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RESUMO

A utilizacdo de compdsitos poliméricos na fabricacdo de aeronaves vem sendo cada vez mais
intensa. Em funcdo disso, a possibilidade de ocorrer falhas em servico de um componente fabricado em
compdsito polimérico torna-se cada vez maior. A analise de falhas de materiais compésitos ainda é um tema
pouco explorado, principalmente no Brasil, porém vem tornando-se cada vez mais importante em apoio a
area de prevencdo e investigacdo de acidentes aeronduticos. Este trabalho teve como objetivo a
caracterizacdo de fraturas em laminados unidirecionais de fibra de carbono de mddulo intermediario com
sistema de resina epoxi modificada, tipo 8552, em resisténcia ao cisalhamento interlaminar nas condi¢des
ambiente e saturado de umidade em cdmara higrotérmica. A andlise fractografica no plano de falha dos
laminados foi realizada por microscopias Optica e eletrdnica de varredura. A comparagdo dos resultados
mostrou que o condicionamento higrotérmico afetou significativamente a regido de interface da resina sem
alterar a adesdo interfacial fibra/resina. Os aspectos de fratura presentes na regido de resina, como cristas de
galo e escarpas, e do refor¢o foram detalhados, podendo-se assim estabelecer a direcdo de propagacdo da
trinca e caracterizar o modo de falha, por ser do tipo misto (arrancamento e cisalhamento simultaneamente).

Palavras-chaves: fractografia, analise de falhas, compositos, cisalhnamento interlaminar, condicionamento
ambiental.

Failure mode fractographic evaluation of carbon/epoxy composites
ABSTRACT

The use of polymeric composites in aircraft fabrication has been more and more intense. As a
function of this fact, the possibility to occur service failures in components produced by using polymeric
composites has increased more and more. The failure analyses in composite materials is still not much
explored, principally in Brazil, but it has been very important in order to give subsidies to prevent
aeronautical accidents. This work focuses the fracture characterization of intermediate modulus type
unidirectional carbon fiber laminates impregnated with modified epoxy resin (code 8552), by using
interlaminar shear test, in two conditions: ambient and saturated with moisture in an hygrothermal chamber.
The fractographic analyses on the failure plane of the laminates were performed by optical and scanning
electron microscopies. The comparison of results showed that the hygrothermal conditioning affects
significantly the interface region but doesn’t alter the fiber/matrix interfacial adhesion. The failure modes
present in the resin region, such as hackles and scarps, and in the reinforcement were evaluated, being
possible to establish the failure propagation direction and the failure mode that was characterized as a mixing
of pull-out and shear modes.

Keywords: fractography, failures evaluation, composites, interlaminar shear, hygrothermal conditioning.
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1 INTRODUCAO

Devido aos compdsitos poliméricos avancados apresentarem elevadas propriedades especificas,
como resisténcia e rigidez combinadas com baixa massa especifica, essa classe de materiais tem se tornado
cada vez mais atrativa para 0 setor aeroespacial. Sempre que possivel, a manufatura de componentes
estruturais metélicos é substituida pelo processamento com materiais mais leves e que apresentam
desempenho mecénico equivalente [1, 2]. Entretanto, a crescente utilizagdo de componentes estruturais
aeronauticos em materiais compositos poliméricos tem aumentado a possibilidade de ocorréncia de acidentes
e incidentes aeronduticos, envolvendo pecas fabricadas com esses materiais [3]. Nesse caso, a causa da falha
deve ser investigada para prevenir futuras ocorréncias e melhorar o projeto e/ou desempenho do componente
ou estrutura. Muitas vezes, 0 componente em composito € fabricado por processo de laminagdo de camadas
de material pré-impregnado curado a vacuo em autoclave. No entanto, a complexidade de pardmetros
envolvidos nessa técnica de processamento, como tipo e orientacdo do refor¢co e especificacdo da matriz
polimérica, dificulta o estabelecimento de metodologias normalizadas para a analise de falhas da estrutura.

