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Resumo

Resumo

O fabrico aditivo tem varias vantagens comparativamente aos processos de fabrico
convencionais. No entanto, em particular para a tecnologia fabrico por filamento fundido
(FFF), existem ainda desvantagens que impedem a sua utilizacdo em aplicagOes estruturais,
nomeadamente as fracas propriedades mecanicas. O uso de compoésitos € uma estratégia
utilizada para mitigar essas desvantagens, para aléem das suas interessantes propriedades,
como boa resisténcia mecénica e baixo peso.

Existem ja alguns estudos sobre compdsitos fabricados por FFF, mas esses ainda néo
sdo suficientes para estabelecer um conhecimento aprofundado sobre os materiais
produzidos por esta técnica. Exemplo disto é a resposta a fadiga, fendmeno de grande
importancia devido ao elevado nimero de falhas que provoca. Desses estudos, apenas parte
é sobre fibras curtas, ndo existindo nenhum sobre compositos hibridos envolvendo grafeno.

Assim, este estudo avaliou o comportamento a fadiga de dois tipos de provetes
distintos produzidos por FFF, um com lay-up quasi-isotropic e outro com lay-up
concéntrico, de um composito com matriz HIPS reforcado com fibras de carbono curtas e
grafeno. Realizaram-se ensaios de tracdo e de fadiga com uma razéo de tensdes de 0,05,
avaliando-se a influéncia da frequéncia no nimero de ciclos até a rotura e no aumento de
temperatura. Analisaram-se 0s ciclos de histerese, a energia associada aos mesmos e a perda
de rigidez em fadiga de curta duracédo para avaliagdo da propagacdo de dano. Finalmente,
utilizou-se um modelo energético para previsao da vida a fadiga e recorreu-se a imagens
SEM para avaliar os modos de dano.

Verificou-se com este estudo o efeito da orientacdo dos filamentos e da porosidade
interna nas propriedades mecanicas dos componentes, sendo a resisténcia mecanica
maximizada quando os filamentos depositados tém todos a direcdo da carga. O compdsito
estudado € influenciado pela frequéncia, devido a natureza viscoelastica da matriz. Nota-se
um aumento da temperatura com o aumento da frequéncia, e a diminuicdo da vida para
frequéncias abaixo dos 5 Hz. O comportamento a fadiga do material é bilinear, sendo este
governado principalmente pela fluéncia para cargas elevadas e propagacdo de fendas de
fadiga para cargas baixas. Foi possivel obter uma curva semelhante a S-N com o modelo
energético, mas este ndo permitiu sobrepor as curvas para ensaios a diferentes frequéncias,

como pretendido.
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Abstract

Abstract

Additive manufacturing has many advantages over conventional manufacturing
methods. However, in particular for the fused filament fabrication technology (FFF), there
are still disadvantages that hinder its usage for structural applications, like its weak
mechanical properties. The usage of composites is a common strategy to mitigate those
disadvantages, in addition to its interesting proprieties like good mechanical resistance and
light weight.

Some studies about composites manufactured by FFF already exist, but they still aren’t
enough to establish a profound knowledge about the materials produced by this technic. An
example of this is the response to fatigue, a very important phenomenon due to the high
number of failures it is responsible for. From these studies, only a part is about short fibers,
and none are about hybrid composites involving graphene.

Therefore, the fatigue behavior of two types of samples produced by FFF, one with
quasi-isotropic lay-up and another with concentric lay-up, using a HIPS matrix composite
reinforced with short carbon fibers and graphene, was evaluated. Tensile and fatigue tests
with a stress ratio of 0,05 were performed, assessing the influence of frequency on the
number of cycles to failure and the increase in temperature. The hysteresis cycles, their
energy and the loss of stiffness in low cycle fatigue were analyzed to evaluate the damage
propagation. Finally, an energy model was used for fatigue life prediction and SEM imaging
was used to evaluate the damage modes.

With this study the effect of filament orientation and the internal porosity on the
mechanical properties of the components was verified, being the mechanical resistance
maximized when all filaments have the same direction as the load. The studied composite is
influenced by frequency, due to the viscoelastic nature of the matrix. A rise in temperature
with the increase of frequency is noticeable, as well as a decrease in fatigue life for
frequencies bellow 5 Hz. The fatigue behavior of the material is bi-linear, being this mostly
governed by creep in high loads, and fatigue crack propagation for low loads. A similar S-N
curve was possible to obtain with the energetic model, but this did not allow an overlap for

tests at different frequencies, as intended.
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Introducdo

1. INTRODUCAO

O interesse pelas tecnologias de fabrico aditivo tem vindo a crescer ao longo do tempo
devido ao seu potencial para produzir componentes com geometrias complexas de forma
rapida e barata. A tecnologia mais utilizada é a FFF - fabrico por filamento fundido — devido
a sua facilidade de uso e baixos custos. No entanto, esta apresenta sérias desvantagens que
desaceleram a sua adoc¢do, como as fracas propriedades mecénicas dos componentes, a sua
anisotropia e o fraco acabamento superficial.

Os compositos de matriz polimérica termoplastica, possiveis de utilizar com a
tecnologia FFF, vém corrigir algumas dessas desvantagens, para além do interesse acrescido
associado as suas boas propriedades mecanicas e baixo peso. Todavia, estes materiais s6
serdo viaveis se for assegurada a sua resisténcia a cargas dinamicas e a sua longevidade,
sendo essencial o estudo da sua resisténcia a fadiga. A importancia dos estudos
experimentais de fadiga destes componentes €, ainda, reforcada devido a complexidade ndo
sO dos préprios compositos, mas também associada ao préprio processo de fabrico.

O principal objetivo deste trabalho consiste no estudo do comportamento a fadiga de
compositos fabricados por FFF, nomeadamente um compdsito de matriz polimérica HIPS
reforcado com grafeno e fibras de carbono. Para tal, estudou-se o comportamento a fadiga
do material tanto para vidas curtas como para vidas longas e definiu-se a curva S-N. Para
vidas longas foram realizados ensaios em controlo de carga, mas também em controlo de
deformacédo e foi comparada a diferenca de resisténcia entre eles. Foi estudada a influéncia
da frequéncia no nimero de ciclos até a rotura, mantendo constante a tensdo e a evolucao da
temperatura foi adquirida com o auxilio de um termovisor. Duas frequéncias, 1 Hz e 5 Hz,
foram utilizadas e comparadas nos ensaios de vidas curtas. Nestes, utilizaram-se os ciclos de
histerese e a degradagdo da rigidez para avaliar a propagagdo de dano e avaliou-se a
aplicabilidade de um modelo energético para previsdo da vida a fadiga. Nestes varios passos
foi-se comparando o efeito na resisténcia a fadiga de dois tipos de provetes distintos. Por
fim, analisaram-se os mecanismos de fratura através de imagens obtidas a partir de um

microscopio eletrénico de varrimento.
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O presente documento é constituido por cinco capitulos. O primeiro capitulo
corresponde a introducdo. No segundo capitulo € feita uma revisdo bibliografica sobre a
tecnologia de fabrico aditivo FFF, sobre o uso de compdsitos nesta tecnologia e sobre fadiga
de compositos. E feita também uma breve apresentacio dos conceitos relacionados com
fadiga mais importantes para o estudo e, por fim, é apresentado um levantamento dos estudos
ja existentes sobre fadiga de compdsitos fabricados por FFF. No terceiro capitulo descreve-
se 0 material e apresenta-se a metodologia seguida. No quarto capitulo apresentam-se e
discutem-se os resultados obtidos. Por fim, no Gltimo capitulo sdo apresentadas as
conclusdes retiradas deste estudo, assim como propostas para trabalhos futuros.
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Estado da arte

2. ESTADO DA ARTE

2.1. Tecnologia fabrico por filamento fundido

Nos ultimos tempos tem havido um crescente interesse pelos varios métodos de fabrico
aditivo. De acordo com a norma ASTM 52900-15 [1], existem 7 tecnologias de fabrico
aditivo: a extrusdo de material, jato de material, jato de ligante, fotopolimerizagdo em cuba,
fusdo em cama de pos, deposicao direta de energia e laminacdo de folhas.

O presente estudo centra-se em torno da tecnologia FFF - fused filament fabrication,
inserida na tecnologia de extrusdo de material, comumente designada por FDM - fused
deposition modeling - sendo este 0 nome comercial dado pela Stratasys em 1989. Este
método de producdo, anteriormente utilizado quase exclusivamente para prototipagem, tem
vindo a ser desenvolvido de modo a poder ser utilizado para o fabrico de componentes
acabados para aplicacdes estruturais, principalmente devido as vantagens que apresenta
comparativamente com o0s processos de fabrico convencionais, nomeadamente a
possibilidade de produzir componentes com elevada complexidade e geometrias internas, a
liberdade de design que permite, o uso de varios materiais, 0 menor desperdicio, custos
baixos e tempos de fabrico curtos. No entanto, este método ainda apresenta sérias
desvantagens, como as fracas propriedades mecanicas dos componentes e sua anisotropia,
fraco acabamento superficial e a necessidade de otimizacéo dos parametros de fabrico [2].

A tecnologia FFF consiste na extrusdo de material polimérico termoplastico, ou
compositos de matriz polimérica, por uma extrusora aquecida, que é depositado na cama ou
no restante material ja extrudido, solidificando. Mais comumente, o material vem na forma
de filamento, embora também existam solu¢des que utilizam pellets. O procedimento
seguido para obtencédo de pecas produzidas for FFF consiste na criagdo de um modelo 3D da
peca desejada num software CAD, o posterior slicing da mesma, que, no fundo, consiste na
divisdo da peca em varios planos, cada um com uma trajetoria a ser seguida, gerando um
comando numérico que, por fim, é lido pela impressora, dando-se a impressao do
componente [3].

Com a crescente adogdo desta tecnologia para criagdo de componentes sujeitos a

esforgos ao longo da sua vida, é necessario a compreensdo do processo e da razdo das
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incertezas associadas ao mesmo, de modo a serem resolvidas e aumentar a sua
aplicabilidade. Em geral, as propriedades mecénicas de componentes poliméricos fabricados
por FFF séo inferiores as obtidas por métodos tradicionais, como a injecao [4]. No entanto,
com uma otimizacdo dos parametros de fabrico é possivel alcangar propriedades
semelhantes, ou mesmo superiores [5].

A resisténcia mecanica destes componentes depende principalmente da resisténcia
intra-filamento, ou seja, das propriedades mecéanicas do material extrudido, fator principal
quando a direcdo da carga é igual a direcdo dos filamentos, mas também inter-filamento,
resisténcia essa dependente, por exemplo, de problemas de adesdo entre camadas e
resisténcia ao corte nessa interface de ligacdo [6]. Devido ao préprio processo de deposicao
de material camada a camada e devido a forma eliptica dos filamentos depositados, 0s
componentes apresentam, inevitavelmente, vazios entre as camadas e os filamentos vizinhos,
0 que provoca uma diminuicdo da area efetiva de transmissdo de carga e o surgimento de
concentracdo de tensdes, levando as fracas propriedades mecéanicas associadas a este

processo de fabrico [7], [8]. Alguns destes problemas sao representados na Figura 2.1.
: _$;gp§ ‘ ?“iri“js g "f‘,

Fraca adesdo entre
filamentos depositados - - vVazi0s entre camadas

Figura 2.1. Exemplo de vazios e fraca adesdo entre filamentos depositados num provete produzido por FFF
ensaiado a fadiga.

A existéncia de vazios, aliada a eventual fraca adesdo entre camadas e filamentos
vizinhos, € a principal causa da anisotropia dos componentes, isto é, as suas propriedades
mecanicas nao sdo iguais em todas as dire¢cdes. A maior alteracdo de resisténcia mecanica
verifica-se para a direcdo ZZ, ou seja, na direcdo normal ao plano de impresséo, onde a
resisténcia mecanica pode ser metade da verificada para a dire¢do do plano de impresséo [9].

Para além disso, existe anisotropia no proprio plano de impressdo, verificando-se uma
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maximizacdo da resisténcia quando os filamentos tém a mesma dire¢do que a carga, 0°, e
uma minimizacao da resisténcia mecanica quando os filamentos sdo depositados com uma
direcdo perpendicular a carga, 90°, ja que neste caso a resisténcia mecanica fica sujeita a
menor area de contacto entre filamentos vizinhos devido aos vazios [3].

