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RESUMO

Neste trabalho, uma resina epoxi de cura a temperatura ambiente foi submetida a ciclos térmicos de p6s cura
para verificar as alteragBes nas propriedades térmicas e mecénicas finais do material. As amostras foram ob-
tidas por vazamento em molde metalico e os ciclos de pés cura foram realizados a 75°C, 90°C, 110°C por
uma hora e um ciclo de 110°C por 2 horas. Os resultados de calorimetria exploratoria diferencial (DSC) mos-
traram que a temperatura de transic&o vitrea do material (Tg ©°) ndo sofreu alteragdo significativa com a rea-
lizacdo destes ciclos de p6s cura, indicando um namero de ligagdes cruzadas muito similar a amostra sem pds
cura. Os resultados de termogravimetria (TGA) revelaram uma degradagdo térmica em etapas; onde cerca de
70% em massa do material sofre degradacdo térmica na faixa de temperaturas de 330,9°C até 345,1°C. Foi
utilizado o diagrama tempo temperatura transformacgdo (TTT) de um polimero termofixo para entendimento
da cinética de cura, onde foi sugerido que a quantidade de resina e agente endurecedor teve uma influéncia
mais significativa na cura plena da amostra do que os ciclos de p6s cura adotados neste trabalho. Em termos
de propriedades mecanicas, a dureza do material permaneceu inalterada com a realizacdo dos ciclos de pos
cura. Somente um grupo de amostra obteve menores valores de dureza pois 0 agente de cura em excesso fun-
cionou com agente plastificante. Em termos de médulo de elasticidade, o0 método de vigas livres apresentou
valores entre 1,72GPa e 2,18GPa, e os ciclos de pds cura ndo tiverem nenhuma influéncia notavel nesta pro-
priedade.

Palavras-chave: Pés-cura, resina epdxi, propriedades térmicas, propriedades mecanicas.

ABSTRACT

In this work, a room temperature curing epoxy system was submitted to post cure cycles to evaluate the
thermal and mechanical properties of the material. The samples were obtained by casting into a metallic tool
and the post cure cycles were performed at 75°C, 90°C, 110°C for one hour and at 110°C cycle for 2 hours.
The differential scanning calorimetry (DSC) results showed that the glass transition temperature of the mate-
rial have not change significantly with the post cure cycles, which indicates a number of molecular crosslinks
very similar to the original sample, without post cure. The thermogravimetric (TGA) results revealed a step-
wise thermal degradation; where about 70% mass of the material undergoes thermal degradation in the tem-
perature range from 330.9°C to 345.1°C. The temperature-time transformation (TTT) diagram of a thermoset
polymer was used to understand the cure kinetics, where it was suggested that the amount of resin and curing
agent had a more significant influence on the full curing of the sample than the post cure cycles carried out in
this article. By means of mechanical properties, the hardness of the material remained unchanged with the
post curing cycles. Only one batch obtained lower values of hardness because the excess of curing agent

Autor Responsavel: Gabriel Benedet Dutra Data de envio: 27/04/2018 Data de aceite: 13/02/2019

10.1590/51517-707620190003.0744



() . DUTRA,G.B.; ZARGISKI, R.T.; FIORENTIN, T.A,, et al. revista Matéria, v.24, n.3, 2019.

worked as plasticizing agent. O In terms of elastic modulus, the free-beam method presented values between
1.72GPa and 2.18GPa, and the post cure cycles did not have any notable influence on this property.

Keywords: Post-cure, epoxy resin, thermal properties, mechanical properties.

1. INTRODUCAO

Em varios segmentos da indUstria a utilizacdo de polimeros termorrigidos a base de resinas epoxi vem so-
frendo um significativo aumento nas Gltimas décadas, desde recobrimentos anticorrosivos [1], adesivos [2],
materiais eletronicos [3], aeronauticos / aeroespaciais [4], area de transporte entre outros [5]. As principais
razGes para este crescimento provem da funcionalidade do anel epoxi neste polimero, o qual pode abrir e rea-
gir com varios agentes de cura, resultando em diferentes propriedades fisicas, mecanicas e térmicas do mate-
rial [6]. Para alcancar as propriedades finais, um polimero termorrigido deve passa por uma reagdo quimica
de polimerizagdo ou cura. A cura pode ser dividida nas etapas de: reacdo quimica (liquido viscoso), seguido
de gelificacdo e posteriormente a vitrificacdo (sélido vitreo) [7]. Durante a cura a resina passa por uma con-
tragdo dimensional devido a aproximacdo das moléculas principais do polimero e tensdes residuais podem
estar presentes na matriz.