Um dos procedimentos utilizados para analisar os modos de falha em material compdsito é por meio
da avaliacdo da qualidade da adesdo interfacial fibra-resina. Este conhecimento permite prever o
comportamento do material em servico quanto a possibilidade de ocorréncia de falha na adesdo dos
constituintes do compdsito [2]. Dentro deste contexto, uma das metodologias que vem sendo utilizada como
ferramenta de controle da qualidade de compositos poliméricos com fibras longas, com ampla aceitacéo para
avaliar as propriedades de adesdo interfacial fibra/resina, envolve ensaios de resisténcia ao cisalhamento
interlaminar (ILSS). Este ensaio fornece a méaxima resisténcia & adesdo interfacial fibra/resina ap6s o
carregamento em trés pontos e € muito utilizado em laminados unidirecionais devido a simplicidade,
facilidade e baixo custo do preparo dos corpos-de-prova. A partir das superficies de fratura do composito,
realiza-se a analise fractografica, identificando os aspectos que indicam a dire¢do de propagacéo da trinca e 0
modo de falha predominante na fratura do compaésito [2].

Com base no que foi anteriormente exposto, este trabalho tem como objetivo identificar os modos
de falha e os aspectos tipicos das fraturas obtidas em ensaio de resisténcia em cisalhamento interlaminar, a
temperatura ambiente, de laminados unidirecionais (0°) de carbono/epoxi apds a exposicdo ao
condicionamento higrotérmico em camara de climatizacdo até a ocorréncia de saturacdo de umidade e na
condicdo ambiente.

2 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

2.1 Preparacdo dos Compésitos

Os compositos foram produzidos com resina epoOxi 8552, fornecido pela empresa Hexcel
Composites e fibras unidirecionais de carbono de mddulo intermediario IM7. A laminacdo e a cura dos
compdsitos em autoclave seguiram os procedimentos descritos na literatura para compositos estruturais
aeronduticos [4 - 6].

Ap0s a cura, as placas de laminados foram avaliadas por inspecdo ndo-destrutiva, utilizando-se um
equipamento de varredura ultra-sbnica de transmissdo por coluna de &gua automatizado da Automation
Industries, INC., modelo US 640 SPERRY DIVISION, provido de um detector de falhas, modelo
Reflectoscope S-80.

As amostras de laminados curados foram separadas em dois lotes, sendo o primeiro mantido em
condicdo ambiente (2345 °C e 50+5% de umidade relativa (UR)) e o segundo submetido ao condicionamento
higrotérmico a 80+5°C e 90+5% UR. Antes de serem submetidas ao condicionamento ambiental, as amostras
foram secadas de acordo com o procedimento da norma ASTM C562-85 [7]. O condicionamento
higrotérmico foi realizado em uma camara Climats-Saprati, conforme o procedimento B da norma ASTM
D5229/D5229-M92 [8], até completar o ciclo de saturacdo de umidade das amostras.

2.2 Ensaios Realizados

As dimensbes dos corpos-de-prova (CDP) utilizados nos ensaios de resisténcia ao cisalhamento
interlaminar em trés pontos foram definidas de acordo com a norma ASTM D2344-87 [6]. A Figura 1
apresenta os CDP’s antes da realiza¢do dos ensaios e suas dimensdes.

Os CDP’s foram ensaiados a temperatura ambiente em uma maquina universal de ensaios Instron
modelo 4301. As superficies de fratura dos corpos-de-prova foram analisadas por inspecdo visual, por
microscopia éptica (estereoscopio marca Zeiss, modelo Stemi SV11) e por microscopia eletrénica de
varredura (MEV) (equipamento Zeiss, modelo DSM 950), utilizando elétrons secundarios. A microscopia
optica foi realizada utilizando-se amostras polidas dos laminados, previamente embutidas em resina poliéster.
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Os teores de fibra e resina foram determinados pelo ensaio de digestdo acida de acordo com a norma ASTM
D3171-82 [9].

