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Resumo

A fibra de carbono é um material muito resistente e tem sido aplicado, principalmente, no
processamento de compdsitos estruturais utilizados em aeronaves. Ja a polianilina é um
polimero condutor com aplicabilidade tanto na area civil quanto na militar devido as suas
propriedades elétricas. Neste trabalho, foi utilizada a eletrossintese para dopar os cabos de
fibra de carbono com polianilina para elaboracdo das amostras de monofilamento e de
composito a fim de se estudar a influéncia da polianilina nas propriedades mecénicas da fibra
de carbono. Foram realizadas ensaio de tragdo de monofilamento, ensaio de flexd&o do
composito e andlise de microscopia eletronica de varredura. A presenca da polianilina
aumentou a forca de tracdo do monofilamento, porém causou uma rea¢do quimica com a
resina epOxi durante a preparacdo do compdsito que resultou na cura parcial da resina. Na
analise morfoldgica foi possivel verificar a formagdo de estruturas alongadas da PANI em

grande quantidade que supostamente auxiliou no aumento da tensdo méaxima dos filamentos.

1. Introducéo

A polianilina (PANI) é um polimero condutor que tem sido estudada para diversas
aplicagdes, principalmente, nas areas civil e militar devido as suas propriedades
eletromagnéticas, estabilidade quimica, facilidade de dopagem e alta condutividade [1] [2]. Ja
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 aléem de diminuir o peso da aeronave por volta de
25%, mantém a resisténcia mecanica dos compositos estruturais e pode ser utilizado em alta

temperatura [3]. Neste trabalho, o objetivo foi verificar se a polianilina incorporada ao cabo
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de fibra de carbono altera as suas propriedades mecanicas, e consequentemente, do composito
polimérico. Para tal, foi utilizada a analise de tensdo de monofilamento e analise de flexdo do

comp@sito.

2. Materiais e Métodos

Foram utilizados cabos de fibra de carbono (FC) Tenax®-E HTS40 F13 12k 800tex da
empresa Toho Tenax. O cabo possui 12000 filamentos de 7 um de didmetro. A resina epoxi
utilizada na preparacdo do composito foi a EPOCAST 50-Al e o catalisador HARDNER
9816, ambos da empresa HANTSMAN. A cola utilizada nas amostras para ensaio de tracdo
foi a CL-103 — AEROBRAS. A polianilina (PANI) foi sintetizada no cabo de fibra de
carbono através de eletrossintese utilizando-se o Potenciostato Differencial Electrometer
Amplifier PGSTAT12/30/302 da empresa Metrohm Autolab. A voltametria ciclica foi
realizada com a velocidade de varredura de 5 mV/s durante 4 ciclos utilizando cabo de fibra
de carbono como eletrodo de trabalho e cesto de platina como contra eletrodo, conforme
ilustra a Figura 1. O cabo de fibra de carbono recoberto com PANI foi secado a temperatura
ambiente durante 24 horas.
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Figura 1. Célula eletroquimica utilizado na eletrossintese da polianilina no cabo de fibra de

carbono.



[ 1AL
Instituto de Aerondautica e Espaco / @
Programa Institucional de Bolsas de Iniciacdo Cientifica CNPq

Para a preparacdo da amostra de ensaio de tensdo de monofilamento, foi extraido um
filamento do cabo de fibra de carbono com 60 mm de comprimento e colado no molde
produzido de acordo com a norma ASTM C1557-14 [4], conforme ilustra a Figura 2. Foram
ensaiadas 30 amostras de monofilamento de FC puro (sem PANI) e 30 amostras de

monofilamentos de FC com PANI.

Fillnmento de cnrbono
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Figura 2. Esquema de montagem da amostra de monofilamento de FC para ensaio de tenséo.