Além disto, algumas resinas durante as etapas de cura podem apresentar alta exotermia de reagao,
emissao de volateis e consequente formacao de bolhas. A cinética da reacdo de cura e os parametros utiliza-
dos sdo fatores determinantes e podem interferir de forma significativa nas propriedades finais da resina. Em
muitos casos, a cura pode acontecer de forma incompleta, isto acontece devido a elevada viscosidade durante
etapa de gelificacdo, o que dificulta a movimentagcdo molecular e a formacdo de ligagdes cruzadas. Nestes
casos uma reticulagdo adicional é necessaria para completar a formacdo da rede. Para isto € realizado um
aquecimento posterior de pés cura de forma a permitir que o sistema obtenha um maior grau de reticulacéo e
consequente melhor desempenho térmico e estrutural [8].

Ademais, as resinas epoxis ainda podem ser divididas em sistemas que curam a temperatura ambiente
e sistemas que exigem calor para curar. A maioria dos sistemas de dois componentes sdo formulados para
curar a temperatura ambiente e somente requerem a mistura da resina com o agente de cura. A vantagem
principal destes sistemas é a forma de processamento que requer menor gasto energético. Por outro lado, para
aplicaces de alto desempenho, a realiza¢do de um aquecimento posterior, como a pds cura, em sistemas que
curam a temperatura ambiente pode modificar as propriedades da resina. Entretanto, a literatura e a industria
ainda carecem de estudos sistematicos acerca deste assunto [5]. Assim, este artigo apresenta uma investiga-
¢do da influéncia de diferentes ciclos de pds cura, em termos de temperatura e tempo, em uma resina epoxi
comercial desenvolvida para curar a temperatura ambiente. As caracteriza¢des realizadas visam identificar o
efeito do aquecimento em termos de propriedades térmicas e mecanicas finais da resina. As amostras curadas
a temperatura ambiente e pds curadas foram avaliadas em termos de temperatura de transic¢do vitrea (Tg °),
através de andlises de calorimetria exploratoria diferencial (DSC) com duas rampas de aquecimentos para
cada ciclo. Além disto, foram realizadas analises de termogravimetria (TGA) para identificacdo da tempera-
tura de degradacgdo e dureza Shore e ensaio ndo destrutivel de viga livre para determinacdo do modulo de
elasticidade.

2. MATERIAIS E METODOS

As amostras foram confeccionadas com resina epdxi DGEBA 2004 transparente e agente de cura 3154, am-
bos da marca Redelease. De acordo com o fornecedor da resina, a Tg ° da resina curada é em torno de 70°C.
A resina e o agente de cura foram misturados seguindo a proporcdo de 50g de agente de cura para 100g de
resina, como sugerido pelo fabricante, através de agitacdo manual por 60 segundos. A mistura foi entdo va-
zada em um molde metalico. Sobre o molde foi previamente utilizada um agente desmoldante a base de cera
de carnalba da marca TecGlaze-N. Logo ap6s o vazamento, uma bolsa de vacuo foi colocada sobre 0 molde
e que foi selada fita Tacky-Tape. Durante a etapa de cura, foi estabelecida pressdo absoluta de 630 mmHg
por 50 minutos com a utilizagdo de uma bomba de véacuo. Logo apos, as amostras foram deixadas dentro do
molde por 24 horas a temperatura ambiente para finalizacdo da etapa de cura.

A etapa de pos cura foi realizada com 4 (quatro) grupos de amostras, sendo que cada grupo apresenta
5 (cinco) corpos de prova. Com base na Tg oo da amostra curada foram definidas as condic6es dos ciclos de
pos-cura, assim as quais sdo apresentadas na Tabela 1. A rampa de aquecimento e a rampa de resfriamento
teve uma taxa de aproximadamente 4°/min. A po6s cura foi realizada em uma estufa com controle de tempera-
tura e com atmosfera oxidativa.

