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RESUMO 

Materiais compósitos são amplamente utilizados em diversos setores 
industriais devido a sua alta resistência e módulo de elasticidade, assim 
como a redução do peso que proporcionam ao substituir peças metálicas. 
Polímeros reforçados com fibras de carbono (CFRP’s), são comumente 
encontrados na indústria aeronáutica e aeroespacial, entretanto, existem 
desvantagens nestes sistemas de camadas tal como a susceptibilidade à 
fratura em regiões interlaminares e intralaminares, consequência da fraca 
compatibilidade entre a superfície da Fibra de Carbono (FC) e a matriz, 
gerando uma baixa adesão nesta interface. Diversos grupos de pesquisa 
têm trabalhado na modificação da superfície das FC’s no intuito de 
aumentar a aderência e, entre as técnicas encontradas, o crescimento de 
NTC’s (Nanotubos de Carbono) tem se mostrado um método promissor. 
Essa técnica vislumbra aumentar a resistência a forças cisalhantes do 
nanocompósito, sem que tal processo comprometa a resistência à tração 
intrínseca na fibra. Esta tese apresenta o estudo das propriedades 
interlaminares de compósitos nanoestruturados baseados em FC 
unidirecionais com NTC’s crescidos na superfície, utilizando uma matriz 
termorrígida. O crescimento de NTC’s realizou-se através do processo CVD 
(Chemical Vapor Deposition) que consistiu na exposição da FC do 
catalizador flutuante a base de hexano e ferroceno num forno tubular, e a 
aplicação dos precursores CO2 e C2H2 num período de 5 minutos. Foram 
realizados ensaios de tração em monofilamentos e cordas inteiras de FC 
após o crescimento de NTC’s e os resultados mostraram a manutenção da 
resistência inerente à FC. O estudo interfacial realizou-se através de um 
indentador Berkovich, e análise interlaminar foi obtida através dos testes 
de cisalhamento interlaminar e tenacidade à fratura no modo I. A 
caracterização das fraturas dos nanocompósitos após os ensaios 
mecânicos foram realizados utilizando Microscópio Eletrônico de Varredura 
com Emissão de Campo. Os resultados mostraram um aumento na 
resistência ao cisalhamento de até 35%, assim como um incremento de 9% 
na tenacidade à fratura na trinca inicial de delaminação.  

 

Palavras-chave: Compósitos Nanoestruturados. Fibra de Carbono. 
Nanotubos de Carbono. Cisalhamento Interlaminar. Tenacidade à Fratura.  
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CHARACTERIZATION OF MECHANICAL PROPERTIES OF 

NANOESTRUTURED UNIDIRECTIONAL COMPOSITES 

 

ABSTRACT 

Composite materials are widely used in several industrial sectors because 
of their high strength and modulus of elasticity, also these materials offer 
weight reduction when replacing metal parts. Carbon fiber reinforced 
polymers (CFRP's) are commonly found in the aerospace and aeronautics 
industry, however, there are disadvantages in these layer systems such as 
fracture susceptibility in interlaminar and intralaminar regions, because of 
poor compatibility between the surface of CF (carbon fiber) and the matrix, 
causing a low adhesion in this interface. Several research groups have been 
working on the modification of the CF's surface to increase the adhesion 
and among the techniques found, the growth of CNT's (Carbon Nanotubes) 
has been shown to be a promising method. This technique also envisages 
to increase the shear strength of the nanocomposite, without compromising 
the tensile strength inherent on the fiber. This thesis presents the study of 
the interlaminar properties of nanostructure composites based on 
unidirectional CF with CNT’s grown on the surface and thermoset matrix. 
The growth of CNT's was achieved through a CVD (Chemical Vapor 
Deposition) process which consisted of exposing the fibers on a floating 
catalyst of hexane and ferrocene in a tubular furnace, and flow of CO2 and 
C2H2 precursors for 5 minutes. Tensile strength tests were performed on 
monofilaments and CF cord after growth of NTC's and results showed the 
preservation of resistance inherent to the FC. The interfacial study was 
achieved through a Berkovich indenter, and interlaminar analysis was 
obtained through the 3-point flexural tests and fracture toughness in mode 
I. The characterization of the nanocomposite fractures after mechanical 
tests were performed using Scanning Electron Microscope with Field 
Emission Gun. The results showed an increase in shear strength of 35%, 
and a 9% increase in fracture toughness at the initial delamination crack.  

Keywords: Nanostructure Composites. Carbon Fiber. Carbon Nanotubes. 
Interlaminar Shear Strength. Fracture Toughness. 
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1 INTRODUÇÃO 

Atualmente existe um aumento significativo no uso de compósitos na 

indústria, especificamente no setor aeronáutico e aeroespacial, isto devido 

às vantagens que estes materiais oferecem. Uns dos fatores mais 

predominantes é a redução do peso, diminuindo o consumo de 

combustível, assim como também a sua alta resistência a fadiga e a 

corrosão que estes proporcionam [1].   

As fibras de carbono apresentam excelentes propriedades mecânicas, 

como alta resistência e alto modulo de elasticidade. Porém, elas isoladas 

não apresentariam resistências elevadas sem uma matriz que permita 

transferir os esforços aplicados. Diferentes matrizes poliméricas são 

utilizadas para essa finalidade, as quais podem ser termorrígidas ou 

termoplásticas, originando um material compósito.  

Apesar de todos os benefícios que os compósitos oferecem, a superfície 

lisa e quimicamente inerte da fibra de carbono (FC) inorgânica pode levar 

a uma fraca compatibilidade e adesão entre a fibra e a matriz, o que, por 

sua vez, afeta negativamente à adesão interfacial [2]. Fibras comerciais são 

geralmente revestidas com um agente de colagem chamado “sizing” que 

contêm diferentes grupos funcionais que auxiliam no manuseio e na adesão 

interfacial, entretanto, para uma combinação específica da fibra e matriz é 

necessário um sizing específico, e isso na maioria dos casos não é 

conseguido [3] [4] [5].   

Para superar essas limitações, diversas pesquisas são destinadas à 

modificação da superfície [6] [7] [8]. Dentro desses métodos, o revestimento 

de fibras com nanotubos de carbono (NTC’s) tem se mostrado uma técnica 

promissora. Além destes possuírem excelentes propriedades elétricas e 

térmicas, os NTC’s apresentam elevada resistência mecânica [9], a qual 

pode ser transferida à matriz, eventualmente melhorando o desempenho 

do compósito. 

São inúmeros os estudos já realizados com a introdução de NTC’s em 

compósitos. A introdução destes dispersos na matriz polimérica é de longe 

a mais estudada. Em compósitos de baixo módulo a presença dos NTC’s 
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dispersos mostrou-se favorável [10], mas em estruturas de alto 

desempenho, onde o uso de fibras de alto módulo e polímeros de alto 

desempenho, a introdução dos NTC’s ou tinha efeito irrisório ou mesmo 

prejudicava o desempenho do compósito [11] [12]. Importantes trabalhos 

do grupo do MIT (Massachusetts Institute of Technology) demonstraram 

em compósitos com fibras cerâmicas incríveis aumentos da resistência ao 

cisalhamento [13] com a deposição direta dos NTC’s sobre as fibras.  

A resistência ao cisalhamento interlaminar é uma propriedade que se vê 

influenciadas diretamente pela presença dos NTC’s, como é mostrado em 

alguns trabalhos de pesquisa. Por exemplo, Feng et al. [14] realizaram a 

deposição de NTC’s em feixes de fibras de carbono curtas, obtendo uma 

melhora de 108% na resistência ao cisalhamento interlaminar. Em outro 

trabalho recente, Chaudhry et al. [2] obtiveram um aumento de 32% 

dispersando uniformemente NTC’s na superfície de tecidos de fibra de 

carbono. Kim et al. [15] demonstraram a necessidade de adesão dos NTC’s 

às fibras para obter os ganhos na resistência ao cisalhamento. 

O grande obstáculo da transferência deste conjunto de dados para 

compósitos com FC é exatamente a grande dificuldade de crescer NTC’s 

sobre elas, com a devida adesão e, sem que as fibras de carbono percam 

suas propriedades mecânicas. Estabelecer condições para isso é trabalho 

de intensa pesquisa em alguns importantes grupos no mundo, mas ainda 

sem uma solução definitiva. 

Este trabalho de doutorado faz parte de um esforço de nosso grupo na 

busca de uma solução deste problema. Este esforço se dividiu em dois 

trabalhos distintos de doutorado, um dedicado a desenvolver a metodologia 

de deposição dos NTC’s sobre a fibra de carbono, outro dedicado à análise 

dos efeitos desta deposição sobre a fibra de carbono e o compósito. Estes 

trabalhos se interagiram constantemente ajustando as melhores condições 

de crescimento dos NTC’s sobre as fibras de carbono. 

O presente estudo teve como proposito a análise da influência do 

crescimento de NTC’s na superfície da FC nas propriedades interlaminares 

do compósito usando resina epóxi como matriz polimérica.  
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Neste trabalho foi utilizada a técnica de deposição química a vapor (CVD) 

como método de crescimento de NTC’s na superfície da fibra de carbono. 

O processo desenvolvido pela aluna de doutorado Lays Cardoso, inédito 

dentro dos procedimentos existentes na literatura, baseia-se na aplicação 

de uma barreira de difusão usando o composto de organosilicio chamado 

Hexametildissiloxano (HMDSO) e posterior crescimento de NTC’s na 

superfície da fibra de carbono. O tempo necessário para o crescimento é 

de 5 minutos, considerado um período bastante curto para a quantidade e 

qualidade de NTC’s depositados. 

O trabalho experimental foi realizado no grupo Diamante e Materiais 

Relacionados (DIMARE), do Laboratório Associado de Sensores e 

Materiais do Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais (LAS-INPE). 

Contou-se com o apoio, para realizar os ensaios mecânicos, do Instituto 

Tecnológico de Aeronáutica (ITA-DCTA), do Instituto de Aeronáutica de 

Espaço (IAE-DCTA), especificamente a Divisão de Materiais (AMR), e do 

Instituto de Estudos Avançados (IEAv-DCTA). 

A estrutura deste trabalho apresenta, no segundo capitulo, a revisão da 

literatura elaborada para esta pesquisa, a qual conta com informação sobre 

a origem dos compósitos, o surgimento de nanocompósitos usando NTC’s, 

o processo CVD como forma de tratamento de superfícies, entre outros 

assuntos. Seguidamente, o terceiro capitulo apresentará uma descrição da 

metodologia empregada neste trabalho, incluindo o processo de 

crescimento de NTC’s sobre a fibra de carbono, assim como das técnicas 

de confecção dos compósitos, e os ensaios mecânicos implementados. O 

quarto capítulo é destinado a mostrar os resultados alcançados e a 

subsequentes discussões. Por último, são apresentadas as conclusões e 

futuros trabalhos no quinto capítulo. 
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1.1 Objetivos 

Este trabalho tem como objetivos principais: 

• Verificar a permanência das propriedades de resistência à tração da 

fibra de carbono, após o crescimento de NTC’s na superfície através 

de processo CVD.  

• Analisar as propriedades interfaciais entre a fibra de carbono e a 

resina epóxi após o tratamento superficial. 

• Estudar as propriedades interlaminares dos nanocompósitos 

conformados por fibra de carbono, NTC’s e matriz polimérica. 
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2 REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

2.1 Materiais Compósitos 

O termo compósito é utilizado quando dois ou mais fases homogêneas são 

combinadas, gerando um material heterogêneo, com propriedades 

superiores em comparação aos elementos de origem independentes.  

Atualmente, os compósitos referem-se a materiais que contem fibras com 

alta resistência, embutidas numa matriz mais fraca. Essa matriz tem como 

função manter a geometria e transmitir para as fibras as cargas aplicadas 

na peça. O resultado é um material com um desempenho mecânico 

superior ao da matriz isolada [1]. 

Existem diversos tipos de reforço, como por exemplo: fibras naturais, fibra 

de vidro, fibra de aramida, fibra de carbono, entre outras. Ademais, estas 

fibras podem ser definidas pela orientação: unidirecionais, bidimensionais 

ou multidimensionais.  

Por outro lado, vários materiais são utilizados como matriz, e estes podem 

ser: matrizes cerâmicas, matrizes metálicas e matrizes poliméricas. 

2.1.1 Fibras de Carbono 

Dentro da família de matérias de carbono inorgânico, temos a grafite, 

formado por folhas de grafeno, que consistem numa estrutura hexagonal 

com átomos de carbono, e estas folhas são empilhadas paralelamente 

criando uma estrutura grafítica [16]. A Figura 2.1 apresenta a célula unitária 

da grafite, cuja estrutura conta com ligações covalente na estrutura da 

própria folhas de grafeno, e ligações fracas de Van der Waals entre estas 

folhas. 

As fibras de carbono são obtidas da decomposição térmica (pirólise) de 

materiais como poliacrilonitrila, rayon e piche, sob condições controladas, 

e destinadas à fabricação de materiais compósitos avançados [17]. Na 

Figura 2.1 observa-se a direção dos planos em relação com o eixo principal 

da fibra, dependendo da base utilizada (PAN ou piche).  
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Figura 2.1 – Célula unitária da grafite. 

   

Fonte: Adaptada de [18]. 

2.1.1.1 Fibras de Carbono a base de Poliacrilonitrila (PAN) 

A poliacrilonitrila (PAN) é um polímero composto por cadeias de carbono 

conectadas entre si. Este material é obtido através da polimerização da 

acrilonitrila, considerado relativamente insolúvel e com alto ponto de fusão. 

Na Figura 2.2 mostra-se a microestrutura da fibra de carbono a base de 

PAN, apresentada por Johnson [18], uma estrutura de natureza fibrilar, 

imitando a estrutura fundamental da fibra polimérica precursora. Este 

esquema mostra como a amplitude da ondulação é maior no centro e 

menor perto da superfície da fibra, existindo vazios em forma de agulha 

entre os cristalitos na região externa da fibra e, nessa região, os planos das 

camadas são paralelos à superfície [19]. 