B 3510, 1mm 2,65 mm
L » e B e E—

0° 19,00+0,3 mm

Figura 1: Desenho e fotografia do corpo-de-prova utilizado no ensaio de resisténcia ao cisalhamento
interlaminar.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Qualidade dos Laminados

O padréo da qualidade dos laminados, verificado por meio de varredura ultra-sénica, ndo apresentou
nenhum tipo de descontinuidade ou dano de fabricagdo na estrutura do composito, mostrando que 0s
laminados estavam adequados para as andlises propostas neste trabalho.

A verificacdo do padrdo da qualidade dos laminados foi complementada de forma quantitativa, pelo
ensaio de digestdo quimica da resina epdxi 8552, e qualitativa pela analise microestrutural do compésito. O
ensaio de digestdo quimica foi realizado em &cido sulfirico aquecido e forneceu informagdes que permitiram
determinar o teor médio de resina em massa. As porcentagens médias em massa de reforco e de matriz
polimérica encontradas no compdsito foram respectivamente 64 e 36£1%, e estdo dentro da faixa de valores
encontrados na literatura [2]. Estes parametros estdo relacionados com o processo de cura em autoclave, onde
o ciclo utilizado é determinante na obtencdo adequada do fluxo de resina, na compactacdo das camadas, na
extracdo de volateis e na redugdo do conteido de vazios, assegurando aos laminados valores adequados de
propriedades mecénicas.

3.2 Analise Morfoldgica

A andlise por microscopia Optica permite observar a compactacao das camadas e a distribuicdo das
fibras e resina no interior dos laminados. A micrografia apresentada na Figura 2 é representativa do padréo de
qualidade obtido na compactacdo das camadas do laminado curado em autoclave. As setas pretas indicam as
pequenas bolsas de resina que se formaram durante a cura do compdsito devido ao pré-impregnado ser do
tipo resina pura, que dispensam a utilizacdo de tecidos absorvedores de excesso de resina na preparagdo do
saco de vacuo. Tal procedimento é adotado considerando-se que o pré-impregnado ja possui o contetido de
resina Util para o laminado s6lido. A seta branca aponta o local onde ocorre a falha no ensaio mecénico de
cisalhamento interlaminar. Esta analise confirma a boa qualidade dos laminados fabricados.
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Figura 2: Secéo longitudinal do laminado unidirecional analisado apds o condicionamento higrotérmico.

Os efeitos combinados de temperatura, pressdo e vacuo que sao utilizados durante o ciclo de cura
sdo fundamentais para a obtencdo de laminados com espessura uniforme e isentos de defeitos, onde os
espacos sao completamente preenchidos pela resina, como assegura a inspecdo ultra-sénica. No processo de
cura dos compésitos poliméricos, o tempo de gelificacdo ¢ um dado importante na definigdo dos parametros
otimos de operacdo, visando a obtencdo de compositos de qualidade. O conhecimento deste parametro, em
sistemas onde o fabricante ndo fornece o ciclo de cura, é fundamental, pois é em funcdo deste dado que se
aplica a pressdo necessaria para a compactacdo dos laminados na autoclave [5, 10].

3.3 Absorcédo de Umidade

Os teores médios de umidade absorvida pelos laminados unidirecionais de resina ep6xi 8552 com
fibras de carbono IM7 encontram-se apresentados na Tabela 1. O calculo do ganho médio percentual de
massa (M(%)) pela absorcdo de umidade em cada laminado, apds seis semanas de exposi¢do na cdmara
climética, é definido pela Equagdo 1 [2].

Mu — Ms

100 1
Ms | @)

M(%) =‘

Sendo: Mu - massa da amostra Umida (g); Ms - massa da amostra seca (g).