Um ponto importante a ter em consideracdo aquando da utilizagdo desta tecnologia é
a importancia que os parametros de fabrico terdo quer nas propriedades mecanicas dos
componentes, quer no grau de anisotropia dos mesmos, ja que estes terdo impacto na
formagc&o de vazios e na coesdo entre filamentos depositados [7], [8]. E, assim, essencial o
estabelecimento dos pardmetros de fabrico 6timos a serem utilizados, de modo a garantir
uma otimizacdo da resisténcia mecanica dos materiais e aumentar o seu potencial de
utilizacdo em situacdes reais [10]. Os parametros que afetam a resisténcia a fadiga sao

apresentados na Figura 2.2.

Parametros de construc3o Ambiente de impressdo Posicdo da peca

* Percentagem de enchimento * Temperatura de extrusdo * Orientagdo da peca
* Tipo de enchimento * Didmetros da extrusora

* Orientacdo da deposicdo * Temperatura da cama

+ Distdncia entre filamentos * Temperatura envolvente

» Altura da camada

* Numero de perimetros

» Velocidade de extrusio

* Velocidade de movimento

Figura 2.2. Parametros do processo FFF que afetam a resisténcia a fadiga. Adaptado de [11].

No FFF a energia térmica é insuficiente para haver uma completa adesdo entre
filamentos vizinhos, pois o filamento depositado arrefece rapidamente [4]. A porosidade
associada aos vazios entre camadas € um fator essencial a minimizar, assim como melhorar
a adesdo entre as camadas, que depende de trés fatores: a area de contacto, coalescéncia e
difusdo molecular [12]. Assim, os parametros devem ser otimizados com 0 objetivo de
melhorar estes fatores, como, por exemplo, maiores temperaturas para aumentar a fluidez e
a energia disponivel para ocorrer adeséo entre camadas e difusdo molecular, e, portanto, uma
diminuicdo dos vazios e melhoria das propriedades. Uma menor velocidade aumenta,
também, a energia disponivel e o tempo para que ocorra difusdo molecular. Um maior caudal
extrudido permite ocupar mais facilmente os vazios, aumentando a area de transmissdo de

carga e, consequentemente, aumentar a resisténcia mecanica [6][13].
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As propriedades mecénicas de componentes fabricados por FFF mostram-se tambem
bastante sensiveis as condi¢Oes externas, como temperatura ambiente. Devido ao
aquecimento da base, fator necessario para a impressao da maior parte dos materiais,
ocorrerd um diferencial de temperatura, tanto mais elevado quanto maior a altura do
componente, 0 que leva ao aparecimento de tensdes residuais devido a contracdo das partes
mais frias e a distor¢do da peca, dificultando a impressao de pecas de grandes dimensdes
[14].

2.2. Compositos por fabrico por filamento fundido

Os compositos tém vindo a ser cada vez mais utilizados com o objetivo de corrigir
algumas das desvantagens do processo FFF, em especial melhorar as propriedades
mecanicas dos componentes, optando-se principalmente por compdésitos reforcados com
fibras [15].

Os compasitos, resultantes da combinacdo de dois ou mais materiais que constituem
distintos dominios de fase (ndo gasosos) em que pelo menos um é uma fase continua, aqui
denominada de matriz, tém especial interesse gracas as boas propriedades mecanicas
associadas ao seu baixo peso. Estes materiais tém um interesse acrescido para a tecnologia
FFF, pois esta permite a extrusdo de compositos de matriz termoplastica reforcada, por
exemplo, com particulas ou fibras e, mais recentemente, permite a utilizacdo de fibras
continuas. Os reforcos mais comuns para filamentos compdsitos de matriz polimérica sdo
particulas de metal e ceramicos, materiais naturais, como madeira, e fibras, como fibra de
vidro, carbono e kevlar. As fibras utilizadas podem ser continuas ou descontinuas.

O tipo de reforgo utilizado, assim como a sua quantidade e interacdo com a matriz, é
muito importante, pois estes fatores tém um efeito muito variado nas propriedades mecanicas
do composito. Geralmente a adicdo de reforcos a matriz polimérica faz com que surjam
vazios intra-filamento, o que provoca o efeito de concentracao de tensdes. O tipo de reforco
mais interessante sdo as fibras, ja que o aumento da porosidade intra-filamento é reduzido e
observa-se um alinhamento da maioria das fibras com a diregcéo da extruséo, aumentando a
resisténcia do material quando sujeito a esforgos com direcéo igual a deposicgao [13][16]. O
alinhamento das fibras, assim como o processo de fabrico, encontram-se esquematizados na
Figura 2.3. O uso de fibras pode também retardar a iniciacdo e a propagacéo das fendas na
matriz [17].

6 2022



Estado da arte

Filamento

» N

»X

Extrusora

i
= | 0N Cama

Figura 2.3. Esquema da extrusdo de um compdésito de fibras curtas e alinhamento das fibras. Adaptado de
[18].

A adicdo de reforco a matriz polimérica também pode ser muito Util na correcdo da
anisotropia dos componentes, ja que os reforcos certos podem reduzir a viscosidade,
aumentado a fluidez e proporcionando uma melhor adesdo entre os filamentos vizinhos,
resultando numa reducdo dos vazios entre camadas [4]. Por outro lado, a adi¢do de fibras,
embora possa aumentar a fluidez e diminuir os vazios entre camadas, geralmente ndo altera
significativamente a anisotropia, ja que o alinhamento das fibras com a deposicéo fara com
que ndo se altere substancialmente a diferenca entre a resisténcia mecanica dos componentes
quando solicitados numa direcdo perpendicular e numa direcdo paralela a deposicdo de
filamentos [13].

Outra desvantagem que consegue ser corrigida é a distorcdo das pecas. O uso de
algumas fibras, como as fibras de carbono, permitem aumentar a condutividade do material
e diminuir a distor¢do devido as diferentes taxas de arrefecimento, permitindo o fabrico de
pecas de grande dimensdo [15].

Embora causem um aumento da resisténcia do componente, o uso de fibras
descontinuas ndo permite chegar a valores proximos da resisténcia do aluminio. Por outro
lado, o uso de fibras continuas é uma estratégia que leva a melhores resultados, chegando a
obter-se valores de resisténcia a tracdo iguais ou superiores aos do aluminio, embora a
rigidez seja cerca de metade [13].

O presente estudo foca-se num compésito de fibras curtas de carbono e grafeno. O uso
de fibras curtas, embora ndo tanto como as fibras continuas, permite uma melhoria das
propriedades mecanicas, com a vantagem de ser facilmente utilizado na tecnologia FFF,

mesmo com as impressoras mais simples, sendo também mais baratos.
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2.3. Fadiga

Com o interesse crescente na utilizacdo de componentes fabricados por FFF, em
especial para aplicacGes onde as pecas precisam de suportar esforgos, surge a necessidade
de estudar as suas propriedades mecéanicas. Uma dessas propriedades é a resisténcia a fadiga,
propriedade bastante importante a ter em conta aquando do design e dimensionamento de
componentes, principalmente quando estes estdo sujeitos a cargas ciclicas. Este sera o foco
do presente trabalho, devido a sua importancia e ao reduzido nimero de estudos nesta area.

A fadiga € um mecanismo de dano progressivo, muitas vezes nao detetado, e é
responsavel por um elevado nimero de falhas de componentes. Falhas por fadiga ocorrem
para cargas dinamicas, ciclicas ou ndo, mesmo quando a tensdo a que 0s componentes estao
sujeitos € inferior aquela que se espera que 0s componentes aguentem numa situacdo de
cargas estaticas, devido a propagacao lenta de fendas no material, podendo levar a uma falha
catastrofica. Em particular na industria aeronautica, mas também noutras, é critico o estudo
da fadiga de compositos, devido a sua crescente utilizacéo e ao facto da sua falha colocar em

risco a seguranca humana.

2.3.1. Parametros e modelos importantes

As formulacdes geralmente utilizadas para descrever o fendmeno de fadiga ja foram
extensivamente exploradas na literatura, e, portanto, apenas se fard uma breve descri¢do dos
aspetos mais importantes e das formulac@es utilizadas.

Certas caracteristicas dos componentes, como 0 acabamento superficial, danos e
tensOes residuais tém um grande impacto na resisténcia a fadiga. O tipo de carga, assim como
tensdo media, dada pela média entre a tensdo maxima e minima, a amplitude de tensao,
metade da diferenca entre a tensdo maxima e minima, a razdo de tensdes, dada pela razéo
entre a tensdo minima e a tensdo maxima, sdo fatores importantes associados ao ensaio.

O comportamento a fadiga € muitas vezes representado atraves da curva S-N, num
grafico com, geralmente, escala bi-logaritmica, onde no eixo das ordenadas temos a tensdo
e no eixo das abcissas 0 numero de ciclos até a rotura, o que permite relacionar o nimero de
ciclos até a rotura do material com a tenséo aplicada a uma determinada relagéo de tensoes.
Através da curva S-N é possivel retirar a tensdo limite de fadiga, que representa a tenséo
abaixo da qual o material tem vida infinita. Por outras palavras, quando a tensdo aplicada €

menor que a tensdo limite de fadiga, ndo ocorrera rotura do material.
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A equagao da curva S-N pode ser dada por
Ac™N, = C, (2.1)

onde Ao representa a gama de tensdo, N, o numero de ciclos até a rotura e C e m séo
constantes obtidas através dos dados experimentais, correspondendo ao coeficiente e
expoente, respetivamente.

Em materiais com um comportamento viscoelastico, ensaios em controlo de
deslocamento levam a relaxacdo de tensdes, o que resulta numa diminuicdo da carga ao
longo do ensaio. Assim, de modo a representar os dados num gréfico tensdo - nimero de
ciclos até a rotura, é necessario utilizar a lei de Minner, que dita que o dano resultante de

cada bloco é cumulativo,

D=Yr, - (2.2)

onde N; é o numero de ciclos a uma determinada gama de tensdes, N,; 0 numero de ciclos
até a rotura para essa gama de tensfes e n 0 nimero total de blocos.
Através da substituicdo da equacgdo (2.1) na equacao(2.2), e desprezando o limite de

fadiga, é possivel obter a tensdo equivalente, Ao,,:

1

n m\ .,
— (Ziz1 Nidog \™ (2.3)
Ao-eq N ( E?=1 N; '

2.3.1.1. Modelos energéticos

Os ciclos de histerese sdo uma ferramenta muito Gtil para se compreender o
comportamento a fadiga dos materiais. A area associada ao ciclo de histerese corresponde a
energia perdida durante o carregamento e descarga do ciclo. Assim, surgiram varios modelos
energéticos que pretendem prever a vida a fadiga através da analise dos ciclos de histerese.

Para além da curva S-N, neste trabalho estudou-se também a aplicabilidade do modelo
energético de Golos e Ellyin [19], [20], representado pela equacdo (2.4), que permite
contabilizar o efeito da tensdo média. A densidade de energia de deformagéo total, AW;, é
obtida através da soma da densidade de energia de deformagdo plastica, AW, e da densidade
de energia de deformacéo elastica positiva, AW .+, que correspondem, respetivamente, & area
a cinzento mais escuro e a area a cinzento mais claro a tracejado, da Figura 2.4,

AW, = AW, + AW g+ (2.4)
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Assim, com a abordagem anterior, o critério de falha devido a fadiga é dado por
AWt = kt(ZNr)at + AWOt’ (25)

onde k; e a, sdo parametros do material obtidos através dos dados experimentais, AW, é a
densidade de energia eléstica no limite de fadiga do material e 2N, 0 nimero de reversdes

até a rotura.

AW,

Ac| o

AW,

Ag Ag,

Figura 2.4. Ciclo de histerese e representagdo das areas associadas a deformacdo plastica e elastica.
Adaptado de [21].

De modo a calcular a densidade de energia eléstica positiva é necessario ajustar uma
funcdo linear a zona inicial da descarga do ciclo de histerese. O coeficiente dessa funcao,
que representa o declive na reta, € o mddulo de elasticidade dindmico do material, E;. Com
0 modulo de elasticidade dindmico e a gama de tensdo € possivel obter a gama de deformacéo

elastica, 4e,, utilizando a lei de Hooke,

A
de, = E_Z (2.6)
A densidade de energia de deformacéo elastica positiva é entdo dada por:
1 1402
AWe+ = EAO'ASe = EE_d (2.7)

2.3.2. Fadiga de compdsitos

O comportamento a fadiga de polimeros, e, portanto, de compoésitos de matriz
polimérica, é diferente do verificado para agos, por exemplo. Os materiais poliméricos tém
um comportamento viscoelastico, isto €, 0 seu comportamento apresenta tanto uma

componente elastica, como uma componente viscosa. Um comportamento viscoso significa
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que a resposta do material depende ndo s6 da deformacdo, como da velocidade de
deformacéo, sendo assim dependente também do tempo. Nestes materiais, a fluéncia, ou
seja, a deformacdo quando a carga € constante, € verificada mesmo a temperatura ambiente.