O mecanismo de ruptura desta estrutura, sob esforços de tração, proposto 

por Reynolds e Sharp, é mostrado da Figura 2.3. Este mecanismo é 

baseado na ideia de que os cristalitos são mais fracos nos planos basais 

em cisalhamento. Quando uma força de tração é aplicada nos cristais não 

orientados, bloqueados na estrutura da fibra (Figura 2.3a), a tensão de 

cisalhamento não pode ser aliviada e ocorre a quebra entre planos basais 

(Figura 2.3b), e prossegue por toda a região local (Figura 2.3c). 
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Figura 2.2 – Estrutura da Fibra de Carbono proposta por Johnson. 

 

  

Fonte: Adaptada de [18]. 

Figura 2.3 – Mecanismo de ruptura de fibras de carbono em tração, 
proposto por Reynolds e Sharp.  

 
 

 

Fonte: Adaptada de [19]. 

 As fibras à base de PAN têm uma maior resistência à tração e à 

compressão, comparadas com aquelas que são fabricadas com outros 

precursores, isto devido a sua estrutura e cristais menores [20]. Por essa 

razão existe um grande interesse no desenvolvimento e aprimoramento no 

mercado, não obstante, as propriedades mecânicas transversais são 

frequentemente limitadas. 

a) b) c) 
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A formula molecular das fibras a base de PAN é [C3H3N]n, mostrada na 

Figura 2.4, utilizada para produzir FC com estrutura molecular 

extremadamente orientada e termicamente estável. A rápida taxa de 

pirolise, sem alterar a estrutura básica, transforma este precursor o mais 

adequado para obter uma FC de alto desempenho [21]. 

Figura 2.4 – Estrutura molecular da Poliacrilonitrila (PAN). 

 

 

Fonte: Adaptada de [21]. 

O processo de fabricação, ilustrado na Figura 2.5, consiste em três etapas 

principais, a estabilização, carbonização e grafitização. Existem também 

duas etapas posteriores, de tratamento superficial e aplicação do sizing, 

destinadas a melhorar a interface fibra-matriz [22]. 

Figura 2.5 – Processo de fabricação de Fibra de Carbono usando PAN. 

 
 

 

 

 

Fonte: Adaptada de [22]. 

 

PAN 

Estabilização  
Carbonização  Grafitização  

(T>2500ºC)  (1000-1600ºC)  (200-300ºC)  

FC 
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As fibras de PAN podem ser alinhadas por uma fiação húmida, seca, por 

fusão, em gel ou húmida a jato seco. Na fiação úmida, comumente usada, 

o polímero é diretamente coagulada em banho e a fibra é 

subsequentemente extraída a ~100 ºC. A poliacrilonitrila homopolimérica é 

um polímero linear que contem grupos nitrílicos altamente polares. Devido 

à sua natureza altamente polar, a PAN pura tem uma temperatura de 

transição vítrea de 120 °C e tende a se decompor antes de fundir. Devido 

a isso, são usados copolímeros. O conteúdo do copolímero geralmente 

varia de 2 a 15% e eles podem ser: ácido acrílico, ácido metacrílico, 

metacrilato, entre outros. A utilização de comonômeros interrompe 

parcialmente a interação nitrito-nitrila, permitindo melhor alinhamento da 

cadeia. 

Após esta preparação do precursor, é realizada a primeira etapa de 

estabilização, sob tensão e em temperaturas entre 200 a 300 ºC, numa 

atmosfera oxidante. Durante a estabilização oxidativa, a PAN passa por 

alterações químicas que resultam num aumento da massa específica. O 

processo de estabilização causa a ciclização da PAN, levando à formação 

de um material termorrígido, tendo um produto final com melhor rendimento 

e melhores propriedades mecânicas. O tempo de estabilização pode variar 

dependendo da composição do comonômero [23]. 

A segunda etapa, chamada de carbonização, ocorre a temperaturas entre 

1000 a 1600 ºC, onde são retirados elementos diferentes ao carbono, numa 

atmosfera com nitrogênio. Durante este processo, o teor de carbono 

aumenta para acima de 90% e é formada uma estrutura de carbono 

tridimensional, quase amorfa, com formas microcristalinas. Durante a 

carbonização, a resistência à tração pode aumentar para ~3 GPa, e o 

módulo de elasticidade para ~250 GPa devido a um aumento no grau de 

cristalinidade e melhor orientação molecular [24]. A Figura 2.6 mostra a 

decomposição da PAN durante as primeiras etapas.  
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Figura 2.6 ‒ Rearranjo da PAN durante a preparação de fibra de carbono. 

 

 

Fonte: Adaptada de [20]. 

O último passo é a grafitização, aquecendo as fibras acima de 2500 ºC, 

num ambiente inerte, para obter um material com a mais alta percentagem 

de carbono, alto módulo e resistência mecânica. O nitrogênio não pode ser 

usado neste processo, uma vez que irá reagir com o carbono para formar 

nitratos. É importante notar que o módulo de elasticidade continua 

aumentando com o tratamento térmico, mas a resistência máxima é 

alcançada a ~1500-1600 °C. Após essa temperatura. existe uma perda de 

resistência que pode ser atribuída à redução do nitrogênio, gerando uma 

formação de falhas [25]. Quando o teor de nitrogênio é quase zero, em 

~1800 °C, a força atinge um mínimo, e depois do nitrogênio ser 

completamente removido, os defeitos da rede podem se rearranjar, levando 

a um pico de resistência a tração, em ~2400 °C, não tão alto quanto o pico 

inicial a ~1500 °C [26]. 

As FC’s são tratadas superficialmente e revestidas com sizings poliméricos 

para melhorar a interação entre a superfície e a matriz. O tratamento da 

superfície geralmente resulta no desenvolvimento de grupos polares 

específicos e/ou rugosidade na superfície. Esse tratamento pode ser 

oxidativo (em oxigénio ou outro meio oxidante) ou não oxidativo. O 
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tratamento não oxidativo inclui o enxerto de polímeros ou a deposição em 

fase de vapor de carbono pirolítico na superfície. Como as fibras de 

carbono se degradam na presença de oxigênio acima de 400 °C e são 

estáveis em ambiente inerte até acima de 2000 °C, elas podem ser 

protegidas da degradação oxidativa aplicando um revestimento de SiC, 

Si3N4 ou Al2O3. As fibras também podem ser tratadas com plasma e 

dimensionadas aplicando uma fina camada de polímeros (sizing) para 

torná-las compatíveis com uma matriz específica [23]. 

2.1.2 Matriz Polimérica 

Algumas propriedades dos compósitos, como resistência ao impacto, 

fluência em altas temperaturas, resistência a corrosão ou ataque químico, 

são determinadas pela matriz. Dentro do grupo das matrizes poliméricas 

mais usadas, encontram-se dois tipos principais: termorrígidas e 

termoplásticas. A principal diferença encontra-se no comportamento em 

altas temperaturas, enquanto os termoplásticos reagem como um fluido 

acima de certo nível de temperatura, os termorrígidos se degradam sem 

passar pelo estado fluido quando são aquecidos [27]. 

2.1.2.1 Termorrígidos 

Os polímeros termorrígidos são bastante utilizados, principalmente em 

áreas onde os termoplásticos não podem atuar, devido a suas propriedades 

e custo. Além disso, quando não estão curadas, estas permanecem em 

estado líquido à temperatura ambiente, facilitando os processos de 

fabricação dos compósitos. 

Entre os termorrígidos estão poliésteres, poliamidas, resinas epóxi, entre 

outros. Eles são constituídos por polímeros de baixa viscosidade, que 

sofrem reações químicas através de luz UV, calor ou catalisador, 

reticulando as cadeias poliméricas. A estrutura altamente reticulada é 

diretamente responsável pela alta resistência mecânica e física, 

comparada com termoplásticos [28]. Os principais materiais usados como 

matrizes em aplicações aeronáuticas e aeroespaciais são as resinas epóxi, 

apesar dos termoplásticos estarem ganhando espaço no mercado. 
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2.1.3 Aplicações dos Compósitos 

Como já é sabido, os materiais compósitos têm uma ampla gama de 

aplicações em vários campos econômicos, sendo quase impossível listar 

todas elas. A indústria aeronáutica é uma delas, onde cada vez mais são 

empregados estes tipos de materiais. Compósitos avançados são 

extensamente empregados em aeronaves de transporte comercial e militar, 

que comparados com os metais, têm vantagens como alta resistência e 

rigidez. Uma das grandes vantagens está na economia no peso de 10 a 

60%, e essa redução de peso auxilia na redução de consumo de 

combustível, assim como aumento do alcance, carga útil, manobrabilidade 

e velocidade nas aeronaves [29]. 

Inclusive a China, onde existia uma lacuna, em comparação com os países 

desenvolvidos na aplicação de compósitos, tanto em quantidade como em 

qualidade, promoveu uma redução no preço dos materiais compósitos 

garantindo qualidade. Eles investiram também no desenvolvimento de 

materiais compósitos multifuncionais e em processos de moldagem mais 

eficazes. 

Os compósitos com fibras de carbono como reforço foram introduzidos no 

ano 1970, utilizados em aeronaves militares estadunidenses como o F-16 

e F-18. Logo, a Airbus efetivou a primeira fabricação de aviões comerciais 

aplicando materiais compósitos em aproximadamente 10% do peso, 

iniciando com a aeronave A310 em 1987. A partir disso, o uso de materiais 

compósitos continuou crescendo, e atualmente as maiores aeronaves de 

transporte comercial, o Airbus 380 e o Boeing 787, são construídas com 

25% e 50% em peso de compósitos, respectivamente [30]. Na Figura 2.7 

mostram-se as partes do Airbus 380 construídas com compósitos, e na 

Figura 2.8 podem-se observar os materiais usados no Boeing 787. 
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Figura 2.7 – Componentes Estruturais do Airbus 380 construídas com 
materiais compósitos. 

 

 

Fonte: Adaptada de [30]. 

Figura 2.8 – Materiais usados na fabricação da aeronave Boeing 787. 

Outros

Aço (Trem de pouso)

Titânio

Alumínio

Compósitos

Fonte: Adaptada de [31]. 



14 
 

2.2 Interface entre Fibra de Carbono e Matriz 

As propriedades mecânicas dos compósitos são determinadas por diversos 

fatores como: módulo e resistência da fibra e matriz, fração volumétrica, 

uniformidade e orientação das fibras. Além do módulo e resistência, outra 

propriedade importante dos compósitos é sua resistência à fratura, e isso 

está diretamente relacionado com a interface fibra-matriz e da ligação entre 

estas. Cook e Gordon [32] identificaram pela primeira vez os mecanismos 

que induzem as camadas à separação longitudinal.  

Na Figura 2.9 ilustra-se o crescimento de uma trinca através da matriz num 

filamento unidirecional. No momento que a trinca encontra a fibra, a tensão 

de cisalhamento é paralela às fibras, originando uma tensão de 

cisalhamento na interface fibra-matriz. Se a ligação fibra-matriz é alta, o 

grau de descolamento diminui antes de ocorrer a falha na fibra, no entanto, 

se essa ligação for fraca, esse grau de descolamento aumenta antes da 

falha da fibra [33]. 

Figura 2.9 – Mecanismo de separação longitudinal: (a) avanço da trinca, 
(b) interceptação da trinca na fibra e (c) progresso da separação na 

interface fibra-matriz.  

 

 

Fonte: Adaptada de [33]. 

 

 

 



15 
 

2.2.1 Tipos de Fraturas na Interface 

Os modos de falha em materiais compósitos fibrosos são mais complexos 

em comparação com materiais homogêneos. Estas fraturas, 

esquematizadas na Figura 2.10, estão divididas segundo o caminho 

percorrido pela trinca, e estas podem ser: interlaminares, intralaminares e 

translaminares.  

A fratura interlaminar é comumente encontrada na forma de delaminação e 

ocorre entre duas camadas de fibras justapostas, acompanhando o sentido 

das mesmas [34]. A fratura intralaminar propaga-se de igual forma 

acompanhando o sentido das fibras, porém acontecendo entre as fibras de 

uma mesma camada, ou entre várias camadas. Por último, a fratura 

translaminar ocorre perpendicularmente às camadas e, também, às fibras 

[35].  

Figura 2.10 – Tipos de fraturas em compósitos fibrosos. 

 

 

Fonte: Adaptada de [36]. 

2.2.2 Ligações na Interface 

Métodos de adesão são amplamente utilizados no campo dos compósitos 

com a finalidade de desenvolver interfaces de alta ligação e, assim, obter 

propriedades mecânicas superiores às estabelecidas.  

Essas ligações podem ser químicas, onde os átomos de dois materiais 

compartilham ou trocam elétrons (ligação iônica ou covalente, 

respectivamente). Também temos as ligações físicas, originadas por 
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qualquer interação envolvendo forças fracas, como as ligações de Van der 

Waals, pontes de hidrogênio ou interações dipolares.  

Além da ligação química e física, existe a ligação mecânica, que consiste 

no travamento causado por uma superfície rugosa, aumentando a 

ancoragem entre duas superfícies [37]. Um exemplo são as irregularidades 

na superfície da fibra que contribuem para uma melhor adesão entre a 

interface fibra-matriz. 

2.2.3 Mecanismos de Adesão 

As fibras de carbono exibem superfícies apolares, apresentando inércia 

química devido a existência de uma etapa no processo de fabricação de 

carbonização/grafitização a alta temperatura, e consequentemente 

mostram características como baixa adsorção, levando a ligações fracas 

com as matrizes poliméricas [38]. Existem diversos tipos de modificações 

superficiais que auxiliam neste problema, as mesmas são mostradas na 

Figura 2.11, e a classificação delas é a seguinte [39]: 

1. Modificação úmida: incluem os sizings poliméricos, modificações 

químicas com ácidos e modificações eletroquímicas. 