As curvas de DSC foram obtidas com a utilizacdo de um DSC 214 — Forno de prata fabricante
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NETZSCH. Os ciclos de térmico foi de 20 °C a 200 °C, a uma taxa de aquecimento 20°C/min, seguido de
resfriamento para 20 °C a uma taxa de 30 °C/min, entdo segundo aquecimento a 20°C/min até 200°C sem
controle de resfriamento. A atmosfera utilizada foi de nitrogénio. Para determinacdo de temperaturas e ental-
pias relacionadas a eventos foi utilizada a norma ASTM E793-06 [9].

As curvas de TGA foram obtidas com um STA 409 — Forno de prata fabricante NETZSCH. As amos-
tras foram aquecidas a uma taxa de 20°C/min até 450°C no ar sintético.

Tabela 1: Identificagdo das amostras submetidas a diferentes ciclos de p6s cura.

IDENTIFICACAO GRU- POS CURA
PO TEMPERATURA (°C) | TEMPO (HORAS)
SP Sem pds cura
P75 75 1
P90 90 1
P110 110 1
P110-2 110 2

A dureza Shore D foi medida em durémetro marca UHAG. Foram retiradas quinze medidas de dife-
rentes corpos de prova de cada grupo de amostras e feito a média dessas medidas como resultado do ensaio
de dureza. Os resultados serdo apresentados em forma de histogramas e as barras no grafico representam um
intervalo de confianga para média (t student 95%).

O modulo de elasticidade foi medido através do método da viga livre, o qual baseia-se na norma
ASTM E 1876-01 [10]. O mddulo de elasticidade é determinado utilizando a frequéncia de ressonancia do
modo de flexdo da viga. Este método consiste em obter a frequéncia de ressonancia de uma amostra através
da excitagdo por um martelo de impacto. Utiliza-se um acelerdmetro ou um microfone para captar a vibragéo,
transformando-a em um sinal elétrico que sera passado ao analisador de sinais [11]. Os resultados serédo apre-
sentados em forma de histogramas com a média de cinco amostras por condi¢ao e as barras no gréafico repre-
sentam um intervalo de confianga para média (t student 95%).

Os equipamentos utilizados no experimento sdo: um martelo de impacto; um microfone; um analisa-
dor de sinais; um suporte rigido que possa representar a amostra como uma viga livre-livre e um corpo de
prova com formato de viga. A Figura 1 apresenta um esquema dos equipamentos utilizados e como eles sdo
arranjados.

j—} Sistema de suporte Computador
acelerdmetro martelo |
)
= 1 —» amostra de material ‘ o
na forma de viga Analisador de sinais

s e—

Figura 1: Esquema de ensaio de vibragdo método viga livre para obtengdo do médulo de elasticidade [11].

Com as frequéncias de ressonancia de flex&o e tor¢éo, calcula-se os mddulos de elasticidade (E). As
equacdes para o célculo dos médulos sdo fornecidas pela norma. Para o célculo do médulo de elasticidade
(E), tem-se:

E = 0,9465 (’”sz) ()11 1)

Onde T1 é um fator de correcdo para 0 modo de flexdo que esta relacionado com o coeficiente de Poisson,
definido pela norma, e (b) e (t) séo a largura e espessura da viga, respectivamente. A norma cita que se a ra-
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z8o do comprimento pela espessura do corpo de prova (L/t) for maior ou igual a 20, o que realmente aconte-
ceu nos corpos de prova ensaiados, T1 pode ser calculado pela seguinte expressdo:

T1=[1,000 + 6,585(-)7] e

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

Os resultados e discussdes serdo divididos de acordo com as analises térmicas para cinética de cura, onde
serdo abordados os experimentos de DSC e TGA e as analises mecanicas que trata da dureza e moédulo de
elasticidade.

