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RESUMO

Na producao de pas eolicas a adesao dos sistemas composito-compdsito e compoésito-tinta sao
de extrema importancia de forma a obter um produto com tempo de vida longo e integridade estrutural.
Os objetivos gerais propostos para este estudo consistem na geracdo de conhecimento, com base numa
analise experimental, em torno do fenémeno de adesdo por forma a definir os fatores que intervém no

processo fisico.

Foram produzidos 2 laminados compésitos, sendo utilizadas resinas distintas em cada um dos
laminados. De modo a conferir rugosidade as superficies dos laminados foram utilizados 4 pee/ plies
diferentes. Os substratos foram caracterizados através da medicao dos respetivos angulos de contacto,
bem como o calculo da energia superficial e posteriormente analise FTIR de todos os substratos e pee/
plies. Para a avaliacdo da adesdo das juntas adesivas foram efetuados dois ensaios de Lap Shear e
aplicados 2 adesivos distintos. As fraturas dos provetes foram analisadas por Microscopia Eletrdncia de
Varrimento (SEM). Foi também efetuado um ensaio de Scratch de forma a avaliar o desempenho da

tinta.

Os resultados obtidos mostraram que, na maioria das superficies, com o aumento da rugosidade
da superficie o valor de angulo de contacto diminui e consequentemente a energia superficial calculada
aumenta. Porém, a polaridade dos pee/ plies e das substancias utilizadas também influenciam a

molhabilidade e o caso descrito anteriormente nao é sempre a regra.

Foi determinado que nao existe uma correlacdo direta entre a molhabilidade e a forca de adesao
com a realizacao do 1° ensaio de Lap Shear. Com uma analise de variancia foram definidas diferencas
significativas entre as superficies testadas pelo que, a rugosidade influencia, até um determinado ponto,
a adesao entre o substrato e o adesivo. No 2° ensaio de Lap Shear, através da andlise de variancia, foi
concluido que as diferencas de rugosidade conferidas pelos pee/ plies utilizados, bem como a alteracéo
da temperatura do adesivo proveniente da ENERCON, nado apresentaram diferencas significativas

relativamente a forca necessaria para a rotura dos provetes.

Com respeito aos resultados obtidos no ensaio de Scrafch foi possivel concluir que a aplicacao de
varias camadas de tinta melhorou a adesdo da mesma ao substrato. No entanto, nao foi possivel

estabelecer uma correlacao entre alteracao da humidade do substrato e os parametros registados.

Palavras-chave: Peel Plies; Rugosidade; Adesao; Tinta; Molhabilidade.
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ABSTRACT

In the production of wind blades, the adhesion of composite-composite and composite-paint
systems is extremely important in order to obtain a product with a long lifespan and structural integrity.
The general objectives proposed for this study consist of generating knowledge, based on an experimental
analysis, around the adhesion phenomenon in order to define the factors that intervene in the adhesion

process.

Two composite laminates were produced, using different resins in each of the laminates. In order
to alter the roughness of the laminate surfaces, 4 peel plies were used. The substrates were characterized
by measuring their respective contact angles, as well as calculating the surface energy and a FTIR analysis
of all the substrates and peel plies. To evaluate the adhesion of the adhesive joints, two Lap Shear tests
were carried out and two different adhesives were applied. The fractures were analyzed bye Scanning
Electron Microscopy (SEM). A Scratch test was also carried out in order to evaluate the performance of

the paint.

The results obtained allow us to conclude that, on most surfaces, with the increase in surface
roughness the contact angle value decreased and consequently the calculated surface energy increases.
However, the polarity of the peel plies and the substances used also influences wettability and the case

described above is not always the rule.

It was determined that there is no direct correlation between wettability and adhesion strength
while carrying out the 1st Lap Shear test. With a variance analysis, significant differences were detected
between the tested surfaces, meaning, up to a certain point, roughness influences the adhesion between
the substrate and the adhesive. In the 2nd Lap Shear test, through a variance analysis, it was concluded
that the differences in roughness altered by the peel plies used, as well as the change in the temperature
of the adhesive provided by ENERCON, did not present significant differences in relation to the force at
break.

Regarding the results obtained in the Scratch test, it was possible to conclude that the application
of several layers of paint improved its adhesion to the substrate. It was not possible to establish a

correlation between changes in substrate humidity and the recorded parameters.

Keywords: Peel Plies; Roughness; Adhesion; Paint; Wettability.
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1. INTRODUCAO

1.1 Enquadramento

Devido ao seu caracter renovavel, a energia edlica ¢ uma aposta atual e futura no desenvolvimento
de fontes de energia alternativas aos combustiveis fésseis. Uma das opcdes para a producao de energia
eolica baseia-se em turbinas edlicas compostas por pas de grandes dimensdes, que por terem de
apresentar uma elevada relacdo resisténcia mecanica/peso, sdo normalmente fabricadas em material

composito de matriz polimérica.

Uma importante fase do fabrico das pas consiste na colagem de varios componentes compositos
usando adesivos estruturais. A pintura das faces das pas edlicas expostas € outra das fases do processo
de construcao em que o processo de adesao € um fator determinante. De facto, uma ma aderéncia da
cola estrutural, a superficie das juntas, pode comprometer a integridade estrutural da pa e uma deficiente
aderéncia da tinta ao substrato composito causa aumento da resisténcia ao vento, maior desgaste

superficial e a propria degradacéo da pintura por efeitos ambientais.

Neste sentido, o trabalho presente abordara, com base numa analise experimental, os fatores que
intervém no processo de aderéncia de adesivos estruturais e 0s que intervém no processo de pintura das

superficies compositas.

1.2 Objetivos de Trabalho e Organizacao da Dissertacao

O objetivo principal do presente trabalho é gerar conhecimento e definir estratégias que permitam
a empresa envolvida neste estudo otimizar a aplicacdo de adesivos estruturais e tintas, bem como
estudar as variaveis intervenientes nos processos de aplicacao, contribuindo assim para a reducao de
perdas de material e custos, permitindo aumentar a eficiéncia da producéo de pas eolicas e melhorar o

desempenho fisico-mecanico das mesmas.

Este trabalho é organizado em 5 capitulos. No presente capitulo, faz-se um enquadramento e sao

apresentados os principais objetivos.



No capitulo 2 é apresentada uma revisao bibliografica onde é feita uma introducao a energia edlica
e aos materiais compositos, processo de fabrico das pas eolicas bem como conceitos importantes das

interacdes quimicas consideradas no seguimento do trabalho.

No capitulo 3, Materiais e Métodos, é explicito o procedimento experimental, ou seja, a descricdo

das técnicas utilizadas bem como o tipo de provetes e materiais dispostos.
No quarto capitulo sao apresentados e discutidos os resultados obtidos.

Por fim, o ultimo capitulo, capitulo 5, sdo contempladas as conclusdes finais bem como sugestoes
para trabalhos futuros. Esta dissertacdo é ainda complementada com outras informacdes contidas em

anexos.



2. ESTADO DA ARTE

2.1 Energia Eodlica

A energia edlica tem sido utilizada durante milhares de anos: Em 5000 A.C. era utlizada para
impulsionar barcos ao longo do rio Nilo; Em 200 A.C. bombas de agua simples movidas a vento eram

usadas na china e no Médio Oriente moinhos de vento moiam gréos.

No fim do século XIX, nos Estados Unidos da América, a exploracdo da energia edlica para a
producdo de eletricidade. Em 1888 a primeira turbina para a producédo de energia para consumo proprio
foi construida por Charles F. Brush. Em 1941 os primeiros projetos de turbinas comerciais comecaram
mas, estas eram fabricadas com ligas metalicas pelo que, apos algumas centenas de horas de

funcionamento, falhavam.[1]

Em 1957 foi proposto um novo modelo por Johannes Juul, a turbina edlica Gedser (figura 1). Este
modelo & proximo dos modelos atuais pois, € composto por 3 pas eolicas e é produzido a partir de
materiais compositos. Esta turbina teve um tempo de funcionamento de 11 anos, muito maior do que
as turbinas comerciais mencionadas anteriormente. Desde entdo a maior parte das turbinas eolicas

passaram a ser produzidas com materiais compaositos.[1]




Atualmente, o tamanho das torres e, consequentemente, das pas eolicas tem vindo a aumentar
de modo a acompanhar a utilizacdo de geradores, numa cota mais elevada, com a finalidade de produzir

mais energia devido ao aumento da velocidade média do vento com a altitude.

A energia eolica consiste na transformacéo da energia do vento em energia util, por exemplo
para produzir eletricidade. A energia edlica esta permanentemente disponivel, € limpa e o impacto

ambiental &, por norma, menos problematico do que outras fontes de energia.[2]

A funcdo de uma pa edlica é interagir com o vento para que seja possivel a sua rotacdo o que
permite a transformacao de energia mecanica em energia elétrica. Durante o funcionamento, a pa sofre
cargas ciclicas e estaticas na sua estrutura, isto faz com que seja necessario que o material que compde
estas estruturas tenha como requisitos: baixo peso, alta durabilidade, resisténcia a fadiga e a condicdes

ambientais.[2]

A producao de energias renovaveis esta a alcancar novos recordes, globalmente. Em 2022, a
energia solar e eolica corresponderam a 12% da producao de energia no mundo, a maior percentagem

ja registada. Especificamente, a energia edlica representou 7,6% do consumo total.[3]

Esta conclusdo é apresentada no Global Electricity Review, que indica que podemos estar a

entrar numa nova era em que a producao de energia renovavel ganha destaque.[3]

2.2 Materiais Compaésitos

Os materiais compésitos sédo dos mais utilizados na area da engenharia devido as caracteristicas
gue possuem em relacdo aos materiais tradicionais. Devido a combinacdo de dois ou mais materiais
com distintas propriedades termo-mecanicas, o material resultante destes possui resisténcia mecanica,

baixo peso e elevada rigidez especifica.

Um material compésito é constituido por dois ou mais materiais de forma a obter um Unico
material com propriedades superiores. Nestes materiais é possivel identificar duas fases principais: fase
continua e fase dispersa (figura 2). A fase continua, designada de matriz, concede estrutura ao compésito
e preenche 0s espacos vazios entre o material de reforco. A fase dispersa, designada de material de

reforco, realca as propriedades mecanicas e quimicas do compésito.[1], [4], [5]
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Figura 2 - Estrutura do material compdsito (adaptado de Kumar, 2016)

O laminado final pode variar muito dependendo das propriedades da matriz e do material de
reforco e da selecdo dos mesmos, da quantidade de cada um dos materiais, bem como a orientacéo e

comprimento das fibras.[4]

2.2.1 Reforco

Os materiais compositos podem ser classificados como particulas, fibras, mantas/tecidos ou
sandwich. No caso das pas edlicas, sao importantes os reforcos do tipo laminado. A fibra é empilhada,
camada a camada e a sua orientacao pode ou nao variar, dependendo da sua aplicacdo, conferindo uma
resposta final anisotropica. As fibras mais comuns no mundo dos compdsitos sao as fibras de vidro,

carbono e aramida.

Tabela 1 - Propriedades de fibras [4]

Tipo de Fibra/ Propriedades Fibra de Vidro E Fibra de Carbono Fibra de Aramida
Peso especifico 2,58 1,78-2,15 1,44
Resisténcia especifica (GPa) 1,34 0,70-2,70 2,50 - 2,85
Mddulo de elasticidade (GPa) 72,50 228 - 724 131
Resisténcia a tracao (GPa) 3,45 1,50 - 4,80 3,60-4,10

No caso especifico das pas edlicas, o material de reforco mais utilizado é a fibra de vidro. Os
compositos reforcados por fibra de vidro séo, por norma, produzidos em grandes quantidades, devido a

sua versatilidade.