A analise da Tabela 1 mostra que a partir da quinta semana de condicionamento higrotérmico os
corpos-de-prova ja se apresentam saturados com um ganho médio de massa de 0,71%.

Tabela 1: Ganho de massa médio dos laminados IM7/8552.

Média do Ganho de Massa em %

1° Semana 2° Semana 3° Semana 4° Semana 5° Semana 6° Semana

0,40 0,53 0,68 0,68 0,71 0,72

3.4 Comportamento em Cisalhamento Interlaminar

Apesar das aplicagdes estruturais dos laminados unidirecionais (0°) serem limitadas, o estudo do
comportamento mecanico deste tipo de compésito ajuda a prever o desempenho dos laminados
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multidirecionais. A resposta ao cisalhamento interlaminar é utilizada para avaliar os mecanismos de adeséo
interfacial da fibra de carbono/resina epdxi [2]. As medidas da resisténcia ao cisalhamento interlaminar das
amostras ensaiadas, sendo seis em cada condi¢do de condicionamento ambiental, encontram-se na Tabela 2, a
qual também inclui os valores maximo e minimo medidos para caracterizar a dispersao de dados.

Embora o padrédo da qualidade obtido nos compdsitos tenha sido 0 mesmo em todas as amostras, as
diferengas nos tipos de condicionamentos (ambiente e saturado de umidade) podem ter provocado mudancas
nas caracteristicas fisico-quimicas da resina, sendo essas determinantes nos resultados de resisténcia ao
cisalhamento interlaminar. Verifica-se, porém, que mesmo existindo uma diferenca de 11% nas médias das
resisténcias na ruptura, os valores de minimo da amostra mantida em condi¢éo ambiente estdo proximos dos
valores de maximo material mantido em umidade saturada, demonstrando que a degradagio ocorre na matriz,
mas com interferéncia moderada na propriedade de resisténcia ao cisalhamento do composito de fibras de
carbono IM7 e resina epdxi 8552.

Comparando-se os resultados obtidos nestes ensaios com os apresentados em literatura [2], observa-
se gque o condicionamento higrotérmico afetou de maneira menos significativa a resisténcia ao cisalhamento
interlaminar dos laminados fabricados com a resina epdxi 8552, que os laminados com a resina epdxi F593.
Isto sugere que a interface da fibra de carbono formada com a resina epdxi 8552 é mais resistente aos danos
causados pela difusdo de umidade e/ou o sistema de resina em estudo € menos sensivel a absorcdo de
umidade.

Sabendo-se que uma boa adeséo entre a fibra e a resina € pré-requisito para uma transferéncia de
tensdes eficiente em compositos, a anadlise do modo de falha interfacial é condigdo essencial para
compreender a resisténcia ao cisalhamento interlaminar. No caso da absor¢do de agua por um laminado
isento de vazios, como nas amostras ensaiadas, os resultados obtidos sdo dependentes das propriedades da
interface fibra/resina e da prdpria resina. O baixo teor de vazios observado nos compositos ensaiados
encontra-se relacionado aos efeitos da temperatura e pressdao de cura na compactacdo das camadas em
autoclave [2].

Tabela 2: Resultados dos ensaios de cisalhamento interlaminar dos laminados condicionados ambiente e
saturados de umidade.

Amostra Tensdo Média (MPa) Max. (MPa) Min. (MPa)
Ambiente 101,9 109,6 92,0
Saturada de umidade 91,0 96,5 85,5

3.5 Analise Fractogréfica

Conforme podem ser observados nas Figuras 2 e 3, os tipos de falha ocorridos nas amostras
condicionadas higrotermicamente e nas ndo condicionadas sdo semelhantes, ndo sendo idénticos apenas pela
quantidade de aspectos tipo escarpas ou cristas de galo [1, 11 - 15] apresentados na superficie das fraturas.

