras do grupo B.
Amostra Espessura (mm)
5C-0 2,74
5C-H-TR-0,5 2,78
5C-H-TR-1,0 2,75
5C-H-TR-2,0 2,76

A Figura 52 apresenta as micrografias de MEV obtidas do tecido n&o-recoberto
e do tecido recoberto com solucdo de 2%, depositadas diretamente sobre o tecido. Os
resultados sugerem aglomerac6es depositadas sobre o tecido de Kevlar recoberto com a
solugdo com NPs, ndo presentes no tecido como recebido. Essas aglomeracdes sao NPs
aglomeradas na superficie, com a pequena concentracdo de resina que foi adicionada na
solucdo inicialmente, visto que os solventes (acetona e etanol) ja haviam evaporado. Estes
aglomerados indicam que a técnica de dispersdo utilizada ndo foi totalmente eficiente na
separacgdo das nanoparticulas para uma concentracao tao alta na solucao (2%).

Figura 52. Imagens de MEV dos tecidos de Kevlar como recebido (A) e recoberto com
2% de NPs (B) (aumento de 4000x).

A Figura 53 apresenta as micrografias da superficie de uma camada interna do
laminado apds a remocdo da camada superior. Avaliando esta figura é possivel notar
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algumas regides de vazios do laminado. Além disso, nota-se que o principal mecanismo
de falha envolvido foi o descolamento da matriz da superficie da fibra, denotado pelos
contornos que a matriz apresenta dos fios. Este descolamento demonstra que a regido de
interface fibra/matriz apresenta uma resisténcia inferior a resisténcia interlaminar,

indicando que o recobrimento realmente influenciou na regido da interface.

Figura 53. Imagem de MEV dasuperfl'cie de uma camada interna do laminado.

A Figura 54 apresenta microscopias 6ticas da secdo transversal dos laminados
de 8 camadas com as concentracdes de NPs de 0% e 1%.

_e = YN

Figura 54 Microscopias Gticas das amostras sem a feseng de NPs (A) e com
concentracdo de de 1% de NPs (B) depositadas sobre o tecido com aumento de 10x.
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E possivel observar claramente a regifo rica em resina e o posicionamento das
fibras do tecido. O escurecimento da regido de resina na microscopia do laminado indica
que mesmo estando as NPs depositadas diretamente sobre o tecido ocorre um arraste das

NPs durante a infuséo a superficie e uma possivel migracdo destas para a resina.

As propriedades mecéanicas destes laminados foram determinadas para futura
alimentacdo de modelos dindmicos. Os resultados dos ensaios de tragdo, compresséo,
cisalhamento V-notch e short beam estdo apresentados nas Tabela 13, 14, 15 e 16.

Tabela 13. Propriedades de tracdo dos laminados.

Médulo 0,5% 1.0% 2.0%
(MPa) 0°  90° 0° 90° 0° 90°
Média 16833 19678 | 20061 19240 | 16998 17290

Desv. padréo 517 904 1286 804 | 1003 604
Var. Coef. 31% 46% | 64% 42% | 59% 3,5%
Resisténcia

(MPa)
Média 384,3 497,9 | 513,7 486,8 [411,0 396,9
Desv. M 32,1 17,8 9,9 17,3 6,7 7,5
Var. Coef. 84% 36% | 1,9% 35% |1,6% 1,9%
Poisson
Média 0,167 0,161 | 0,191 0,231 |0,128 0,164

Desv. padrdo | 0,018 0,011 | 0,024 0,023 |0,002 0,019
Var. Coef. 11,0% 6,7% | 12,4% 10,0% |1,4% 11,4%

Os resultados de tracao apresentaram uma leve varia¢do quando o laminado foi
ensaiado nas duas direcdes para os laminados com 1 e 2% de NPs, mesmo se tratando de
um tecido bidirecional balanceado (a mesma quantia de feixes de fibra em ambas
direcBes). Ja o laminado sem a presenca de NPs apresentou uma variacdo bem mais
elevada, o que pode indicar alguma falha no processo de corte destas amostras em
especifico, como problema com o alinhamento dos CPs retirados. Além disso, 0s
resultados sugerem que o aumento da concentracdo das NPs ocasiona um decréscimo no
mddulo de elasticidade e na resisténcia a tracdo destes laminados. Com relacdo as
propriedades de compressdo apresentadas na Tabela 14, ndo houve uma variacdo
significativa entre as amostras devido a variacdo na concentracdo das NPs, mas notou-se
a variacao entre as amostras de 0° e 90° com relacdo ao sentido de infuséo. Esta variagdo

aparenta estar mais fortemente relacionada a variacdo da resisténcia na estrutura do
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préprio tecido, indicando que o mesmo possui propriedades levemente diferentes em cada

diregéo, assim como indicado no ensaio de tragéo.

Tabela 14. Propriedades de compressdao dos laminados.

Resisténcia 0% 0,5% 1,0% 2,0%
(MPa) 0° 90° 0° 90° 0° 90° 0° 90°
Meédia 103,7 166,5 |97,2 1083 |106,1 116,1 | 1029 1104

Desv. padréo | 2,6 6,4 3,0 3,4 54 2,9 3,1 5,0

Var. Coef. [25% 39% (3,1% 32% |51% 25% | 3,0% 45%

Os modos de falha tipicos dos materiais ensaiados podem ser observados na
Figura 55. Como indica a norma, s6 foram considerados os corpos-de-prova de short
beam que falharam por delaminacéo das camadas no centro ou em uma das extremidades.
Amostras que falharam em modos diferentes ndo foram consideradas para a determinacéo
das propriedades. Além disso, para os resultados de cisalhamento V-notch também so6
foram considerados os CPs que falharam do mesmo modo que o apresentado nas

fotografias, na regido de cisalhamento.