2. Modificação seca: incluem tratamentos a plasma, irradiação de alta 

energia e tratamentos térmicos. 

3. Modificações em Multi-escala: consistem em nanopartículas, 

nanotubos de carbono e modificações de grafeno, usando técnicas 

como deposição eletroforética (EPD), deposição química a vapor 

(CVD), entre outras.  

A finalidade dos tratamentos de superficiais é a modificação química ou 

morfologia da superfície sem afetar as propriedades do material. A eficácia 

de qualquer tratamento depende do tipo de substrato e da extensão do 

tratamento. Uma das funções destas modificações é a introdução de 

grupos polares ou agentes de acoplamento na superfície, disponíveis para 

ligações e, também, o aumento da área superficial para possíveis ligações 

mecânicas. 
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Figura 2.11 – Métodos de Modificação de Superfície de FC.  

 

 

Fonte: Adaptada de [39]. 

2.3 Nanotubos de Carbono 

A partir da descoberta do buckminsterfulereno (C60) em 1985, os cientistas 

mostraram um maior interesse no estudo em nanomateriais [40]. Foi Iijima 

[41] em 1991, o primeiro a descobrir, usando o mesmo processo para 

produzir C60 (arco elétrico), que o núcleo central de depósito catódico 

continha uma variedade de estruturas grafíticas, incluindo NTC’s. As 

primeiras imagens encontradas podem ser observadas na Figura 2.12. 

2.3.1 Estrutura, Características e Propriedades dos NTC’s 

A estrutura atômica dos NTC’s consiste em átomos de carbono ligados 

covalentemente, compostos por orbitais híbridos sp2, originando uma 

matriz hexagonal (folha de grafeno) enrolada em forma de tubo [42]. Os 

nanotubos podem ser de estruturas com parede única (Single Walled 

Carbon Nanotube – SWCNT), mostradas na Figura 2.12(A), ou com 

paredes múltiplas (Multi Walled Carbon Nanotube – MWCNT), ilustrados 

na Figura 2.13(B) [43]. 

Modificação Seca: 

Tratamento de Plasma 

Modificação Úmida: 

Tratamento com ácido 

Modificação Multi-escala: 

Revestimento com 

nanopartículas 

Modificação Multi-escala: 

Revestimento com NTC’s 
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Figura 2.12 – Micrografias electronicas de transmissão dos nanotubos 
observados por Iijima e ilustração da seção transversal: a) Nanotubo com 

5 folhas e diametro externo de 6.7 nm, b) nanotubo com 2 folhas e 
diametro de 5.5 nm e c) nanotubo com 7 folhas e 6.5 nm de diametro 

externo. 

 

Fonte:  Adaptada de [41]. 

 
Figura 2.13 – Diagrama esquemático mostrando as dimensões típicas de 

comprimento, diâmetro e distância de separação de: (A) Single Walled 
Carbon Nanotube (SWCNT) e (B) Multi Walled Carbon Nanotube 

(MWCNT). 

 

Fonte: Adaptada de [44]. 
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As propriedades dos NTC's dependem do arranjo atômico (como as folhas 

de grafeno são "enroladas"), seu diâmetro e comprimento. A estrutura 

atômica dos nanotubos é descrita em termos da quiralidade do tubo, que é 

definida pelo vetor quiral Ch e pelo ângulo quiral θ. O eixo quiral pode ser 

representado pelos inteiros (n, m) onde Ch=na1+ma2, sendo a1 e a2 os 

vetores de translação, como mostrado na Figura 3.11 [45]. 

Existem três tipos de estruturas atômicas dos SWCNT, a primeira chamada 

de zig-zag mostrada na Figura 2.14a ocorre quando n ou m são igual a zero 

(θ=0º). A segunda forma é obtida quando m≠n formando uma estrutura 

irregular como indicada na Figura 2.14b. E por último, temos a estrutura 

chamada armchair, onde m=n e θ=30º, com uma estrutura como mostrada 

na Figura 2.14c são chamados de tubos quirais [46]. 

Figura 2.14 ‒ Esquema mostrando a formação de um SWCNT enrolando 
através de diferentes vetores quirais Ch: (a) zig-zag, (b) tubos quirais, e (c) 

armchair. 

 

Fonte: Adaptada de [45]. 

Muitas das propriedades dos nanotubos são extremas, entre elas está a 

elevada condutividade elétrica e térmica [47] [48], isto devido à estrutura 

atômica. A dopagem é uma técnica para controlar estas propriedades, 

envolvendo reações químicas para a formação de fortes ligações 
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covalentes ou iônicas que ocorrem preferencialmente nos defeitos e nas 

extremidades de nanotubos [45]. 

Outra propriedade bastante explorada dos NTC’s é a alta resistência 

mecânica. A alta resistência à tração está diretamente relacionada ao 

grafeno, e a forma cilíndrica do nanotubo fornece estabilidade estrutural 

[49]. Considerando o nanotubo como um material uniforme, o modulo de 

elasticidade pode superar o valor de 1 TPa, dependendo das dimensões: 

comprimento, diâmetro interno e externo [50]. 

Todas essas excelentes propriedades tornam os NTC’s fortes candidatos 

para o desenvolvimento de novos materiais, como por exemplo 

nanocompósitos.  

2.3.2 Sínteses de Nanotubos de Carbono 

O crescimento de NTC’s pode ser realizado de diferentes formas e dentro 

dessa área existem alguns desafios, os quais são divididos em cinco áreas 

principais [44]:  

1. Método de síntese eficiente para produzir nanotubos de alta 

qualidade em grande escala. 

2. Síntese de NTC’s com comprimento macroscópico.  

3. Crescimento controlável e direcionado de nanotubos.  

4. Quiralidade uniforme e propriedades eletrônica do SWCNT. 

5. Síntese em baixa temperatura de NTC’s para integração eletrônica. 

Os principais métodos de produção de NTC’s foram resumidos no trabalho 

de Prasek et al. [51] e são mostrados na Figura 2.15. Cada um deles tem 

vantagens e desvantagens, com resultados diferentes de crescimento, e a 

escolha deve ser feita dependendo das propriedades e características 

requeridas. As técnicas mais utilizadas dentro das nomeadas, são 

deposição através de descarga por arco, ablação por laser e deposição 

química a vapor.  

Figura 2.15 – Métodos atualmente utilizados para síntese de NTC’s. 
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Fonte: adaptada de [51]. 

Os métodos de descarga por arco e ablação por laser, são utilizados para 

o crescimento de SWCNT’s em altas temperaturas (acima de 1200 ºC) e 

consistem na condensação de átomos de carbonos gerados pela 

evaporação de carbono, a partir de um precursor sólido de alta pureza [52] 

[53]. No entanto, os nanotubos sintetizados requerem processos de 

purificação para remover as partículas de fuligem e metais catalíticos [46].   

O processo de deposição química a vapor (do inglês Chemical Vapor 

Deposition - CVD) foi usado pela primeira vez por Yacaman et al. [54] em 

1992. É um processo versátil, no qual moléculas em fase gasosa são 

decompostas em espécies reativas, levando ao crescimento de partículas 

ou filmes, com a capacidade de criar filmes de estequiometria variada [55]. 

O processo CVD pode ser escalonado e de baixo custo (<$100/kg), e ainda 

produzir nanotubos de alta pureza [56]. 

Apesar de existirem diferentes processos CVD, como por exemplo CVD 

assistido por água, assistido por oxigênio, por filamento quente (HFCVD), 
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plasma de micro-ondas (MEPCVD) e por radiofrequência (RFCVD), 

atualmente o processo CVD térmico ou assistido por plasma (PECVD) são 

considerados processos economicamente viáveis para crescimento de 

NCT’s em grande escala, comparados com os outros.  

As reações químicas no processo CVD térmico são ativadas a baixa 

temperatura (600 - 1200 ºC) e pressão ambiente. Para sintetizar NTC’s são 

necessárias partículas de metal de tamanho nanométrico para permitir a 

decomposição de hidrocarbonetos a uma temperatura mais baixa do que a 

temperatura de decomposição espontânea do hidrocarboneto. Os metais 

comumente usados são Fe, Co e Ni. As partículas catalisadoras podem ser 

pré-depositadas (por deposição eletroquímica, evaporação térmica ou 

imersão) ou depositadas durante o próprio processo de crescimento dos 

NTC’s, que nesse caso é chamado de processo com catalisador flutuante, 

onde o ferroceno é o precursor mais usual. Assim como também, é 

fundamental a presença dos precursores para fornecer os átomos de 

carbono, os quais podem ser metano, etileno, acetileno, benzeno, dióxido 

de carbono, entre outros. Os substratos mais utilizados são grafite, quartzo, 

silício e carbeto de silício [57]. 

No processo de crescimento, quando entra em contato o vapor de 

hidrocarbonetos com as nanopartículas metálicas quentes, primeiro se 

decompõe em carbono e hidrogênio, logo o hidrogênio se separa e o 

carbono é dissolvido no metal. Depois de atingir o limite de solubilidade de 

carbono no metal a uma determinada temperatura, o carbono dissolvido 

precipita e cristaliza na forma de nanotubo. Os mecanismos de crescimento 

apresentados na literatura são divididos basicamente em dois tipos: 

crescimento tipo ponta e crescimento tipo base. O tipo ponta, na Figura 

2.16a, ocorre quando a interação catalisador-substrato é fraca e o metal 

tem um ângulo de contato agudo com o substrato, empurrando toda a 

partícula de metal para fora do substrato [58]. Por outro lado, o crescimento 

tipo base, na Figura 2.16b, sucede quando a interação catalisador-

substrato é forte e o metal tem um ângulo de contato obtuso com o 

substrato, ocorrendo de maneira semelhante ao caso do crescimento da 
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ponta, mas a precipitação do NTC não empurra a partícula metálica para 

cima, e é obrigada a emergir na parte superior do metal [59]. 

Figura 2.16 ‒ Mecanismos de crescimento para NTC’s: (a) modelo tipo 
ponta, (b) modelo tipo base. 

 

Fonte: adaptada de [57]. 

Neste trabalho foi utilizado o processo CVD térmico, com catalisador 

flutuante à base ferroceno dissolvido em hexano, e como precursores de 

carbono foi usada a mistura de acetileno e dióxido de carbono.  

2.4 Compósitos Nanoestruturados 

Dentro dos compósitos, vem se formando um novo conjunto chamado 

nanocompósitos, termo usado quando um dos reforços tem dimensões 

menores que 100 nm. O desenvolvimento desse tipo de materiais vem 

acompanhado com a evolução da nanotecnologia, a qual estuda as 

propriedades de estruturas com tamanho de 1 a 100 nm e desenvolve 

formas de aproveitar suas propriedades. 

Nanocompósitos são materiais multifásicos e estas fases podem ser 

inorgânicas-inorgânicas, inorgânicas-orgânicas ou orgânicas-orgânicas, e 

o material resultante pode ser amorfo, cristalino ou semicristalino. Eles 
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conseguem melhorar as propriedades mecânicas, eletrônicas, magnéticas 

e ópticas, não exibidas pelas fases individuais [60].  

Alguns estudos demonstram um aumento na capacidade de carga das 

matrizes poliméricas com a presença de NTC’s, assim como também, o 

incremento na condução elétrica e térmica dos compósitos [61]. 

2.4.1 Compósitos Nanoestruturados com Nanotubos de Carbono 

Alguns exemplos de compósitos são os laminados, estruturas sanduiche, 

polímeros reforçados e compósitos reforçados com fibras de vidro ou 

carbono. Estes entram na categoria de macrocompósitos e 

microcompósitos, e grande parte das propriedades mecânicas dependem 

das interações interfaciais das fases [60]. 

Dentro dos trabalhos de pesquisa, os NTC’s mostraram excelentes 

candidatos para reforçar ainda mais as propriedades dos compósitos [62] 

[63] [64]. Uma das vantagens do uso de NTC’s é a possibilidade de 

melhorar várias propriedades simultaneamente [65].  

Especificamente, o aumento da condutividade elétrica tem sido objeto de 

vários trabalhos [66] [67] [68]. Um exemplo são nanocompósitos utilizando 

NTC’s para evitar o carregamento eletrostático [69] em peças como 

randomes e borda de ataque dos estabilizadores verticais em aeronaves.  

Existem várias maneiras de incorporar os nanotubos no compósito, uma 

delas é adicionando-os na matriz polimérica antes da confecção do 

compósito. Neste caso, a função dos NTC’s é auxiliar na resistência 

mecânica da matriz. Uma técnica proposta é chamada "nanocostura" (em 

inglês, “nanostitching”), onde os NTC’s são colocados entre as camadas de 

laminados do compósito, a fim de ser absorvidos pela matriz polimérica [70] 

[71] [72], como ilustrado na Figura 2.17 [73]. 
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Figura 2.17 – Ilustração do conceito de Nanostitching. 

 

 

 
Fonte: Adaptado de [73]. 

Outro método proposto na literatura, é a formação da interface fibra-matriz 

depositando NTC’s radialmente nas FC’s de tecidos unidirecionais ou 

bidirecionais, originando uma “fibra difusa” (do inglês fuzzy fiber) [74], como 

mostrado na Figura 2.18 [75]. Este processo permite uma maior área de 

contato e adesão entre a fibra e a matriz, reforçando as regiões 

interlaminares e intralaminares, e consequentemente aumentando a 

resistência interfacial e tenacidade do material. 
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Figura 2.18 – Ilustração esquemática da Fuzzy Fiber no nanocompósito: 
A) Arquitetura do compósito de fibras de carbono com deposição de 

NTC’s e B) Visão das camadas internas do compósito. 

 

Fonte: Adaptada de [75]. 