Sabe-se que a orientacdo e a distribuicdo inadequadas das fibras e a presenca de microvazios e de
fibras defeituosas (de diferentes diametros ou superficies irregulares) modificam as propriedades mecanicas e
0 modo de falha do composito, sendo responsaveis pelo surgimento dos diferentes aspectos observados na
fratura do material [11, 12]. Porém, verifica-se que nas amostras ensaiadas ndo ocorre nenhum dos aspectos
citados, sendo que as fibras apresentam uma distribuicdo na matriz em quantidade proporcional e de maneira
ordenada e alinhada. As setas pretas indicam as poucas regides ricas em resina presentes no laminado
processado.

Pode ser observada também a sucessdo do rompimento de diferentes camadas de fibras, indicado
pela seta branca, devido a maxima tenséo de cisalhamento geralmente ocorrer no plano médio do laminado,
com a falha por cisalhamento interlaminar ocorrendo ao longo do plano horizontal. Este aspecto de falha é
tipico e esperado em laminados unidirecionais submetidos a este tipo de ensaio.

Na Figura 4, as regides de cristas de galo nos laminados condicionados e ndo condicionados sdo
identificadas por meio de setas. Pode-se afirmar que o tipo de fratura que ocorre nos laminados é semelhante.
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Figura 3: Vista da distribui¢cdo e alinhamento de fibras no laminado apds ser submetido ao condicionamento
ambiente.

Figura 4: Regifes de cristas de galo (setas pretas): (a) amostra ambiente e (b) amostra saturada de umidade.

O proximo passo é identificar o tipo de modo predominante na falha, se é Modo I, arrancamento ou
Modo II, ou cisalhamento [13]. Como caracteristica do Modo |, tem-se a pouca presenga de encontros de
duas regides curvas (cusps) e a maior presenca de aspectos de pena, marcas de rios, escarpas, costelas e fibras
quebradas [13]. Os aspectos de pena sdo formados a partir da propagacéo da frente da trinca [13]. Em maior
magnitude, os aspectos de pena sdo denominados de marcas de rio e a direcdo de propagacéao da trinca pode
ser dada pela direcéo onde as linhas coalescem. Quando as marcas de rios juntam-se, se formam as escarpas
mostradas nas Figuras 5 (a) e 5 (b). Portanto, as escarpas sdo sempre acompanhadas de aspectos de pena e
marcas de rios em menor escala. A presenca das escarpas indica se ocorre o Modo | puro (faces opostas) ou
se 0 Modo | sofre influéncia de cisalhamento do Modo Il (faces do mesmo lado), porém nao fornece a
direcdo da propagacéo da falha [12 - 14]. J& para o Modo I, tém-se a predominancia de fibras, indicando que
a interface nio foi afetada, e a presenca de marcas na resina, como aspectos de pena ou marcas de rios. E
observada também a presenca de fibras quebradas, indicadas pelas setas brancas, identificando a ocorréncia
do modo misto de falha.
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Figura 5: Esquema de: (a) escarpas com faces opostas, (b) escarpas com faces adjacentes e (c) formagéo de
cristas de galo.

Nas Figuras 6 e 7 tem-se um aumento maior da superficie de fratura em anélise, com a possibilidade
de identificar os aspectos como escarpas, marcas de pena e de rios e regides de encontro de duas regibes
curvas, bem proximos as fibras, bem como pode ser nitidamente visualizado a resina, cobrindo a superficie
das fibras, e o topo de fibras fraturadas.

Canaleta de fibra Fi
arrancada

Figura 6: Aspectos de falha da amostra ndo-climatizada.
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Nitida presenca de
resina aderida a fibra Resina
| Encontro (Cusps) F \

ps ‘

Fibra
Quebrada

Figura 7: Aspectos de falha da amostra saturada de umidade.