A fibra de vidro é caracterizada por possuir alta resisténcia e ser quimicamente inerte logo pode
ser utilizada em varios ambientes. Também existem limitacdes na utilizacdo deste material, apesar de
possuir alta resisténcia, este material ndo apresenta a rigidez necessaria para algumas aplicacbes mais
especificas e rigorosas e esta limitada a temperaturas de servico abaixo de 200 °C, podendo ser um

pouco alterada se for utilizada silica de alta pureza.[4]

2.2.2 Matriz

A matriz utilizada em materiais compositos pode ser metalica, ceramica ou polimérica. Em geral,
metais e polimeros sao utilizados como materiais em matrizes pois, alguma ductilidade é desejavel.[4]
No caso das pas eolicas sao utilizadas matrizes poliméricas devido a sua relacao resisténcia

mecanica/ peso.

A fase continua tem varios propositos: une as fibras e distribui as forcas exteriores aplicadas no
material, sendo que apenas uma pequena proporcao da carga aplicada é suportada pela matriz. Além
disso, 0 modulo elastico da fibra deve ser muito maior do que o da matriz de modo a resistir as forcas
aplicadas sem falhas no material composito e de forma a que este possua maior rigidez.[4] Outra funcéo
da matriz é proteger as fibras individuais contra danos superficiais como abras@o ou ataques quimicos
pois, estas interacdes podem introduzir falhas superficiais capazes de formas fissuras, o que pode levar

a falhas do material a baixos niveis de tensao. [4]

E essencial que as forcas de ligacdo entre as fibras e a matriz sejam fortes. A resisténcia da ligacdo
& uma consideracao importante na escolha da combinacao das duas fases, sendo que a resisténcia do

composito depende da forca desta ligacao, isto exige uma compatibilidade quimica adequada.[4]

2.3 Infusao da Resina Assistida por Vacuo

O rapido avanco da industria de compdsitos e a constante procura por componente rigidos, leves
e de rapido fabrico impulsionaram a adocdo de técnicas para produzir materiais com propriedades
mecanicas excelentes.[6] As propriedades dos materiais compésitos, dependem do design, das
caracteristicas individuais dos componentes que os constituem bem como do método de fabrico. Os
processos de fabrico mais utilizados em componentes de elevadas dimensdes, como no caso das pas

eolicas, sao os de molde aberto.[7]



O processo de infusdo caracteriza-se pela colocacdo do material de reforco no interior do molde
seguido pelo material descartavel, distribuicao de resina desde os canais de entrada no laminado até aos
canais de saida, cura da resina e abertura do molde. Este mecanismo assegura o escoamento completo
por todo o laminado, sem que a progressdo do material seja interrompida nem que a resina solidifique

antes da infusao estar completa.[6]

Posteriormente a colocacdo das camadas do material de reforco, & empilhado o pee/ ply, um
tecido que confere rugosidade a superficie da peca final, e é colocado o flow mesh, de modo a promover
o fluxo de resina ao longo do material. S&o definidas a entrada e saida da resina e conectados tubos para
a passagem da mesma. Finalmente é colocado o saco de vacuo, tendo em atencédo as pregas formadas
de forma ao saco para melhorar o ajuste e a eficacia geral do saco durante todo o processo, o que
contribui para a producao de pecas de alta qualidade. O saco de vacuo é unido ao molde com o auxilio

de facky tape o que promove a vedacao do laminado de forma a assegurar a pressao de vacuo.

Os materiais sdo submetidos a pressao de vacuo enquanto ainda estdo secos e so depois de
assegurado o vacuo entre 0 saco e o molde ¢é introduzida a resina. No final, qualquer excesso de resina
que entra no interior do laminado é orientado até um recipiente, colocado entre o laminado e a bomba

de vacuo. [6] Finalmente da-se a cura da resina e a peca é desmoldada.

Vacuum Bag
Resin Distribuition Media

Resin Inlet Peel-Ply Vacuum

Tacky Tape

Moulding Plate

Composite Part

Figura 3 - Esquema da Infusao de Resina Assistida por Vacuo (adaptado de Abdurohman e Siahaan, 2018)

Este processo de fabrico apresenta varias vantagens significativas, incluindo o baixo custo dos
equipamentos, a versatilidade em termos de forma e tamanho do molde e a facil configuracdo dos
laminados. No entanto, devido ao processamento em molde aberto, é crucial considerar os riscos a
salde do operador associados a libertacdo de compostos organicos volateis. Além disso, sendo um
processo manual, a influéncia do desempenho do operador na qualidade final do produto é evidente. A

reprodutibilidade do processo pode ser comprometida por erros sistematicos.[7]



Este método possibilita a obtencao de pecas com elevado desempenho, grandes dimensoes e
geometrias complexas. No entanto, as desvantagens incluem a baixa cadéncia de producao e a maior
probabilidade de falhas durante a impregnacao das fibras em produtos de grande dimensdo. Durante o

processo de infusdo, podem ocorrer fugas de ar se a montagem nao for realizada corretamente.[7]

2.4 Producao de Pas Eolicas

As pas edlicas sao feitas, maioritariamente, de materiais compositos, por norma de matriz
polimérica com reforco de fibra de vidro através do processo de infusdo de resina assistida por vacuo.[5],

[8]

Inicialmente é cortada a fibra de vidro e de seguida da-se o processo de Lay-Up do material de
reforco, nucleo e materiais secundarios (figura 4).[5], [9] S&o colocadas as camadas, e posteriormente
sao também dispostas as longarinas bem como 0s materiais de nucleo (madeira balsa e espuma PVC).
E preparado o processo de infuséo assistida por vacuo, com todas as camadas necessarias bem como

definidas a entrada e saida. A pa é desmoldada e sao retirados os materiais descartaveis.[8]

Figura 4 - Lay-Up materiais (adaptado de Thays
Marinho, 2021)

Posteriormente a cura da-se o processo de colagem e o fecho das cavidades do molde. Os
colaboradores preparam as superficies que vao ser utilizadas na colagem, de forma a conferir rugosidade
para obter um processo de colagem apropriado. Sao utilizados adesivos estruturais para a colagem das
almas as cascas, bem como no bordo de ataque e no bordo de fuga.[8] Estes sao depositados com um
aplicador semiautomatico de forma que a aplicacdo seja uniforme, garantindo que a posicao e a
quantidade de adesivo é depositada de acordo com as especificacoes da estrutura. Os adesivos sao

colocados também nas extremidades das cascas, a parte mével do molde roda e 0 mesmo é fechado. A
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parte superior da estrutura é rebaixada lentamente, com o auxilio de macacos e grampos, de modo que

0 adesivo se espalhe e cure uniformemente. [8]

Quando o adesivo esta curado na totalidade da estrutura, o molde ¢é aberto, a pa é retirada e
dao-se os processos de acabamento. Todos os componentes desmoldados sao suscetiveis a um processo
de rebarbacdo de forma a manter a superficie uniforme. A pa ¢ inspecionada e se forem encontrados

defeitos estes sdo corrigidos. [8]

Na etapa do acabamento, o objetivo € a pintura da estrutura. Para que a tinta tenha boa adesao
a superficie da pa é tratada de forma a conferir rugosidade a superficie e, consequentemente, melhorar
as propriedades de adesao mecanica da mesma. Finalmente, as pas sao pesadas, devido ao constante

movimento na turbina, estas nao podem ter pesos diferentes para que nao haja excesso de esforcos.

Figura 5 - Inspecéo da pa (adaptado de Thays Figura 6 - Alteracdo da Superficie (adaptado de Thays
Marinho, 2021) Marinho, 2021)

2.5 Adesivos e Tintas no Fabrico de Pas Edlicas

Na producdo de pas eolicas sao utilizadas juntas compositas para a ligacao de diferentes
componentes. Para que esta ligacdo seja adequada é necessario que se verifique a transferéncia de forca
entre os dois elementos de modo que a sua integridade estrutural seja garantida quando a estrutura é

submetida a forcas, [10] no caso das pas edlicas, ciclicas e estaticas.

Para a ligacao destes componentes sao utilizados adesivos estruturais pois, ndo adicionam tanto
peso a estrutura como outras alternativas, reduzem a concentracao de tensdes e tém custo relativamente
baixo. Os adesivos, que possuem propriedades tixotropicas, proporcionam uma elevada area de contacto
0 que se traduz numa melhor distribuicdo de tensdes. Porém, a funcionalidade de alguns adesivos
depende da temperatura, humidade, quantidade de deformacdes que vdo suportar, bem como as

condicdes ambientais a que a estrutura final vai estar submetida. [11]
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Na industria das pas edlicas sao utilizados varios tipos de adesivos estruturais, alguns deles
epoxidicos, poliuretanos e até adesivos de metacrilato. [12] Contudo, os mais utilizados sao os adesivos
estruturais epoxidicos e poliuretanos. Estes adesivos sao aplicados por colaboradores com o auxilio de
aplicadores semiautomaticos bem como o equipamento de medicdo e mistura. O material ¢ depositado
nas extremidades das cascas e ¢ também utilizado para fixar os componentes interiores da pa edlica [8]

(figura 7).

B Bonding lines

Figura 7 - Locais de aplicacao do adesivo na estrutura da pa edlica (adaptado de
Samuel et al., 2023)
Coatings sdo frequentemente aplicados a superficie dos materiais para proteger o material do

ambiente, melhorar a aparéncia da estrutura e/ou proporcionar isolamento elétrico. [4]

No caso das pas edlicas, estas sao pintadas para melhorar o seu aspeto, suavizar a superficie e
aumentar o seu tempo de vida. Antes do processo de pintura a superficie da pa “verde’” é desgastada
com lixa para remover imperfeicdes e aumentar a rugosidade da superficie e, consequentemente, a
ades&o a tinta que sera aplicada posteriormente. E da escolha do fabricante a deciséo do revestimento

da estrutura, se este sera tinta ou gel coat, sendo que o proposito sera 0 mesmo. [13]

A tinta pode ser aplicada manualmente por colaboradores com o auxilio de rolos de pintura ou de
forma automatizada com assisténcia de robds, sendo a posterior menos utilizada na producdo de pas
eolicas maiores. Quando se utiliza tinta, esta proporciona protecdo ao bordo de ataque onde a erosao

por chuva e gelo é mais prevalente. [13]

2.6 Relacao entre Energia Superficial, Tensao Superficial e Molhabilidade

Os conceitos de energia superficial, tensdo superficial e molhabilidade sao todos relacionados

no contexto de interacoes de liquido-solido e liquido-gas
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A molhabilidade descreve a facilidade com que um liquido se espalha ou adere a uma superficie
sélida e é tipicamente quantificada pelo angulo de contacto entre o liquido e o sélido. Quanto menor for

o valor do angulo de contacto melhor é a molhabilidade e vice-versa.[14]

A tensao superficial € uma propriedade fisica dos liquidos que descreve a forca que atua na
superficie de um liquido. Os liquidos minimizam, naturalmente, a sua area de superficie pois, para as
moléculas é energeticamente favordvel estarem rodeadas por outras moléculas. A superficie, as
moléculas estao apenas parcialmente rodeadas por outras e o numero de moléculas adjacentes € menor
do que no interior do liquido. Para uma molécula se deslocar para a superficie é necessario trabalho (W)
para quebrar as forcas de atracdo que atuam nessa molécula, isto faz com que os liquidos resistam ao
aumento da sua area superficial. A tensdo superficial pode ser interpretada, entdo, como a energia
necessaria para trazer moléculas de um liquido para a superficie de modo a aumentar a sua area de

contacto. [15]

Quando relacionada com molhabilidade, a energia superficial representa a energia em excesso
na superficie de um substrato solido que influencia a interacdo solido-liquido. A molhabilidade dos
liquidos em substratos solidos é determinada pelo equilibrio entre a energia superficial do sélido, a tensao

superficial do liquido e a energia interfacial entre o solido e o liquido.[16]

A molhabilidade ¢é diretamente influenciada pela tensao superficial do liquido e a energia

superficial do sdlido. Esta relacao é interpretada de melhor forma pela equacao de Young (Eq.1)[17]:

YsG = VsL + Yic X cos6 (1)

Onde:

® Vs € aenergia superficial do sélido em contacto com o gas;

e Yg, € aenergia superficial do solido em contacto com o liquido;
® Y. € atensdo superficial do liquido;

e ( ¢é o angulo de contacto entre o liquido e o solido.