2.4.2 Influência dos NTC’s nas Propriedades Interlaminares 

De fato, as propriedades proeminentes dos NTC’s, como módulo de 

elasticidade maior que 1 TPa e resistência a tração acima de 63 GPa [76], 

fazem deles aliados interessantes para incrementar as propriedades 

mecânicas dos compósitos em direções diferentes à da fibra. Se as cargas 

aplicadas no compósito são transferidas aos nanotubos, o modulo do 

compósito deve ser similar ao de compósitos com fibras curtas com módulo 
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e resistência extremamente elevados, orientadas aleatoriamente. Além 

disso, teríamos uma grande área de superfície, aumentando a área de 

contato entre a fibra e a matriz [77]. 

Para as FC’s, as condições de alta temperatura e reatividade utilizadas 

durante o crescimento dos NTC’s podem gerar defeitos que podem 

degradar significativamente as propriedades mecânicas [78]. O desafio 

para o crescimento de NTC’s em fibras é obter a densidade, comprimento, 

orientação e cobrimento desejados, mitigando os processos que podem 

comprometer ditas propriedades [79]. 

O principal obstáculo para a aplicação eficiente de materiais compósitos é 

a sua tendência a delaminar. Essa delaminação ou separação interlaminar 

é o mecanismo de falha mais predominante e limitante das estruturas em 

compósitos [80]. A literatura mostra vários trabalhos cuja finalidade é o 

incremento da resistência ao cisalhamento interlaminar (ILSS) dos 

compósitos com o uso de NTC’s. 

2.4.2.1 Ensaio de Cisalhamento Interlaminar  

Um ensaio comumente utilizado para o estudo da ILSS é o ensaio de 

cisalhamento interlaminar. Consiste em apoiar a amostra em dois roletes 

de 3 mm de diâmetro, com uma razão de espessura/vão de 1:4. Logo é 

aplicada uma carga P com um rolete de 6 mm de diâmetro, numa 

velocidade constante [81]. O funcionamento do ensaio está esquematizado 

na Figura 2.19. 

Figura 2.19 – a) Desenho esquemático do ensaio de cisalhamento 
interlaminar e b) o plano central de cisalhamento. 
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Fonte: Produção do autor. 

A maneira mais indicada de interpretar este ensaio, é usar a clássica teoria 

do feixe. Nesta teoria, assume-se que a tensão de cisalhamento é 

distribuída parabolicamente ao longo do plano de cisalhamento, indicado 

na Figura 2.19a, com um valor máximo no centro [82]. A tensão de 

cisalhamento tem a seguinte expressão: 

                                                   𝜏 =
𝑉𝑄

𝐼𝑡
                                                        (2.1) 

Onde V representa a carga cisalhante aplicada, Q o primeiro momento da 

área multiplicado pela distância, I o momento de inercia e t a largura do 

feixe no plano de cisalhamento. Relacionando estes parâmetros com as 

dimensões do corpo de prova específico para este ensaio, como mostrado 

na Figura 2.19b, onde h representa a espessura e b a largura da amostra, 

a definição destes parâmetros fica da seguinte forma: 

              𝑉 =
𝑃

2
     ;     𝑄 = 𝐴 ∗

ℎ

4
   ;   𝐼 =

𝑏ℎ3

12
    ;     𝑡 = 𝑏                      (2.2) 

Por tanto, a expressão utilizada para calcular a tensão de cisalhamento no 

ensaio é a seguinte:  

                                  𝐹𝑠𝑏𝑠 = 0.75 ∗
𝑃𝑚

𝑏 ∗ ℎ
                                                   (2.3) 

Nota-se também, na Figura 2.19, como a análise deste ensaio está 

direcionada para o plano central da amostra, o qual é submetido a esforços 

de compressão nas camadas superiores e esforços de tração nas camadas 

inferiores. A delaminação entre as camadas é originada pela liberação de 

tensões concentradas no plano cisalhante. 

Neste ensaio, o conteúdo de vazios na amostra tem um papel importante, 

isto porque as falhas iniciam nos pontos mais fracos, e estes vazios tornam-

se alvos fáceis para a propagação das trincas [83].  

O trabalho de Sullivan e Oene demonstrou como a tensão de cisalhamento, 

na vizinhança dos pontos de carga, é maior na direção das fibras, e 

significativamente suprimida a 90 ° (transversal às fibras) [84]. Os modos 

de falhas que podem ocorrer neste teste são apresentados na figura 2.20. 
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Os três primeiros modos validam os resultados do ensaio (cisalhamento 

simples, múltiplo e cisalhamento com flexão), e no caso de ter uma 

deformação plástica por flexão, o resultado não é considerado válido. 

Figura 2.20 – Modos de falhas possíveis no teste de cisalhamento 
interlaminar. 

 

 

Fonte: Adaptada de [85]. 

Alguns trabalhos usaram este método para a análise da resistência de 

nanocompósitos e relataram os seguintes resultados:   

• Gürkan et al. [86] dispersaram NTC’s entre as camadas de tecidos 

de FC bidirecionais pre-impregnados, com densidade de 370 g/m2, 

incrementando resistência ao cisalhamento em 15%. 

• Feng et al. [14] depositaram NTC’s em fibras de carbono para a 

confecção de compósitos carbono-carbono usando uma matriz de 

pyrocarbon (PyC), material parecido à grafite. O processo de 

deposição foi de 30 minutos e aumentaram em 108% a resistência 

ao cisalhamento. 

• Gao et al. [87] produziram um nanocompósito modificando a 

superfície da FC formando uma interface de óxido de grafeno (GO) 

e NTC’s, num processo de vários dias de duração, obtendo um 

incremento na ILSS de 48%.  
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• Zhuo et al. [10] experimentaram 3 configurações diferentes na 

implementação dos NTC’s em pó. Foram adicionados NTC’s: na 

matriz, no sizing e em ambos. O aumento da resistência ao 

cisalhamento foi 77, 36-53 e 42-88%, respetivamente.  

2.4.2.2 Ensaio de Tenacidade à Fratura  

A capacidade de resistir à propagação de trincas é caracterizada pela 

tenacidade à fratura interlaminar de um material, e esta propriedade 

depende de vários fatores. Em compósitos poliméricos, estes fatores 

incluem as propriedades interfaciais entre a fibra e matriz, o tipo de carga 

(tração e cisalhamento), as condições ambientais (temperatura e umidade) 

e a taxa de carga. Há também uma correlação entre a tenacidade dos 

polímeros puros e a tenacidade interlaminar dos compósitos associados 

[88]. 

Existem três formas de carga que podem ser aplicadas a um compósito 

com uma pré-trinca, ilustradas na Figura 2.21. No modo I a carga é aplicada 

perpendicular ao plano da trinca, tendendo a propagar esta trinca através 

desse mesmo plano. O modo II corresponde a um cisalhamento na direção 

da trinca, deslizando uma face contra a outra. Por último, o modo III indica 

um cisalhamento fora do plano da trinca.  

Dentro dos diferentes tipos de ensaios para compósitos utilizando uma pre-

trinca, temos o teste de tenacidade à fratura no modo I [89], no modo II [90] 

e no modo misturado [91]. Por causa do modo II ter uma abordagem similar 

ao ensaio de cisalhamento, com a diferença da preparação da amostra 

ainda mais complexa, neste trabalho se optou por usar o ensaio no modo I 

para o estudo da tenacidade à fratura. Isto permitiria a análise da 

delaminação entre as camadas, aplicando forças de tração para a sua 

separação, e não de compressão como realizado no ensaio de 

cisalhamento. 
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Figura 2.21 ‒ Os três modos de carga que podem ser aplicados numa 
pré-trinca. 

 

 

Fonte:  Adaptada de [92]. 

 

Para calcular a taxa de liberação de energia de deformação (GIc) no modo 

I existem três métodos, e neste trabalho utilizou-se o método recomendado 

pela norma ASTM D5528 [89], o MBT (modified beam theory). A expressão 

usada é a seguinte: 

                                              𝐺𝐼𝑐 =
3𝑃𝛿

2𝑏(𝑎 + |∆|)
                                         (2.4) 

 

Onde P é a carga, δ o deslocamento do ponto de carga, b a largura da 

amostra, a comprimento da delaminação e Δ é utilizado para corrigir a 

rotação do feixe, o qual não é formado perfeitamente durante o ensaio. Este 

valor pode ser determinado gerando uma plotagem de mínimos quadrados 

da raiz cúbica do C1/3 (relação entre o deslocamento do ponto de carga e a 

carga aplicada, C=δ/P), como demonstrado na Figura 2.22. 
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Figura 2.22 – Gráfico utilizado para determinar “Δ” na Teoria de Feixe 
Modificado.  

 

 

Fonte: Adaptada de [89]. 

A seguir, listam-se trabalhos que usaram esta técnica para o estudo da 

influência de NTC’s na tenacidade à fratura: 

• Almuhammadi et al. [93] dispersaram NTC’s na interface entre as 

camadas pré-impregnadas de FC unidirecionais, através da 

pulverização com solvente, obtendo 17% de aumento na ILSS 

usando o ensaio de tenacidade à fratura. 

• Borowski et al. [94] funcionalizaram MWCNT’s com grupo carboxila 

(COOH) e dispersaram em laminados unidirecionais, conseguindo 

25% de aumento na ILSS, usando 0.5% em peso de MWCNT’s. 

• Herceg et al. [95] adaptaram técnicas para reforçar matrizes 

termorrígidas com altas quantidades de MWCNT’s (20% em peso), 

consolidando um incremento de 24% na tenacidade à fratura dos 

nanocompósitos. 

•  Chaudhry et al. [2] depositaram uniformemente MWCNT’s em 

tecidos de FC pré-impregnada numa solução com etanol, e 

observaram que a energia de liberação da trica aumentou de 692 a 

914 J/m2 (32%) no ensaio de tenacidade à fratura.  

Foi realizado um trabalho combinando ambos ensaios (cisalhamento 

interlaminar e tenacidade à fratura) pelo Srivastava et al. [96]. Foram 

aplicados 3% em peso de MWCNT’s na resina epóxi, que posteriormente 

foi moldada com tecidos de FC bidirecionais. Embora obtiveram 42% de 
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incremento na energia de liberação da trinca no ensaio de tenacidade a 

fratura, apenas 4,4% de aumento na resistência ao cisalhamento foi 

atingida, demonstrando que ambos testes têm abordagens diferentes para 

propriedades interlaminares.  

2.4.3 Ensaios para o estudo das Propriedades Interfaciais 

Além da análise de propriedades interlaminares nos nanocompósitos, os 

testes para a medição da resistência ao cisalhamento interfacial (IFSS) são 

ferramentas interessantes que permitem analisar os mecanismos de 

reforço interfacial, tais como ligação química, ligação de Van der Waals, 

intertravamento mecânico e molhamento superficial.  

Os testes encontrados na literatura são baseados no uso de uma única 

fibra (monofilamento) e uma quantidade específica de matriz para realizar 

o estudo, aplicando uma força que permitam a separação de ambos. 

Alguns destes métodos são:  

• Teste da gota (microbond test) [97] [98] [99]. 

• Teste da tração na gota (pull-out test) [100]. 

• Teste do cilindro (cylinder test) [101]. 

• Teste de fragmentação (fragmentation test) [102] [103]. 

• Teste do nanoindentador (indenter test) [104]. 

Neste trabalho utilizou-se o teste de nanoindentador para o estudo das 

propriedades interfaciais entra a FC e a matriz. 
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3 MATERIAIS E MÉTODOS 

Neste capítulo serão descritos os materiais utilizados, assim como o 

processo de crescimento de NTC’s na superfície da FC e as técnicas de 

caracterização morfológica. Também será apresentada a metodologia para 

a caracterização mecânica das fibras e compósitos. 

3.1 Materiais 

3.1.1 Fibra de Carbono 

Utilizou-se fibra de carbono unidirecional denominada HTS45, exibida na 

Figura 3.1, fabricada pela empresa Toho Tenax® do grupo Teijin. Consiste 

numa corda de 12.000 filamentos com 7 µm de diâmetro cada, cujas 

propriedades são apresentadas na Tabela 3.1. As fibras contem 

adicionalmente uma camada fina de polímero (sizing) aplicado pelo 

fabricante para proteger, ademais de melhorar o manuseio e molhabilidade 

das fibras.  

Figura 3.1 ‒ Fibra de Carbono Unidirecional. 

 

 

Fonte: Produção do autor. 
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Tabela 3.1 – Características e propriedades fornecidas pelo fabricante 
Toho Tenax®. 

 

Nº de 

Filamentos 

Resistência à 

Tração (MPa) 

Modulo de 

Tração (GPa) 

Alongamento 

(%) 

Massa Específica 

(g/cm3) 

12000 4500 240 1,9 1,77 

 
Fonte: Adaptada da Ficha Técnica do fabricante. 

 
 

3.1.2 Matriz Polimérica 

A matriz usada neste trabalho consiste num sistema epóxi bicomponente 

de resina e catalisador. Esta matriz termorrígida adquiriu-se da empresa 

Huntsman, cuja denominação é Araldite LY 5052 / Aradur 5052 CH (Figura 

3.2).  

A proporção de mistura indicada pelo fabricante dos componentes foi de 

72%, em peso, de resina epóxi Araldite LY 5052 e 28%, em peso, do 

endurecedor Aradur 5052. O ciclo de cura recomendado de 1 dia à 

temperatura ambiente e 4 horas a 100 ºC para atingir a Tg entre 124 a 136 

ºC. 

Figura 3.2 – Sistema epóxi Araldite LY 5052 / Aradur 5052 CH. 

 

 

Fonte: Produção do autor. 
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3.2 METODOLOGIA DO TRABALHO  

O fluxograma da Figura 3.3 apresenta as etapas realizadas durante o 

desenvolvimento deste trabalho. 

Figura 3.3 – Fluxograma das etapas após a deposição dos NTC’s na FC. 

 

 

 

Fonte: Produção do autor. 

 

A caracterização morfológica foi realizada após a deposição dos NTC’s nas 

fibras de carbono, e posterior à realização dos ensaios mecânicos.  