Para além disso hd uma tendéncia de aumento de temperatura devido ao aquecimento
associado a histerese. Para compdsitos de matriz polimérica o aumento de temperatura tende
a ser reforcado, pois para além da matriz, a presenca de reforcos induz concentracfes de
tensdes e friccdo entre matriz e reforco [22].

Assim, para além das muitas variantes que o processo de fabrico FFF introduz nas
propriedades mecanicas e na resisténcia a fadiga dos componentes, j& apresentadas na seccao
2.1, os proprios compositos adicionam complexidade ao fendmeno de fadiga. O tipo de
reforco, dispersao e quantidade do reforgo, processamento, interface entre reforco e matriz
sdo parametros gerais que influenciam a resisténcia a fadiga do composito. Se o reforco for
fibras, entdo é também importante o comprimento, didmetro, orientacdo e resisténcia das
fibras [23].

Os mecanismos de dano devido a fadiga geralmente encontrados em compositos com
fibras sdo a separacdo das fibras e matriz, delaminacdo, rotura da matriz, microfissuracéo

(crazing), pull-out de fibras e a sua rotura [22], [24].

2.3.2.1. Estudos sobre fadiga de compadsitos fabricados por FFF

Apresenta-se de seguida um apanhado dos varios estudos ja realizados sobre fadiga de
compositos fabricados por FFF. Através da busca em bases de dados de artigos cientificos,
e posterior cruzamento de referéncias, encontrou-se um total de 20 artigos sobre o tema,
sendo 3 sobre aplicacbes biomédicas, 8 sobre fibras continuas e 9 sobre fibras descontinuas
e outros reforgos.

Pelo estudo de revisdo de Shanmugam et al. [11] é facilmente observavel a
discrepancia entre a quantidade de estudos de fadiga de polimeros e de compositos de matriz
polimérica fabricados por FFF. Ainda assim, os autores destacam o insuficiente numero de
estudos tanto para polimeros como para compasitos, assim como a sua importancia devido
ao proprio processo de fabrico que torno o fenédmeno mais complexo.

Agarwal et al. [25] compararam a resisténcia a fadiga de compoésitos com matriz de
epoxy e fibras de vidro produzidos através métodos de producdo de compdsitos
convencionais, moldacdo manual e moldacdo manual por contacto, com um composito de

matriz de nylon e fibras de vidro, obtidos através de fabrico aditivo. Verifica-se que o fabrico
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aditivo permite obter pegas de maior resisténcia que os processos tradicionais desde que se
garanta a otimizacdo dos parametros de fabrico, como uma fracdo volUumica de fibra
suficiente e um alinhamento das fibras com a carga. A fratura das fibras é irregular ao longo
da seccdo transversal.

As propriedades mecénicas dos compositos quando reforgados com fibras continuas
sdo bastante superiores quando comparadas com fibras curtas. Brooks et al. [26] estudaram
o efeito da adicdo de fibras continuas a uma matriz de PLA. Os provetes consistem numa
base de PLA sem reforco impressa com cavidades, onde foram manualmente adicionadas as
fibras, fixas ao PLA com resina epoxy. A adi¢do das fibras provoca um grande aumento da
resisténcia a tracdo do material, e para uma mesma tensdo de 80% da resisténcia a tracao, 0s
compositos apresentam uma vida 428 vezes superior quando comparados com PLA sem
reforgo. Os furos das cavidas serviram como pontos de concentracdo de tensdes, surgindo ai
fendas que se propagaram levando a delaminacdo do componente e posterior fratura tanto
da matriz como das fibras.

Atualmente existem tecnologias de impressdo 3D capazes de extrudir simultaneamente
filamento comum, e fibras continuas, como é o caso da impressora desenvolvida pela
Markforged, simplificando o fabrico aditivo de compdsitos com fibras continuas e
permitindo a criacdo de componentes com elevada resisténcia mecanica. Assim, Imeri et al.
[27] compararam diferentes reforgos, fibras de carbono, kevlar e vidro, em matriz de nylon.
Conclui-se que as fibras de carbono permitem obter componentes com maior resisténcia a
fadiga, seguindo-se de fibras de vidro e, finalmente, kevlar. Os autores estudaram também a
influéncia do enchimento, representado na Figura 2.5 b) e c), chegando-se a conclusdo de
gue uma orientacdo das fibras igual a da carga ddo origem a maiores vidas, o melhor
enchimento € o “isotropic” sem, ou com apenas um anel, sendo que a adigdo de mais anéis
piora os resultados, verificando-se o contrario para o enchimento “concentric”. Conclusdes
semelhantes foram retiradas por Mohammadizadeh et al. [28] e, adicionalmente, com uma
analise a fratura através de SEM, concluiu-se que os principais mecanismos de rotura sdo a
separacdo entre a fibra e a matriz e quebra das fibras. As fibras com maior compacidade e
mais uniformemente orientadas foram as de carbono, sendo estas a que apresentam maior
resisténcia a fadiga. Pertuz et al. [29] obtiveram resultados semelhantes, sendo que se

concluiu adicionalmente que um enchimento triangular de 20%, comparativamente com
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50% e 50% hexagonal, leva a maiores vidas, e também que um enchimento com 2 anéis e 4
camadas de fibras leva a uma resisténcia superior que 4 anéis e 2 camadas, Figura 2.5 d).

Com a mesma tecnologia, Giannakis et al. [30] estudaram o comportamento a fadiga
de componentes de Nylon refor¢ados com fibras de carbono continuas. Concluiu-se que o
Nylon ndo tem uma grande influéncia na resisténcia a fadiga do componente, obtendo-se
vidas na ordem dos 108 ciclos para cargas ligeiramente acima de 70% da resisténcia a tracéo,
mostrando a insensibilidade a fadiga das fibras de carbono. Ekoi et al. [31] compararam a
resisténcia a fadiga de fibras de carbono continuas woven e nonwoven, ou seja, entrelacadas
e nédo entrelagadas, Figura 2.5 e), impregnadas com poliamida 66. Embora os componentes
ndo entrelacados, com fibras unidirecionais, apresentem uma resisténcia a tracao superior,
em termos de tensdo relativa as fibras de carbono entrelacadas apresentam uma resisténcia a
fadiga superior, colocando-se a hipdtese de que este resultado pode ser explicado pela maior
porosidade encontrada nas fibras ndo entrelagadas, causando uma diminuicdo da sua
resisténcia a fadiga. Para os compdsitos nao entrelacados a falha ocorreu por quebra de fibras
em varias regides, ocorrendo também delaminacdo, enquanto para 0s compositos
entrelacados a falha ocorreu por pull-out da fibra na zona entre duas células, devido a
concentragéo de tensoes.

Estudos sobres as propriedades mecanicas de compdsitos de fibras continuas
fabricados por FFF foram levantados por Diaz-Rodriguez et al. [32], encontrando apenas
dois relacionados com fadiga. Verifica-se que, embora a quantidade de fibras seja muito
proxima (9 e 12%), ndo existe uma relacdo muito préxima entre as suas curvas S-N,
justificando-se a diferenca pela diferente razdo de tensdes (R=-1 e R=0,1), e diferente
tratamento estatistico.

Devido a razbes de sustentabilidade, o interesse por materiais naturais, e,
consequentemente, por biocompdsitos tem vindo a crescer. Segundo Zarna et al. [17] a
adicdo de fibras permite melhorar a resisténcia a fadiga pois estas impedem a propagacéo da
fenda. Aponta para a importancia da interacéo entre matriz e reforgo e para a capacidade de
absorcdo de &gua de reforgos naturais na resisténcia a fadiga, e destaca a falta de estudos
sobre fadiga deste tipo de compdsitos. Travieso-Rodriguez et al. [33] estudaram o efeito da
adicdo de particulas de madeira a matriz PLA para fadiga em flexdo rotativa, para o qual se
verificou uma reducéo da resisténcia a fadiga quando comparado com PLA sem refor¢co. A

hipotese era que a adi¢cdo de madeira aumentaria o atrito entre os filamentos depositados,
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aumentando assim a resisténcia mecanica, mas o que se verificou foi um aumento das
cavidades e porosidade, servindo como pontos de concentracdo de tensdo. Verificou-se
também que o parametro que mais influencia os resultados é a altura da camada, sendo a
velocidade de impressdao o fator com menor peso. O maior didmetro do bico da extrusora
leva a melhores resultados, pois aumenta o material depositado e a area de contacto entre
filamentos. Shahar et al. [34] estudaram também a adicdo de refor¢os naturais, neste caso
particulas de kenaf, em diferentes quantidades (3, 5 e 7% em peso), obtendo semelhantes
resultados. Houve uma diminuic¢do da resisténcia mecanica com o aumento da quantidade
de reforco, principalmente devido ao aumento da porosidade, embora em termos de tensdo
relativa haja um aumento da resisténcia a fadiga. Zanjanijam et al. [35] compararam o
comportamento a fadiga de PLA e PLA reforcado com madeira, bamboo e cortica.
Novamente verificou-se uma reducdo da resisténcia a tracdo para metade para todos os
reforgos. Em termos de tensdo relativa, as vidas alcangadas foram semelhantes, embora no
caso dos compdsitos a deformacdo final seja inferior. Existe uma boa interacdo entre o
reforco e a matriz, embora exista grande porosidade.

Essassi et al. [36] estudaram o comportamento a fadiga de estruturas sanduiche com
nacleo auxético inteiramente produzias por FFF, feitas a partir PLA reforcado com fibras de
linho. O estudo foi feito comparando diferentes densidades do nucleo (8,3%, 16,7%, 25,1%
e 33,5%), observando-se que para 0 mesmo nivel de carga relativa (em funcdo da carga
maxima aplicavel), quanto menor a densidade, maior o nimero de ciclos até a rotura,
notando uma melhoria da resisténcia a fadiga. A taxa de crescimento inicial do parametro de
dano utilizado, relacionado com a perda de rigidez, é também menor para densidades de
nacleo mais baixas. No entanto, verifica-se uma descida da carga maxima aplicavel para
menores densidades, sendo necessario um compromisso entre as cargas aplicaveis e a
duracéo da vida.

Ahmadifar et al. [37] avaliaram e comparam o comportamento a fadiga em flexao do
material comercial Onyx, que consiste num composito de PA6 reforcado com fibras de
carbono curtas com 6,5% em peso, e de Onyx e fibras de vidro continuas. Para ensaios em
controlo de deformacdo, de 4,5%, verificou-se uma melhor resisténcia a fadiga para o
material Onyx sem fibras de vidro, alcancando este um valor de 200-10° ciclos até a rotura,
contrapondo com os 2-10° ciclos atingidos pelo Onyx-FV. Verifica-se também que uma

curva linear se ajusta aos dados experimentais de Onyx-FV, sendo, no entanto, bilinear para
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0 caso de Onyx. O material é propenso a aquecer, atingindo maiores temperaturas para o
caso de Onyx sem fibras de vidro, chegando a temperaturas de 60°C para uma frequéncia de
10 Hz, superior a temperatura de transicao vitrea, pelo que para além da acumulacao de dano
de fadiga, deve-se ter em conta o comportamento viscoelastico, especialmente quando séo
atingidas elevadas temperaturas. O primeiro modo de dano detetado corresponde a separacéo
dos filamentos, que levou a propagacdo de fendas transversais. Rigotti et al. [38] estudaram
o efeito da adi¢cdo de microcapsulas de parafina, 30% e 40% em peso, numa matriz de TPU
para fadiga de curta duracdo. Verificou-se que a adicdo de parafina resulta numa menor
resisténcia a fadiga, tanto para ensaios em tensdo como em compressdo, atingindo-se mais
de 1000 ciclos para TPU, 380 ciclos para o compdsito com 40% de parafina e 100 ciclos
para 30% de parafina, para uma carga de 50% da resisténcia a tra¢do. Verificou-se uma
reducdo da rigidez ao longo do ensaio, tanto maior quanto maior a carga, pelo que se conclui
que houve um dano progressivo no material. Através da analise dos ciclos de histerese, e da
energia absorvida, é possivel observar que hd um elevado decréscimo nos primeiros ciclos,
demonstrando que grande parte do dano ocorre nesse periodo. Através de um varrimento
diferencial de calorimetria € possivel observar que o armazenamento de energia térmica se
mantém, revelando que a integridade das capsulas se manteve, havendo propagac¢édo do dano
principalmente na matriz de TPU.