Com esta informacao é possivel concluir que liquidos com baixa tensado superficial e valores
baixos de angulo de contacto espalham-se mais facilmente e, portanto, beneficiam a molhabilidade.
Solidos com energia superficial elevada promovem melhor molhabilidade visto que, tendem a atrair as

moléculas do liquido e baixam o angulo de contacto. [14]
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A molhabilidade ¢ um conceito presente em varias aplicacdes praticas no dia a dia. As mais

notaveis sdo em aplicacdes com superficies hidrofébicas e hidrofilicas.

Superficies hidrofébicas sdo superficies com baixa energia superficial e valores de angulos de
contacto elevados, o que resulta em ma molhabilidade. Aplicacdes destas superficies sdo encontradas
por exemplo, em estruturas exteriores que sao tratadas com revestimentos de forma a repelir 4gua e em

aplicacdes no setor médico como cateteres para prevenir a adesao de bactérias ao equipamento.

Superficies hidrofilicas sdo superficies com energia superficial alta que promovem a
molhabilidade. Algumas aplicacdes destas superficies sdo encontradas em tratamentos de lentes de
contacto para promover a confortabilidade do utilizador, solucdes anti embaciamento em para-brisas de

carros e em materiais utilizados no tratamento de feridas para promover a cicatrizac&o.

Energia Superficial Elevada Energia Superficial Baixa

/Y 0

%\

i

Figura 8 - Esquema da diferenca visual da intensidade da energia superficial (adaptado
de Richards, 2021)
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3. MATERIAIS E METODOS

3.1 Selecao de Materiais e Método de Fabrico

Inicialmente, foi preparado um laminado de fibra de vidro e resina epdxi (SR INFUGREEN 810)
com dimensdes 400 mm x 900 mm x 2.9 mm por infusao de resina assistida por vacuo contra um vidro.
De forma a alterar a superficie do laminado foram aplicados 3 pee/ plies distintos denominados Twill,
Econostitch e Econolease. Desta maneira foi possivel obter 4 superficies diferentes, conferidas pelos 3
peel plies e a superficie voltada para o vidro. Este laminado, daqui em diante designado como laminado
L1, foi produzido de forma a obter uma base experimental para posteriormente comparar os resultados

com materiais provenientes da ENERCON. (figura 9)

Posteriormente foi preparado outro laminado, com as mesmas dimensdes, mas ligeiramente mais
espesso com 3.2 mm de espessura devido a viscosidade da resina, com resina e pee/ ply provenientes
da ENERCON. Este constituido da mesma maneira por resina epdxi e fibra de vidro. De forma a alterar
a superficie foram aplicados dois pee/ plies distintos: O Twill utilizado anteriormente e um novo pee/ ply
fornecido pela ENERCON designado como Plain. Sendo possivel retirar trés superficies diferentes neste

laminado, daqui em diante designado como laminado L2. (figura 10)

O procedimento foi 0 mesmo nos dois laminados, apenas variando a resina e um dos peel-plies.
A quantidade de resina a preparar foi o resultado de calculos em funcdo do tamanho do laminado,
numero de camadas de fibra, tamanho do #low mesh, bem como a quantidade necessaria para preencher
0s canais de alimentacao. Depois da resina ser misturada com o catalisador, foi sujeita a desgaseificacédo
para remover quaisquer bolhas de ar. No final do processo, o laminado € mantido a uma pressao mais
baixa até a sua cura. No final da cura os materiais descartaveis sao todos removidos e € obtido o laminado

final.

Figura 9 - Producédo do laminado L1 Figura 10 - Producao do laminado L2
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3.2 Ensaios Experimentais

3.2.1 Caraterizacao da Superficie

A rugosidade superficial é caracterizada por microirregularidades presentes na superficie do
material que afetam as propriedades fisicas do mesmo [18] sendo necessario analisar a superficie de

modo a melhor entender os efeitos que possam gerar na interacdo com outros materiais e substancias.

Como o acabamento das diferentes superficies ¢ importante para o estudo da aderéncia, a
rugosidade destas & um parametro importante na avaliacdo do acabamento superficial dos diferentes
substratos em estudo. Para caracterizar a superficie dos substratos foi utilizado o microscépio Alicona

InfiniteFocusS/, uma ferramenta de medicao otica 3D para a medicado de acabamento de superficies.

Foram analisadas as cinco superficies com auxilio do microscépio eletronico e determinados
varios parametros de modo a caracterizar cada uma com finalidade de tirar conclusées de como o
acabamento das superficies influencia a adesao. Para cada superficie foram efetuadas duas medicoes:

na horizontal e na vertical, ao longo da amostra.

3.3 Angulo de Contacto

Sendo a molhabilidade um conceito importante no estudo da adesdo, ¢ necessario obter uma

medicao quantitativa logo, procedeu-se a medicdo do angulo de contacto.

0 ensaio de gota séssil consiste em depositar uma gota, com velocidade de dosagem e volume
controlados, de um liquido na superficie a estudar com auxilio de uma seringa. Foi utilizado um medidor
de angulos de contacto £LNOR que, posteriormente, grava uma imagem da forma ao software SCA20,
ligado ao equipamento, medir o angulo de contacto estatico, que ¢ definido pelo ajuste da equacado de

Young-Laplace.

Para cada superficie foi efetuado um ensaio com uma substancia polar e substancia apolar, agua
e diiodometano, respetivamente. Em ambos os ensaios foi utilizada a mesma velocidade de dosagem de
2,5 yL/s, no entanto, o volume da gota da agua foi definido como 3 pL e o volume da gota de
diiodometano foi definido como 2,5 L para evitar o excesso da substancia na saida da seringa. Depois
da gota ser depositada no substrato, o angulo de contacto foi medido apos 3 segundos, de maneira a

forma da gota estabilizar e ser obtida a melhor medida possivel.
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3.4 Lap Shear

Devido ao aumento do uso de adesivos estruturais para a uniao de materiais compositos, como
resultado das vantagens inerentes proporcionadas pelas juntas coladas ao invés das juntas fixadas
mecanicamente, ha uma necessidade de testes mecanicos pelos quais as juntas de varios substratos e

adesivos possam ser comparados. [19]

A resisténcia ao corte das unides a estudar foi determinada pela realizacdo de ensaios de tracao.
Estes foram realizados com recurso a uma maquina universal de ensaios Shimadzu AG-X, com célula de
carga de 50 kN e a uma velocidade de deformacdo de 13 mm/min. Foi registada a variacdo de forca

em funcao ao deslocamento, até se registar a falha ou rotura da uniao.

Para proceder ao 1° teste, apenas com provetes provenientes do laminado L1, foram preparados
12 provetes totais, 3 por cada superficie, devidamente identificados. Cada provete é constituido por 2

retangulos de 25,4 mm x 101,6 mm e 2 tabs de 25,4 mm x 25,4 mm.

Inicialmente foram fabricados 2 gabarits de modo a poder estandardizar a espessura do adesivo
utilizado bem como facilitar a colagem dos provetes. A espessura do adesivo foi assegurada a partir da
diferenca de espessuras entre os gabarits e os substratos que constituem os provetes. Os gabarits foram
desenhados com auxilio do software CAD 3D SolidWorks e posteriormente maquinados a laser a partir

de uma placa de PMMA. O mesmo processo foi repetido para a segundo teste, com o laminado L2.

HENE NN HiN N NN NN
Figura 11 - Desenho 3D do gabarit Figura 12 - Desenho 3D dos gabarits na posi¢éo de
colagem

O processo de colagem foi feito com auxilio dos dois gabarits, sendo que um destes foi colocado
na posicao contraria em relacdo ao outro, de modo a assegurar a colagem correta dos substratos. O
adesivo utilizado (ELAN TECH ADH 891.892) foi curado durante 24 horas e apés a cura foi removido

qualquer excesso de modo a n&o influenciar a area de colagem do provete.
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Figura 13 - Colagem dos provetes

Relativamente ao 2° teste de Lap Shear foram utilizados provetes de ambos os laminado, L1 e
L2, de forma a comparar a influéncia das resinas utilizadas. Do laminado L1 foram preparados seis
provetes caracterizados pela superficie Twill. Do laminado L2 foram preparados doze provetes totais, seis
da superficie Twill e seis da superficie Plain. Nove dos provetes preparados, trés de cada superficie,
foram colados com o adesivo a temperatura ambiente, 23°C, e os nove restantes, trés de cada superficie,
foram colados com o adesivo aquecido a 35°C, de modo a analisar a influéncia da viscosidade na

adesao das juntas. Sendo o resto do processo similar ao anteriormente descrito.

Figura 14 - Adesivo fornecido pela ENERCON Figura 15 - Colagem de provetes

3.5 Microscopia Eletronica de Varrimento (SEM)

Foi utilizado o microscopio eletronico de varrimento de ultra alta resolucdo FE/ NOVA 200
(FEG/SEM) com o modo de eletrdes secundarios (SE) e poténcia de 10 kV , de forma a efetuar uma
analise fractografica dos provetes de Lap Shear para determinar o tipo de fratura. Foram cortadas e
analisadas quatro amostras de 1 cm? relacionadas com os provetes do 1° teste de Lap Shear e duas
amostras do 2° ensaio de Lap Shear, tendo sido selecionadas as amostras mais representativas dos

ensaios.
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Em cada superficie de interesse das amostras foi aplicada uma fina camada de ouro para melhorar

a visualizacdo no equipamento.

3.6 Espectrografia no Infravermelho por Transformada de Fourier

A espectroscopia no infravermelho por transformada de Fourier, também conhecida por analise
FTIR, é uma técnica analitica usada para identificar varios tipos de materiais. O instrumento de analise
FTIR envia radiacdo infravermelho através da amostra e a radiacdo absorvida é convertida em energia
rotacional e/ou vibracional pelas moléculas da amostra. O sinal resultante no detetor apresenta-se como

um espetro representando uma impressao molecular da amostra.[20]

0 equipamento onde se realizou o ensaio foi PerkinEimer Spectrum 100 FT-IR Spectrometer. Foi
colocada a amostra no sensor e aplicaram-se os parametros de comprimento de onda entre 4000 cm-

e 500 cm e 16 varrimentos, obteve-se a curva e repetiu-se o processo para cada uma das amostras.