3.1 Anélises térmicas

Neste capitulo estdo apresentados os resultados e discussdes das técnicas de analises, em relacdo a temperatu-
ra de transicdo vitrea (Tg o) e calor residual da reacdo obtidas via DSC. Ademais, estdo apresentados os
resultados de TGA e uma discusséo acerca do diagrama tempo temperatura e transformacéo (TTT) para um
polimero termofixo.

As Figuras 2 e 3 mostram os resultados de DSC relativos ao aquecimento 1 e aquecimento 2 respecti-
vamente. Nestes graficos é possivel identificar o ponto médio da Tg o e o calor residual de reacdo, represen-
tados de maneira comparativa na Figura 4.
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Figura 2: DSC referente ao ciclo térmico de aquecimento 1 das amostras.
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Figura 3: DSC referente ao ciclo térmico de aquecimento 2 das amostras.
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Também na Figura 4 estdo os valores de Tg o© estipulada no aquecimento 1 e do aquecimento 2. As barras
apresentadas nas colunas representam +4 e -4 °C, conforme incerteza da técnica de medicdo da Tg <°. Ao
analisar estes valores de temperatura das amostras sob diferentes condi¢fes de pds cura no aquecimento 1,
nenhuma mudanga evidente foi constatada, todas as amostras apresentaram uma Tg o° na faixa de 40 °C a
52 °C aproximadamente. A principal alteragdo da temperatura de Tg oo foi observada ao comparar as amos-
tras submetidas ao aquecimento 1 e ao aquecimento 2. Em todos 0s casos houve um significativo aumento no
valor da temperatura. O ciclo 1 apresentou um aquecimento de até 200 °C nas amostras, seguido de resfria-
mento e posterior aquecimento 2. Assim, todas as amostras do aquecimento 2 foram submetidas a um ciclo
de pds cura de até 200 °C, referente ao aquecimento 1, alterando o valor da Tg © no material para uma faixa
de 57 °C a 66 °C aproximadamente. Este aumento €é de cerca de 35% em relacédo ao valor de Tg <o registrado
no primeiro aquecimento para todas as amostras.

Dados DSC

% Transi¢do vitrea (°C) Aquecimento 1 Transigdo vitrea (°C) Aquecimento 2
75
70
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50
45
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SPC P75 P90 P110 P110-2

Figura 4: Valores de temperatura de transicdo vitrea provenientes das curvas de DSC.

Portanto, sugere-se que os valores escolhidos para janela experimental de pds cura deste trabalho, en-
tre 75 °C e 110 °C, ndo demonstraram significativa diferenca em relagdo a quantidade de ligagBes cruzadas
que afetassem a Tg o das amostras. Ao trabalhar com temperaturas mais elevadas estas mudancgas seriam
mais sensiveis na resina, poréem vale ressaltar que além do aumento da Tg o, altas temperaturas podem pro-
vocar uma degradacdo inicial do material e também a formagéo de liga¢fes cruzadas oxidativas. CARBAS et
al. [13] em seus estudos com adesivos a base de ep6xi constataram que a em algumas faixas de temperatura
de pds cura a Tg o do material se manteve inalterada e constante, podendo até sofrer um certo decréscimo
devido a uma degradac&o.

A Tabela 2 mostra os dados de exotermia de residual de reacdo obtidos pelas curvas de DSC. Este
valor refere-se a area integrada no grafico do DSC no primeiro aquecimento, o que é representada em Joule
por grama do material. Esta energia demonstra uma reacdo exotérmica, possivelmente proveniente de uma
cura incompleta no material [8]. Nota-se que este vale é inexistente no aquecimento 2, sugerindo uma cura
completa de todas as amostras ap6s o0 aquecimento 1. As amostras SPC e P75 apresentaram os maiores valo-
res de exotermia residual, 1,431 J/g e 3,922 J/g respectivamente. A Unica condi¢do que ndo apresentou exo-
termia de cura no primeiro aquecimento foi a P90. Ndo houve uma relacdo direta ou tendéncia entre a tempe-
ratura de pos cura com a exotermia de reagdo. Outros fatores, como obtencéo das amostras, heterogeneidade
do sistema, entre outros, podem ter tido um efeito mais significativo.
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Tabela 2: Exotermia residual provenientes dos resultados de DSC.

