[7 1AL
Instituto de Aeronautica e Espaco @
Programa Institucional de Bolsas de Iniciacdo Cientifica q CNPq

Relatorio Final

Titulo do projeto de pesquisa: Obtencdo e caracterizacdo de feltros de
carbono dopado com polianilina

Titulo atual do projeto de pesquisa:  Obtencédo e caracterizacdo de cabos de fibra
de carbono dopado com polianilina

Bolsista: Renata Harumi Oshiro

Orientadora: Dra. Adriana Medeiros Gama

Periodo a que se refere o relatério:  Marco de 2017 até Julho de 2017

Resumo

A fibra de carbono é um material muito resistente que tem sido aplicado, principalmente,
no processamento de compdsitos estruturais utilizados em aeronaves, e a polianilina € um
polimero condutor com aplicabilidade na area civil e militar devido as suas propriedades
eletromagnéticas. Neste trabalho, foi utilizado um aparato do tipo tear para a elaboragédo
dos compositos a base de resina epdxi, fibra de carbono pura e fibra de carbono com
polianilina, a fim de se estudar a influéncia da polianilina nas propriedades mecanicas da
fibra de carbono. As analises foram feitas através de microscopia eletrdnica de varredura e
a analise termo e dinamomecéanica. As micrografias mostraram um filme e alguns
aglomerados de polianilina sobre a fibra de carbono. A presenga da polianilina sobre a
fibra de carbono pode facilitar a delaminacdo e a diminuicdo da temperatura de transicéo
vitrea. Atraveés da analise termo e dinamomecénica foi verificada a influéncia da
polianilina sobre os modulos de armazenamento e perda, assim como na diminui¢cdo da
temperatura de transicdo vitrea. Além disso, foi percebido a influéncia do espagamento dos
cabos de fibra de carbono nas propriedades mecéanicas do composito.

1. Consideracdes Iniciais

A proposta inicial do trabalho foi a obtengdo e caracterizagdo de feltros de carbono
recobertos com polianilina na forma salina obtidas via eletrossintese. E previa as seguintes
etapas relativas a execucdo da mesma: 1) revisdo bibliografica; 2) obtencdo dos eletrodos
compositos sobre matrizes porosas; 3) estudo de janela de potencial elétrico dos feltros ndo

tratados; 4) estudo de janela de potencial elétrico dos feltros tratados no forno; 5) estudo de
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janela de potencial elétrico dos feltros tratados quimicamente em banho acido quente; 6)
estudo de janela de potencial elétrico dos feltros tratados eletroquimicamente, em potencial
catodico e anodico extremos; 7) determinacdo de area eletroquimica em cada tratamento;
8) eletrossintese do  compdsito; 9) determinacdo de  capacidade de
armazenamento/dissipacdo de carga e adsorcdo (estudo dos fendmenos eletroquimicos
sobre o material); 10) aplicacdo de filtro de micro-ondas sobre formas geométricas
simples; 11) elaboracéo de relatorios. Porém o trabalho sofreu alteracdo no material a ser
utilizado e no objetivo e, com isso, as etapas de 2 — 10 foram alteradas para: 2) montagem
dos cabos de fibra de carbono no tear; 3) Processamento do compdsito polimeérico
alterando o numero e a direcdo dos cabos; 4) Incorporacéo da polianilina ao cabo de fibra

de carbono; 5) Caracterizagdo termomecanica dos compositos.

2. Introducao

A polianilina (PANI) é um polimero condutor que tem sido estudada para diversas
aplicacBes, principalmente, nas éareas civil e militar devido as suas propriedades
eletromagnéticas, estabilidade quimica, facilidade de dopagem e alta condutividade [2]. A
fibra de carbono é um material extremamente leve e apresenta grande resisténcia mecanica
pelo fato de cada filamento ser a unido de milhares de fibras. Este material € amplamente
utilizado na industria aeroespacial pois, além de diminuir o peso da aeronave por volta de
25%, mantém a resisténcia mecanica dos compdsitos estruturais e pode ser utilizado em
alta temperatura [3]. Neste trabalho, o objetivo foi verificar se a polianilina incorporada ao
cabo de fibra de carbono e o direcionamento das fibras alteram as propriedades mecanicas
do composito polimérico. Para tal, foi utilizado a analise térmica dindmico-mecénica
(DMTA). O DMTA ¢é um equipamento que mede a resposta mecanica sob uma carga

oscilatéria em funcéo do tempo e temperatura.