Foram analisadas 8 amostras no total: 4 pee/ plies e 4 substratos. Os pee/ plies estudados foram
0os denominados anteriormente como Twill, Econolease, Econostitch e Plain. Relativamente aos
substratos analisados apenas 2 foram provenientes do laminado L1, os substratos caracterizados pelos
peel plies Twill e Econolease. O substrato Twill do laminado L1 foi analisado de forma a obter uma base
experimental comparativa com o substrato Twill proveniente do laminado L2, que foi produzido com uma
resina diferente. O substrato Econolease foi estudado devido aos resultados obtidos na medicdo do

angulo de contacto.

Os restantes provetes foram retirados a partir do laminado L2, estes sendo os substratos

caracterizados pelos pee/ plies Twill e Plain.

3.7 DoE Tinta

De modo a testar a interacao entre substrato-tinta foram definidas condicdes para a aplicacao da
tinta nos provetes para os ensaios experimentais, sendo estas: Temperatura de aplicacao, humidade e
espessura de aplicacdo. Foi definido um DoE com estas condicoes, de forma a posteriormente organizar

as respostas aos devidos ensaios.
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Tabela 2 - DoE de condicoes

Grupo de Provetes Espessura Temperatura Humidade

Gl 1 camada 23°C +60%
G2 1 camada 23°C +97,5%
G3* 1 camada 35°C +97,5%
G4~ 1 camada 35°C +60%
Gb* 3 camadas 35°C +97,5%
G6* 3 camadas 35°C +60%
G7 3 camadas 23°C +60%
G8 3 camadas 23°C +97,5%

*Grupo de provetes e respetivas condicdes que nao foram utilizados

Relativamente a este DoE, foram definidas 2 respostas: Defeitos superficiais e teste de Scraich.

A espessura de aplicacdo da tinta nos provetes variou entre uma e trés camadas. Com o auxilio
de um rolo de pintura a tinta foi aplicada com pressdo e passagens uniformes de modo a manter cada

camada 0 mais homogénea possivel.

Figura 16 — Método de aplicacdo da tinta

Quando a tinta foi aquecida para a aplicacao a 35°C ficou extremamente espessa e a curou quase
instantaneamente quando retirada da estufa. Foi feita outra tentativa de aquecimento a 30°C mas o
mesmo resultado foi observado logo, foi retirada esta condicdo e apenas foram realizadas as restantes

2 condicdes. Apenas os grupos G1, G2, G7 e G8 foram analisados.
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A humidade do substrato também foi alterada. Os grupos de provetes foram condicionados a duas
humidades distintas. Os grupos de provetes G1 e G7 foram condicionados com a humidade do
laboratdrio e os restantes, G2 e G8, foram condicionados a uma humidade relativa de 97,3% + 0,5. Isto
foi alcancado com um ensaio experimental de absorcdo de humidade. Foi preparada uma solucao aquosa
saturada de sulfato de potassio (K:SO:) com 100 ml de agua e um pouco mais de 12 g de sulfato de
potassio, sendo a solubilidade do sulfato de potassio 111g/L. [21] Esta foi colocada num recipiente
aberto e no inferior da placa de porcelana, com a precacdo que a solucdo nao tocasse nesta. Os provetes
devidamente identificados foram colocados no interior do exsicador e no topo da placa de
porcelana.(figura 17). O exsicador foi selado e os provetes foram condicionados durante 72 horas. (figura

18)

Posteriormente ao condicionamento dos provetes, estes foram pintados com as camadas e

temperatura de aplicacdo definidas no DoE.

Figura 17 — Provetes no interior do Figura 18 - Provetes durante o ensaio de
exsicador absorcao de humidade

3.7.1 Defeitos Superficiais

A analise visual dos provetes foi realizada apos a secagem total da tinta de forma a avaliar
eventuais defeitos sem a realizacao de testes destrutivos. Com o auxilio do microscopio otico LE/CA DMS
1000 os provetes foram examinados de forma a localizar defeitos de tinta comuns, tais como bolhas,
casca de laranja, rachaduras e particulas que possam ter ficado presas durante o processo de pintura.
Inicialmente foi captada uma imagem do local de interesse do provete e posteriormente, com a objetiva

x1.6 foram analisados os defeitos detetados com a ampliacéo do equipamento.
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3.7.2 Teste de Scratch

Foi utilizado o equipamento CSM REVETEST Scratch Tester de forma a analisar a resisténcia a
abrasao da tinta ao substrato compdsito. Foram cortados quatros provetes com dimensdes de 30 mm x
40 mm, um para cada grupo estudado. Depois do condicionamento a humidade e pintura com as
respetivas camadas definidas do DoE, os provetes foram secos durante 72 horas. Uma ponta de
diamante foi utilizada para riscar os provetes por um comprimento predefinido e com uma carga normal
que foi progressivamente aumentada de 0,9N até 12N. Cada provete foi testado no minimo 2 vezes, se
a carga critica diferisse muito da primeira, seria feito um terceiro risco. Posteriormente foram analisados
0s riscos com objetivas presentes no equipamento de forma a determinar as cargas criticas, bem como

capturar uma foto das mesmas.

Ao longo do teste sao medidos alguns parametros como a forca normal, profundidade de

penetracao e forca de friccao.
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4. APRESENTACAO E DISCUSSAO DOS RESULTADOS

4.1 Caracterizacao de Superficie

Definida a rugosidade como a textura irregular da superficie, esta pode ser quantificada através
de parametros relacionados com a altura das irregularidades bem como o seu espacamento, ou uma
combinacdo dos dois. Os parametros utilizados neste estudo sdo: Rugosidade Média [Ra], Rugosidade
Média Quadratica [Rq], Maxima Distancia de Pico a Vale [Rt] e Média das Distancias entre Saliéncias

[Sm]. O calculo destes parametros é feito em relacdo a uma linha de referéncia.

A Rugosidade Média, Ra, é definida como a amplitude média do perfil em relacdo a linha de
referéncia. Uma das limitacoes da utilizacao deste parametro é o facto de este nao fazer a distincao entre

picos e vales.[18]

A Rugosidade Média Quadratica, Rg, da mesma maneira que a Rugosidade Média, também indica
a amplitude média das irregularidades da superficie, porém, quando comparado a Ra, o valor de Rq é
mais sensivel a amplitudes maiores que, quando elevadas ao quadrado, terdo um peso maior no calculo
final. Logo, a comparacao dos parametros Ra e Rq pode acrescentar alguma informacao do formato das

irregularidades.[18]

A Distancia Maxima de Pico a Vale, Rt, corresponde a distancia vertical entre o ponto mais baixo
e 0 ponto mais alto e a Média das Distancias entre Saliéncias, Sm, é definida como a média da largura

das saliéncias, medidas sobre a linha média no comprimento de amostra.[18]

Os valores de Rugosidade Média, Ra, sao bastante representativos da rugosidade das superficies.
Os restantes parametros, mencionados previamente, influenciam o desempenho da superficie final

contudo, é dificil entender a influéncia de cada parametro no processo de adesao. [22]

Nas tabelas 3 a 7 estao representados os valores dos parametros utilizados para a caracterizacao
das superficies a estudar. Nas figuras 19 a 23 estdo demonstradas as superficies, com os picos e vales
detalhados e alturas respetivas de forma a auxiliar na caracterizacdo de cada uma das superficies

estudadas.

Analisando a figura 19 e 21 observam-se alguns vazios que podem ser explicados pela
dificuldade do equipamento alcancar toda a superficie devido & cor translucida conferida pela matriz,

sendo que a superficie vidro necessitou de ser pintada de forma a ser visivel no equipamento.
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Figura 19 - Picos e Vales (Vidro)

Figura 20 - Picos e Vales (Econolease)
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Figura 21 - Picos e Vales (Econostitch)
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Tabela 3 - Parametros de Rugosidade (Vidro)

Superficie Vidro

Medicao Vertical Horizontal Meédia

Ra (um) 0,44 0,59 0,52
Rq (um) 0,57 0,76 0,67
Rt (um) 4,56 5,67 512

Sm (um) 131,30 119,53 125,42

Tabela 4 - Parametros de Rugosidade (Econolease)

Superficie Econolease

Medicao Vertical Horizontal Média

Ra (um) 14,52 12,21 13,37

Rq (um) 18,53 1571 17,12

Rt (um) 143,25 116,85 130,05

Sm (um) 569,29 784,59 676,94

Tabela 5 - Parametros de Rugosidade (Econostitch)

Superficie Econostitch

Medicao Vertical Horizontal Média

Ra (um) 13,57 16,11 14,84
Rqg (um) 17,36 19,85 18,61
Rt (um) 165,89 108,25 137,07
Sm (um) 1470 535,96 1002,9




Tabela 6 - Parametros de Rugosidade (Twill)

Superficie Twill

Medicao Vertical Horizontal Meédia

Ra (um) 22,18 25,38 23,78
Rq (um) 27,68 3150 59,18
Rt (um) 153,38 172,38 162,88
Sm (um) 738,86 755,44 747,15

e Tabela 7 - Parametros de Rugosidade (Plain)
aul
- Superficie Plain
SDI Medicéo Vertical Horizontal Média
" Ra (um) 7,03 8,52 7,78
N Rq (um) 8,80 7,26 8,03
0 Rt (um) 47,70 49,65 48,68

Sm (um) 332,75 350,72 341,74

Figura 23 - Picos e Vales (Plain)

Observando as tabelas, é possivel verificar que a Rugosidade Média, Ra, tem um valor maximo
na superficie caracterizada pelo pee/ ply Twill nas duas direcdes medidas. O mesmo é aparente na
Rugosidade Média Quadratica. Isto é suportado pela Distancia Maxima de Pico a Vale, Rt, na tabela 6,

na média das medicdes das duas direcdes, sendo este valor também elevado.

Conforme antecipado, a superficie Vidro possui os menores valores em todos os parametros e

em ambas as direcdes, sendo que nao tem saliéncias comparativas ao resto das superficies.

Relativamente aos pee/ plies Econostitch e Econolease os valores dos parametros obtidos séo
similares, apenas na Média das Distancias entre Saliéncias é evidente uma maior diferenca, quando
comparado aos outros parametros, isto é elucidado pela diferenca do padrao que os pee/ plies conferem

a superficie, observado nas figuras 20 e 21.

Finalmente, relativamente a amostra caracterizada pelo pee/ ply Plain, fornecido pela ENERCON,
os resultados obtidos nao sao similares as restantes superficies estudadas. Os valores registados
demonstram que esta superficie, com excecdo a superficie Vidro, & a menos rugosa e possui um padrao
de tecelagem mais apertado do que as restantes, isto é corroborado pelo parametro Média da Distancia

entre Saliéncias (Sm).
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Conclui-se entdo, que a superficie mais rugosa € a superficie caracterizada pelo pee/ ply Twill,

seguida pelas superficies Econostitch, Econolease, Plain e finalmente, a superficie menos rugosa, Vidro.

4.2 Angulo de Contacto

Recorrendo ao medidor de angulos de contacto foi possivel obter o angulo de contacto formado
com cada uma das superficies a estudar quando em interacdo com agua e diiodometano. Nos graficos

ilustrados nas figuras 24 e 25 é possivel observar os resultados obtidos, relativos ao laminado L1.