Figura 55. Amostras de compressao (A), cisalhamento V-notch (B) e short beam (C)

apos 0s ensaios.

Os corpos-de-prova ensaiados em cisalhamento no plano V-notch, néo

apresentaram falha fragil. Ao invés disso, apresentaram uma falha ductil, demonstrando
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a deformacdo do tecido durante o ensaio. Assim, ndo foi possivel identificar um pico
maximo de resisténcia ao cisalhamento e a resisténcia foi determinada através da Offset

Strenght com 0,2% de offset, conforme indicado pela norma.

Tabela 15. Propriedades de cisalhamento V-notch.

Médulo (GPa) 0% | 0,50% 1,0%0 | 2,0%
Média 1557 | 1,647 1,651 | 1,494

Desv. padréo 117 | 0,101 0,062 | 0,132
Var. Coef. 7,5% | 6,1% 3,8% 8,8%

Offset Strenght (MPa)

Média 30,19 | 37,95 32,46 | 32,41

Desv. padréo 2,51 | 3,86 1,91 0,82
Var. Coef. 8,32% | 10,2% 5,9% 2,5%

Os ensaios de cisalhamento no plano indicaram que a concentracdo que
proporcionou as melhores propriedades foi de 0,5%, seguido de uma queda nas
propriedades com o aumento da concentragcdo. O mesmo ocorreu para o ensaio de short
beam, como indicado na Tabela 16. Houve um aumento inicial na resisténcia a falha
interlaminar com a presenca das NPs, indicando uma possivel interacdo entre as mesmas
e a interface fibra/matriz. Com o aumento da concentracdo, ocorreu uma diminuicao
destas propriedades, reforcando que a dispersdo das NPs para concentracfes mais

elevadas pode ndo estar ocorrendo efetivamente.

Tabela 16. Propriedades de short beam dos laminados.

Resisténcia (MPa) 0% 0,50% 1% 2%
Média 21,5 28,3 27,6 24,2
Desv. Médio 1,4 1,6 1,7 1,2
Var. Coef. 6,5% 5,5% 6,1% 4,8%

Estes valores estdo sendo utilizados para alimentar modelos tedricos de
simulacdo do comportamento em impacto de materiais laminados multiescala. Estes
modelos e a comparacdo com 0s resultados experimentais ndo estdo apresentados nesta

dissertacdo visto que este ndo é o escopo do trabalho.
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6 CONCLUSOES

Foi possivel obter laminados multiescala Kevlar/epoxi/NPs com sucesso, através
da deposicao das NPs diretamente sobre o tecido, seguido do processo de infusao a vacuo.
Ja pelo processo de infusdo com as NPs dispersas na resina ndo foi eficiente na obtencédo
de laminados homogéneos. Mesmo os laminados heterogéneos, ndo apresentaram boas

propriedades de absorcéo eletromagnética nem de impacto.

As NPs utilizadas de maneira combinada foram eficientes para produzir
materiais absorvedores de radiacdo eletromagnética, absorvendo mais de 90% dentro da
faixa de frequéncia de 8,2 a 12,4 GHz, quando distribuidas com crescimento através da

espessura.

O uso das NPs influenciou diretamente nos parametros complexos dos
laminados produzidos, demonstrando a variacdo nas propriedades eletromagnéticas

proporcional a concentracdo das NPs.

Quanto a adicdo das NPs para as propriedades de impacto, notou-se que a
concentracdo de 1%, quando distribuida através das camadas, apresentou o melhor
comportamento mecanico. O excesso de NPs (2%) ocasionou uma diminuicdo das

propriedades em impacto indicando que existe um limiar de concentracao 6timo.

O ensaio de impacto em alta velocidade apresentou uma queda no
comportamento do laminado com as NPs na concentragdo mais baixa (0,5%), mas o
aumento da concentracdo para 1% elevou novamente estas propriedades, permitindo um
comportamento proximo do laminado sem a presenca de NPs, comparando com a

literatura.

Aléem disso, ndo foram encontrados na literatura estudos relacionados a
combinacdo de Kevlar/Epdxi/GNPs para fins de blindagem balistica e estrutural e para
materiais absorvedores de radiacdo eletromagnética, demonstrando 0 espaco

possibilidades de crescimento desta area.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

o Avaliar outras proporcdes de nanocargas adicionadas aos laminados, buscando o
6timo de adicdo e de sinergia entre estas NPs para as propriedades eletromagnéticas e de

resisténcia ao impacto.

o Investigar a utilizacdo de outras nanoparticulas combinadas, verificando efeitos
sinérgicos.
o Averiguar o uso de outras varia¢fes de concentracdo de NPs através do laminado

com relacdo as suas propriedades eletromagnéticas.

o Estudar a influéncia das nanocargas sobre a interagdo fibra e matriz.

o Investigar a atuacdo das NPs nas propriedades da regido interlaminar do material
mais profundamente, com ensaios como QSI (do inglés, Quase-Static Indentation) e
tenacidade a fratura.
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