IDENTIFICAGAO EXOTERMIA RESIDUAL (J/GRAMA) |EXOTERMIA RESIDUAL (J/GRAMA)
AQUECIMENTO 1 AQUECIMENTO 2

SPC 2,925 0,000

P75 3,922 0,000

P90 0,000 0,000

P110 0,960 0,000

P110-2 1,451 0,000

A Figura 5 mostra os resultados da TGA, onde ¢é ilustrado o grafico de perda de massa em percentual
das amostras em funcdo da temperatura. Nesta mesma figura as perdas em massa foram divididas e estédo
indicadas para cada faixa de temperatura.

A primeira perda de massa acontece entre 40 °C e 150 °C, respectiva a possivel absorcdo de agua ou
emissdo de volateis. A segunda perda de massa acontece proximo a 300 °C, que esté atrelada a degradacdo de
algum aditivo ou fracdo de menor peso molecular da resina. As temperaturas respectivas a terceira e maior
perda de massa, assim como o percentual de massa residual das amostras apds os ensaios estdo separadamen-
te demonstradas na Figura 6.
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Figura 5: TGA referente ao ciclo térmico de aquecimento das amostras e perda de massa.
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Figura 6: Temperatura de degradagao e percentual de massa residual das amostras submetidas a diferentes ciclos de cura.
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Pelo gréafico de barras na Figura 6 ndo é possivel constatar nenhuma influéncia evidente da realizacéo
da p6s cura na temperatura de degradacdo da resina. Independente do tratamento realizado o rompimento das
cadeias moleculares provocadas pelo calor ficou na faixa de 330,9 °C até 345,1 °C. No mesmo grafico é
apresentada a massa residual das amostras apés a pds cura. Ao preparar as amostras foi realizado uma mistu-
ra proporcional de 100g de resina com 50g de agente de cura, em percentual em massa representada por de
66,7% de resina e 33,3% de agente de cura. A quantidade de massa residual mostrou um percentual em torno
de 30-34%. De acordo com o fornecedor, nesta resina ndo ha presenca de materiais inorganicos.

Uma hipétese é que a resina comegou o processo de degradacdo separadamente do agente de cura,
sendo que a temperatura maxima escolhida pela analise ndo alcancou a temperatura de degradacdo do mes-
mo. Seguindo esta hipdtese, todas as condicdes apresentaram uma quantidade de agente de cura, entre 30 e
32%, exceto a amostra P90 que apresentou uma quantidade de 34,7%. Assim, sugere-se que a formulacéo
P90 apresenta a maior quantidade de agente de cura que as demais, 0 que pode estar atrelado ao processo
produtivo da amostra. Esta quantidade de agente de cura pode também ter ocasionado uma cura mais plena
da resina, pois ao observar o DSC da amostra P90, esta condi¢éo foi a Unica que ndo apresentou vale respec-
tivo a exotermia de reagdo no aquecimento 1, vide Figura 2 e Tabela 2. Como comentado anteriormente, a
existéncia deste vale estaria associada a uma cura ndo completa da resina. Entretanto, uma quantidade so-
bressalente de agente de cura pode proporcionar mudanca nas propriedades fisico mecénicos, o que seré ex-
plorado no capitulo posterior.

Uma das formas de analisar os acontecimentos cinéticos que representam a cura é com a ajuda de dia-
gramas de transformacéao isotérmicos de tempo e temperatura (TTT). Nestes diagramas estdo demonstradas
transformagdes de geleificagdo, vitrificacdo, cura completa e degradacdo da resina, em termos de temperatura
e tempo. A curva de vitrificacdo em forma de S e a curva de geleificagdo dividem o grafico TTT em quatro
estados distintos relacionados ao processo de cura termofixo: regido liquida, regifo borracha gel, regido vi-
trea gel e regido vitrea. A Figura 7 ilustra um diagrama TTT generalizado de uma resina. Além disto, o dia-
grama apresenta trés temperaturas importantes, as quais sdo: Tg0 é a temperatura onde ndo existe qualquer
tipo de reacdo, Tg « a temperatura de transigdo vitrea da resina totalmente curada, e gelTg é a temperatura
onde a geleificagdo e vitrificacdo ocorrem simultaneamente, assim como o ponto onde as curvas de vitrifica-
¢do e geleificagdo se cruzam [12].