 

 

 

Caracterização 
Mecânica

Preparação de 
Amostras

Deposição dos 
NTC's

Processo CVD

Montagem no Suporte 
de Monofilamentos

Tração de 
Monofilmento

Deposição de 
Camada de Resina e 

cura

Tração 
Longitudinal

Cura e corte de 
amostras finas

Teste 
Nanoindentador

Manufatura de 
Compósitos

Cisalhamento 
Interlaminar

Tenacidade à 
Fratura - Modo I



37 
 

3.2.1 Processo de Deposição CVD Térmico 

Para a deposição dos NTC’s sobre a FC, foi utilizado o processo de 

deposição química a vapor, e para esta função foi empregado um forno 

tubular no laboratório do LAS/INPE.  

O forno conta com um tubo de quartzo de 8 mm diâmetro interno e 300 cm 

de comprimento total. Ele possui uma região de crescimento com 150 cm 

de comprimento, e uma região de resfriamento de 150 cm. Na região de 

entrada dos gases conta-se com uma garrafa para evaporar o catalisador 

em estado líquido, antes de entrar na região de crescimento. A região final 

da saída dos gases, também é usada para a entrada da amostra. Todas as 

partes do sistema são mostradas na Figura 3.4. 

Figura 3.4 – Forno tubular utilizado para crescimento de NTC’s. 

 

Fonte: Produção do autor. 

O método de crescimento de NTC’s constou de 4 etapas principais, 

detalhadas na Tabela 3.2. As 3 primeiras etapas são consideradas como 

uma preparação da amostra para o crescimento, e a última etapa consiste 

no crescimento dos NTCs.  



38 
 

Inicialmente, a amostra de FC foi colocada dentro do forno na região quente 

e realizou-se a remoção do sizing do fabricante, isto colocando a amostra 

a 400 °C por 15 minutos no fluxo de Ar. Após essa remoção, a amostra foi 

submetida a um fluxo de argônio misturado com vapor de HMDSO por 1 

minuto. Logo em seguida, removeu-se o vapor HMDSO remanescente no 

tubo e aplicou-se ar comprimido por 5 min para oxidação da amostra. Na 

última etapa, foi utilizada a garrafa térmica a 250 °C para a evaporação do 

catalisador (solução de hexano e ferroceno saturado) num gotejamento de 

0,5 ml por segundo. Nessa fase de deposição de NTC’s, a temperatura foi 

aumentada a 700 °C e aplicado fluxo de argônio, CO2 e C2H2, expondo a 

amostra a essas condições por 5 minutos. 

Tabela 3.2 – Etapas e condições de crescimento de NTCs na fibra de 
carbono. 

 

Etapas Processo Condições 

1 Remoção do Sizing 
Temperatura: 400 °C 
Tempo: 15 minutos 
Fluxo: 400 sccm de Ar 

2 
Deposição de 

HMDSO 

Temperatura: 400 °C 
Tempo: 1 minutos 
Fluxo: 400 sccm de Ar com vapor 
de HMDSO 

3 Oxidação 
Temperatura: TA 
Tempo: 5 minutos 
Fluxo: Ar comprimido 

4 Deposição de NTC’s 

Temperatura: 700 °C 
Tempo: 5 minutos 
Fluxo: 400 sccm de Ar 
            20 sccm CO2 
            20 sccm C2H2 
Gotejamento: 0,5 ml/30 s (250 ºC) 

 

Fonte: Produção do autor. 
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3.2.2 Caracterização Mecânica 

Em seguida, serão apresentadas as técnicas de caracterização mecânica 

aplicadas tanto nas fibras como nos compósitos. Assim como os diferentes 

tipos de preparação das amostras antes dos ensaios e os equipamentos 

usados para esta finalidade. 

3.2.2.1 Ensaio de Tração de Monofilamento 

Após o processo de deposição de NTC’s na superfície da fibra de carbono, 

foram separados monofilamentos para a avaliação da resistência à tração. 

Para isso, foi utilizando um tribômetro CETR no laboratório do LAS/INPE 

mostrado na Figura 3.5. Empregou-se uma célula de carga de 500 mN 

numa velocidade constante de aplicação da carga de 0,008 mm/s para 

todas as amostras. O tempo aproximado do teste até o rompimento da fibra 

foi de 60 segundos, e o número de amostras para cada processo foi de 30, 

segundo a norma ASTM C1557 [105].  

Figura 3.5 – Tribômetro CETR adaptado para Teste de Tração de 
monofilamento. 

 

 

Fonte: Produção do autor. 

A preparação dos monofilamentos foi feita usando um suporte de papelão 

duro, como mostrado na Figura 3.6. A fibra foi posicionada no centro do 

suporte e aderida nas extremidades usando cola de nitrocelulose. Após a 

colocação da amostra no tribômetro, foi necessário cortar o papelão antes 
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de começar o teste de tração. O comprimento da fibra testada foi de 25 

mm. 

Figura 3.6 – Ilustração esquemática da montagem das amostras. 

 

 

Fonte: Produção do autor. 

 

3.2.2.2 Ensaio de Tração Longitudinal  

O teste de tração longitudinal permite a análise das características da corda 

inteira, impregnando-a com uma camada fina de resina. Para isso, utilizou-

se a norma ASTM D4018 [106]. As fibras foram molhadas com três gotas 

de resina epóxi sobre uma superfície lisa e retirado o excesso com uma 

espátula plástica. A cura foi realizada colocando a fibra esticada em cima 

de um suporte de metal, segurando só as pontas. Foram usados como 

“tabs” compósitos de fibra de carbono de 50 mm de comprimento e colados 

com cola epóxi nos extremos das amostras, tamanho suficiente para que 

as garras da máquina de tração tivessem uma área de contato grande. Foi 

utilizada uma máquina Equilam EQTB-20 no laboratório do LABAS-INPE, 

com uma célula de carga com capacidade de 10 kN e uma velocidade de 1 

mm/min.  Para cada condição, foram testadas 10 amostras. Na Figura 3.7 

mostra-se o equipamento e o esquema da montagem das amostras.  
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Figura 3.7 ‒ a) Máquina de teste de tração Equilam EQTB-20 e b) 
Esquema de montagem das amostras. 

 

 

Fonte: Produção do autor. 

 

3.2.2.3 Teste com Nanoindentador (IFSS) 

Para o estudo da adesão da resina na fibra com a presença dos NTC’s na 

superfície, empregou-se o teste com nanoindentador e para isso foi 

utilizado um Nanoindentador Instrumentado, da marca Anton Paar e 

modelo NHT², no Instituto de Estudos Avançados (IEAv-DCTA). 

A preparação das amostras foi realizada colocando vários monofilamentos 

da FC num suporte cilíndrico e despejando a resina neste suporte, e logo 

fazer a cura da mesma. Após esse período, a amostra foi retirada do 

suporte e cortadas várias amostras (transversalmente) com uma espessura 

entre 15-20 µm. O esquema da preparação e corte das amostras para este 

teste é esquematizado na Figura 3.8.  
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Figura 3.8 – Esquema de preparação e corte de amostras para teste com 
nanoindentador. 

 

Fonte: Produção do autor. 

Este método consiste basicamente em empurrar um monofilamento de fibra 

com a ponta do nanoindentador para a sair da resina, como mostrado na 

Figura 3.9, aplicando cargas de 100-500 mN [104]. São gerados gráficos 

de força-deslocamento para a análise. As amostras foram coladas em um 

suporte com furos de 300 µm, para permitir a saída da fibra. 

Figura 3.9 – Ilustração esquemática do teste com indentador. 

 

 

Fonte: Adaptada de [104]. 
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3.2.2.4 Ensaio de Cisalhamento Interlaminar (ILSS) 

Para o estudo da resistência ao cisalhamento interlaminar (ILSS) dos 

compósitos, foi realizado o ensaio de cisalhamento baseado na norma 

ASTM D2344/D2344M [81]. A Figura 3.10 mostra o equipamento utilizado 

para a execução do ensaio, uma máquina Instron, modelo 4301, localizada 

no AMR-DCTA, que conta com uma célula de carga de 10 kN. A distância 

entre os apoios inferiores foi de 14 mm e a velocidade 1 mm/min. O inserto 

da Figura 3.10 mostra o compósito sob teste, no início e final do teste.  

Figura 3.10 – Maquina Instron para ensaio de cisalhamento interlaminar. 

 

 

Fonte: Produção do autor. 

 

A manufatura dos compósitos consistiu em um processo manual, no qual 

cada camada de fibra de carbono foi impregnada com resina epóxi, logo 

colocada num molde de alumínio e, após posicionar as 20 camadas uma 

em cima da outra, o molde foi fechado para a cura da resina, este sistema 

está esquematizado na Figura 3.11. O primeiro passo foi a impregnação de 

uma camada de FC com três gotas de resina e retirado o excesso. 

Posteriormente esta camada foi posicionada no centro do molde e aplicada 

mais três gotas de resina e espalhadas, como preparação para receber a 

próxima camada. Desta forma foram colocaras as 20 camadas e logo após 

fechado o molde e fechado para realizar a cura. 
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Figura 3.11 – Esquema de manufatura dos compósitos: 1) Impregnação, 
2) posicionamento das FCs, 3) fechamento e 4) cura. 

 

 

Fonte: Produção do autor. 

Logo após a cura do compósito, este foi retirado do molde e cortadas várias 

amostras com as seguintes dimensões: 3 x 6 x 18 mm, como mostrado na 

Figura 3.12, com aproximadamente 40% em peso de resina. Foram 

testadas entre 5 a 6 amostras para cada condição. 

Figura 3.12 – Corte e dimensões das amostras para ensaio de          
cisalhamento interlaminar. 

 

 

Fonte: Produção do autor. 

3.2.2.5 Ensaio de Tenacidade à Fratura no Modo I (ILSS) 

Dentro do estudo das propriedades interlaminares de compósitos, existem 

diversos tipos de ensaios mecânicos, dentro deles se encontra o ensaio de 

tenacidade à fratura do Modo I, utilizado neste trabalho.  
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A fabricação do corpo de prova consistiu em sobrepor várias camadas das 

fibras impregnadas com resina epóxi (igual às amostras do ensaio de 

cisalhamento) e uma pré-trinca no meio dessas camadas, numa das 

extremidades da amostra. A confecção foi realizada manualmente, 

impregnando as 20 camadas com resina epóxi, e sobrepostas, como 

indicado na Figura 3.13. A pré-trinca foi colocada durante este processo 

também. Após a finalização do corpo de prova, o molde foi fechado para 

cura. As dimensões das amostras foram de 3 x 6 x 186 mm com uma pré-

trinca de 75 mm. 

Figura 3.13 – Etapas da manufatura dos compósitos para ensaio. 

 

 

Fonte: Produção do autor. 

No ensaio é aplicada uma carga de tração superior e inferior na 

extremidade aberta pela pré-trinca, suficiente para que ela seja propagada 

através da amostra, como indica a norma ASTM D5528 [89]. 

O equipamento empregado foi a máquina Instron, modelo 5500R, 

localizada no laboratório de estruturas do ITA-DCTA, mostrada na Figura 

3.14. Utilizou-se uma célula de carga de 2 kN, velocidade do ensaio de 1 

mm/min e foram testadas de 3 a 4 amostras para cada condição. 
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Figura 3.14 – Maquina Instron para ensaio da tenacidade à fratura. 

 

 

Fonte: Produção do autor. 

 

3.2.3 Técnica de Caracterização  

Para realizar a análise morfológica da superfície da FC e dos NTC’s, assim 

como também o estudo de fractografia das superfícies após os ensaios 

mecânicos, foi utilizado o Microscópio Eletrônico de Varredura (MEV) com 

Fonte de Elétrons por Emissão de Campo (do inglês Field Emission GUN - 

FEG) da marca Tescan – Mira 3, localizado no LAS-INPE.  
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O microscópio incide um feixe de elétrons no material, varrendo a 

superfície. Os elétrons penetram a amostra ocorrendo interações que 

resultam numa emissão de elétrons ou fótons. Esta interação permite obter 

imagens por elétrons retroespalhados, elétrons secundários ou raios x. A 

morfologia da superfície, representada através de imagens, é obtida pelos 

elétrons secundários ejetados da amostra devido a interações inelásticas 

[107]. 

Este equipamento é capaz de produzir imagens de alta ampliação (até 

1.000.000x) e com resolução de até 1 nm. Nos compósitos foi aplicada uma 

fina camada de ouro depositada através de uma máquina de revestimento, 

para torna-os condutores e evitar carregamento na superfície. 
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4 RESULTADOS E DISCUSSÕES 

4.1 Tração de Monofilamento  

A primeira fase deste trabalho consistiu na análise da influência das 

condições de crescimento de NTC’s na resistência à tração da FC, com a 

finalidade de conservar e não afetar ditas propriedades intrínsecas da fibra 

de carbono. 

Como foi indicado no capítulo anterior, para realizar a análise de tração de 

monofilamento foram necessárias pelo menos 30 amostras em cada 

condição. Para o tratamento dos resultados é recomendado o uso da 

análise estatística Distribuição de Weibull [108], a qual baseia-se no 

pressuposto que a falha da fibra, em função da carga, será no elo mais 

fraco [109]. Foi utilizado o aplicativo comercial Minitab para gerar os 

gráficos da análise estatística. 

Inicialmente foram realizados os testes de tração de monofilamentos na 

fibra pura (como recebida do fabricante), cujo resultado se usou como base 

de comparação para analisar possíveis alterações após diferentes 

condições de tratamento.  

Em seguida, as fibras foram submetidas a temperaturas de 650 ºC e 800 

ºC, só usando fluxo de Ar, variando o tempo de exposição entre 1 a 30 

minutos. Após a exposição às temperaturas mencionadas, foram 

separados monofilamentos e ensaiados, e os resultados de distribuição de 

Weibull podem ser observados na Figura 4.1.  