As Figuras 4, 6 e 7 revelam a existéncia de uma boa ancoragem da resina nas fibras. Isto é um
indicativo de uma interface fibra/resina forte, uma vez que nas amostras condicionadas ndo se observa o
efeito adverso da umidade na adesdo interfacial. A presenca de resina na superficie das fibras indica que o
cisalhamento destes laminados ocorre preferencialmente na matriz polimérica, devido a regido interfacial
apresentar uma interagdo mais forte do que a propria resina. Quando isto ndo ocorre, a falha da-se na
interface fibra/resina, evidenciada pelo fato do reforco mostrar-se liso e sem residuos da matriz polimérica e,
muitas vezes, solto no plano de fratura [11, 12].

Como as regides de cisalhamento para esta familia de laminado séo tipicas e semelhantes, tanto para
as amostras secas como para as condicionadas, fica claro que a absorcéo de 4gua pelo laminado néo fragiliza
a interface fibra/resina, afetando apenas a matriz polimérica, gerando este tipo de falha caracteristico de
fraturas por cisalhamento [13 - 15].

Finalmente, observam-se as regies de escarpas reveladas pelas Figuras 8 e 9. As escarpas e fibras
fraturadas indicam a ocorréncia de Modo | de falha. Sdo observadas, também, pequenas ocorréncias de
regibes de encontro de duas regiGes curvas, mas com a predominancia de escarpas. Como mencionado, as
escarpas podem fornecer informagdes sobre a ocorréncia do Modo | influenciado pelo Modo II, além das
marcas de rios fornecerem a direcdo de propagacdo das trincas por entre a matriz do laminado. Como
aparecem escarpas com faces alinhadas de um mesmo lado, pode-se afirmar que ocorre influéncia do Modo
11, cisalhamento e do Modo I, arrancamento. Por meio de analise das Figuras 4 e de 6 a 9, pode-se dizer que 0
modo de falha das amostras condicionadas e o das ndo condicionadas sdo por Modo Misto, sem a
predominancia de cisalhamento ou arrancamento.
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T Fibras
guebradas [sesems

Escarpas

Figura 8: Vista parcial da regido de falha em Modo | (amostra ndo-condicionada).
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(mesmo alinhamento) de propagacao da trinca
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Figura 9: Detalhe da vista parcial da regido de falha em Modo | (amostra ndo-condicionada).

4  CONCLUSAO

A aplicacéo das técnicas de analise morfoldgica e de andlise de falhas para os materiais compositos
poliméricos de resina epdxi, reforcada com fibras de carbono, auxiliou a determinag¢do dos modos de falha e
a direcdo de propagacdo das trincas para a maioria das amostras estudadas.

Nestes laminados, foram observados rompimentos sucessivos de diferentes camadas de fibras
devido a maxima tensdo de cisalhnamento. Esta sucessdo de rompimentos geralmente ocorre no plano médio
do laminado, com a falha por cisalhamento interlaminar ocorrendo ao longo do plano horizontal. Este aspecto
de falha é tipico e esperado em laminados unidirecionais submetidos a este tipo de ensaio.

A andlise fractografica mostrou também que o condicionamento higrotérmico deteriorou a regido da
interface da resina epdxi 8552, sem alterar as caracteristicas da interface fibra-resina e das fibras. Tal
comportamento pode ser atribuido ao processamento adequado do laminado em autoclave e as caracteristicas
do sistema de resina epdxi pesquisado. Os aspectos de fratura presentes na regido de resina, como cristas de
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galo e escarpas, assim como do refor¢o foram detalhados, por meio dos quais foi possivel estabelecer a
direcdo de propagacéo da trinca e que o modo de falha foi caracterizado por ser do tipo misto (arrancamento
e cisalhamento simultaneamente).

Como as regides de cisalhamento para estes laminados sdo tipicas e semelhantes, tanto para as
amostras secas como para as condicionadas, fica claro que a absorcao de agua pelo laminado néo fragiliza a
interface fibra/resina, afetando apenas a matriz polimérica, gerando este tipo de falha caracteristica de
fraturas por cisalhamento.
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