Nos estagios iniciais da cura, antes da geleificacdo ou vitrificacao, as reacdes sdo controladas pela ci-
nética de quimica dos reagentes. Na regido entre geleificacdo e vitrificacdo (regido borrachosa) a reacéo ain-
da é controlada quimicamente, mas pode mudar de produto quimico para controle por difusdo, ou movimen-
tacdo molecular. Quando a vitrificacdo ocorre, a reagdo torna-se a controlada por difusdo, e a taxa de reacdo
diminui em duas ou trés ordens de grandeza abaixo daquelas nas regifes liquida ou gel, de modo que, para
fins préaticos a reacdo € essencialmente extinta logo apés a vitrificacdo [8]. Devido a este fato, qualquer vari-
avel quantitativa de resina e agente de cura pode proporcionar modificagdes na resina mais expressivas que
aquelas provocadas por uma pos cura de uma resina vitrificada. Assim sendo, sugere-se que as etapas iniciais
da cinética de cura causaram uma influéncia mais evidente em termos de cura plena que o préprio ciclo tér-
mico de pds cura, ja que apos a vitrificacdo a cinética de cura tem uma reducdo de até algumas ordens de
grandeza em relacdo a etapa de reagdo quimica [12]. Desta forma, o cuidado para determinar as quantidades
apropriadas de resina e agente de cura, assim como a homogeneiza¢do adequada, pode trazer mais beneficios
para as propriedades térmicas do material que ciclos de p6s cura em certas situagdes.
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Figura 7: Diagrama tempo temperatura transformagdo (TTT) de um polimero termofixo, adaptado de Menczel (8).
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3.2 Anélises mecanicas

As analises mecanicas foram realizadas através de ensaio de dureza Shore D e calculo de mddulo de elastici-
dade (E) via ensaio de rigidez vibracéo.

A Figura 8 apresenta os valores de dureza Shore D das amostras submetidas a diferentes ciclos de p6s
cura e a referéncia. Os valores variaram em uma faixa de 50 a 70 Shore D, dependendo da condicdo. O inter-
valo de confianca adotado (t student 95%) mostrou que todas as condi¢des apresentaram valores na mesma
faixa de dureza, exceto as amostras do grupo P90.

A pds cura pode aumentar a mobilidade molecular de forma a aumentar a densidade de ligacdes cru-
zadas e também proporcionar um alivio de tensGes na matriz polimérica. Como comentado anteriormente em
relacdo as curvas de DSC, a Tg o© do material praticamente manteve-se inalterada, o que sugere uma quanti-
dade de ligacdes cruzadas também muito similar entre todas as condicdes mesmo ap6s os ciclos de p6s cura.
Na literatura, ZHANG et al. [14] desenvolveram um modelo de elementos finitos para investigar o nivel de
cura alcancado com diferentes ciclos térmicos da resina epoxi e também mediram a dureza Shore D. Os re-
sultados variaram em uma faixa de 74 a 90 Shore D, e como aqui reportados ndo tiveram uma influéncia dire-
ta da temperatura adotada. Um segundo efeito que também nao foi observado foi o alivio de tensdes proveni-
entes da etapa de cura. Durante a cura, a resina forma ligagdes cruzadas entre as moléculas principais, o que
proporciona uma contragdo tridimensional da amostra. Significativas tensdes internas sdo desenvolvidas aci-
ma e abaixo da Tg oo, quando a resina é volumetricamente restrita [15]. Ao reaquecer o material até tempera-
turas proximas a Tg <, a mobilidade atdmica favorece uma acomodacdo das cadeias, o que reduz as tensdes
internas e pode diminuir a dureza da resina. Na literatura, SHOKRIEH et al. [16] reportaram em seu estudo
uma reducdo das tensdes residuais utilizando ciclos de p6s cura em compdsitos a base de resina epdxi.