As fibras puras mostraram uma força média de ruptura de 160 mN. Por 

outro lado, a maior parte dos monofilamentos expostos a temperatura de 

650 ºC mantiveram uma força média de ruptura acima de 150 mN, próxima 

ao resultado das fibras puras, inclusive apresentando espalhamento menor 

da curva de distribuição. As fibras expostas a 800 ºC tiveram uma pequena 

diminuição da resistência, apresentando só duas condições similares à 

fibra pura, como foi o caso das amostras de 3 e 10 minutos. Os outros seis 

períodos de tratamento diminuíram a força de ruptura, atingindo uma força 

de ruptura média de 130 mN para 7 minutos de tratamento.  
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Figura 4.1 ‒ Curvas da Distribuição de Weibull da Força de Ruptura das 
FC’s expostas a temperatura de: a) 650 °C e b) 800 ºC. 

 

 

Fonte: Produção do Autor (software Minitab). 

Apesar desta pequena diminuição, e considerando o desvio padrão 

mostrado na Figura 4.2, em ambos casos é possível afirmar que a 

resistência a tração não é comprometida com a exposição das fibras a 

temperaturas de 650 ºC a 800 ºC, mantendo uma tensão máxima próxima 

às FC’s puras (4145 MPa) 
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Figura 4.2 ‒ Tensão de Ruptura alcançada pelas FC’s expostas a 
temperatura de 650 ºC e 800 ºC. 

 

Fonte: Produção do Autor. 

Posteriormente, foram ensaiadas fibras após o crescimento de NTC’s, 

variando o tempo de 1 a 30 minutos. Neste caso as fibras foram expostas 

ao catalizador flutuante e os gases precursores, para a obtenção de NTC’s 

na superfície. 

As curvas de distribuição de Weibull são mostradas na Figura 4.3. Nos 

resultados de crescimento a 650 ºC podemos observar valores de força de 

ruptura média próximos às fibras puras, entre 148 a 168 mN 

especificamente. Contudo, os crescimentos a 800 ºC exibem uma 

diminuição da resistência a tração, para tempos de crescimento de 15 a 30 

minutos. Na Figura 4.4 também é possível verificar como o crescimento de 

NTC’s em 15 e 30 minutos a 800 ºC diminuíram a tensão de ruptura, 

atingindo valores de 2884 e 2729 MPa, respetivamente.  

Os resultados comprovam que crescimentos a 650 ºC não influenciam na 

resistência à tração das fibras, inclusive com 30 minutos de crescimento. 

Entretanto, nas amostras submetidas a temperatura de crescimento de 800 

ºC, nos períodos de 15 e 30 minutos, afetam negativamente esta 

propriedade. 
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Figura 4.3 ‒ Curvas da Distribuição de Weibull da Força de Ruptura das 
amostras expostas a temperatura de: a) 650 °C e b) 800 ºC. 

 

Fonte: Produção do Autor (software Minitab). 
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Figura 4.4 ‒ Tensão de Ruptura alcançadas pelas FC’s com crescimento 
de NTC’s a 650 ºC e 800 ºC. 

 

Fonte: Produção do Autor. 

Os NTC’s crescem de forma eficiente a 650 ºC enquanto que, a 800 ºC, o 

processo de difusão das partículas catalíticas é ativado e a resistência à 

tração é comprometida. Isso pode ser atribuído à difusão das partículas de 

ferro na superfície da FC em altas temperaturas, levando à degradação. 

Com isso comprovamos que crescimentos a 650 °C são os mais indicados 

para realizar a deposição dos nanotubos.  

Uma outra diferença entre as temperaturas de crescimento, é a densidade 

e taxa de crescimento de NTC’s. Na Figura 4.5 é possível observar como o 

crescimento NTC’s a 650 °C foi maior e mais uniforme, comparado com o 

processo a 800 ºC. Na temperatura de 650 °C alcançou-se um crescimento 

homogêneo, enquanto a 800 ºC poucos NTC’s são encontrados.  
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Figura 4.5 ‒ Imagens de MEV-FEG da superfície da FC (a) sem sizing, e 
após 5 minutos de deposição de NTC’s a (b) 650 °C e (c) 800 °C. 

 

 

Fonte: Produção do Autor. 
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Embora o crescimento a 650ºC demonstrou ser o indicado por manter a 

resistência a tração da FC, a taxa de deposição de NTC’s não se mostrou 

tão elevada quanto o esperado. Neste ponto, a solução encontrada foi a 

deposição de uma barreira de difusão antes do crescimento, para aumentar 

a eficácia das partículas catalíticas e assim aumentar a taxa de deposição. 

Observa-se na Figura 4.5 que apesar de mais uniforme, a densidade de 

NTC’s é baixa para o crescimento direto sobre a fibra. Parte importante do 

trabalho de estabelecimento de uma metodologia de crescimento sobre as 

FC foi encontrar um pré-tratamento que permitisse um crescimento 

homogêneo e denso. O tratamento estabelecido foi a exposição das FC ao 

Hexametildisiloxano (HMDSO), composto inorgânico com uma pressão de 

vapor de 43 hPa (a 20 ºC). 

Antes de ensaiar as fibras após a deposição de NTC’s usando o HMDSO, 

foram realizados testes de tração em monofilamentos expostos ao 

HMDSO, em diferentes temperaturas. Este composto foi depositado na 

superfície da FC através do arraste do seu vapor direcionado ao interior do 

reator, sob fluxo de argônio (200 sccm), e a FC foi exposta a temperaturas 

entre 300°C a 500°C durante 10 minutos.  

Como indicado na Figura 4.6b, a deposição do HMDSO não traz perdas 

significativas à resistência a tração das amostras, mantendo valores de 

tensão de ruptura entre 3406 e 3939 MPa. Com isso constatamos a 

viabilidade de utilizá-lo como precursor de Si para formarmos a barreira 

difusora para partículas catalíticas. Após o tratamento com HMDSO, foi 

necessária a exposição da FC a oxigênio para que o crescimento de NTC’s 

seja possível.  

Para finalizar a fase do estudo da tração em monofilamentos, foram 

testadas fibras após cada uma das etapas para o crescimento de NTC’s, 

as quais são: 

1. Remoção do sizing.  

2. Exposição ao HDMSO e oxidação. 

3. Crescimento de NTC’s em 2 e 5 minutos.  
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Figura 4.6 – a) Tensão de Ruptura e b) Curvas da Distribuição de Weibull 
da força de ruptura, nas amostras tratadas com HMDSO durante 10 

minutos. 

  

 
Fonte: Produção do Autor. 

Foram escolhidos os tratamentos de 2 e 5 minutos devido a que estes 

apresentaram densidades de NTC’s que, comparadas com outros 

trabalhos anteriores, seriam suficientes para gerar uma boa molhabilidade 
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da resina na FC [110]. Na Figura 4.7 apresenta-se as imagens morfológicas 

das fibras puras e após os três processos em estudo. 

Figura 4.7 – Micrografias MEV-FEG da FC: a) pura, b) após tratamento 
com HMDSO e oxidação, c) com deposição de NTC’s por 2 minutos e d) 

com deposição de NTC’s por 5 minutos. 

 

 

Fonte: Produção do Autor. 

Os resultados da Figura 4.8 mostram como as fibras mantiveram a 

resistência sob cargas de tração em todas as etapas de crescimento de 

nanotubos. Ao retirar o sizing, as amostras não só mantiveram o valor 

médio da tensão de ruptura, 4550 MPa aproximadamente, como também 

mostraram um desvio padrão menor, comparas com as amostras puras. Os 
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valores de tensão de ruptura para crescimentos de 2 e 5 minutos foram 

4186 e 4030 MPa, respetivamente, próximos à tensão das fibras puras 

(4186 MPa). Conclusivamente, o processo desenvolvido para a preparação 

de FC e deposição de NTC tem influência desprezível sobre as 

propriedades mecânicas da FC. 

Figura 4.8 – a) Tensão de Ruptura e b) curvas da Distribuição de Weibull 
da força de ruptura, nas amostras sem sizing, com camada de 

HMDSO/oxidação e NTC’s crescidos na superfície. 

 

 

Fonte: Produção do Autor. 
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4.2 Ensaio de Tração Longitudinal 

O ensaio anterior proporciona a possibilidade de estudar a resistência de 

uma única fibra, sem a interação dela com a resina. De outra forma, o teste 

de tração longitudinal permite a análise das características de uma corda 

inteira de FC, impregnando-as com uma camada fina de resina. A proposta 

da impregnação de resina é providenciar para a fibra, quando consolidada, 

uma manipulação fácil para montar os corpos de prova e evitar que a 

individualidade das fibras altere a forma de ruptura durante o ensaio de 

tração.  

Da mesma forma que no teste anterior, no início foram ensaiadas fibras 

puras. Na Figura 4.9 apresentam-se os resultados obtidos através dos 

ensaios de tração longitudinal, tanto para as fibras após o tratamento com 

HMDSO e oxidação, como das fibras após crescimento de NTC’s durante 

2 e 5 minutos. A tensão de ruptura nas fibras puras teve um valor de 2516 

MPa. Também na Figura 4.9 observa-se como fibras após o tratamento 

com HMDSO e oxidação obtiveram uma tensão de ruptura de 2395 MPa, 

próxima ao valor da fibra pura. Da mesma forma, as fibras com 

crescimentos de NTC’s de 2 e 5 minutos, com valores de 2404 e 2597 MPa, 

respetivamente. 

Figura 4.9 – Tensão Máxima de ruptura no ensaio de tração longitudinal 
em cada etapa do tratamento. 

 

Fonte: Produção do Autor. 
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A forma de ruptura das fibras puras comparadas com as fibras com NTC’s 

resultou visualmente diferente. Na Figura 4.10 são mostradas imagens dos 

corpos de prova após o ensaio de tração longitudinal.  As fibras puras 

(Figura 4.10a) exibiram uma ruptura com uma separação maior de 

filamentos, apresentando fraturas tipo vassoura. Por outro lado, na Figura 

4.10b observa-se uma compactação maior entre as fibras e a resina, 

criando regiões de fibras aglomeradas. Estas imagens mostram como os 

NTC’s crescidos na superfície influenciaram na ligação da interfase FC-

resina. 

Figura 4.10 – Corpos de prova após ensaio de traçã longitudinal de: a) 
fibras puras e b) com crescimento de NTCs. 

 

Fonte: Produção do Autor. 

De forma geral, constatou-se a conservação da resistência à tração das 

fibras após os tratamentos superficiais. Além disso, destaca-se o fato de 

existir uma influência dos NTC’s na interação da fibra com a resina, 

existindo uma maior agregação entre os filamentos da FC. A primeira 

evidência deste resultado é de que os NTC’s teriam melhorado as 

propriedades interfaciais entre fibra e matriz. No entanto, este teste não 

autoriza caracterizar isto de forma definitiva e, outros testes são 

necessários para conhecer estas propriedades interfaciais. 

a) b) 



60 
 

4.3 Teste com Nanoindentador 

Nesta etapa do trabalho foi feito um estudo das propriedades interfaciais 

entre a FC e a resina usando um nanoidentador.  

Dentro dos diferentes tipos de testes apresentados na literatura, escolheu-

se o teste do nanoindentador, por contar com o equipamento necessário, 

além da produção das amostras ser relativamente simples. O processo teve 

a dificuldade do diâmetro da fibra, isto porque o nanoindentador utilizado 

conta com uma ponta tipo Berkovich, e a fibra usada tem um diâmetro de 7 

µm, menor em comparação com a fibra utilizada no trabalho de referência 

[104], cujo diâmetro é 15 µm. Consequentemente, a ponta do 

nanoindentador entra em contato com a resina nas bordas da fibra durante 

o teste. Apesar desta limitação, foi possível realizar os testes tanto em fibra 

puras, como em filamentos de fibras que passaram pelo processo de 

deposição de NTC’s na superfície do feixe de fibras. Os filamentos assim 

testados provavelmente não continham NTC’s. 

Na Figura 4.11 são apresentadas as curvas de força em função da 

profundidade de indentação de cinco fibras puras. Nas primeiras quatro 

amostras foi aplicada uma carga máxima de 100 mN, e na última uma força 

maior de 250 mN. Em todas as curvas, nota-se uma mudança de inclinação 

quando uma força de aproximadamente 60 mN é atingida. Essa mudança 

ocorre devido à ponta entrar em contato com a resina localizada na borda 

da fibra, mudando os valores de carga abruptamente. Por conseguinte, o 

segundo estágio da curva representa a resistência que a resina oferece à 

ponta do nanoindentador. A mudança na inclinação em valores diferentes 

de indentação, de 15000 a 20000 nm, pode estar relacionado à diferença 

na espessura das amostras (15-30 µm) e ao fato da amostra apresentar 

uma liberdade de movimento pelo furo de 300 µm do porta-amostra. 

As imagens das amostras após a indentação, realizadas pelo microscópio 

acoplado ao nanoindentador, são mostradas na Figura 4.12, deixando em 

evidência que as fibras foram atingidas pela ponta do nanoindentador na 

região central das mesmas. 
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Figura 4.11 – Curvas de Força em função da Profundidade das fibras 
puras. 

 

 

Fonte: Produção do Autor. 
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Figura 4.12 – Microscopia das amostras puras após indentação, aplicando 
uma carga máxima de: a-d) 100 mN e e) 250 mN.  

 

 

Fonte: Produção do Autor. 

Posteriormente, foram realizados testes em fibras que passaram pelo 

processo de crescimento de NTC’s na superfície. Na Figura 4.13 mostram-

se as curvas de força em função da profundidade de indentação. Tais 

curvas também apresentaram uma alteração na inclinação, em ambos os 

casos isso aconteceu quando a força aplicada era de aproximadamente 30 

mN, metade do valor das fibras puras. Este resultado pode ser atribuído a 

uma maior facilidade de separação da interface fibra-resina, causado pelos 

tratamentos superficiais aos quais foram submetidos. 
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Figura 4.13 – a) Curvas de Força em função da Profundidade das fibras 
com NTC’s e b) microscopia após o teste do nanoindentador. 