Desvio Padrio do Angulo de Contacto das Amostras -
Agua (L1)
TWILL
n
< ECONOSTITCH
=
[72]
g ECONOLEASE
<
VIDRO
0O 20 40 60 8 100 120 140 160
ANGULO DE CONTACTO (°)
Figura 24 - Desvio-padrao do Angulo de Contacto - AGUA (L1)
Desvio Padrio do Angulo de Contacto das Amostras -
Diiodometano (L1)
TWILL
n
'E_‘ ECONOSTITCH
(72}
S ECONOLEASE
<
VIDRO
ANGULO DE CONTACTO (°)

Figura 25 - Desvio-padrao do Angulo de Contacto - DIODOMETANO (L1)

A partir dos valores obtidos para os angulos de contacto foi calculada a energia superficial de

cada uma das superficies estudadas com recurso a equacdo Owens-Wendt (Eq.1). No anexo 1 estédo
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explicitos os valores das componentes polar e dispersiva para a dgua e para o diiodometano. Aplicando
os valores das componentes polar e dispersiva de cada liquido, quando relacionadas com a mesma
superficie, é possivel determinar as componentes polar e dispersiva da superficie de modo a calcular a

energia superficial total. (Eq.2) (Eq.3) [14]

1 1
BXCE?) = P xy0) + (rf x¥E)2 @
1 1
Para agua: M = (219 x VSD)E + (51 X V;)E 3)
1 1
Para diiodometano: 508x(1+cosh) _ (50,8 X y2)2 + (0 x y&)2 (4)

2

Como a componente polar do diiodometano ¢ 0, resolve-se a equacdo em ordem a componente

dispersiva da superficie. (Eq.4) [17]

[5 0,8><(1+cos€)] 2

D _ 2
Vs = T 508 (5)

Com o valor da componente dispersiva da superficie, é possivel calcular a componente polar de

superficie com o valor do angulo de contacto da agua. (Eq.5) [17]

1 2
72,8%x(1+c0s0) D\7
————=(21,9x15)?

vs = - 6)

Obtemos entao, os valores da energia superficial total de cada uma das superficies estudadas.

(tabela 8)

Tabela 8 - Valores de energia superficial (L1)

Superficie Twill Econostitch Econolease Vidro
y2[mN/m] 41,60 39,64 16,53 26,19
¥& mN/m] 24,96 10,35 9,02 2,03
Ys[mN/m] 66,63 49,99 26,45 28,22

E evidente a correlacdo entre os valores dos angulos de contacto e da energia superficial de cada
superficie. Quanto maior o angulo de contacto, menor o valor de energia superficial isto pois, quanto

maior a energia superficial melhor é a interacao solido-liquido, o que melhora a molhabilidade da
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superficie. Com este calculo é possivel confirmar a influéncia da rugosidade nos valores de energia

superficial dos substratos.[22]

E possivel observar nos graficos (figuras 24 e 25) que o angulo de contacto do diiodometano é
menor do que este da agua, em todas as superficies. Este resultado estd dentro do expectavel devido
aos valores de tensdo superficial das duas substancias utilizadas, 50.8 mN/m para o diiodometano e

72.8 mN/m para a agua [23], bem como a componente dispersiva calculada para o substrato composito.

Na realidade a interacao das moléculas do liguido com o substrato € mais complicada, sendo
gue, ndo depende apenas da tensao superficial, a polaridade dos liquidos e dos substratos dita muito a
molhabilidade da superficie. [24] Todas as moléculas atraem outras moléculas. Quando uma gota entra
em contacto com uma superficie, ha agora a atracdo das moléculas do liquido com as moléculas da
superficie, bem como entre si proprias, isto resulta na deformacao da gota em direcédo a superficie o que
causa a forma de cupula. A forma final que a gota toma depende do equilibrio das forcas de atracao do
liquido para si mesmo e do liquido para a superficie. [25] Se a atracdo do liquido para a superficie for
maior, o angulo de contacto ira ser menor dada a intensificacao da interacédo solido-liquido. A relacdo do
angulo de contacto com o equilibrio das forcas de atracao é quantitativa e & expressa pela equacao de

Young. (Eq.6) [17]

Ysc = Vsi + Vi X cosf (1)

A equacao de Young é uma relacao fundamental que integra os conceitos de energia superficial, tensao
superficial e angulo de contato. Esta equacao é essencial para a compreensdo da molhabilidade dos
substratos estudados uma vez que, os valores do angulo de contacto (6) influenciam diretamente a

capacidade de um liguido molhar um certo substrato.

De todas as superficies, a que apresenta o maior angulo de contacto, independentemente do
liquido utilizado, & a superficie caracterizada pelo pee/ ply Econolease. Embora esta superficie seja
relativamente lisa, este pee/ ply é sujeito a um tratamento de silicone para facilitar a sua remocao e é
possivel que algum residuo permaneca na superficie do substrato depois da sua remocao e altere a sua
superficie, o que leva valores de angulo de contacto elevados, até mais elevados do que a superficie

Vidro, mesmo esta nao possuindo saliéncias tdo prominentes como a superficie Econolease.

Embora o desempenho da superficie Econostitch seja comparavel, a superficie Twill é a
superficie estudada com o menor angulo de contacto, independentemente do liquido utilizado, isto
porgue, como determinado antes, é a superficie com maior rugosidade e Distancia Maxima de Pico a

Vale, ou seja, as saliéncias fazem com que o substrato tenha maior area de superficie para o liquido
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aderir, o que melhora a interacdo sélido-liquido. [22] Com isto, o liquido vai ser mais propenso a espalhar-

se conferindo uma melhor molhabilidade & superficie, o que se traduz num menor angulo de contacto.

Nas figuras 26 e 27 é possivel observar os resultados obtidos do laminado L2.

Desvio Padrio do Angulo de Contacto das Amostras
- Agua (L2)
VIDRO
(2]
<
o
& TWILL
=]
=
<
PLAIN
0 20 40 60 80 100 120
ANGULO DE CONTACTO (2)
Figura 26 - Desvio Padrao do Angulo de Contacto - Agua (L2)
Desvio Padrio do Angulo de Contacto das Amostras -
Diiodometano (L2)
<
o
=
[72]
=]
=Er. PLAIN
s -
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ANGULO DE CONTACTO (9)

Figura 27 - Desvio Padrao do Angulo de Contacto - Diiodometano (L2)

De novo, a mesma tendéncia mencionada em cima relacionada ao primeiro ensaio de medicéo
de angulo de contacto, acontece também no ensaio realizado com amostras do laminado L2. Os valores
obtidos continuam a ser menores quando o ensaio é feito com a substancia apolar enquanto que, quando
este é realizado com agua os valores sdo maiores. A menor diferenca de valores entre os ensaios
realizados com diferentes substancias & observada na superficie com a menor rugosidade, a superficie

Vidro, sendo que os valores sao similares nos dois.

No ensaio realizado com diiodometano, apenas foram obtidos valores para as superficies Vidro

e Plain isto pois, no momento da deposicdo da gota da substancia no substrato caracterizado pelo pee/
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ply Twill, esta espalhou-se completamente, sendo que néo foi possivel para o equipamento do ensaio
medir 0 angulo e obter um valor evidente. Isto demonstra uma molhabilidade extrema do laminado o que
significa que a polaridade da resina ou do pee/ ply utilizado no laminado L2 combinado com a rugosidade

do substrato, influenciaram a interacdo entre as moléculas do laminado e da gota de diiodometano.

Da mesma forma, o efeito da polaridade pode ser observado na superficie Plain, porém com um
resultado menos extremo devido & rugosidade reduzida em comparacdo com a superficie Twill. E de
notar que o valor do angulo de contacto da superficie Plain, realizado com a substancia apolar, &€ muito
reduzido quando comparado @ mesma superficie no ensaio realizado com agua, o que demonstra de
novo a influéncia da polaridade na molhabilidade do substrato. Podemos entdo concluir que o laminado
L2 é uma superficie ainda mais apolar que o laminado L1 estudado, devido aos valores reduzidos do
angulo de contacto, o que demonstra maior compatibilidade quimica entre a superficie e o liquido. E
ainda possivel que a combinacao da polaridade da resina e a composicao quimica dos pee/ plies
utilizados possa melhorar a molhabilidade do substrato. Isto é analisado através de uma analise FTIR

posteriormente.

Da mesma maneira que foi realizado no ensaio relativo ao laminado L1, foi calculada a energia
superficial de cada superficie com os valores obtidos com o auxilio da equacdo de Owens-Wendt, bem
como das equacdes utilizadas anteriormente. (Eq.2,3,4,5) Como nao foi possivel registar um valor fixo
na medicao do angulo de contacto com o diiodometano na superficie Twill, & razoavel assumir que o
valor seria préoximo de zero. Com isto, é evidente que se fosse possivel calcular a energia superficial da
superficie Twill o valor obtido seria mais elevado do que ambas a superficie Nylon e Vidro. Isto, pois, o
angulo de contacto extremamente reduzido traduz-se numa boa interacao entre o solido e o liquido e um

valor elevado de energia superficial se fosse, eventualmente, calculado.

Tabela 9 - Valores de energia superficial (L2)

Superficie Plain Vidro
y2[mN/m] 4496 18,29
¥ [MN/m] 1,16 598
Ys[mN/m] 46,12 24,27

O valor de energia superficial calculado para a superficie Twill é ligeiramente menor que o valor

obtido para a superficie Econostitch.
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4.3 Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier

Os resultados obtidos das amostras foram organizados em dois graficos distintos: Pee/ plies (figura

28) e amostras do substrato (figura 31).

FTIR - Peel plies
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Figura 28 — Curvas FTIR das amostras dos pee/ plies

Observando os resultados obtidos na analise FTIR (figura 28), é possivel notar que todas as
amostras seguem, relativamente, a mesma curva, exceto o pee/ ply denominado de Plain, que apresenta

menores picos na zona de grupos funcionais bem como diferencas na zona de impressao digital.

As curvas das restantes amostras apresentam picos, na zona de grupos funcionais a 3300 cmr
1, 1600 cm* e 1500 cm-' que correspondem ao estiramento N-H, C=0 e flexdo N-H, respetivamente.
Esta curva, descrita pelos bandas de absorcao apresentadas na figura 28, tem similaridades com a curva
FTIR de uma amostra de nylon (figura 29). O nylon € um polimero com grupos amida (N-H e C=0) na

sua estrutura logo, a curva FTIR apresenta bandas de absorcao relacionada com essas ligacoes.

Com esta analise é possivel concluir que os pee/ plies Twill, Econolease e Econostitch sao produzidos a

partir de um tecido de nylon com diferentes padroes de tecelagem e tamanho de fibras.

E da informacao de varios fornecedores que, enquanto que os pee/ plies Econostitch e Twill ndo
tém qualquer tipo de tratamento, o pee/ ply Econolease ¢ tratado com silicone de forma a facilitar a sua
remocao das pecas produzidas. A curva da amostra Econolease é semelhante as outras independente
do tratamento que dispde e nado representa bandas de absorcao relacionadas com o silicone. Isto pode

acontecer pois, 0 nylon tende a apresentar picos caracteristicos e intensos [26] logo, se a camada de
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nylon for muito maior que a camada de silicone, é possivel que a curva obtida prevaleca a quaisquer
picos menos intensos caracteristicos do silicone. Também é possivel que a concentracao de silicone
pode ser muito baixa e abaixo do limite do equipamento e pode nao ser detetada devido & maioria da
amostra ser composto por nylon. Com um ensaio de XPS (Espectroscopia de fotoeletrdes por raios x)

talvez seja possivel detetar a substancia pois ¢ mais sensivel a revestimentos mais finos.