Yu et al. [39] estudaram o efeito da utilizacdo de uma placa de aquecimento adicional
aquando da impressdo nas propriedades mecanicas de ABS reforcado com fibras de carbono
curtas. Verificou-se que temperaturas da placa acima da temperatura de transi¢do vitrea e
abaixo da temperatura de degradacao da matriz, permitem um aquecimento mais homogéneo
do componente a produzir, havendo uma melhoria significativa da resisténcia a fadiga dos
componentes, equivalente a atingida com processos de tratamento térmico apds fabrico. A
utilizacdo dessa placa permite diminuir a porosidade e a anisotropia, ndo devendo ser
ultrapassada a temperatura de degradacdo da matriz, com consequéncia da diminuicdo das
propriedades mecanicas.

A possibilidade de criacdo de pegas com cavidades internas tem suscitado algum
interesse, nomeadamente na criacdo de scaffolds para aplicacdes medicas, representados na
Figura 2.5 a), havendo alguns estudos do seu comportamento a fadiga em compressao. Jiang
et al. [40] compararam o comportamento a fadiga de scaffolds de PLA com scaffolds de PLA

reforgados com particulas de ago inoxidavel 316L e particulas de ferro puro. Os ciclos de
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histerese foram utilizados para determinar a acumulacdo de deformacdo provocada pela
iniciacdo e propagacdo de fendas, assim como o colapso de poros. Os autores verificaram
um aumento gradual da deformacdo com o numero de ciclos devido ao comportamento
viscoelastico do PLA. Em termos de resisténcia a fadiga, os compositos de PLA mostraram
maiores vidas para 0 mesmo nivel de tensdo que os scaffolds de PLA apenas, derivado da
boa adesdo entre a matriz e as particulas e boa disperséo de particulas na matriz. Senatov et
al. [41] investigaram o comportamento a fadiga de curta duracdo para scaffolds de PLA
reforcados com hidroxiapatita (HA). Observou-se a formacdo de defeitos, como micro
delaminagdo na interface entre camadas e micro fendas nas camadas, e acumulagdo de
deformacdo plastica localizada o que levou a um deslocamento dos ciclos de histerese. Um
aumento da carga promove o colapso de micréporos nas camadas, resultando hum aumento
inicial da rigidez, que diminuira com a formac&o de micro fendas nas camadas em flexao,
sendo que a sua propagacdo leva a destruicdo da estrutura. Com a adi¢do de particulas de
HA, observou-se uma melhor adeséo entre camadas, um endurecimento ciclico do material,
uma diminuicdo do crescimento da fenda e uma diminuicédo da area dos ciclos de histerese.
Petrovskaya et al. [42] estudaram também a fadiga em compressao de PLA com reforco de
hidroxiapatita em quantidades varidveis, embora agora em cubos, e ndo scaffolds, e com
adicdo também de plastificante de modo a melhorar a dispersao das particulas e evitando os
aglomerados. Verificou-se que os parametros 6timos de impressdo alteravam com a
quantidade de HA, mostrando a importancia da sua otimizac&o. A semelhanca do estudo de
Senatov et al., a adicdo de HA melhorou a resisténcia a fadiga comparativamente com PLA
puro, chegando a uma resisténcia a fadiga maxima para 30% de HA (quantidade maxima

utilizada no estudo).

a)

Figura 2.5. a) Exemplo de um scaffold [41], b) Enchimento “concentric” de fibras longas [25], c) Enchimento
“isotropic” de fibras longas [25], d) Enchimento “isotropic” de fibras longas com 2 anéis [27], e) Fibras
continuas entrelagadas [31].
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Denota-se assim a importancia dos estudos experimentais de fadiga destes
componentes, devido a sua quantidade insuficiente e a complexidade associada a este
fendmeno, ndo sO gracgas aos proprios materiais compositos, mas também as dificuldades

acrescidas do processo de fabrico.
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3. MATERIAL E PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

3.1. Material

O material utilizado para fabrico dos provetes € um material comercial denominado de
G6-Impact™, produzido pela Graphene 3D Labs. Este € um composito de matriz polimérica
HIPS (poliestireno de alta resisténcia ao impacto) reforcado com grafeno e fibras de carbono
curtas, vindo em forma de bobine com filamento de 1,75 mm de didmetro com intuito de ser
utilizado através da téecnica de fabrico aditivo FFF.

HIPS é resultante da adicdo de borracha ao polimero poliestireno, que, como 0 home
indica, torna-o bastante mais resistente ao impacto. A resisténcia a tracdo de HIPS ¢
reportada como sendo 22 MPa [43].

N&o é explicito, por parte do produtor, qual a quantidade relativa de fibra de carbono
ou grafeno na matriz, afirmando apenas que a percentagem de grafeno e fibra de carbono
juntos é 20%. Algumas propriedades mecanicas disponibilizadas pelo fabricante encontram-

se na Tabela 3.1.

Tabela 3.1.Propriedades do material G6-Impact.

Propriedades Valores
Dureza Shore [D] 65
Resisténcia a tracdo [MPa] 34
Resisténcia ao impacto 1zod [J/m] 85,9

3.2. Provetes

O estudo deste compdsito debrugou-se sobre dois tipos de provetes fabricados de
forma distinta. A diferenga entre eles passa pela geometria interna dos mesmos, sendo que
0s restantes parametros de fabrico permanecem fixos. Deve-se realgar o facto de o estudo de
otimizacdo ja ter sido feito previamente no grupo de trabalho, pelo que serdo apenas
indicados aqui os parametros de impresséo resultantes e, consequentemente, utilizados neste

trabalho. Esses parametros sdo a altura da camada, diametro do bico da extrusora,
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temperatura da extrusora, velocidade de impresséo e percentagem de enchimento, estando
os valores dos parametros representados na Tabela 3.2. Os provetes foram impressos na

horizontal com uma impressora BeeVeryCreative B2X300.

Tabela 3.2. Parametros de fabrico utilizados.

Parametros Valores
Altura da camada (mm) 0,25
Diametro do bico da extrusora (mm) 0,4
Temperatura da extrusora ("C) 235
Velocidade (mm/s) 10
Percentagem de enchimento (%) 100

O fator que se alterou, com grande peso nas propriedades mecéanicas dos componentes
fabricados, foi a geometria interna dos provetes, ou seja, a forma como o filamento é
depositado no interior do componente. Para o primeiro caso, o lay-up das camadas é do tipo
Quasi-Isotropic, QI. O segundo caso tem um lay-up do tipo concéntrico, mas todas as
camadas orientadas com a direcdo da carga (0°).

O lay-up Quasi-Isotropic consiste em camadas com diferentes orientacdes, [O,-
45,+45,90]s, 0 que significa que as camadas sdo depositadas, por ordem, com orientacéo de
0°, depois -45°, 45°, 90°, e espelha, ou seja, novamente 90°, depois 45°, -45° ¢ 0°. Assim,
como a resisténcia € maxima quando a carga tem a mesma dire¢do que as deposicdes do
filamento, consegue-se que existam filamentos depositados em varias dire¢6es, havendo um
efeito de diminuicdo da anisotropia dos componentes segundo a plano de impressdo. O lay-
up concéntrico faz com que a deposi¢cdo do filamento no interior do componente tenha
orientagdo sempre paralela ao contorno. Deste modo, consegue-se que na zona central do
provete todas os filamentos depositados tenham a mesma direcdo da carga, e também que as
descontinuidades inerentes ao processo de fabrico fiqguem no centro do provete, e ndo junto

ao exterior, como é possivel ver pela Figura 3.1.
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\

Figura 3.1. Esquema dos tipos de geometria interna, sendo 0° 45° e 90° correspondentes as varias dire¢bes
dos filamentos no lay-up Quasi-Isotropic e, a direita, o lay-up concéntrico.

3.3. Ensaios de tracao

Os ensaios de tracdo foram realizados de modo a obter as propriedades estaticas do
material, como o mddulo de elasticidade, a resisténcia a tracdo e a deformacao na rotura. A
maquina utilizada foi uma Shimadzu ags-x com capacidade de 100 kN.

Foram realizados ensaios a pelo menos trés provetes para cada tipo de enchimento. Os
ensaios foram realizados a uma velocidade de deformacéo de 2 mm/s.

A resisténcia a tracdo obtida atraveés deste tipo de ensaios é posteriormente utilizada

para definir as varias gamas de tensédo a utilizar nos ensaios de fadiga.

3.4. Ensaios de fadiga
Nos ensaios de fadiga pretende-se estudar o comportamento dos componentes quando
sujeitos a cargas dinamicas, isto €, dependentes do tempo, sendo elas ciclicas para este caso.
Os ensaios de fadiga consistiram nas seguintes configuracoes:
e Controlo de carga para diferentes gamas de carga, de curta e longa duragéo
e Controlo de carga para diferentes frequéncias;
e Controlo de deslocamento para diferentes gamas de deslocamento;
Para cada condicdo foram utilizados pelo menos 3 provetes. O equipamento utilizado
foi uma méaquina eletromecanica Instron ElectroPuls TM E10000, com uma capacidade de

carga de 10 kN e a fixagdo dos provetes fez-se com amarras pneumaticas.
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Os ensaios foram realizados em modo de tragcdo e com uma razdo de tensoes, R, de
0,05. Para todos os casos, a onda, de carga ou deslocamento, é sinusoidal. Os ensaios foram
realizados a temperatura ambiente.

Os varios niveis de tensdo a que 0s ensaios se realizaram foram obtidos a partir de uma
tensdo maxima relativa a resisténcia a tracdo. Assim, a carga maxima sera o produto desse
valor pela area do provete, e com o valor da razdo de tens6es obtém-se o valor para a carga
minima. E possivel entfo obter os valores da carga média e da amplitude de carga a inserir
no software de controlo da maquina.

Os ensaios foram realizados, numa primeira fase, em controlo de carga para diferentes
niveis de tensdo de modo a obter uma curva S-N. Posteriormente, com a curva S-N definida
em controlo de carga, realizaram-se também ensaios em controlo de deslocamento,
utilizando como base a carga média e as amplitudes de deslocamento a meia vida obtidos
nos ensaios em controlo de carga. Realizaram-se também ensaios de curta duragdo em
controlo de carga, e os valores de deformacdo foram obtidos com o auxilio de um
extensometro MTS, modelo 632.12C-20, com 25 mm de abertura, fixo aos provetes através
de elasticos., como se vé pela figura Figura 3.2.

Nos ensaios de longa duracéo utilizou-se uma frequéncia de 5 Hz para ambos o0s tipos
de provetes. Para fadiga de curta duracdo, no caso dos provetes concéntricos, 0s ensaios
foram feitosa 1 Hz e 5 Hz, e a 1 Hz para os provetes QI.

Para o estudo do efeito da frequéncia das cargas ciclicas, apenas para o enchimento
conceéntrico, fizeram-se ensaios em controlo de carga para uma mesma tensdo maxima, 51%
da resisténcia a tracdo, a 1 Hz, 2,5 Hz, 5 Hz, 10 Hz, 20 Hz e 30 Hz. N&o foram testadas
frequéncias maiores por incapacidade do equipamento. Simultaneamente, estudou-se a
evolucdo da temperatura ao longo do ensaio, para as varias frequéncias. Para cada frequéncia
testaram-se 3 provetes, sendo que o estudo da influéncia da temperatura se fez apenas a dois
provetes para cada uma das frequéncias 2,5 Hz, 10 Hz, 20 Hz e 30 Hz. A monitorizacao da
temperatura foi feita com um termovisor Testo 875-2i, e a sua andlise através do software
de andlise termografica IRSoft, do fabricante dos termovisores. Utilizou-se uma
emissividade de 0,90 para o material. As temperaturas foram retiradas através do valor
méaximo devolvido pelo software.