3. Materiais e métodos

Foram utilizados cabos extraidos do tecido de fibra de carbono 282-50” GRAPHITE plain-
weave da empresa HEXCEL. Cada cabo contém 3000 filamentos. A resina epOxi utilizada
foi a EPOCAST 50-Al e o catalisador HARDNER 9816, ambos da empresa
HANTSMAN. A polianilina (PANI) utilizada foi obtida via sintese quimica através do
trabalho de outro aluno.
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Foi montado um aparato com aspecto de um tear (figura 1) com varios pregos de diametro
de 1mm fixados nas extremidades laterais, com o espagamento de 1mm e com a distancia
entre as duas extremidades de 25cm. Neste tear, foi posicionado um suporte com a
espessura de 1,5mm em cada lado para que os cabos de fibra de carbono ficassem no meio
da amostra com 3mm de espessura final. Os cabos extraidos do tecido de fibra de carbono
foram tracados de modo que até a metade do tear estivessem a uma distancia entre os cabos
de 1,5mm e a outra metade com uma distancia de 2,5mm. Apds tracar os cabos, foi
aplicada a mistura de 100g de resina epOxi e 14 g de catalizador. A cura foi feita a
temperatura ambiente por 3 dias. As amostras foram cortadas no tamanho de 12x35mm na
direcdo transversal e longitudinal (figura 2), gerando corpos de prova para as medidas no

analisador dindmico mecénica (DMTA).

Figura 1. Aparato com aspecto de tear utilizado no processamento dos compdsitos

I
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Figura 2. Esquema de montagem e distribui¢do dos cabos de fibra de carbono para medidas
no DMTA.

Para a preparagdo das amostras com cabos de fibra de carbono com PANI, apos tercer 0s

cabos foi pincelada uma solugdo contendo PANI. Tal material foi seca na temperatura
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ambiente durante 4 dias, a fim de se obter uma PANI impregnada nas fibras de carbono
(figura 3). Apds a secagem, foi aplicada a resina e curada nas mesmas condicdes de

preparagdo das amostras sem PANI durante 3 dias (figura 4).

Figura 3. Esquema de preparacao dos cabos de fibra de carbono impregnadas com

polianilina.

Figura 4. Compdsito polimérico a base de fibra de carbono impregnada com polianilina.

Para a andlise morfologica foi utilizado o Microscopio Eletronico de Varredura (MEV)
modelo LEO 435VP da empresa Zeiss, e para a analise das propriedades mecanicas foi
utilizado o DMTA modelo 2980 da TA Instrument. O ensaio foi feito com single cantilever
(figura 5) na frequéncia fixa de 1Hz, pré-carga fixa de 0,01N e temperatura de 25°C a

170°C com a taxa de aquecimento de 3°C/minuto.
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Figura 5. Single ca -mecénica (DMTA).

A tabela 1 apresenta a nomenclatura utilizada na identificacdo das amostras.

TABELA 1 - Legenda utilizada na identificagdo das amostras.

Amostra PANI Direco Espacam ento entre cabos Quantidade de cabos
Amostra A Sem Transversal 1.5mm 18
Amostra B Com Transversal 1.5mm 22
Amostra C Sem Transversal 2. 5mm 12
AmostraD Com Transversal 2.5mm 14
AmostraE Sem Longitudinal 1,5mm 6
AmostraF Com Longitudinal 1.5mm 7
Amostra G Sem Longitudinal 2 5mm 5
Amostra H Com Longitudinal 2.5mm 5

4. Resultados e discussoes

A figura 6 apresenta as propriedades mecéanicas das amostras de A — H e da epdxi pura
através da técnica de DMTA.
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Figura 6. Andlise Térmica Dinamico-Mecanica das amostras (a) Amostras A e B, (b)
Amostras C e D, (c) Amostras E e F, (d) Amostra G e H, (e) Epdxi pura

A PANI diminui a temperatura de transicdo vitrea do composito cerca de 4°C,
aproximadamente, para todas as amostras. Alguma queda seria esperada porque a mistura
reacional &cida da PANI tende a atacar a superficie da fibra, atacando o “sizing” para
poder aderir a fibra. Além disso, ja é consolidado o fendmeno de interagdo de superficie

entre a fibra e a resina epoxidica. Uma vez que a PANI atue como intermediario, surgiu
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outras interacdes que, em principio, perturbam o equilibrio de interacdo entre as superficies
originais, gerando outras interfaces: PANI@fibra de carbono e PANI@resina epoxidica.
Essas novas interfaces apresentam novos valores de energia, proporcionando, nesse caso, 0
favorecimento do escoamento nas interfaces do composito.