O peel ply Plain apresenta uma curva completamente diferente. As bandas de absorcao a 1700
cm? e 1100 cm correspondem aos estramentos C=0 e C-O, respetivamente. Na zona de impresséo
digital também nao tem picos que se relacionem com as restantes amostras. Com a informacédo das
bandas de absorcéo e os respetivos estiramentos, bem como a comparacdo com curvas FTIR existentes
(figura 29), ¢ inferir concluir que o peel ply Plain é produzido a partir de poliéster, um material bastante

utilizado na producao de pee/ plies.

S&0 ainda mais evidentes as similaridades quando isoladas as curvas FTIR das amostras pee/

plies Plain e um dos outros pee/ plies, sendo que os restantes seguem a mesma curva.

FTIR - Amostras Peel PLy
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Figura 29 - Curva FTIR de Nylon e Poliéster Figura 30- Comparacéo de curvas FTIR das amostras de pee/ ply

(adaptado de Choi et al., 2022)

Agora com o material de cada pee/ ply definido é possivel entender como cada um destes
influencia a molhabilidade e adesao, relacionando estes resultados com as medicées de angulo de

contacto e da rugosidade.

Os peel plies produzidos a partir de nylon podem, possivelmente, atrair grupos polares enquanto
que os peel plies de poliéster induzem a predominancia de grupos apolares. [22] Os tratamentos de
superficie, como a aplicacao de pee/ plies, ttm como objetivo aumentar a componente polar do material

de modo a aumentar a adesao quimica. Logo, € possivel reconhecer que a combinacédo da rugosidade
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elevada com a predominancia de grupos polares na superficie Twill sera favoravel na molhabilidade do
substrato bem como no processo de adesao. Porém, uma boa molhabilidade do substrato pode nao ser

traduzido numa boa adesao. [27]

Foram, também, analisadas amostras provenientes dos laminados L1 e L2, produzidos com
duas resinas epoxi distintas e com diferentes acabamentos superficiais. Os resultados obtidos podem
ser observados (figura 31). As amostras foram denominadas de acordo com o laminado que foi utilizado

na producao dos provetes correspondestes,
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Figura 31 - Curva FTIR de amostras dos substratos

Com as curvas obtidas para cada uma das amostras sao notaveis as diferencas e similaridades
entre as mesmas. As amostras dos substratos tratados com os pee/ plies Twill e Plain, independente da
resina utilizada, seguem a mesma tendéncia na zona dos grupos funcionais com uma banda de absorcao
larga entre 3500 cm* e 3300 cm?, que corresponde ao estiramento -OH e trés picos mais pequenos
consecutivos entre 3000 cm e 2800 cm?, relativos ao estiramento C-H. O que muda entre as curvas de

cada amostra é apenas a intensidade do sinal.

A curva da amostra da superficie do laminado L1 tratada com o pee/ ply Econolease aparenta
uma curva diferente das outras apresentadas mas, como é possivel observar na figura 32 a curva desta
amostra segue a mesma tendéncia que as outras, apenas com picos de menor intensidade e nao tao
percetiveis na figura 31. Isto & possivelmente relacionado com o pee/ ply utilizado na producdo desta
amostra. Como referido anteriormente, o pee/ ply Econolease ¢ tratado com silicone logo, é possivel que

a interface criada entre o substrato e o pee/ ply possa ter alterado ndo sé a morfologia da amostra, bem
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como a quimica da superficie, o que pode justificar a menor intensidade dos picos quando a amostra foi

submetida a analise FTIR.
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Figura 32 - Curva FTIR da amostra de substrato Econolease (L1)

Agora estabelecido que todas as amostras analisadas seguem a mesma curva, é de notar que
0s picos mais destacados e mencionados anteriormente correspondem aos picos presentes na curva

FTIR de uma resina epdxi comum. (figura 33)
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Figura 33 - Curva FTIR de resina epoxi liquida (a) e curada (b) (Cerit et al.,2016)
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4.4 Lap Shear

Com recurso a maquina universal de ensaios Shimadzuforam efetuados os ensaios de Lap Shear

e definidos os valores maximos de forca necessaria para a rotura dos provetes.

Na figura 34 estdo representados os graficos resultantes do 1° ensaio de Lap Shear. Para cada
superficie esta representado o provete com o maior valor de forca maxima registada, na figura 35 o
desvio padrdo da forca maxima dos provetes. Nos anexos 3 e 4 estdo representados os graficos
resultantes de cada grupo de provetes analisados, bem como os valores de forca maxima de cada

provete, respetivamente.

Lap Shear -L1

000 0,28 0,37 057 076 09 115 135 154 1,74 193 2,13
Deslocamento [mm]

——Vidro Econolease Econostitch ~ =——Twill

Figura 34 - Gréfico Forca/Deslocamento (Amostras L1) 1°ensaio

Desvio Padrao de Forca Maxima - L1
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Figura 35 - Desvio Padrdo de Forca Maxima (Amostras L1) 1° ensaio
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Com base nos resultados apresentados (figuras 34 e 35) é possivel retirar algumas conclusdes
iniciais. E notavel a diferenca entre a forca necessaria para levar o provete a rotura quando comparadas
as superficies Twill e Vidro. A mesma forca é mais aproximada nas superficies Econostich e Econolease,

mesmo quando comparanda com a superficie Twill.

Relacionando os resultados da caracterizacdo de superficie de cada substrato com os valores
obtidos no ensaio de Lap Shear é evidente a correlacdo entre a rugosidade de cada provete com a forca
necessaria para a rotura do mesmo. Sendo a superficie Twill a mais rugosa € aparente que o seu valor
de forca maxima, no ensaio de Lap Shear, € o maior comparando-o aos restantes provetes. A mesma
relacdo é visivel nos valores obtidos do ensaio com a superficie Vidro, sendo a que possui a menor

rugosidade e, consequemente, menor forca necessaria para a rotura do provete.

E entéo correto assumir que a rugosidade tem,defacto, infuencia, pelo menos ate um certo nivel,

no processo de adesao. [22]

Esta relacdo ndo pode ser estabelecida para a molhabilidade e a forca necessaria para a rotura dos
provetes. A superficie tratada com o pee/ ply Econolease obteve um angulo de contacto elevado, ambos
com agua e diiodometano, mas, obteve melhores resultados no ensaio de Lap Shear quando comparada
com a superficie Vidro. Logo, ndo ha uma correlacédo direta entre a molhabilidade e o desempenho do

substrato na adesao. [27]

E de notar que nao foi verficada nenhuma diferenca significativa entre as superficies tratadas
pelos peel plies Econolease e Econostitch, tendo em conta o desvio padréo, relativamente a forca maxima
pois, embora tenham relativamente o mesmo nivel de rugosidade, o pee/ ply Econolease é tratado com

silicone, o que poderia alterar os valores de forca necessaria para levar o provete a rotura.

No entanto existem diferencas no deslocamento entre as amostras. De novo, a causa desta disparidade
é explicada pelo tratamento de silicone utilizado no pee/ ply Econolease, que diminui a energia superficial
do substrato o que dificulta o processo de adesao logo, a junta obtida ndo é tao uniforme. Embora a
forca maxima seja similar a forca obtida pela superficie Econostitch, a presenca de vestigios de silicone
faz com que a junta dos provetes nao suporte niveis de deformacao tdo elevados como a superficie

Econostitch.

Como estabelecido previamente, com base neste ensaio experimental inicial, existe correlacédo
entre a rugosidade e a forca necessaria para levar o provete a rotura. Como evidenciado na analise FTIR,
todos os pee/ plies utilizados sado fabricados a partir de nylon logo, a unica variavel ¢ a morfologia da

superficie de cada amostra, conferida pelos tipos de tecelagem dos pee/ plies.
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Foi realizada uma analise de variancia (ANOVA) no software Exce/ com os valores de forca
maxima de cada grupo de forma a avaliar se existe uma diferenca significativa entre as superficies
estudadas. Para isto, foi definido o valor de a. como 0.05, valor comum quando realizada uma analise

deste tipo. [28]

Foi definida a hipotese nula (HO) como “A rugosidade ndo influencia os resultados” e a hipotese
alternativa (H1) como “A rugosidade influencia os resultados”. Se p < a, a hipotese nula é rejeitada e

a hipotese alternativa é aceite.

Tabela 10 - Andlise de Variancia

ANOVA
Fonte de variacao SQ gl MQ F Valor P F critico
Entre grupos 23195887 3 7731962 61,05608 7,42E-06 4,066181
Dentro de grupos 1013097 8 126637,1

Total 24208984 11

Apos os calculos realizados pelo software, o valor de p obtido € menor que o valor de a definido
(0.05) logo, a hipdtese nula é rejeitada e é concluido que existem diferencas significativas entre pelo

menos dois grupos e a hipotese alternativa “A rugosidade influencia os resultados.” é aceite.

O valor de F ¢ bastante elevado, isto mostra que a diferenca € maior entre os quatro grupos do
que dentro dos grupos. [29] E de notar que o teste ANOVA so comprova que existem ou nao diferencas

entres 0s grupos, nao confirma qual é a diferenca entre 0s mesmos.

Posteriormente, foi realizado o 2° ensaio de Lap Shear com duas variaveis, a rugosidade dos
provetes e a temperatura do adesivo. Na figura 36 estao representados os valores resultantes do ensaio
com a adesivo a temperatura ambiente. Para cada superficie esta representado o provete com a maior
forca maxima registada e na figura 37 o desvio padrao da forca maxima dos provetes. No anexo 4 estédo

os graficos resultantes de cada provete analisado, relativos ao 2° ensaio de Lap Shear.

As amostras denominadas de Twill_L1 e Twill_L2 referem-se ao laminado de onde foram

retirados.
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Figura 36 - Grafico Forca/Deslocamento (2° ensaio) - 23°C
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Figura 37 - Desvio Padrao de Forca Maxima (2° ensaio) - 23°C

Relativamente aos resultados obtidos do 2° ensaio de Lap Shear, nao é possivel observar amplas
disparidades da forca necessaria para levar os provetes a rotura entre as diferentes superficies.
Especialmente, quando tendo em conta o desvio padrao, observado na figura 37. Este resultado é
consistente com o antecipado, relativamente as superficies Twill_L1 e Twill_L2 pois, ttm a mesma
rugosidade e morfologia. Porém, relacionando os resultados de Lap Shear da superficie Twill_L1 com a
superficie Twill do 1° ensaio de Lap Shear, é possivel observar que quando foi utilizado o adesivo
ENERCON, no 2° ensaio, a forca necessaria para levar o provete a rotura foi ligeiramente maior, cerca

de 11,9 % enquanto que, o deslocamento foi muito reduzido em comparacao.
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E notavel que a superficie tratada com o pee/ ply Plain obteve resultados muito similares as
restantes amostras, tendo em conta que possui uma morfologia menos rugosa. E possivel que o adesivo

fornecido pela ENERCON ultrapasse a necessidade da alteracao da superficie, a um certo ponto.

A partir dos resultados deste ensaio de Lap Shear é possivel deduzir, neste caso, que com o
adesivo fornecido pela ENERCON a rugosidade nao determina o nivel de adesao dos provetes produzidos
pois, a diferenca de rugosidade entre as superficies Twill e Plain é bastante ampla e o valor de forca
necessaria para a rotura de provetes e semelhante em todas as amostras. Isto pode indicar que quando
a rugosidade e adesdo quimica suficientes sdo alcancadas entre o substrato e o adesivo ndo ha

necessidade de aumentar a rugosidade do material.