Nos ensaios de longa duracdo foram utilizados quatro niveis de tenséo, cuja tenséo
méaxima foi de 60%, 40%, 28% e 20% para 0s provetes QI e 70%, 51%, 37% e 25% para 0S
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provetes concéntricos, relativamente a resisténcia a tracdo. Esta diferenca deve-se a diferente
resisténcia a tracao associada a cada enchimento, e foi escolhida de modo a garantir um
espacamento adequado entre vidas de fadiga e haver uma comparacdo direta para uma
mesma gama de tensé&o.

Nos ensaios de fadiga de curta duracdo foram utilizados trés niveis de tensdo, cuja
tensdo méaxima foi de 90%, 80% e 75% da resisténcia a tracdo, para ambas as geometrias

internas.

Figura 3.2.Setup dos ensaios de fadiga de curta duragdo, com maquina Instron ElectroPuls TM E10000 e
extensdémetro MTS 632.12C-20.

3.5. Imagens por microscopio eletrdnico de varrimento

De modo a visualizar a superficie de rotura e avaliar os modos de dano foi utilizado
um microscopio eletronico de varrimento (MEV) Hitachi SU3800, apresentada na Figura
3.3.

Para melhorar a visibilidade foi depositada uma camada fina de ouro com cercade 4 a

5 nm.

Figura 3.3. Microscopio eletrdnico de varrimento Hitachi SU3800.
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3.6. Algoritmos

Foram também elaborados dois programas em Python para analisar os dados e para
aplicar o modelo energético, descritos de forma mais pormenorizada nos apéndices A e B.

O primeiro teve como objetivo o tratamento de dados, j& que a aquisicdo de dados
durante os ensaios obteve mais de 250 pontos ao longo do ciclo, sendo necessario determinar
os valores maximo e minimo, em cada ciclo, da carga, deslocamento e deformagcéo.

O segundo serviu para aplicar o modelo energético, ou seja, calcular as areas indicadas
através de integracdo numérica, devido aos dados serem um conjunto de pontos discretos e
devido ao elevado numero de ciclos. Serviu também para obter a evolucdo da rigidez
dindmica ao longo do ensaio, atraves do ajuste de uma funcao linear a parte inicial do ciclo

de histerese na descarga.
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4. APRESENTACAO E DISCUSSAO DE RESULTADOS

4.1. Ensaios de tragcao
Na Figura 4.1 apresentam-se os resultados dos ensaios de tragdo para ambos 0s tipos
de provetes num grafico tensdo-deformacdo. Como é possivel observar, a resisténcia
mecanica do lay-up concéntrico é superior a do lay-up quasi-isotropic, QI. Observa-se um
aumento de 61,5% na resisténcia a tracdo quando passamos do lay-up QI para o concéntrico,
sendo os respetivos valores das resisténcias a tracdo obtidos de 8,86 MPa e 14,31 MPa.
Também se observa um aumento da rigidez do componente, passando o modulo de
elasticidade de 8,85 GPa para 16,61 GPa, 0 que corresponde a um aumento de 85,6%. No
entanto, o alongamento na tensdo maxima permanece, aproximadamente, o mesmo. Os
valores destas propriedades assim como 0s respetivos desvios padrdes encontram-se
indicados na Tabela 4.1.
16
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Figura 4.1.Grafico tensdo-deformacdo resultante dos ensaios de tragado.

A diferenca entre os valores da resisténcia a tracdo obtidos e os reportados pelo
fabricante pode dever-se aos vazios entre filamentos proprios do processo de fabrico, que
levam a uma area transversal que é, na verdade, inferior a medida, o que significa que a area

efetiva de suporte de carga & menor.
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Tabela 4.1. Propriedades resultantes dos ensaios de tragdo.

Propriedade Unidades | Lay-up Quasi- Lay-up
Isotropic concéntrico
Resisténcia a [MPa] 8,86 £ 0,21 14,31 £ 0,04
tracéo
Médulo de [GPa] 8,95+ 0,34 16,61 + 0,55
elasticidade
Alongamento na [%] 1,76 £0,12 1,70+ 0,01
tensdo maxima

A diferenga observada entre os dois tipos de provetes é explicada pela anisotropia
associado ao préprio processo de fabrico. A area dos filamentos que séo paralelos a sec¢édo
transversal é ainda inferior, sendo o problema acentuado quando ha fraca adeséo entre os
filamentos depositados. Assim, no lay-up quasi-isotropic, as camadas centrais do provete,
onde a direcdo do filamento depositado € perpendicular a carga, ndo suportardo tanta carga
como as restantes camadas. Para além disso, sendo o material um compésito de fibras curtas,
h& um alinhamento das fibras com a deposicédo, o que leva a que quando o filamento tem
direcdo perpendicular a carga as fibras ndo suportam qualquer carga, sendo, neste caso, 0
fator responsavel pela resisténcia mecénica apenas a matriz polimérica. Para os filamentos
com uma orientacdo de 45°, as fibras dao alguma resisténcia, mas surgem esforcos de corte
na ligacdo entre os filamentos, causando descolagem dos mesmos e diminuindo a integridade
estrutural.

Assim, € importante para este tipo de componentes estabelecer um equilibrio entre a
maximizacdo das propriedades mecanicas, através da orientacdo dos filamentos com a
direcdo da carga, ou uma menor anisotropia, tendo filamentos com direcdes distintas.

Da anélise da evolucdo da tensdo com a deformacdo é possivel observar que o
comportamento do material, mesmo na parte inicial, ndo € perfeitamente linear, havendo um
decréscimo progressivo do declive da tangente a curva, inclusive para deformacoes baixas.
Assim, o mddulo de elasticidade foi determinado através da tangente a curva na parte inicial.
Este comportamento é expectavel, devido ao comportamento viscoelastico da matriz

polimérica.
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Na Figura 4.2 mostra-se 0 modo de rotura dos provetes concéntrico e QI. Para ambos
0s casos a rotura é ductil, ocorrendo estriccdo do material, sendo este comportamento mais
evidente para o provete concéntrico. Para o lay-up QI, a rotura da-se no fim da zona com
curvatura, e comeca na lateral, percorrendo a largura do provete, enquanto para o lay-up
concéntrico a rotura da-se a meio do provete, relativamente ao seu comprimento, e a fenda
inicia no centro. A mudanca da zona de iniciacdo da rotura que ocorreu entre os dois tipos
de lay-up, da zona com curvatura para o centro do comprimento do provete, significa que a
resisténcia obtida € mais proxima da real do material, uma vez que nesta zona deixa de haver
o efeito de concentracdo de tensdo devido a curvatura. No caso do lay-up concéntrico a
iniciacdo no centro, em termos de largura, deve-se ao facto da deposicdo de filamentos dar-
se do exterior para o interior, havendo alguma dificuldade em preencher o centro do provete,
provocando descontinuidades que servem como concentracdo de tensfes e alguma
descontinuidade provocada pela fraca ligacdo entre as duas metades. No estudo de Behalek
et al. [5], também se obtiveram melhores propriedades mecanicas para o lay-up concéntrico,

comparando com provetes onde a direcdo dos filamentos é de 0° em relacdo a carga, embora

se observassem alguns defeitos nos provetes concéntricos e vazios entre camadas.

a)

Figura 4.2. Modo de rotura em carregamento estatico: a) provete quasi-isotropic; b) provete concéntrico

Os resultados para o lay-up concéntrico vao mais ao encontro dos resultados obtidos
para um composito semelhante, onde a matriz € HIPS e o reforgco é O0xido de grafeno
reduzido, onde se verifica uma resisténcia a tracdo de 22,45 MPa e um mddulo de
elasticidade de 16,94 GPa [44]. O mesmo estudo refere também que as propriedades
mecénicas melhoram até uma determinada quantidade de reforgo, sendo que para uma
concentracdo acima de 0,5% em peso de rOG, oxido de grafeno reduzido, as propriedades

mecanicas deterioram devido a formacg&o de aglomerados. Oumer & Bachtiar, [45] reportam
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uma resisténcia a tracdo entre 19,3 MPa e 29,9 MPa, e um modulo de elasticidade entre 1,27
GPa e 1,71 GPa, para um compésito de HIPS reforcado com fibras de palmeira fabricados

por compressdo a quente.

4.2. Ensaios de fadiga

4.2.1. Efeito da frequéncia na vida dos provetes

Na Figura 4.3 a), mostra-se a influéncia da frequéncia na vida dos componentes e em
4.3 b) a evolugéo da temperatura ao longo do ensaio, para diferentes frequéncias, mantendo-
se a tensdo constante, sendo o valor maximo da tenséo aplicada 51% da resisténcia a tragao.
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Figura 4.3. a) Influéncia da frequéncia no nimero de ciclos até a rotura e b) Evolugdo da temperatura ao
longo do ensaio para diferentes frequéncias.

O que se demonstra é que o material é sensivel a frequéncia das cargas ciclicas. Para
frequéncias baixas, inferiores a 5 Hz, ha uma reducdo da vida dos componentes com a
reducdo da frequéncia, sendo o nimero de ciclos até a rotura para 2,5 Hz cerca de metade
daquele verificado para frequéncias de 5 Hz, valor esse ainda mais baixo para frequéncias
de 1 Hz. A partir dos 5 Hz a vida permanece constante, ndo se observando qualquer alteracéo
até 30 Hz, apesar de haver um aumento de cerca de 10°C na temperatura do provete no
patamar intermédio, e atingindo temperaturas na ordem dos 40°C no momento da rotura. O
que se verifica é que ndo foi atingida a temperatura de transigdo vitrea, variando esta entre
101,1°C e 103,3°C, para o caso de HIPS sem reforco e HIPS com grafeno a 10% de peso,

respetivamente, como reportado por Sieradzka et al. [44], e por isso ndo se verificou uma
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descida da vida do provete provocada pelas temperatura elevadas, como geralmente acontece
para frequéncias elevadas.

Na Figura 4.3 b) verifica-se que a temperatura atingida aumenta com o aumento da
frequéncia. Independentemente da frequéncia, a evolugéo da temperatura ao longo do ensaio
pode ser dividida em trés fases. Na fase inicial h& um aumento rapido da temperatura. Numa
fase posterior, esse aumento abranda até ser estabelecido um patamar onde a temperatura
aumenta linearmente, a um ritmo baixo. Na fase final ocorre novamente um aumento da
temperatura, sendo a taxa de crescimento maior quanto mais préximo o ciclo se encontra do
momento de rotura.

Com a excecao da fase final, a temperatura ao longo do ensaio mantém-se praticamente
uniforme em todo o provete, destacando-se apenas uma diminui¢cdo da temperatura,
comparativamente com o restante volume, junto das amarras, devido a conducgéo de calor.
Na fase final, o aumento de temperatura € localizado na zona de acumulacdo de dano, e,

portanto, onde ocorre a rotura, como mostra a Figura 4.4.

—34
Eg
—32
_—31

Figura 4.4. Imagens térmicas da temperatura no provete, no inicio, meio e final do ensaio.

Considerando como base para comparagdo a fase intermédia onde a temperatura se
mantém praticamente constante, para 30 Hz é possivel verificar um aumento de cerca de
40% da temperatura relativamente a temperatura inicial, o que se traduz num aumento de
cerca de 10 °C. Em contraste, para 2,5 Hz, observa-se apenas um aumento de 2 °C, que

corresponde a um aumento de 10%.
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As menores vidas verificadas para frequéncias abaixo dos 5 Hz devem-se ao efeito da
fluéncia no dano induzido. Para frequéncias mais baixas o provete tem mais tempo para fluir,
e, portanto, sera causado dano adicional para além do dano provocado pela fadiga.

Segundo Sauer et al. [46] ha um aumento de temperatura de 2°C para o material HIPS
sem reforgo a 20 Hz e com gama tensdo de 10 MPa. No material G6-impact verifica-se um
aumento de cerca de 7°C para uma frequéncia de 20 Hz e uma gama de tenséo de 6,9 MPa,

pelo que se demostra 0 maior aquecimento devido a adicdo de reforgcos na matriz.

4.2.2. Efeito datensao navida dos provetes

Na Figura 4.5 estdo representadas as curvas S-N para ambos os tipos de lay-up
estudados, num grafico gama de tensdo-nimero de ciclos até a rotura em escala bi-
logaritmica, em ensaios a 5 Hz, em controlo de carga e em controlo de deslocamento (apenas
para o lay-up concéntrico). E possivel observar a curva S-N completa, resultante dos ensaios
de curta e longa duracgéo, para o lay-up concéntrico.
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Figura 4.5. Curva S-N para ensaios de fadiga a 5 Hz para os provetes quasi-isotropic e concéntricos.