 

 

Fonte: Produção do Autor. 

Analisando estes resultados podemos deduzir que as fibras submetidas ao 

crescimento de NTC’s apresentam uma resistência interfacial menor, da 

ordem de metade da resistência observada nas fibras puras, as quais 

contam com presença de sizing do fabricante, um tratamento superficial 

importante para o aumento na molhabilidade e aderência da resina na fibra. 

 Apesar destas FC terem sido submetidas ao crescimento de NTC’s é difícil 

de selecionar entre elas aquelas que têm nanotubos depositados, uma vez 

que estes se depositam apenas nos filamentos expostos na superfície da 

corda durante o processo. No manuseio para fazer estes corpos de prova, 

devido à remoção do sizing existe um grande entrelaçamento entre as 

fibras e não é possível identificar no corpo de prova se a fibra sob teste teve 

a deposição de NTC’s ou não. O mais provável é que não e as fibras aqui 

testadas não tenham NTC’s em sua superfície. Devemos ressaltar que esta 

menor resistência interfacial entre o filamento de fibra e a matriz não é 

coerente com o resultado de maior agregação encontrado no teste de 

tração longitudinal. Estes dois testes em conjunto nos dá uma imagem da 
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corda de FC com os filamentos superficiais tendo uma melhor adesão à 

matriz, devido à presença dos NTC’s, e com os filamentos internos com 

menor adesão à matriz, devido à remoção do sizing. 

Apesar dos fabricantes de FC não divulgarem a composição do sizing, 

existem diversos trabalhos que exploram tratamentos superficiais com a 

mesma finalidade. Um desses tratamentos será utilizado para o estudo das 

propriedades interlaminares a seguir. 

4.4 Ensaio de Cisalhamento Interlaminar 

Como foi ilustrado no capítulo de materiais e métodos, a confecção dos 

corpos de prova para o ensaio de cisalhamento foi feita de forma manual. 

Antes de realizar os ensaios, foi analisado o conteúdo de vazios das 

amostras, de forma que os compósitos tivessem valores aceitáveis de 

porosidade afim de não influenciar os resultados dos ensaios. O trabalho 

de Costa et al. [111] indica que conteúdo de vazios acima de 0,55% 

diminuem a resistência ao cisalhamento interlaminar dos compósitos a 

base de FC e resina epóxi. A opção de realizar os corpos de prova 

manualmente se deveu à FC utilizada (corda de 12.000 filamentos), que só 

permitia fazer amostras de compósitos unidirecionais. 

O conteúdo de vazios nas amostras de referência foi calculado usando o 

software Image J, e as micrografias utilizadas para esta analise são 

mostradas na Figura 4.14. 

O primeiro processo de confecção baseou-se na impregnação das 

camadas de FC com resina, sobre uma chapa metálica lisa, retirando o 

excesso antes de colocar no molde, e estas camadas eram sobrepostas 

uma sobre a outra, até completar 20 camadas. O conteúdo de vazios 

resultou em 7%, deixando a amostra quebradiça. No segundo processo, foi 

acrescentada uma gota de resina sobre a fibra recém impregnada (uma vez 

posicionada no molde) e espalhada, isto de maneira intercalada, na 

sobreposição das camadas do compósito.  
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Figura 4.14 – Micrografias MEV-FEG do corte transversal de amostras 
com processos diferentes de confecção, utilizadas para análise de 

conteúdo de vazios.  

 

Fonte: Produção do Autor. 
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Na Tabela 4.1 podemos observar como o conteúdo de vazios diminuiu com 

o aumento de gotas entre as camadas, chegando no processo seis, o qual 

consistiu em adicionar três gotas de resina em todas as camadas do 

compósito, resultando numa porosidade de 0,2%. Foi verificado que este 

processo era repetitivo, sempre fornecendo porosidade da ordem de 0,2% 

aproximadamente, em todos os tipos de amostras testados. 

Tabela 4.1 – Conteúdo de vazios nos processos de confecção dos 
compósitos. 

 

Processo Técnica Porosidade 

1 Sem gotas de resina entre as camadas. ~7% 

2 
Uma gota de resina intercalada entre as 

camadas. 
~2,1% 

3 Uma gota de resina em todas as camadas. ~2% 

4 
Duas gotas de resina numa camada e uma 

gota na seguinte camada. 
~1,5% 

5 Duas gotas de resina em todas as camadas. ~0,8% 

6 Três gotas de resina em todas as camadas. ~0,2% 

 
Fonte: Produção do Autor. 

 
 

Após estabelecer o processo de confecção dos compósitos, foram 

realizados os ensaios de cisalhamento interlaminar.  

Inicialmente, foram testadas um grupo de amostras com FC’s puras e outro 

grupo com tratamento com HMDSO e oxidação, com a finalidade de 

analisar a influência deste tratamento na tensão de cisalhamento. 

Na Figura 4.15 podemos ver os gráficos de tensão de cisalhamento em 

função da deflexão em ambos os casos. Nas amostras puras, a tensão de 

cisalhamento (Fsbs) máxima resultou em média 55 MPa. Por outro lado, as 

amostras com tratamento usando HMDSO e oxidação obtiveram uma 

tensão máxima em média de aproximadamente 51 MPa, similar aos 

compósitos com fibras puras. Nas duas condições em estudo, a tensão 

máxima ocorreu numa deflexão de 1 mm, aproximadamente. 
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Figura 4.15 – Gráficos de Tensão de Cisalhamento em função da 
deflexão para amostras: a) puras e b) com tratamento superficial de 

HMDSO e oxidação. 

 

Fonte: Produção do Autor. 

Na Figura 4.16 mostra-se o valor médio da tensão máxima de cisalhamento 

dos compósitos em ambos casos e observa-se um desvio padrão menor 

nas amostras com tratamento com HMDSO e oxidação, comparadas com 

as amostras puras.  

Através destes resultados, podemos constatar que houve uma pequena 

diminuição na resistência ao cisalhamento nas amostras tratadas, de 

aproximadamente 7%, porém, esse valor de tensão máxima nas amostras 

tratadas encontra-se dentro do desvio padrão das amostras puras, 

demonstrando que dito tratamento, não influenciou significativamente na 

resistência ao cisalhamento interlaminar dos compósitos. 

Posteriormente, foram realizados os ensaios de cisalhamento interlaminar 

nos corpos de prova com baixa densidade de NTC’s (2 minutos de 

processo de crescimento) e com alta densidade (5 minutos de processo de 

crescimento). Os testes de cisalhamento das amostras puras foram 

repetidos devido a que foi empregada uma outra máquina com as mesmas 

capacidades da usada anteriormente, e nas mesmas condições 

determinadas pela norma.  

 

 

 

a) b) 
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Figura 4.16 –Tensão de Cisalhamento (Fsbs) de amostras puras e 
amostras com tratamento de HMDSO e oxidação. 

 

 

Fonte: Produção do Autor. 

Nos gráficos da Figura 4.17 se observa um aumento da Fsbs máxima, tanto 

para amostras com baixa como com alta densidade de NTC’s. As amostras 

puras obtiveram uma tensão máxima média de 45 MPa, e as amostras com 

baixa e alta densidade de NTC’s apresentaram uma tensão máxima média 

de 56 e 59 MPa, respetivamente.  

As curvas apresentam um comportamento diferente com a presença dos 

NTC’s. Enquanto os compósitos de fibras puras tiveram uma taxa de 

deflexão menor (indicado pela inclinação das curvas), as amostras com 

NTC’s mostraram taxas de deflexão maior após atingir a força máxima de 

cisalhamento, alterando a inclinação das curvas. 

Com isso, podemos deduzir que existe uma maior resistência ao 

cisalhamento no plano central causado pelos NTC’s, que pode ser atribuída 

à absorção de energia que os nanotubos oferecem ao estar cobrindo 

radialmente as fibras, de forma que uma parte deles encontram-se 

posicionados na mesma direção da força cisalhante. Não obstante, a taxa 

de deflexão, proveniente da velocidade de delaminação das camadas, foi 

superior nas amostras com NTC’s, comparadas com as puras. 
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Figura 4.17 – Gráficos de Tensão de Cisalhamento em função da 
deflexão para amostras: a) puras, b) baixa densidade de NTC’s e c) alta 

densidade de NTC’s.  

 

Fonte: Produção do Autor. 

Como foi dito anteriormente no estudo de propriedades interfaciais, tornou-

se necessário o uso de um tratamento superficial após o crescimento dos 

NTC’s sobre a fibra, para assim aumentar a molhabilidade e aderência 

desta superfície com a resina.  

Entre os métodos encontrados na literatura, foi selecionado um processo 

apresentado nos trabalhos de Fernandez et al. [112] e Ren et al. [113], onde 

utilizaram uma pequena quantidade da própria resina epóxi (sem o 

endurecedor) diluída em acetona. Nesta mistura, a FC deve ser 

rapidamente mergulhada e logo deixada em repouso para a evaporação da 

acetona, permitindo depositar a resina. Neste método foi usado 1% da 

própria resina destinada à confecção dos compósitos, diluída em acetona. 

Logo após das FC’s serem mergulhadas nessa solução, foram deixadas 

em repouso à temperatura ambiente. As amostras assim tratadas foram 

denominadas amostras com resizing. 
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Foram realizados ensaios de cisalhamento interlaminar nos compósitos 

com alta densidade de NTC’s e aplicação de camada de resizing. Neste 

caso, como mostrado na Figura 4.18, houve também um aumento na Fsbs 

máxima. Nas amostras cobertas com resizing obteve-se uma média de 

tensão máxima de 60 MPa, maior que tensão de 45 MPa obtida nas 

amostras puras. 

 A taxa de deflexão teve variações após a tensão máxima nas amostras 

tratadas. Num primeiro estágio, a curva mostrou uma alta taxa de deflexão, 

diminuindo abruptamente a tensão de cisalhamento, e logo, essa taxa de 

deflexão diminuiu, tornando-se similar ao desempenho das amostras 

puras. 

Figura 4.18 – Gráficos de Tensão de Cisalhamento em função da 
Deflexão para amostras: a) puras e b) com NTC’s e resizing. 

 

Fonte: Produção do Autor. 

O valor médio da Fsbs máxima para todos os casos em estudo, são 

mostrados na Figura 4.19. Amostras com baixa densidade de NTC’s 

apresentaram um aumento da Fsbs máxima de 25%, enquanto as amostras 

com alta densidade de NTC’s incrementou 30% essa mesma tensão. O 

maior aumento da Fsbs se obteve nos compóstios com NTC’s e camada de 

resizing, resultando em 34% de aumento na resistência ao cisalhamento 

no plano central. 

 

 

a) b) 
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Figura 4.19 – Tensão de Cisalhamento (Fsbs) de amostras puras, fibras 
com baixa e alta densidade de NTC’s e fibras com NTC’s e camada de 

resizing. 

 

Fonte: Produção do Autor. 

A fim de estudar as diferenças das taxas de deflexão das curvas, 

realizaram-se linhas de tendência nos pontos após atingir a tensão máxima, 

e o coeficiente angular foi usado como representação da taxa de deflexão. 

A Tabela 4.2 apresenta os valores dos coeficientes angulares das linhas 

em amostras puras e tratadas com HMDSO e oxidadas. Neste caso 

podemos verificar como o tratamento, antes da deposição de NTC’s, não 

influenciou consideravelmente o coeficiente angular médio (15.2±3.5 

N/mm3) comparado com os compósitos de fibra pura (13.0±4.4 N/mm3). Isto 

confirma, como foi visto nas curvas de tensão de cisalhamento, que o pre-

tratamento não afeta a taxa de deflexão e, consequentemente, a 

delaminação durante o ensaio de cisalhamento. 

Na Tabela 4.3 temos o valor médio dos coeficientes angulares para 

amostras puras, com baixa e alta densidade de NTC’s e com resizing. Os 

resultados mostram um aumento significativo da taxa de deflexão nos 

compósitos com baixa e alta densidade de NTC’s, dobrando o valor das 

amostras com fibras puras. No caso das fibras com NTC’s e resizing, a taxa 

teve uma diminuição, comparadas aos compósitos com só NTC’s, tendo 

duas amostras com coeficiente bastante próximo aos valores das amostras 

pura (7.77 e 14.5 N/mm3) e três amostras com resultados similares aos das 

fibras com NTC’s (18.09, 25.08 e 20.81 N/mm3). 
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Tabela 4.2 – Coeficientes angulares das linhas de tendência, a partir dos 
pontos após a tensão máxima, de FC’s puras e tratadas com HMDSO e 

oxidadas. 
 

Amostra 
Pura 

(N/mm3) 

HMDSO e oxidação 

(N/mm3) 

1 13.04 16.73 

2 11.16 9.06 

3 10.46 18.52 

4 18.77 12.98 

5 19.93 17.31 

6  13.61 

Media 13.0±4.4 15.2±3.5  

 

Fonte: Produção do Autor. 

 

Tabela 4.3 – Coeficientes angulares das linhas de tendência, a partir dos 
pontos após a tensão máxima, em amostras puras, com baixa e alta 

densidade de NTC’s e com resizing. 
 

Amostra 
Pura 

(N/mm3) 

Baixa densidade 

de NTC’s (N/mm3) 

Alta densidade 

de NTC’s 

(N/mm3) 

NTC’s + 

Resizing 

(N/mm3) 

1 7.95 25.15 12.48 18.09 

2 11.71 23.43 17.99 14.85 

3 9.13 23.35 19.42 25.08 

4 5.34 23 21.32 20.81 

5 11.84 25.85 22.29 7.77 

6 13 13.29 25.72  

Media 10.4±2.9 23.4±4.6 20.4±4.5 18.1±6.5 

 

Fonte: Produção do Autor. 
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Em resumo, o tratamento de resizing mostrou diferentes resultados, 

indicando que o processo pode resultar em aderência entre as camadas de 

FC e a resina, diminuindo a taxa de deflexão. No entanto, a repetibilidade 

do processo não parece estar resolvida e em algumas amostras não 

aumenta a aderência entre as camadas. De forma geral, o processo 

mostrou a maior resistência ao cisalhamento no plano central, com uma 

tensão máxima alcançada (60 MPa), e uma melhora na taxa de deflexão. 