O ensaio foi feito no tribdmetro Universal Macro Tester (UMT-2) da Inc. Center for
Tribology (CETR), utilizando-se uma morsa pequena para fixar a parte inferior e uma garra
para segurar a parte superior (Figura 3). A amostra fixada teve as laterais do molde cortadas
para que a forca vertical pudesse ser aplicada somete no monofilamento. A forca de 10 mN

foi aplicada com a velocidade de 0,008 mm/s até a ruptura do mesmo.
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Figura 3. (a) Tribémetro Universal Macro Tester (UMT-2), (b) Amostra fixada na garra e na

morsa para 0 ensaio de tenséo.
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Para o ensaio de flexdo foram preparadas as amostras utilizando-se duas chapas de metais
fixadas em uma chapa maior para produzir cinco amostras com a dimensdo de 18 x 6 x 3mm
(comprimento x largura x espessura), que foi calculado de acordo com a norma ASTM
D2344/D 2344M — 00 [5]. Primeiramente, foi posicionado em uma chapa de metal, um filme
desmoldante e um cabo de fibra de carbono de 150 mm. Apds isto, com um pincel, foi
pincelada uma pequena quantidade de mistura de resina epOxi e catalizador para cobrir 0s
filamentos dos dois lados. O cabo revestido foi posicionado entre o vdo das duas chapas de
metais e suas extremidades foram fixadas com fita adesiva (Figura 4). Este processo foi
repetido até formar 15 camadas de fibra de carbono até a espessura de 3 mm. A mistura de
resina epoxi e catalizador foi feita na proporcdo de 100:14. Em seguida, foi sobreposto um
filme desmoldante e montado uma bolsa de vacuo (Figura 5) para melhor disperséo da resina
na fibra de carbono e para compactar as camadas através da pressdo de vacuo. Apos
interromper a aplicacdo de vacuo, foi sobrepostos uma placa e um peso para que a amostra
ndo apresente saliéncia ap06s a cura. A cura foi realizada durante 48 horas em temperatura

ambiente.

Figura 4. Esquema de preparacao da amostra para ensaio de flex&o.
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Figura 5. Bolsa de vacuo.

Para a preparacdo da amostra com cabo de fibra de carbono recoberto com PANI, foi repetido
0 mesmo processo utilizando-se os cabos de FC com PANI eletrossintetizada de 15 cm de
comprimento e espessura de 15 camadas. Foi utilizado o mesmo procedimento anterior para o
ensaio de tracéo.

Cinco amostras de FC com e sem PANI foram cortadas no comprimento de 18 mm. O ensaio
de flexdo das amostras de FC sem PANI foi realizado na maquina Universal Testing System
4301 da empresa INSTRON. E das amostras de FC com PANI na maquina EMIC DL 1000,
da empresa INSTRON/EMIC, devido ao fato da maquina Universal Testing System 4301
(usada no ensaio anterior) estar inoperante. A amostra foi posicionada em cima de dois
cilindros com o espagamento de 14 mm e pressionada com um cilindro superior a uma
velocidade de 1 mm/min. O didmentro do cilindro inferior foi de 3 mm e do cilindro superior
de 6 mm na maquina Universal Testing System 4301 (Figura 6a). Para a maquina EMIC
DL1000 nao havia cilindro de 6 mm, com isso foram utilizados cilindros inferior e superior
de 3 mm (Figura 6b).
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Figura 6. Dispositivo do ensaio de flexdo. (a) Universal Testing System 4301, (b) EMIC DL

1000.

Para a anélise morfoldgica das amostras foi utilizado o Microscopio Eletronico de Varredura
com Emissdo de Campo (MEV-FEG) modelo MIRA3 da empresa TESCAN.

3. Resultados e discussao

A Figura 7 apresenta a distribuicdo da forca maxima obtida no ensaio de tracdo das amostras
de monofilamento de fibra de carbono com e sem PANI.
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Figura 7. Histograma do resultado do ensaio de tragdo de monofilamentos de FC com e sem

PANI.
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A resisténcia média de tracdo da FC sem PANI foi de 118,4 mN e para FC com PANI foi de
148,0 mN. Este resultado foi obtido através da média de trinta amostras ensaiadas e mostrou
que a PANI aumentou em 29,6 mN a resisténcia média de tracdo. O grafico mostra também
que o monofilamento de FC com PANI é mais resistente a uma forca maior, porém para o
monofilamento de FC sem PANI, este apresenta uma estabilidade melhor no valor da tensao

maxima.