Observa-se um comportamento bilinear, havendo uma menor sensibilidade a carga na
zona correspondente a cargas acima de 70% da resisténcia a tragdo, até 10-10° ciclos, sendo

que a partir dos 10-10° ciclos o material mostra-se mais sensivel a carga. Esta bilinearidade
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é também encontrada no estudo de Ahmadifar et al. [37] para PA6 reforcado com fibras de
carbono curtas, sendo a curva inicial até vidas de 3000 ciclos.

O diferente declive observado nas curvas S-N para o lay-up concéntrico deve-se ao
material em questdo ser um composito de matriz polimérica, que é, portanto, sensivel ao
fendmeno de fluéncia, devido a natureza viscoel&stica da matriz. O comportamento a fadiga
do material em estudo tem na sua génese duas grandes vertentes causadoras de dano, sendo
elas a fluéncia ciclica e a propagacdo de dano devido ao fenomeno de fadiga. N&o se
considera responsavel por este comportamento o aumento de temperatura, uma vez que
como foi visto na seccdo 4.2.1 aumentos de temperatura até 40°C ndo provocaram uma
diminuicdo da vida, e para tensbes maximas de 90% foram atingidas temperaturas maximas
também cerca de 40°C.

Para cargas elevadas o fator governante na vida a fadiga é a fluéncia ciclica, enquanto
para cargas mais baixas sera a propagacdo de dano localizado, como € possivel observar na
seccao 4.3, através das fractografias. O dano para cargas elevadas é generalizado, havendo
uma grande densidade de fendas e bandas de deformacdo, enquanto para cargas baixas o
dano é localizado, havendo poucas fissuras de fadiga.

A evolucéo da deformacéo ciclica nos ensaios em controlo de carga pode ser observada
na Figura 4.6 a) verificando-se um aumento do deslocamento maximo e minimo. Ocorre um
aumento rapido inicial do deslocamento que corresponde a fase de adaptacdo do material a
carga. Posteriormente, hd um aumento gradual do deslocamento e perto do fim de vida do
provete, a tendéncia crescente aumenta rapidamente até a rotura do provete. Este
comportamento deve-se a fluéncia e a perda de rigidez devido a propagacao de dano.

Uma melhoria de vida é observada para ensaios em controlo de deslocamento. Isto
deve-se ao alivio de tensdes observado ao longo do ensaio, que resulta num decréscimo tanto
da carga maxima como da carga minima, havendo por isso uma diminui¢édo da carga média
e da amplitude de carga. Verifica-se também uma diminuicao da razao de tensdes, chegando
a carga a atingir valores negativos. Ao atingir cargas negativas o componente estara a
compressdo, ndo sendo o dano causado tao elevado [22].

A evolucdo tipica da carga ao longo dos ensaios em controlo de deslocamento pode
ser observado na Figura 4.6 b). Existe uma diminuicdo inicial rapida da tenséo, que decresce
lentamente no periodo seguinte. No final, diminui rapidamente. Essa diminuicdo néo € tao

precoce como a terceira fase do aumento do deslocamento no caso dos ensaios em controlo
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de carga, ndo sendo tdo facil a detecdo do momento de rotura. Este comportamento é
explicado também pela natureza viscoelastica da matriz, ocorrendo uma relaxacdo de
tensdes, assim como pela perda de rigidez. De modo a representar os dados no grafico da
Figura 4.5, foi utilizada a equacdo (2.3) para calcular a tensdo equivalente, uma vez que ha

uma diminuigéo da carga, logo, de tenséo, ao longo do ensaio.
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Figura 4.6. a) Evolugdo do deslocamento maximo e minimo ao longo do ensaio em controlo de carga e b)
Evolucdo da carga maxima e minima ao longo do ensaio em controlo de deslocamento.

Através da Figura 4.5 é também observavel a menor resisténcia a fadiga dos provetes
com lay-up QI. Para a mesma gama de tensdo, de 5,1 MPa, observa-se um aumento do
numero de ciclos até a rotura, de cerca de 8000 para o lay-up QI para 200-10° para o lay-up
conceéntrico, o que corresponde a um aumento de 2400%. Para um gama de tensdo de 3,4
MPa, temos um aumento de vida de 35-10° ciclos para 10° ciclos.

A resisténcia a fadiga em termos de tensdo relativa a resisténcia a tracdo é também
superior para o lay-up concéntrico. Para vidas em torno de 8000, as tensGes maximas
correspondem a 70% para o lay-up concéntrico e apenas 60% para o lay-up QI. A pior
resisténcia a fadiga do lay-up QI deve-se a menor area transversal e maior peso dos
problemas de adesdo entre filamentos, para além do alinhamento das fibras com a direcdo
da carga no caso do concéntrico, 0 que aumenta a sua resisténcia.

O mesmo se verifica para 1 milhdo de ciclos até a rotura, onde a gama de tensdo para
os provetes QI é 1,7 MPa, que corresponde a uma tensdao maxima de 20% da resisténcia a
tracdo, enquanto para os concéntricos é 3,4 MPa, que corresponde a uma tensdo méxima de
25% da resisténcia a tragdo, notando-se uma melhoria da tens&o limite de fadiga. Ainda
assim, estes valores de tenséo limite de fadiga séo bastante inferiores aos valores geralmente

obtidos em compdsitos de fibras de carbono continuas, mesmo produzidos por fabrico
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aditivo, como verificado pelo estudo de Giannakis et al. [30], onde vidas desta ordem de
grandeza sdo atingidas para tensdes maximas de cerca de 70% da resisténcia a tracao, o que
mostra, para além dos baixos valores de resisténcia a tracdo, que a resisténcia do material
em estudo depende principalmente da resisténcia da matriz. Isto deve-se as fibras serem

curtas e descontinuas.

4.2.3. Fadiga de curta duragao
Na Figura 4.7 é possivel ver as curvas méedias S-N e as bandas de dispersao para 95%
de confianca, obtidas com os resultados de fadiga de curta duracdo a 1 Hz e 5 Hz para o lay-

up concéntrico e a 1 Hz para o lay-up QI.
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Figura 4.7. Curvas S-N para fadiga de curta duracgdo, para os provetes quasi-isotropic e concéntricos.

Uma maior resisténcia para o lay-up concéntrico em relagcdo ao QI continua a verificar-
se. Verifica-se novamente que material apresenta uma resposta distinta quando sujeito a
cargas ciclicas com diferentes frequéncias. Observam-se menores vidas alcangadas a 1 Hz
que a5 Hz, paraa mesma carga, uma vez que cada ciclo demora mais tempo, tendo o material
mais tempo para fluir, e, por isso, é causado dano adicional. Embora muito semelhante, o

composito com lay-up concéntrico mostra-se ligeiramente menos sensivel a carga quando a
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frequéncia é 1 Hz, comparativamente com 5 Hz. Os provetes QI mostram-se ligeiramente
mais sensiveis a carga.

Para uma vida de 1000 ciclos, a mesma frequéncia de 1 Hz, do lay-up QI para o
concéntrico verifica-se que hd um aumento de 45% da carga necessaria para que ocorra
rotura, de 7,3 MPa para 10,6 MPa, respetivamente. Para o lay-up concéntrico, quando se
passa de 1 Hz para 5 Hz, verifica-se um aumento de 9,2% de resisténcia, de 10,6 MPa para
11,6 MPa.

Para aléem do aumento progressivo do valor méximo e minimo de deslocamento para
cada ciclo, e consequentemente da deformacéo, ocorre também um aumento da diferenca
entre eles. A evolucdo da gama de deformacéo para os ensaios de fadiga de curta duracao
pode ser vista na Figura 4.8. Como € possivel observar, para 0 mesmo lay-up, a menor
frequéncia (1 Hz) provoca tempos de vida mais curtos e atingem-se valores de gama de
deformacgdo muito superiores, devido ao maior peso da fluéncia. Para a mesma frequéncia,
mas com lay-ups diferentes, é possivel observar que os valores de gama de deformacao
associados ao QI sdo bastante inferiores aos associados ao concéntrico. Isto deve-se as cargas
serem mais elevadas para o ultimo, provocando maiores deformacdes, ja que o material é o
mesmo e a diferenca de resisténcia dever-se a geometria interna do provete derivada do

processo de fabrico.
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Figura 4.8. Evolugdo da gama de deformagdo em fadiga de curta duragdo em controlo de carga. a)
Comparagao entre diferentes frequéncias e b) Comparacgado entre diferentes lay-ups.
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Verifica-se também que quanto menor a carga, menores os valores de gama de
deformacdo atingidos. Nos provetes concéntricos o peso da fluéncia na vida dos
componentes comeca a diminuir para cargas abaixo dos 75%, como se mostra na Figura 4.8,
onde o aumento da gama de deformacdo € muito baixo comparativamente as cargas
superiores, passando a propagacao de fendas de fadiga a assumir um papel com maior peso
na vida, o que se verifica também pela bilinearidade da curva S-N da Figura 4.5.

A evolucédo da temperatura, em funcdo da temperatura inicial, para tensées maximas
de 90% e 80% ao longo do ensaio pode ser vista na Figura 4.9, estando o eixo das ordenadas
em escala logaritmica. Ajustou-se uma fungdo exponencial aos pontos, desprezando 0s
pontos inicias. Verifica-se que as temperaturas atingidas a 1 Hz sdo mais baixas que as
atingidas a 5 Hz. Sdo alcancgadas temperaturas maximas de 30°C e 40°C para 1 Hz e 5 Hz,

respetivamente, e a diferenca relativamente a temperatura inicial de 8°C e 13°C.
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Figura 4.9. Evolucgdo da temperatura ao longo do ensaio de curta duragao.

Para as mesmas frequéncias, quanto maior a carga, maior a taxa de aumento de
temperatura por ciclos, ja que maiores cargas resultam em menores ciclos ateé a rotura e num
aumento de temperatura maior, e, portanto, 0 aumento de temperatura por ciclo terd de ser
maior. H4 um aumento de 170% da taxa de crescimento da temperatura de 80% para 90%
da carga maxima a 1 Hz e de 290 % a 5 Hz.

Para as mesmas cargas, a taxa de aumento de temperatura por ciclo é maior quanto

menor for a frequéncia. Embora maiores frequéncias levem a maiores temperaturas, a
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frequéncia de 1 Hz leva a uma grande reducdo dos ciclos até a rotura, e, portanto, mais a
temperatura aumenta por ciclo. H4& um aumento de 170% da taxa de crescimento da
temperatura de 5 Hz para 1 Hz a uma carga maxima de 80% e um aumento de 88% a 90%

da carga maxima.

4.2.4. Ciclos de histerese e rigidez dinamica

Nos ensaios de fadiga de curta duracdo utilizaram-se os ciclos de histerese, que
ocorrem devido a dissipacdo de energia quando 0 componente € sujeito a cargas ciclicas, de
modo a avaliar a propagacao do dano.

A evolucado tipica dos ciclos de histerese, num gréfico tensdo-deformacéo, ao longo do
ensaio pode ser observada na Figura 4.10. Sendo a razao de tensao positiva, existe pré-carga,
e por isso os ciclos estdo deslocados da origem. Observa-se um deslocamento para a direita,
um aumento da inclinagdo do ciclo e um aumento da sua &rea interior ao longo do ensaio,
ndo se alcancando uma estabilizacdo dos mesmos. Este comportamento deve-se a
degradacdo da rigidez, provocada pela iniciacdo e propagacdo das fendas de fadiga. O
aumento da gama de deformacao, Figura 4.8, é também visivel aqui.

Os ciclos de histerese tendem a tomar a formato final apresentado na Figura 4.10,
independentemente da frequéncia ou tipo de lay-up do provete, embora com dimensdes e
inclinacBes diferentes. Para cargas baixas, as formas dos ciclos de histerese permanecem
aproximadamente ovais ao longo do ensaio, ndo atingindo um formato igual ao ciclo 1800

da figura.
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Figura 4.10. Evolucdo dos ciclos de histerese ao longo do ensaio, com o nimero do ciclo respetivo no topo
do ciclo, para provete concéntrico solicitado a uma tensdao mdaxima de 80% da resisténcia a tragdo, a 5 Hz.
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No presente estudo a perda de rigidez foi avaliada de duas formas distintas. A primeira,
denominada aqui de modulo de elasticidade dinamico, E,;, corresponde ao declive da reta
ajustada ao inicio da descarga dos ciclos de histerese, como representado na Figura 4.11 a).
A segunda, designada de rigidez dinamica, K, representada na Figura 4.11 b) é a geralmente
utilizada no estudo de compdsitos, e é obtida fazendo uma analogia a uma mola, ou seja,

considerando a gama de carga, 4P, e a gama de deslocamento, 48, e € dada pela equacéo

AP
K; = - (4.1)
a) 12 b) 05
10 F
04
Kq
=zt
e 0z |
2 -
= =
2 & =
£ B 02
T
.1 s
0l
2 b ’
0 1]
2 3 3 5 3 7 15 2 15 3 35 4 45
Deformagdo [%] Deslocamento [mm]

Figura 4.11. Representac¢do do mddulo de elasticidade dindmico, a), e da rigidez dinamica, b).