A figura 6(d) ainda revela a diferenca nos mddulos de armazenamento e perda quando se
aplica longitudinalmente uma pequena quantidade de cabos no interior do composito. A
PANI tem um papel fundamental em ambos os modulos, apresentando assim um material
mais sensivel a solicitacbes mecanicas. Alguma diferenca também €é notével nas figuras
6(a) a 6(c), porém com menor intensidade. Nota-se particularmente a figura 6(b), onde o
espacamento é igual ao da figura 6(d), e a diferenca inicial entre os médulos € maior do
que sua homologa na figura 6(a). Assim, o espacamento influencia principalmente sobre a
sensibilidade do material de maneira oposta a presenca de PANI. Assim, necessita-se obter
um compdsito de baixo espagcamento, com presenca de PANI necessaria e suficiente para
que o compdsito ndo delamine. A tabela 2 apresenta os valores de mddulo de

armazenamento, pico do modulo de perda e tan 3.

Tabela 2 — Valores da Andlise Térmica Dinamico-Mecanica

Amostra Modulo de Armazenamento | Pico demodulo deperda | Tan delta
A 2232 MPa 59.21°C 68.11°C
B 2151 MPa 52,66°C 62.73°C
C 2026 Mpa 58,98°C 68 11°
D 2457 Mpa 52.66°C 62.26°C
E 2025 Mpa 61,09°C 68.38°C
F 2215 MPa 55.47°C 64.60°C
G 1611MPa 56,64°C 68.35°C
H 2332 Mpa 56,40°C 64.37°C

Epoxi pura 1980 Mpa 61,56°C 69.52°C

Tendo esses aspectos em consideracdo, através das micrografias apresentadas na figura 7, é
possivel observar as morfologias dos cabos de fibras de carbono nas condigdes
experimentadas. A presenca de PANI cria um filme sobre os cabos, porém, em algumas
regides sdo formados certos aglomerados, o que pode facilitar ainda mais a delaminacgéo e

a diminuicdo da temperatura de transicéo vitrea.
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A analise morfologica foi feita atraves de MEV e foram obtidas a seguintes imagens
(figura 7) da fibra de carbono pura, sem PANI, e da fibra de carbono com PANI, cada uma

com a ampliacdo de 1000x e 5000x.

(a)

Figura 7. Microscopia Eletronica de Varredura das amostras (a) Fibra de carbono pura
(1000x), (b) Fibra de carbono pura (5000x), (c) Fibra de Carbono com PANI (1000x), (d)
Fibra de carbono com PANI (5000x)

5. Proximas etapas
Como trabalho futuro, sugere-se:
1) Processamento do composito de fibra de carbono variando o nimero e o
espacamento entre 0s cabos com e sem a presenca de PANI;
2) Obtencéo de PANI na fibra de carbono através da sintese eletroquimica;
3) Medidas de outras propriedades mecanicas como: tracdo, resisténcia e

cisalhamento.
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6. Conclusdes

Neste trabalho foi possivel observar que a PANI diminui a temperatura de transicéo vitrea
em aproximadamente 4°C e, além disso, criou-se um filme e alguns aglomerados sobre o
cabo de fibra de carbono. A concentragdo de PANI pode facilitar a delaminacéo e causar a
queda na temperatura de transicdo vitrea. A PANI tem uma funcéo essencial nos médulos
de armazenamento e perda, isto €, ela o transforma em um composito mais sensivel a
solicitacGes mecanicas. Notou-se também a influéncia do espagamento entre 0s cabos de
fibra de carbono nas propriedades mecéanicas do compasito.

7. Divulgacao de Resultados

Durante os cinco meses de projeto, ndo foi possivel divulgar os resultados obtidos em

outras plataformas de meio cientifico.
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