Neste trabalho, nenhuma tendéncia clara de aumento ou reducdo de dureza foi observado com a reali-
zacdo dos ciclos de pds cura. A Unica constatacdo foi que houve uma queda de dureza no grupo de amostras
P90. Esta diminui¢do de dureza deve estar atrelada a uma quantidade superior de agente de cura proveniente
da etapa de obten¢do dos corpos de prova, o que foi sugerido via anélises de TGA. O excesso de agente de
cura pode funcionar como agente plastificante, o que proporciona uma maior mobilidade das cadeias e reduz
a dureza do material. AMARAL et al. [17] realizaram ensaios de tracdo em amostras de compdsitos a base de
resina epdxi e identificaram que o grupo de amostras que apresentou um excesso de agente de cura teve 0s
menores valores de tensdo maxima e tensdo de escoamento, e a maior ductilidade. Estas propriedades foram
atribuidas a presenca de um excesso do agente de cura nas amostras atuando neste caso como plastificante da
rede de ligagOes cruzadas.
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Figura 8: Dureza Shore D das amostras submetidas a diferentes ciclos de p6s cura.

Outra propriedade mecénica avaliada foi 0 médulo de elasticidade (E) da resina apds o processamen-
to. Para verificagdo deste método foi utilizada a técnica de ensaio ndo destrutivel via vibragdo. A Figura 8
apresenta os valores calculados de acordo com as equacdes (1) e (2).
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Figura 9: Modulo de elasticidade calculado via ensaio de viga livre para diferentes ciclos de pds cura.

Os valores calculados mostraram uma variacdo em torno de 1,72 a 2,18 GPa, sendo que de acordo
com a literatura uma resina epdxi pode apresentar valores proximos a 3,00 GPa de modulo de elasticidade
[18]. Entre as condicBes investigadas ndo foi observada nenhuma influéncia do ciclo de pds cura, pois todos
os valores estdo dentro da faixa de incerteza do préprio método de medicdo. Assim, estes resultados vao de
acordo com as constatacbes mencionadas, onde dentro da faixa escolhida de pds cura ndo houve aumento
consideravel de ligacBes cruzadas que poderia refletir no médulo de elasticidade do material.

4. CONCLUSOES

Os ciclos de pos cura utilizados neste artigo variaram entre 75°C a 110°C. A primeira caracteristica avaliada
via DSC constatou que todas as Tgs o estiverem na mesma faixa para o primeiro aquecimento. Ao analisar o
segundo aquecimento no equipamento, o que submeteu as amostras inicialmente a outro ciclo de térmico de
200°C, todas tiveram um aumento da Tg o na ordem de 35% do valor anterior. Assim, sugere-se que a tem-
peraturas de pds cura mais elevadas do que as escolhidas neste trabalho o reflexo na Tg oo da resina seria
evidenciado.

Com a utilizagdo da técnica de TGA foi constatada que a resina apds curada tem uma forma de degra-
dacdo térmica em etapas, onde 70% do material sofre degradacdo térmica na faixa de temperaturas de
330,9°C até 345,1°C. Esta degradacdo foi atribuida a resina.

A amostra P90, a qual passou por um ciclo térmico de 90°C por um periodo de 1 hora apés a cura,
apresentou de acordo com as anélises de TGA uma quantidade maior de agente endurecedor, proporcionando
uma cura plena. De acordo com a cinética de cura nos estagios iniciais, as reaces sdo controladas pela ciné-
tica de quimica dos reagentes e posteriormente o controle acontece por difusdo. Quando a vitrificagdo ocorre,
a reacdo torna-se a controlada por difusdo, e a taxa de reacdo diminui em duas ou trés ordens de grandeza
abaixo daquelas nas regides liquida ou borracha. Assim é sugerido que a quantidade de resina e agente endu-
recedor teve uma influéncia mais significativa na cura plena da amostra do que os ciclos de pds cura adotados
neste trabalho. O excesso de agente de cura funcionou como um plastificante na matriz da resina, diminuindo
os valores de dureza obtidos. Os ciclos de pds cura ndo alteraram a dureza da resina epoxi. Em termos de
mdbdulo de elasticidade, as resinas apresentaram valores entre 1,72 GPa e 2,18 GPa, e os ciclos de p6s cura
ndo tiverem nenhuma influéncia notavel nesta propriedade.
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