Na Figura 4.12 é possivel observar a comparagdo entre a evolucdo ao longo do ensaio
do modulo de elasticidade dindamico e a rigidez dindmica. Tanto E; como K, estdo
normalizadas ao seu valor inicial, E;, € Ko, respetivamente, e o que se verifica é que,
embora os valores, e mesmo as unidades, sejam diferentes, a evolucdo da duas é muito
semelhante, desprezando a parte inicial, onde hd uma grande diminuigéo para K; que nao se
verifica para E;. Essa evolucdo semelhante para os dois tipos de rigidez da-se ndo so para o
exemplo apresentado, mas também para 0s restantes niveis de carga, independentemente da
geometria do provete e da frequéncia da carga. Isto demonstra uma boa aplicabilidade de
ambos 0s parametros para avaliar a propagacdo de dano ao longo da vida do componente, e
consequente diminuicdo da rigidez, sendo, no entanto, a rigidez dindmica, K, mais pratica
de utilizar para monitorizacdo do dano em situacdes reais, ja que para medir a sua evolucao

basta saber as cargas e os deslocamentos, e ndo tensdes e deformagdes.
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Figura 4.12. Comparacdo entre a evolugcdo do mddulo de elasticidade e rigidez dindmica, para provete
conceéntrico solicitado a uma tensdo maxima de 80% da resisténcia a tracdo, a 5 Hz.

Na Figura 4.13 esta representada a perda de rigidez ao longo do ensaio devido a
propagacdo do dano para diferentes cargas. Observa-se uma clara diferenca entre o0 modulo
de elasticidade dindmico dos provetes com lay-up concéntrico e QI, indo ao encontro do
verificado nos ensaios de tracdo. Os valores inicias do médulo de elasticidade dindmico séo
ligeiramente superiores aos valores de modulo de elasticidade verificados nos ensaios de
tracdo, 0 que é de esperar, uma vez que ha um comportamento mais rigido para maiores
velocidades de deformacdo, o que se verifica para as solicitagdes dindmicas no estuda a
fadiga. Verifica-se uma menor rigidez para os ensaios a 1 Hz do que a 5 Hz para 0 mesmo
lay-up, novamente porque quanto mais rapido for a solicitacdo, mais rigida é a resposta do
material.

Quanto maior a carga maior é a perda de rigidez, e mais rapida € essa perda, ja que o
numero de ciclos até a rotura é menor.

Observa-se uma queda muito rapida do médulo de elasticidade dindmico para 0s
ensaios a 1 Hz com lay-up concéntrico, chegando a valores no fim de vida de cerca de 40%
dos valores iniciais. A 5 Hz a diminuicdo da rigidez € mais lenta, e os valores atingidos no
momento da rotura s&o mais altos que os valores de 1 Hz, devendo-se isto ao dano adicional
provocado pela maior fluéncia para 1 Hz.

Os provetes QI a 1 Hz apresentam uma perda de rigidez ndo tdo abrupta quando

comparados com 0s provetes concéntricos a mesma frequéncia. Isto deve-se a menor carga
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aplicada e ao facto dos filamentos depositados a 90° e a 45° apresentarem uma densidade de
fendas provocadas por fadiga muito menores, como € possivel observar pela Figura 4.17. A
carga € maioritariamente suportada pelos filamentos a 0°, que terdo maior rigidez devido a
sua direcdo ser igual a da carga e, portanto, a perda de rigidez devido a iniciacdo e
propagacdo de fendas por fadiga dar-se-a maioritariamente nestes. Sendo a sua quantidade

menor, a perda de rigidez ao longo do ensaio é também menor.
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Figura 4.13. Comparagdo da evolugdo do mddulo de elasticidade dinamico a) Entre ensaios a diferentes
frequéncias e b) Entre diferente tipo de provetes.

4.2.5. Modelo energético

Na Figura 4.14 apresentam-se as curvas de previsdo de vida seguindo o modelo
energético de Golos e Ellyin [19], [20] e as bandas de dispersio para 95 % de confianca. A
semelhancga do que acontece com as curvas S-N, é também possivel ajustar uma fungéo de
poténcia ao comportamento dos componentes em termos energéticos, embora haja uma
maior disperséo dos pontos. Os valores de densidade de energia apresentados correspondem
a densidade de energia média por ensaio, calculada integrando a curva da evolucdo de
energia ao longo do ensaio, representadas na Figura 4.15, e dividindo pelo nimero de ciclos

até a rotura.
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Figura 4.14. Curva densidade de energia de deformacgdo total média-numero de ciclos até a rotura.

Para uma vida de 1000 ciclos, a mesma frequéncia de 1 Hz, do lay-up QI para o
conceéntrico, verifica-se que ha um aumento de 119% da energia absorvida para que ocorra
rotura, comparativamente com o aumento de 45% no caso da curva S-N. Quando se passa
de 1 Hz para 5 Hz, no lay-up concéntrico, verifica-se uma diminuigéo de 13,3% da energia,
comparativamente com o aumento de 9,2% no caso da curva S-N. Nota-se, entdo, que a
diferenca entre os valores correspondentes ao lay-up QI e concéntrico é bastante superior no
caso do modelo energético comparativamente com o0 modelo baseado em tens@es (curva S-
N), isto &, os valores para QI e concéntrico estdo bastante mais afastados no caso do modelo
energético.

Para além disso, a curva relativa ao ensaio a 1 Hz encontra-se acima da curva para o
ensaio a 5 Hz, tendéncia contraria ao que se verifica no grafico S-N, Figura 4.7. Isto
demonstra que ndo se consegue uma boa correlacdo entre o critério energético e o
comportamento deste material.

A vantagem potencial do modelo energético € este permitir estabelecer uma curva
unica que represente o comportamento a fadiga do material, curva essa independente de
fatores como a razéo de tensdes e a frequéncia das cargas ciclicas. Assim, as curvas para o
mesmo tipo provete deveriam ficar sobrepostas, independentemente das condigdes do
ensaio, 0 que ndo se verifica. No entanto, a linha de tendéncia dos ensaios a 5 Hz encontra-

se dentro da zona de confianga dos ensaios a 1 Hz, e 0 mesmo néo se verifica para a curva
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S-N, devido a menor disperséao, podendo isso resultar da variabilidade associada ao processo
de fabrico.

Considerou-se a densidade de energia de deformacéo total, resultante da soma da
densidade de energia plastica com a densidade de energia eléstica positiva, como o critério
de estimativa de vida pois para este observou-se uma maior aproximacdo das curvas
associadas a 1 Hz e 5 Hz para os provetes concéntricos, comparativamente com apenas a
utilizacdo da densidade de energia plastica.

Na Figura 4.15 é possivel observar a evolugdo da densidade de energia de deformacéo
total, ou seja, a soma da densidade de energia plastica, correspondente a area interior do ciclo
de histerese, e da densidade de energia elastica positiva, calculada através da equacdo (2.7).
Os ensaios a 1 Hz, para 0 mesmo lay-up, apresentam um crescimento muito mais rapido da
energia ao longo do ensaio, ja que atinge valores muito superiores para uma vida menor.
Quanto a diferenca entre os lay-ups distintos a mesma frequéncia, observa-se uma evolugédo
da energia muito mais acentuada para o lay-up concéntrico, pela mesma razao da perda de
rigidez mais acentuada para este ultimo.

Observa-se também que a energia associada ao lay-up QI é menor, o que se verifica
também pelo gréfico que relaciona a energia com o nimero de ciclos até a rotura.

Quanto maior a carga, maior € o dano, logo a energia associada ao ciclo de histerese
sera superior. Para cargas elevadas verifica-se um dano progressivamente maior ao longo do
ensaio. Para cargas mais baixas, a energia atinge um patamar onde o aumento é muito
reduzido, indicando que o dano é praticamente constante ao longo do ensaio.

Resultados semelhantes relativamente a evolucdo da densidade de energia foram
observados por Meneghetti et al. [47], para uma matriz de polipropileno reforcada com 30%
em preso de fibras de vidro e para uma matriz de propileno reforcada com 42% em peso de
carbonato de calcio, produzidos por injecdo. A area dos ciclos também é expressiva em
Rigotti et al. [38], para componentes produzidos por FFF, embora no seu caso a area seja

superior no inicio, indicando que o dano foi provocado na sua maioria no inicio.
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Figura 4.15. Comparacdo da evolugdo da densidade de energia ao longo do ensaio a) Entre ensaios a
diferentes frequéncias e b) Entre diferente tipo de provetes.

4.3. Microscopia eletrdnica de varrimento

Através da andlise fractografica por SEM é possivel verificar que a porosidade intra-
filamento, geralmente provocada pela adicdo de reforgco em matriz polimérica, é bastante
reduzida para este compaosito, ao contrario de que se verifica, por exemplo, em Gao et al. [4]
para um composito de PLA reforcado com fibras de carbono curtas. No entanto, verifica-se
ainda a presenca de vazios entre camadas, ndo sendo esta igual em toda a area transversal.
Junto a cama, onde os filamentos sdo comprimidos, e devido a maior temperatura, que
permite uma menor viscosidade e um aumento da coalescéncia, praticamente ndo ha vazios
entre camadas, aumentando & medida que a distancia & cama aumenta, como se pode ver na
Figura 4.16.

N&o é claro se foram formados agregados de grafeno, ao contrario do que é observado
em Sieradzka et al. [44] para HIPS refor¢cado com 1% em peso de oxido de grafeno reduzido,
onde estes foram encontrados nas bordas dos filamentos, mas também na superficie de
rotura. N&o se observa, também, porosidade intra-filamento provocada pelos agregados de
grafeno, como encontrado no mesmo estudo para 10% em peso de Oxido de grafeno

reduzido, pelo que a quantidade de grafeno é baixa.
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Figura 4.16. Fractografia de um provete concéntrico a uma carga maxima de 25% da resisténcia a tragdo e
um pormenor mostrando uma boa adesdo entre dois filamentos.

O pormenor na Figura 4.16 mostra uma boa adesdo entre filamentos vizinhos, onde se
vé a propagacdo de uma fenda atraves de dois filamentos, o que demonstra uma boa ligagédo
entre ambos. Isto nem sempre se verifica, observando-se também vérios degraus na zona de
ligacdo entre filamentos, que funciona como uma barreira a propagacéo da fenda.

Na Figura 4.17 observa-se um aumento da densidade de fendas com o aumento da
carga. Uma grande densidade de fendas ndo é tdo evidente para 0s provetes concéntricos a
90% da tensdo méaxima, observando-se, no entanto, uma grande quantidade de bandas de
deformacéo que evoluem para fissuras curtas.

Nos provetes QI, para cargas elevadas, observa-se grande densidade de fendas de
fadiga nos filamentos a 0° ou seja, com orientagdo igual & da carga, e 0 modo de rotura
nestes é essencialmente devido a fadiga, podendo haver alguma estriccdo na fase final de
rotura. Nos filamentos a 45° observam-se poucas fissuras de fadiga, e na zona de rotura
ocorre estriccdo, havendo grande deformacéo plastica. Assim, ao longo do ensaio comeca
por ocorrer iniciagdo de fendas nos filamentos a 0°, sendo estes que suportam a maior parte
da carga devido a sua maior rigidez. Essas fendas ao atingirem a dimenséo critica provocam
a fratura dos filamentos, passando os filamentos a 45° a suportar a maior parte da carga,
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acabando por fraturar estaticamente ja no final da vida do componente. Os filamentos a 45°
sofrem também alguma flexdo, devido aos pontos de ancoragem e a direcdo da carga,

ocorrendo neste caso descolagem entre filamentos.