A Figura 8 apresenta o grafico de flexdo do composito polimérico a base de fibra de carbono
sem PANI (Figura 8a) e recoberto com PANI (Figura 8b). O ensaio foi realizado em cinco

amostras.
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Figura 8. Ensaio de flex&o das amostras (a) FC sem PANI e (b) FC com PANI.

A tensdo maxima média do compdsito a base de FC sem PANI foi de 1,334 kN, enquanto que
para a amostra do composito a base de FC recoberta com PANI foi de 0,906 kN. Entretanto,
devido a diferenca nas condi¢fes do ensaio (maquinas de ensaio de tracdo diferentes), ndo foi
possivel comparar os valores da forca. A curva do grafico do composito a base de FC
recoberta com PANI (Figura 8b) apresenta um comportamento elastico que pode estar
relacionado ao fato da resina ndo estar totalmente curada, mesmo apds uma semana. A
mesma apresentou uma grande quantidade de separacdo das camadas do compoésito em

comparagdo com as amostras de composito a base de FC sem PANI.
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A Figura 9 apresenta as micrografias do cabo de fibra de carbono com e sem PANI obtidas
pelo Microscopio Eletronico de Varredura com Emissdo de Campo em uma ampliacdo de
1000 e 5000 vezes.

Figura 9. Microscopia Eletronica de Varredura das amostras (a) Fibra de carbono sem PANI
(1000x), (b) Fibra de carbono sem PANI (5000x), (c) Fibra de carbono recoberta com PANI
(1000x), (d) Fibra de carbono recoberta com PANI (5000x).

As Figuras 9c e 9d apresentam aglomerados de polianilina com poucas estruturas granulares
e plana, e muitas estruturas alongadas envolvendo os filamentos de FC. Estas estruturas
alongadas estdo relacionadas a polimerizacdo da PANI na fase inicial da sintese, enquanto
que as estruturas aglomeradas estdo relacionadas a polimerizacdo da PANI em seu estagio
final [6]. A formacdo da estrutura alongada em grande quantidade, possivelmente, favoreceu
0 aumento da tensdo média no ensaio de tensao de monofilamento por criar um refor¢co maior
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nas direcbes dos filamentos, devido a uma &rea de contato maior com o filamento em
comparacdo a area de contato com a PANI no formato granular. O fato da FC recoberto com
PANI (Figura 9c e 9d) apresentar um brilho menor que FC sem PANI (Figura 9a e 9b) indica
a formagdo de um filme fino de PANI na superficie.

4. Proximas Etapas
m Investigacdo da reacdo entre a resina epOxi atual e a PANI;
m  Teste e estudo de outras resinas epoxi.

5. Conclus6es

Neste trabalho foi possivel verificar que a PANI aumentou em torno de 29,6 mN a forca
média de tracdo do monofilamento. O valor da tensdo maxima do monofilamento recoberto
com PANI é maior que para o monofilamento sem PANI, porém apresenta uma
diversificacdo no valor da tensdo, resultando em pouca estabilidade. No ensaio de flexdo nédo
foi possivel comparar os valores da forga, porém foi possivel verificar que a resina ndo curou
totalmente no compdsito & base de FC recoberto com PANI. Na andlise morfoldgica foi
possivel verificar a formacdo de PANI no formato alongado para os ciclos iniciais da
sintetizacdo eletroquimica. Esta estrutura possivelmente auxiliou no aumento da tensdao média

dos filamentos de FC recoberto com PANI.

6. Divulgacdo dos Resultados

O trabalho “Obtencao e caracteriza¢@o de cabos de fibra de carbono dopado com polianilina”
de autoria de Renata Harumi Oshiro, Emerson Sarmento Gongalves, Mauricio Ribeiro
Baldan, Andreza de Moura Cardoso, Adriana Medeiro Gama foi apresentado na
modalidade péster, no 7° Congresso Brasileiro de Carbono, realizado de 24 a 27 de outubro
de 2017.
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