Na figura 38 estao representados os valores resultantes do ensaio com o adesivo aquecido a
35°C. Novamente, para cada superficie estd representado o provete com a maior forca maxima
registada. As amostras denominadas de Twill_L1 e Twill_L2 referem-se ao laminado de onde foram

retirados.
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Figura 38 - Grafico Forca/Deslocamento (2° ensaio) - 35°C

Na figura 39 esta representado o desvio padrao da forca maxima dos provetes de cada grupo de

amostras.
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Figura 39 - Desvio Padrdo de Forca Maxima (2° ensaio) - 35°C

Numa primeira analise, pode-se afirmar-se que o aquecimento do adesivo nao proporcionou
nenhumas diferencas significativas, tanto na forca necessaria para a rotura dos provetes como no

deslocamento registado. Tendo em conta o desvio padrdo da forca maxima, os valores também nao

aparentam disparidades consideraveis.

Estas observacdes iniciais podem ser corroboradas pela realizacao de um teste de variancia
(ANOVA), como efetuado para os resultados no 1° ensaio de Lap Shear. A analise de variancia (ANOVA)

realizada para os provetes do 2° ensaio de Lap Shear é distinta da realizada anteriormente. Para estes

grupos de provetes existem duas variaveis: a rugosidade e a temperatura do adesivo.

Com isto, foi realizada uma analise ANOVA double factor com repeticdo com o valor de a
definido, novamente, como 0.05. A hipotese nula (HO) foi definida como “Nao existem diferencas entre

0s grupos.” e a hipdtese alternativa (H1) como “Existem diferenca entre os grupos.” Os resultados

obtidos podem ser observados na tabela 11.

Tabela 11 - Andlise de Variancia Double Factor

ANOVA
Fonte de variacao SQ gl MQ F Valor P F critico
Amostra 50034,87 1 50034,87 1,014198 0,333775 4,747225
Colunas 480051,1 2 240025,6 4,865275 0,028357 3,885294
Interaces 47680,73 2 23840,37 0,48324 0,628282 3,885294
Dentro 592013,2 12 49334,43
Total 24208984 17
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0 resultado desta analise demonstra que n&o existem diferencas significativas entre os grupos
e confirma as observacdes iniciais que foram descritas anteriormente pois, 0 p > a. Logo, a hipdtese

nula, “Nao existem diferencas entre os grupos.”, é aceite.

Deste modo, é possivel afirmar que o aquecimento do adesivo ndo influenciou a forca de

adesao dos provetes testados.

4.5 Analise Fractografica

4.5.1 Modo de Falha

Para cada provete de Lap Shear, apds o ensaio, foram fotografadas as superficies da junta de

forma a analisar o modo de falha de acordo com o tipo de rugosidade e adesivo utilizado.

Em relacdo ao 1° ensaio de Lap Shear, apenas com provetes provenientes do laminado L1, estdo

apresentadas as superficies das juntas nas figuras 40 a 43.

Figura 40 - Superficies da junta (Vidro)

Figura 42 - Superficies da junta (Econolease) Figura 43 - Superficies da junta (Twill)
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Relativamente a superficie Vidro a falha caracteriza-se pela falha adesiva e acontece na interface
entre o adesivo e o substrato composito. Este modo de falha sugere que a preparacdo da superficie é

inadequada, o que é corroborado pela falta de rugosidade conferida a esta superficie.

Nas restantes superficies o modo de falha foi relativamente o0 mesmo. E possivel observar alguns
pontos de falha adesiva e ligeiras falhas da fibra nas extremidades das juntas. Isto pode ser explicado
pelo modo de corte na preparacdo dos provetes com a serra de fita que pode ter ligeiramente exposto

algumas fibras nessas regides.

No que se refere ao 2° ensaio de Lap Shear foi realizado o0 mesmo procedimento relativamente

as juntas. Nas figuras 44 a 49 estao apresentadas as superficies das juntas dos provetes testados.

Figura 44 - Superficies das juntas (Twill_L1- 23°C) Figura 45 - Superficies das juntas (Twill_L1- 35°C)

Nas figuras das superficies das juntas dos provetes da superficie Twill provenientes do laminado
L1 o modo de falha é consistente em todos estes, mesmo nos provetes testados o adesivo aquecido. E

possivel observar falhas mistas, um combinacao de falha coesiva e adesiva em varios pontos.

Figura 46 - Superficies das juntas (Twill_L2- 23°C) Figura 47 - Superficies das juntas (Twill_L2- 35°C)
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De novo, nas figuras 46 e 47 relativas a superficie Twill resultantes do laminado L2, séo

observados modos de falha mista, sendo que um provete também demonstra rutura de fibras na figura

46.

Figura 48 - Superficies das juntas (Nylon - 23°C) Figura 49 - Superficies das juntas (Nylon - 35°C)

No que se refere aos provetes da superficie Nylon, os modos de falha identificados séo,
novamente falha mista em ambas as figuras. Embora, na figura 48 também ¢ possivel observar dois

provetes com rutura de fibras.

4.5.2 SEM

Foram analisadas quatro amostras em relacdo aos provetes do 1° ensaio de Lap Shear com o
equipamento de SEM. Foram escolhidas as superficies de fratura dos provetes com o maior e menor
valor de forca maxima, com excecdo da superficie Vidro. Logo, foram selecionados os provetes das

superficies Econolease e Twill e analisadas as amostras.

Figura 50 — Amostra SEM Econolease (Lado do Figura 51 - Amostra SEM Econolease (Lado do
adesivo) adesivo) Zona 1
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Figura 52 - Amostra SEM Econolease (Lado do Figura 53 - Amostra SEM Econolease (Lado do
adesivo) Zona 1 adesivo) Zona 3

Com as imagens obtidas a partir da analise SEM é possivel efetuar algumas observacdes iniciais.
Na figura 50 foram destacadas as areas de interesse da amostra Econolease relativas a superficie do
adesivo. Sao visiveis vazios microscopicos na superficie que podem ser justificados pela aplicacdo do
adesivo no momento de montagem dos provetes. E aparente o padrdo presente na superficie que foi

conferido pela morfologia do laminado preparado com o pee/ ply Econolease.

Relativamente a zona 1, na figura 51 sdo destacados vestigios da matriz polimérica bem como
locais onde o0 adesivo apresenta uma maior elevacao em volta das poucas fibras expostas na amostra,
realcadas através das setas vermelhas. Sao de notar as fissuras formadas e visiveis na figura 52 que

demonstram concentracdes de tensdes no material durante o teste.
Na zona 2 destacada da amostra sdo notaveis os vazios mais amplos e profundos. (figura 50)

S&o consideraveis as superficies irregulares presentes na zona 3 da amostra bem como vestigios
da matriz polimérica. E visivel o padrdo que ficou impresso no adesivo devido & morfologia do substrato
e superficies irregulares, assinadas com setas vermelhas, que sugere certa plasticidade exibida pelo

adesivo devido as forcas de corte durante o teste (figura 53)

Na figura 54 foram destacadas as areas de interesse da amostra Econolease relativas a
superficie das fibras. Sao novamente visiveis vazios microscopicos que podem ser devidos ao ar atrapado
no adesivo no momento de adicdo do endurecedor, por ter alta viscosidade e é possivel observar as
camadas inferiores da fibra de vidro utilizada para fabricar o laminado. O mesmo é visivel nas restantes

areas de interesse.
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Figura 54 - Amostra SEM Econolease (Lado das Figura 55 - Amostra SEM Econolease (Lado das
fibras) fibras)

Nas figuras 56 a 62 estao representados os resultados da analise SEM relativos as superficies

de fratura da junta do provete Twill.

As zonas mais representativas foram numeradas como zona 1 e 2 (figura 56). Em toda a
superficie é possivel, de novo, observar vazios. A maior ampliacao, figura 57, sdo visiveis rachaduras na

superficie do adesivo na zona 1.

10.0 kV mm |4 S \T/UM ck

Figura 56 - Amostra SEM Twill (Lado do adesivo) Figura 57 - Amostra SEM Twill (Lado do adesivo)
Zona 1l

2 KV 8 mm m SEM/ ack

Na zona 2 a superficie do adesivo € irregular (figura 58), que pode dar a entender que o material
sofreu deformacao plastica, durante o ensaio de Lap Shear, no local especifico antes da fratura total do

provete.
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Figura 58 - Amostra SEM Twill (Lado do adesivo)
Zona 2

Na figura 59 foram destacadas as areas de interesse da amostra Twill relativas a superficie das

fibras, numeradas zonas 1, 2 e 3.

Na zona 1 & possivel observar um vazio rodeado por fibras orientadas e no inferior do mesmo
um depdésito de resina com a superficie lisa. Quando sao utilizados pee/ plies com padrdes de tecelagem
mais soltos, nos cantos de reunido das diferentes direcdes do padrado a resina pode ser acumulada
nestes pontos, durante o processo de infusao, e a superficie fica em contacto com o saco de infusdo

resultando numa superficie lisa como observada na figura 60.

x| 10.0 kV ETD 11

Figura 59 - Amostra SEM Twill (Lado das fibras) Figura 60 - Amostra SEM Twill (Lado das fibras)
Zona 1

Na zona 2 observam-se fibras orientadas no lado esquerdo da imagem. Na restante area da
amostra, é visivel uma superficie de adesivo rugosa e ndo uniforme que demonstra uma zona de falha

coesiva na camada do adesivo. (figura 61)
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Na zona 3 sdo novamente observadas as fibras pertencentes a camadas inferior do substrato

produzido devido a um vazio presente antes da fratura. (figura 62)

Figura 61 - Amostra SEM Twill (Lado das fibras) Figura 62 - Amostra SEM Twill (Lado das fibras)
Zona 2 Zona 3

Relativamente as fraturas do 2° ensaio de Lap Shear, foram analisadas duas amostras

provenientes dos provetes mais representativos. Sendo destacadas as zonas de interesse. (figura 63 e

67)

10.0 kV m

Figura 63 — Amostra 1 SEM 2°ensaio Lap Shear Figura 64 — Amostra 1 SEM 2°ensaio Lap Shear
Zona 1

S&o notaveis, como anteriormente, os vazios presentes na camada do adesivo. Na zona 1, figura
64, adjacente ao vazio, & notavel o levantamento do adesivo. Na zona 2 sado aparentes as fibras
levantadas e quebradas, também visiveis na zona 1. (figuras 65 e 66) A superficie do adesivo é rugosa

e nao uniforme, o que demonstra uma resposta plastica durante a fratura.
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Figura 65 — Amostra 1 SEM 2° ensaio de Lap Figura 66 — Amostra 1 SEM 2° ensaio de Lap
Shear Zona 2 a) Shear Zona 2 b)

Relativamente a segunda amostra analisada, sdo visiveis fibras levantadas e partidas na zona 1,
figura 68. Na zona 2 é notavel, de novo, um vazio. A superficie do adesivo demonstra a mesma aparéncia

que na amostra 1, sendo esta rugosa e nao uniforme.

m t ——— 100 pm ———

1 D|s ] SEMATIUM FE

Figura 67 - Amostra 2 SEM 2°ensaio Lap Shear Figura 68 - Amostra 2 SEM 2°ensaio Lap Shear
Zona 1
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4.6 Determinacao da Forca de Adesao de Tintas Sobre o Substrato

Composito

4.6.1 Defeitos Superficiais

Depois da secagem da tinta todas a superficies foram observadas e analisadas, com auxilio ao
microscopio 6tico, quanto a defeitos superficiais. Foram selecionadas as imagens mais representativas
do estado superficial de cada grupo de amostras. Nas figuras 69 a 72 estdo representadas as imagens

dos defeitos superficiais nas amostras G1 e G2.