Figura 4.17. Vista lateral da zona de rotura a) quasi-isotropic a 90%, b) quasi-isotropic a 70%, c) quasi-
isotropic a 25%, d) concéntrico a 90%, e) concéntrico a 60%, f) concéntrico a 20% de tensdo maxima em
relagdo a resisténcia a tragdo.
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Assim, a perda de rigidez observada deve-se a iniciacdo e propagacdo de fendas de
fadiga, assim como da descolagem entre os varios filamentos devido as tensdes de corte na
interface.

Para cargas menores ndo ocorre estriccdo, quer nos filamentos a 0° quer a 45°,
concluindo-se que a fratura se deve a propagacdo de fendas por fadiga em ambos. A
densidade de fendas é também menor.

Na Figura 4.18 ¢ possivel observar a rotura dos filamentos quando sujeitos a diferentes
cargas. Quanto menor a carga menor a estriccdo observada no filamento, tendo os provetes
um contorno mais regular. As arestas sdo também mais definidas, caracteristico de falhas
provocadas por propagacao de fendas de fadiga. Na Figura 4.18 c) verifica-se que 0s
filamentos a 45% praticamente ndo sofrem estriccdo, revelando que a fratura se deve por
fadiga. O mesmo nao se verifica para cargas elevadas, como é o caso da Figura 4.18 a), onde
se nota grande deformag&o pléstica.

Para cargas intermédias vé-se arestas regulares causadas por fissuras de fadiga, mas
também alguma deformacdo plastica, quando a seccdo é reduzida e a carga ultrapassa a
resisténcia estatica. Observa-se também multinucleacdo de fissuras para os varios niveis de
carga, que ao propagarem juntam-se, causando 0s degraus visiveis nas fractografias.

Observa-se também uma orientacdo preferencial dos filamentos com a direcdo de
deposicdo, porém, com alguma variacdo. Essas inclinacdes fazem com que as fibras tendam
a ser rodadas de forma a ficarem com direcdo da carga quando o material é tracionado,
observando-se alguma deformacdo plastica na matriz na zona de interface, assim como a
abertura das cavidades onde estas se encontram. Revela-se também uma boa dispersao das
fibras na matriz, e uma boa adeséo entre fibra e matriz.

Os mecanismos de dano sdo, essencialmente, a fratura das fibras, quando estas tém um
comprimento suficiente para que a area de interface seja tal que consiga fixa-las,
arrancamento das fibras, ou seja, descolagem destas da matriz, quando o comprimento €
reduzido, sendo a area de interface insuficiente, ocorrendo descolagem devido aos esforgos
de corte que surgem na interface fibra-matriz e a fratura da matriz polimeérica. Estes modos
de dano podem ser observados na Figura 4.19. Em termos macroscopicos ocorreu também
delaminacdo entre filamentos em alguns casos, devido a iniciacdo de fendas em zonas

distintas, que propiciam a descolagem dos filamentos, como de pode ver pela Figura 4.20.
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Figura 4.18. Vista frontal da zona de rotura para provetes quasi-isotropic a a) 90%, b) 60% e c) 28 % de
tensdo maxima em relagdo a resisténcia a tragao.
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Figura 4.19. Pormenor de uma fissura de fadiga.

Figura 4.20. Exemplo de delaminagdo entre filamentos.

Al

A y . -

Figura 4.21. Progressdo de fenda de fadiga para provete concéntrico.
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A semelhanca do que aconteceu para os ensaios a tragdo, os provetes QI tendem a
iniciar a fenda lateralmente, propagando-se esta ao longo da largura. Os provetes
concéntricos veem, geralmente, a fenda iniciar no centro, junto das descontinuidades
interiores provocadas pelo préprio modo de deposicdo de filamentos, como se mostra na
Figura 4.21. No entanto, isso ndo é constante, ocorrendo falhas também em zonas mais

centrais do provete.
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5. CONCLUSOES

Os provetes concéntricos apresentam uma resisténcia a tragdo 61,5% superior e um
maodulo de elasticidade 85,6% superior comparativamente com os provetes QI. Esta melhor
resisténcia mecénica dos provetes concéntricos deve-se a maximizagdo da &rea transversal,
devido a minimizacdo da porosidade provocada pelos vazios entre filamentos e ao
alinhamento das fibras curtas com a dire¢do da deposicdo, que levam a uma melhoria das
propriedades mecanicas. No entanto, com o alinhamento dos filamentos com a carga perde-
se o efeito da isotropia.

As propriedades mecanicas sdo fortemente dependentes da matriz, devido as fibras
serem curtas. Para além disso, devido ao comportamento viscoelastico da matriz, o
comportamento do material é dependente do tempo.

Um aumento da frequéncia das cargas ciclicas leva a maiores temperaturas, nao se
observando, no entanto, perdas de vida para as frequéncias mais elevadas. Frequéncias
baixas provocam uma diminui¢cdo do numero de ciclos até a rotura devido ao efeito mais
pronunciado da fluéncia.

O comportamento a fadiga do material € descrito por uma curva S-N bilinear, sendo o
material menos sensivel a carga para cargas elevadas. Ensaios em controlo de deslocamento
levam a um aumento do ndmero de ciclos até a rotura, devido a relaxacdo de tensdes. A
resisténcia a fadiga dos provetes concéntricos € superior a dos provetes QI. H4 um aumento
da tensdo limite de fadiga, de 20% para 25% da tenséo de rotura, dos provetes QI para 0s
concéntricos.

A perda de rigidez foi utilizada para a avaliagcdo da propagacéo de dano. Verificaram-
se maiores perdas de rigidez para baixas frequéncias, sendo essa perda tanto maior, quanto
maior a carga. Para os provetes QI a perda de rigidez ndo é tdo acentuada, devido as menores
cargas e a diferente orientagdo dos filamentos, que sofrerdo diferentes modos de dano, como
visto pelas imagens SEM.

No modelo energético houve uma inversdo, passando a estar a curva associada aos
ensaios a 1 Hz acima da curva 5 Hz, e ndo ocorreu uma sobreposic¢ao das duas, sendo por

isso este modelo de previsdo de vida inadequado para diferentes frequéncias.
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As fractografias revelam uma boa disperséo de fibras e boa adeséo entre fibra e matriz,
havendo, no entanto, ainda muita porosidade associada aos vazios entre filamentos. Verifica-
se uma maior densidade de fendas para cargas elevadas, e um dano generalizado, enquanto
para cargas baixas a densidade de fendas é reduzida. Nos provetes QI a densidade de fendas
é superior nos filamentos a 0°, e menor nos restantes, havendo grande deformacéo plastica
nos filamentos a 45° para cargas elevadas. Para cargas baixas a rotura deve-se a propagacao
de fendas de fadiga para todos os filamentos.

Os principais mecanismos de dano séo a fratura de fibras, descolagem das fibras da

matriz, rotura da matriz e delaminacéo entre filamentos.

5.1. Sugestoes de trabalhos futuros

N&o se conseguiu uma sobreposicdo das curvas no modelo energético para diferentes
frequéncias. Assim, sugere-se a realizacdo de ensaios a outras frequéncias, de modo a
perceber a causa deste fendmeno. Realizar também ensaios a diferentes razdes de tensdo e
ver se 0 modelo energético permite uma boa correlacao.

Testar outros tipos de lay-up, de forma a encontrar uma correlacéo entre a direcao dos
filamentos e a resisténcia mecanicos dos componentes.

Uma grande vantagem do material da matriz do compdsito estudado € a resisténcia ao
impacto. Sugere-se testar a resisténcia ao impacto do composito estudado e verificar se esta

sofre alteracGes com a adi¢do dos reforgos em questao.
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Apéndice A

APENDICE A

O primeiro algoritmo, escrito em Python, surgiu da necessidade de tratar os dados de

um conjunto de ensaios de fadiga de curta duracdo, ensaios estes que devolveram apenas um

ficheiro de dados com a totalidade dos pontos para cada ciclo, sendo necessario obter o0s

maximos e 0s minimos para cada ciclo. Essa tarefa foi automatizada devido a cada ciclo

possuir mais de 250 pontos e ao elevado nimero de ciclos. Com esses dados, calculou-se e

representou-se a gama de deformacédo, Ae, para cada ciclo i, assim como a rigidez dinamica,

K, por ciclo, através da equacéo (4.1).

O fluxograma do algoritmo esta representado na Figura A.1.

Leitura dos

dados

Atribuicdo de cada
coluna a respetiva
lista

Separacgdo dos
dados para cada
ciclo

|

De cada ciclo
retirar o maximo e
o minimo

Para todos os ciclos i

Criagio de
ficheiro Excel

com colunas de
dados

Criagdo de
grafico Ae-N

Criagdo de
grafico K-N

Figura A.1 Fluxograma do algoritmo de maximos e minimos.
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Apéndice B

APENDICE B

O segundo algoritmo, também em Python, foi desenvolvido de modo a poder aplicar
0 modelo energético apresentado na secgdo 2.3.1.1. Devido ao elevado numero de ensaios e
ao elevado numero de ciclos de histerese obtidos por ensaio, o calculo da &rea foi feito por
integracdo numeérica a partir do conjunto de pontos discretos. Utilizou-se a regra dos
trapézios.

Para verificacdo do algoritmo de integracdo numérica, em alguns dos ciclos ajustou-
se uma curva polinomial de 6° grau, de modo a ter um bom ajuste, a curva superior e inferior,
e realizou-se integracdo analitica da funcéo obtida. Concluiu-se que ambas as metodologias
resultam em valores proximos, com uma diferenca menor que 1%, pelo que se utilizou a
integracdo numeérica por uma questdo de facilidade.

O fluxograma do algoritmo esta representado na Figura B.1. Por motivos de extensao,
subprogramas estdo apresentados na Figura B.Erro! A origem da referéncia nao foi
encontrada.2.

A area interior de cada ciclo de histerese, i, € entdo composta por varios trapézios, com
inicio no ponto x. A érea interior do ciclo pode ser calculada através da diferenca entre a
area abaixo da curva superior do ciclo de histerese e a area abaixo da curva inferior do ciclo
de histerese. Uma vez que os ciclos de histerese sdo abertos, para calculo da area considerou-
se o fecho do ciclo através do primeiro e ultimo ponto do cada ciclo.

A diferenca da deformagéo no instante i + 1 e i estd em mddulo pois os dados sdo
seguidos, e na curva inferior do ciclo de histerese os valores de deformacéao vao decrescendo
ao longo do ensaio, até atingir o valor minimo, passando para a curva de cima.

A rigidez dindmica foi obtida através do ajuste de uma funcdo linear ao inicio da
descarga dos ciclos de histerese. A inclinacdo dessa reta, ou seja, o coeficiente da funcao
linear, € arigidez dinAmica, representada na Figura 4.11. Sendo a gama de tenséo a diferenca
entre a tensdo maxima e a minima, devido a forma dos ciclos de histerese, ajustou-se a fungdo
apenas aos primeiros pontos, garantindo que esses ocupam um intervalo de tensdo de pelo
menos 20% da gama de tensao.

Por fim, devido a evolugédo néo linear da densidade de energia de deformacdo total ao

longo do ensaio, de modo a obter um valor de energia média para 0 ensaio, com intuito de
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fazer o gréafico densidade de energia de deformacéo total-nimero de ciclos até a rotura, foi
necessario integrar novamente a evolucdo da densidade de energia ao longo do ensaio, e,

dividindo pelo nimero de ciclos até a rotura, obteve-se entdo a densidade de energia média
do ensaio.

. Atribuicdo de cada w
Input da Leitura dos g‘ . Conversdo de carga
. coluna a respetiva [ "
drea dados lista para tensdo

l

Conversdo de S %0 d
unidades de eparagdo dos Célculo da drea de Célculo da rigidez 1 AG‘EZ
. —| dados paracada | . —1 s e I
deformagdo (% . . cada ciclo, 4; dindmica, Eq; i 2 Ey.
ciclo, i i i
para mm/mm) A B

Criagdo de
Calculo da area ficheiro Excel Criacdo do
Ap, = A+ A+, | -
ti i+ Aot média dos ciclos com colunas grafico En-N
C de dados

Figura B.1 Fluxograma do algoritmo para calculo de energias associadas aos ciclos de histerese.
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Figura B.2 Fluxograma dos subprogramas, A, B e C, da Figura B.1, correspondentes ao calculo da area de
cada ciclo, cdlculo da rigidez dinamica e calculo da drea média dos ciclos, respetivamente.
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