[ ——— Py

Figura 69 - Defeitos Superficiais (Amostra G1) Figura 70 - Defeitos Superficiais (Amostra G2) Objetiva
x1.6

Figura 71 - Defeitos Superficiais (Amostra G2) Figura 72 - Defeitos Superficiais (Amostra G2) Objetiva
x1.6

Nas superficies relativas as amostras G1 e G2, sao observados poros e microvazios com variacao
na sua intensidade. Isto é explicado pela porosidade inerente de compdsitos de matriz polimérica bem

como a espessura de tinta aplicada nos provetes.
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Relativamente as amostras em que foram aplicadas 3 camadas do material, G7 e G8, nao sdo
visiveis microvazios, enquanto que oS poros sao aparentes na mesma maneira que nas amostras
anteriores, embora com menor reiteracdo, quando sdo comparados os resultados dos defeitos
superficiais das amostras G1 e G2. Isto sugere que a aplicacdo de camadas subsquentes de tinta, ajuda
a reduzir os microvazios que podem ser produzidos por aplicacdo ndo uniforme de tinta em combinacao
com a superficie heterogénea do composito. Ja os poros, que sdo aparentes em todas as amostras,

podem ter relacdo ao tipo de tinta utilizada e as suas condicées de secagem, as quais nado foram

controladas.

Figura 73 - Defeitos Superficiais (Amostra G7) Figura 74 - Defeitos Superficiais (Amostra G7) Objetiva
x1.6

Figura 75 - Defeitos Superficiais (Amostra G8) Figura 76 - Defeitos Superficiais (Amostra G8) Objetiva
x1.6

De modo a obter uma analise mais completa foi medido o comprimento dos microvazios e poros
de modo a encontrar uma correlacao com as condicdes de pintura. Porém, isto nao foi possivel pois, 0s

valores ndo assumem um padrao distinto ao longo das amostras. (tabela 12)
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Tabela 12 - Tabela 12 - Médias dos valores dos comprimentos

Amostras Gl G2 G7 G8
Média de dimensao maxima de 0,168 0,221 - -
microvazios (mm)

Média de dimensado maxima de poros 0,221 0,094 0,124 0,168
(mm)

4.6.2 Ensaio de Scratch

Os resultados obtidos no ensaio de Scrafch foram organizados em ordem a alguns parametros,
sendo um dos mais importantes a Forca Normal a que a carga critica inicial ocorre em cada um dos
provetes. Na figura 77 é possivel observar o desvio padrao deste parametro para cada uma das amostras.
A azul estao representadas as amostras em que foi aplicada apenas 1 camada e a vermelho as amostras

em que foram aplicadas 3 camadas.

Desvio Padrao da Forca Normal em LC1

Amostras

(9]
~

|Il

0,00 2,00 4,00 6,00 8,00 10,00 12,00
Forca Normal [N]

Figura 77 - Forca Normal na Carga Critica (LC1)

E de notar a diferenca dos resultados obtidos entre as barras de cores diferentes. As amostras
em que foi aplicada apenas 1 camada de tinta, G1 e G2, e as amostras em que foram aplicadas 3
camadas de tinta, G7 e G8, diferem muito na Forca Normal a que se deu a carga critica inicial, LC1.
Logo, a Forca Normal necessaria para levar ao primeiro sinal de rotura do material € menor nos provetes

em que foi aplicada menor quantidade de tinta aplicada. Este resultado é expectavel pois, nos provetes
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preparados com 3 camadas de tinta existe mais material para resistir a ponta de diamante do
equipamento, o que pode criar uma estrutura mais complexa que assiste na dissipacado das forcas

aplicadas ao revestimento.

Nao é possivel determinar correlacdo entre a forca necessaria a que se da a LC1 e a alteracao
da humidade do substrato compdsito. Relativamente as amostras G1 e G2, tendo em conta o desvio
padrao, nao existem disparidades significativas do valor da Forca Normal em que o primeiro sinal de
rotura é registado. E de notar que as amostras com a maior percentagem de humidade apresentam
menor desvio. E possivel que o aumento da humidade na superficie do substrato melhore a molhabilidade

da tinta o que resulta em valores mais aproximados.

A respeito das amostras em que foram aplicadas 3 camadas de tinta, é observada uma diferenca
maior da Forca Normal registada a que se da a LC1. Isto acontece devido a disparidade da espessura
da tinta entre as amostras G7 e G8. Embora o modo de aplicacdo tenha sido o mais uniforme possivel
nao € assegurada totalmente a mesma espessura em cada camada aplicada e € possivel existirem
particulas de pd entre camadas. Na figura 66 esta representado a Profundidade de Penetracéo registado
no equipamento do ensaio de Scrafch, onde é possivel observar a disparidade da espessura mencionada

anteriormente.

O valor da Profundidade de Penetracdo verificado para a amostra G1 ndo é exemplar da
espessura da tinta pois, nos riscos realizados na amostra a ponta de diamante do equipamento atingiu
0 substrato compésito ao longo do ensaio. O mesmo aconteceu na amostra G2 porém, apenas no final

do ensaio e com menos profundidade.

Profundidade de Penetracao

B

(9]
N

[9)]
~

Amostras

0,00 50,00 100,00 150,00 200,00 250,00
Pronfundidade [um]

Figura 78 - Profundidade de Penetracédo
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Com base nos resultados obtidos no ensaio realizado, é seguro afirmar que a aplicacdo de varias
camadas de tintas é benéfico para melhorar a sua adesdo ao substrato. A alteracdo da humidade dos
substratos nao produziu diferencas consideraveis de forma a estabelecer uma correlacao entre esta e os

parametros registados.

Foram divididos os valores de forca normal pelos de profundidade de penetracédo
correspondentes de forma a obter um esforco especifico para cada uma das amostras. Os valores

calculados, representados na figura 79, demonstram um parametro comparativo mais aproximado a

realidade.
Esforco Comparativo entre Forca e Profundidade
de Penetracao
0,07
0,06
0,05
2 0,04
5 0,03
0,02
0,01 I
0
Gl G2 G7 G8
Amostras

Figura 79 — Razao Forca/Profundidade de Penetracdo

Tendo em conta os resultados obtidos em relacao aos defeitos superficiais e adesao da tinta é
de constatar que o modo de aplicacao da tinta poderia ser melhorado de forma a obter camadas mais

uniformes sob a superficie e deste modo atingir melhores resultados.
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Nas figuras 80 a 89 estdo é possivel observar as imagens das LC1 relativas a cada ensaio

efeituado nas amostras.

Figura 80 - LC1 (G1 Risco n°1) Figura 81 - LC1 (G1 Risco n°2)

Figura 82 - LC1 (G1 Risco n°3) Figura 83 - LC1 (G2 Risco n®1)

Figura 84 - LC1 (G2 Risco n°2) Figura 85 - LC1 (G7 Risco n°1)
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Figura 86 - LC1 (G7 Risco n°2) Figura 87 - LC1 (G7 Risco n°3)
Figura 88 - LC1 (G8 Risco n°1) Figura 89 - LC1 (G8 Risco n°2)

Nas amostras G1 e G2, as imagens dos riscos sdo mais claras e precisas devido a quantidade
reduzida de material na superficie no substrato. Nas imagens relativas aos riscos nas amostras G7 e G8
apenas sao aparentes diferencas de cor e textura na superficie, novamente, devido & maior quantidade
de material. Estas imagens sao ilustrativas e complementam o teste pois, indicam o local onde inicia o

processo de rotura da camada da tinta na regido interfacial.
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5. CONCLUSOES E TRABALHOS FUTUROS

O presente trabalho teve como objetivo estudar as varidveis intervenientes nos processos de adesao
qguando aplicados adesivos estruturais e tintas em substratos compdsitos, de forma a contribuir para a
reducdo de perdas de material e custos, permitindo a eficiéncia da producédo de pas edlicas e otimizacao
do desempenho fisico-mecanico das mesmas. Do presente estudo foi possivel obter as seguintes

conclusoes.

Foi possivel determinar, com o ensaio de caracterizacado superficial, que o nivel de rugosidade de
cada superficie preparada influenciou os dados obtidos na medicao de angulo de contacto que quantifica
a molhabilidade dos substratos. Adicionalmente, a polaridade dos pee/ plies e das substancias utilizadas
também tem importancia pois, em todas as medicoes, quando utilizado a substancia apolar,
diiodometano, o valor de angulo de contacto diminui. A medicdo de angulo de contacto da Unica
superficie obtida a partir de um pee/ ply de poliéster foi relativamente baixa, tendo em conta a rugosidade

conferida.

Foi determinado que nao existe uma correlacao direta entre a molhabilidade e a forca de adeséao
com a realizacdo do 1° ensaio de Lap Shear visto que, a superficie Econolease e Econostitch obtiveram
valores relativamente similares de forca necessaria para a rotura de provetes embora, a molhabilidade
da superficie Econolease ser definida como baixa com base na medicdo de angulo de contacto. Com
uma analise de variancia foram definidas diferencas significativas entre as superficies testadas pelo que,

a rugosidade influencia, até um determinado ponto, a adesao entre o substrato e o adesivo.

No 2° ensaio de Lap Shear, através da analise de variancia, foi concluido que as diferencas de
rugosidade conferidas pelos pee/ plies utilizados, bem como a alteracao da temperatura do adesivo
proveniente da ENERCON, nao apresentaram diferencas significativas relativamente a forca necessaria

para a rotura dos provetes.

Com respeito aos resultados obtidos no ensaio de Scrafch foi possivel concluir que a aplicacao de
varias camadas de tinta melhorou a adesao da mesma ao substrato. As varias camadas formam uma
estrutura complexa que é capaz de suster a valores de forca mais elevados. Nao foi possivel estabelecer

uma correlacao entre alteracdo da humidade do substrato e os parametros registados.

Em suma, os objetivos do presente estudo foram alcancados pelo que, visto ter sido avaliada,
qualitativamente, a influéncia de diferentes variaveis intervenientes no processo de adesao, tendo sido

estabelecida um base solida para uma otimizacao mais estruturada do processo de adesao de pas eolicas

54



Sugere-se para trabalhos futuros a medicdo da contracéo quimica dos adesivos utlizados, bem como
diferentes modos de alteracdo de superficie como tratamento de plasma ou jateamento abrasivo.
Relativamente a medicao da forca de adeséo da tinta sugere-se a realizacdo do ensaio experimental de

Pull-Off. Pode ainda optar-se por testes de flexdo e abrasao.
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ANEXOS

Anexo 1 - Componentes dispersivas e polares do liquidos

Liquido y2ImN/m] y§[mN/m] ys[mN/m]
Agua 21,9 51 72,8
Diiodometano 50,8 0 50,8

Anexo 2 - Valores de forca maxima (Lap Shear)

Superficie Twill Econolease Econostitch Vidro

Forca Maxima P1 4370,14 4038,38 3491,16 840,85
Forca Maxima P2~ 4804,59 4009,82 4223,64 1145,49
Forca Maxima P3  4907,70 3994,69 2964,70 1064,45
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Anexo 3 - Graficos de Lap Shear de cada superficie
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Anexo 4 - Graficos de Lap Shear de cada superficie

Lap Shear Twill_L1 (25°C)
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Lap Shear Twill_L1 (35°C)
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