4.4.1 Fractografia após Ensaio de Cisalhamento Interlaminar 

Apesar do aumento na tensão de cisalhamento máxima, houve uma 

alteração na inclinação da curva após alcançar a tensão máxima nas 

amostras com NTC’s. Para uma melhor analise dos resultados obtidos, foi 

realizado o estudo de fractografia nas amostras após o ensaio de 

cisalhamento. A Figura 4.20 mostra micrografias das diversas amostras 

após o ensaio. 

Nas imagens podemos observar a delaminação de algumas camadas, a 

partir do plano central da amostra até as extremidades. Em todos os casos, 

as delaminações ocorreram somente numa lateral do corpo de prova, 

sendo o menor lado da divisão feita pelo rolete superior (lado direito e 

esquerdo do plano central de cisalhamento). Apesar do rolete superior ter 

sido posicionado no centro da amostra, o procedimento manual tem uma 

margem de erro, consequentemente essa divisão não é exata. Devido a 

isso, e pelo fato das amostras serem pequenas (18 mm de comprimento), 

essa pequena diferença de comprimento nos lados da amostra influenciou 

na delaminação quando realizado o ensaio. 
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Figura 4.20 – Micrografias MEV-FEG após o ensaio de cisalhamento de 
amostras com fibras: a) puras, b) com baixa densidade de NTC’s, c) com 

alta densidade de NTC’s e d) com NTC’s e camada de resizing. 

 

 

Fonte: Produção do Autor. 
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A Figura 4.20 também mostra como a quantidade de camadas delaminadas 

variou dentro de um mesmo grupo específico. Nas amostras com fibras 

puras (Figura 4.20a) o número de camadas delaminadas foi de 2 a 4, de 

igual forma nas amostras com baixa densidade de NTC’s (Figura 4.20b). 

Dois compósitos com alta densidade de NTC’s, nas Figuras 4.20c(1) e 

4.20c(2), apresentaram 5 camadas delaminadas. No caso dos corpos de 

prova com NTC’s mais resizing (figura 4.20d) podemos ver como se 

manteve o número de camadas delaminadas, entre 2 a 4. Alguns corpos 

de prova apresentaram fratura no plano central, como indicado na figura 

4.20, especificamente em amostras com baixa densidade de NTC’s, e em 

algumas com alta densidade e resizing.  

As possíveis regiões onde podem ocorrer o início das trincas são 

mostrados também na figura 4.20, mostrando como as trincas podem 

começar nas extremidades da amostra (Figura 4.20c-1 e Figura 4.20c-2), 

ou na parte central (Figura 4.20c-3 e Figura 4.20d-1). O fator que determina 

isso são os vazios no compósito, o quais são pontos frágeis pela 

concentração de tensões. 

Em geral, podemos constatar que o número de camadas delaminadas 

aumentou nos compósitos com alta densidade de NTC’s, causando o 

aumento na taxa de deflexão. Por outro lado, as amostras com baixa 

densidade de nanotubos e com resizing não apresentaram esse aumento 

da área delaminada, isto pode indicar que o aumento na taxa de deflexão 

nas curvas de tensão se originou pela velocidade de delaminação, e não 

pela área total delaminada. Com isso, conclui-se que nos compósitos com 

fibras puras houve uma resistência maior à delaminação, enquanto nas 

amostras com NTC’s essa resistência diminuiu, apesar da absorção de 

energia inicial dos nanotubos no plano central e uma maior tensão de 

cisalhamento. 

Analisando internamente as camadas delaminadas da Figura 4.21, 

podemos notar uma alta molhabilidade da matriz nas fibras, impregnando-

as de maneira uniforme, isto tanto nas fibras puras (Figura 4.21a) como as 

fibras com NTC’s (Figura 4.21b). As fibras sem resina são produto da 

delaminação, separando as camadas de FC da matriz. 
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Figura 4.21 – Micrografias MEV-FEG das camadas delaminadas no 
ensaio de cisalhamento de amostras com fibras: a) puras e b) com NTC’s. 

 

Fonte: Produção do Autor. 

Posteriormente, foram realizadas imagens no MEV-FEG, para analisar a 

localização dos NTC’s dentro do compósito após o ensaio. As imagens da 

Figura 4.22 mostram como os nanotubos se encontravam dentro da resina, 

indicando uma transferência dos NTC’s a partir da superfície da fibra para 

a matriz, sugerindo que os NTC’s também foram impregnados pela resina.  
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Figura 4.22 – Micrografias MEV-FEG dos NTC’s encontrados na matriz, 
nos compósitos após o ensaio de cisalhamento. 

 

Fonte: Produção do Autor. 

Realizando uma análise com maior ampliação na superfície das fibras nas 

amostras com NTC’s ensaiadas, na Figura 4.23 observam-se aglomerados 

nanométricos de ferro aderidos nessa superfície. Dessa forma, se conclui 

que os NTC’s foram removidos da superfície das fibras, ficando dentro da 

resina, a partir das partículas catalisadoras. Estas partículas, por sua vez, 

permaneceram aderidas à superfície da fibra. 
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Figura 4.23 – Micrografias MEV-FEG das partículas catalisadoras na 
superfície das fibras, nos compósitos com NTC’s após o ensaio de 

cisalhamento. 

  

Fonte: Produção do Autor. 

Esta observação é muito importante, porque ela indica um modo de 

crescimento de nanotubos tipo base, onde, devido à interação com o 

substrato a partícula catalisadora fica aderida a ele e o nanotubo cresce a 

partir dela. Este é um resultado importante do processo de crescimento a 

partir do catalisador flutuante. A formação da partícula catalisadora sobre a 

FC em um ambiente rico em carbono parece criar uma forte ligação entre 

a partícula e a FC. Isso não é observado com catalisadores pré depositados 

sobre a FC, onde as partículas de ferro tendem a corroer localmente a FC, 
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diminuindo sua resistência mecânica. Como os nanotubos estão 

necessariamente aderidos à partícula catalisadora, o que se observa na 

Figura 4.23 indica que os nanotubos foram arrancados de suas partículas 

catalisadoras durante a fratura do compósito, ficando localizadas no interior 

da matriz. 

4.5 Ensaio de Tenacidade à Fratura 

O estudo de delaminação em compósitos com NTC’s realizou-se por meio 

de ensaios de tenacidade à fratura no modo I, utilizando uma pré-trinca de 

75 mm de comprimento nas amostras. A análise da porosidade nas 

amostras não foi necessária neste caso, a mesma técnica de confecção de 

compósitos no estudo anterior foi aplicada e os valores de vazios se 

mantiveram constantes. 

Na primeira etapa desta análise, foram testados três corpos de prova com 

FC puras, três amostras cujas duas camadas intermediarias continham 

NTC’s na superfície, e finalmente, quatros amostras com as duas camadas 

intermediarias que continham NTC’s mais o tratamento de resizing. 

No gráfico da Figura 4.24 são apresentadas as curvas de força e 

deslocamento (ou abertura) dos dois blocos fixados no extremo das 

amostras com a pré-trinca. Observa-se uma resistência à delaminação 

maior nas amostras puras, uma delas atingindo 10 N de carga num 

deslocamento dos blocos de 25 mm. Os compósitos com NTC’s 

mantiveram uma força de aproximadamente 5 N, após a primeira 

delaminação. Por outro lado, os compósitos com NTC’s e resizing nas 

camadas intermediarias mostram uma maior discrepância entre eles, com 

valores de cargas suportadas entre 3 a 7 N. 

O cálculo da taxa de liberação de energia de deformação (GIC) para cada 

amostra também foi realizado, e os resultados são mostrados na Figura 

4.25. Neste gráfico confirma-se a resistência à delaminação maior nas FC 

puras, comparadas com aquelas que têm NTC’s na superfície nas duas 

camadas principais, e inclusive maior que aquelas com tratamento de 

resizing. O desvio padrão de GIC mostrou-se também maior nas amostras 
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puras, indicando que durante a trajetória da trica existiam diferenças na 

aderência, com regiões com alta e baixa aderência. 

Figura 4.24 – Curvas de Força em função do Deslocamento a partir dos 
ensaios de Tenacidade à Fratura no Modo I, para amostras puras, com 

NTC’s e NTC’s com resizing. 

 

Fonte: Produção do autor. 

Figura 4.25 –Taxa de Liberação de Energia a partir dos ensaios de 
Tenacidade à Fratura no Modo I, para amostras puras, com NTC’s e 

NTC’s com resizing. 

 

Fonte: Produção do autor. 
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Apesar do alto desvio padrão da GIC apresentado em cada uma das 

amostras puras, as taxas de liberação medias resultaram mais próximas 

nos três corpos de prova (458, 589 e 590 J/m2). Por outro lado, as amostras 

com NTC’s apresentaram uma diferença maior entre as GIC medias (312, 

183 e 355 J/m2), assim como também nos compósitos com NTC’s e resizing 

(425, 404, 196 e 148 J/m2). Cabe ressaltar que as duas primeiras amostras 

com resizing obtiveram valores mais próximos das amostras puras. 

Na análise da resistência ao cisalhamento interlaminar, especificamente 

nos ensaios de tenacidade à fratura, as curvas R (curvas de Resistencia) 

são fundamentais, avaliando a GIC em função da propagação da trinca do 

corpo de prova. As curvas R são geradas a partir de média da GIC de todas 

as amostras de uma condição, para cada 5 mm de comprimento de 

delaminação “a”. 

Como indicado nos resultados anteriores, a curva R das amostras puras na 

Figura 4.26 apresenta uma maior resistência, além de uma alta aderência 

na metade da abertura da trinca, numa distância de aproximadamente 108 

mm, a partir do bloco de aplicação de carga (a trinca inicia a 67,5 mm do 

bloco). Este mesmo comportamento de uma aderência maior na metade da 

trinca foi exibido pela curva das amostras com NTC’s, porém com valores 

menores de GIC. Porém, os compósitos com NTC’s e resizing, a curva 

mostra-se quase linear e crescente, notando uma maior aderência no final 

da trinca. 

Para analisar melhor o comportamento da trinca nos ensaios, foram 

capturadas imagens dos vídeos realizados nos ensaios. Na Figura 4.27 

podemos observar como a trinca de duas amostras puras se mantiveram 

centralizadas, assim como também o começo da formação de pontes de 

fibra (“fiber bridging”) quando a trinca atinge um comprimento entre 40 a 45 

mm. 
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Figura 4.26 – Curvas R a partir dos ensaios de Tenacidade à Fratura no 
Modo I, para amostras puras, com NTC’s e NTC’s com resizing. 

 

Fonte: Produção do autor. 

Figura 4.27 – Imagens durante o Ensaio de Tenacidade à Fratura em 
amostras puras.  

 

 

Fonte: Produção do autor. 

Por outro lado, durante o ensaio, as amostras com NTC’s apresentaram 

uma separação nas camadas adjacentes à trinca, como mostrado na Figura 

4.28. Isto ocorreu na parte superior da trinca na primeira e terceira amostra, 
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e na parte inferior da segunda amostra. Também é possível observar maior 

quantidade de pontes de fibra, comparadas com as amostras puras. 

Através desses resultados podemos inferir que esse comportamento da 

trinca tem relação com a diminuição da resistência à delaminação nas FC 

submetidas ao crescimento de NTC’s. Existe a possibilidade da trinca 

interlaminar ter modificado a trajetória da sua propagação, transformando-

a numa trinca intralaminar, pela falta de tratamento de sizing nesta região. 

Lembrando que, durante processo de crescimento de NTC’s, removeu-se 

o sizing do fabricante, e dito crescimento foi superficial, consequentemente 

a maior parte das fibras não têm os nanotubos.  

Figura 4.28 – Imagens durante o Ensaio de Tenacidade à Fratura em 
amostras com NTC’s.  

 

 

Fonte: Produção do autor. 

Os compósitos com NTC’s e resizing, também tiveram o mesmo 

desempenho das trincas, como exibido nas imagens da Figura 4.29. Ainda 

com a aplicação da camada de resizing com epóxi, a trinca foi transferida 
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tanto na parte superior (amostra 1) como para a parte inferior (amostra 2, 3 

e 4) do compósito.  

A finalidade do ensaio de tenacidade à fratura era o estudo dos NTC’s sob 

forças de tração, assim como a sua influência na delaminação das 

camadas intermediarias. Neste aspecto, a transferência da trinca para 

camadas intralaminares não permitiu que dito estudo fosse realizado. 

Figura 4.29 – Imagens durante o Ensaio de Tenacidade à Fratura em 
amostras com NTC’s e Resizing.  

 

 

Fonte: Produção do autor. 

Devido a que essa transferência da trinca acontece após delaminar mais 

de 15 a 20 mm em comprimento, seria interessante calcular a GIC da 
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delaminação inicial, assim garantimos que o valor obtido seja da trinca 

interlaminar. Em função disso, temos na Figura 4.30 os valores da taxa 

inicial para cada uma das condições, além da GIC da propagação total. 

Primeiro, podemos observar a mudança no desvio padrão, mostrando uma 

diferença maior entra as amostras com NTC’s (com e sem resizing), 

enquanto nas amostras puras esse desvio é menor. Por outro lado, a GIC 

da propagação total da trinca teve uma diminuição de aproximadamente 

47% nas amostras com NTC’s com e 45% naquelas com resizing. 

As taxas na delaminação inicial obtiveram valores bastante similares, 

146±17 J/m2 nas amostras puras, 117±31 J/m2 nas amostras com NTC’s 

(diminuição de 20%) e 159±102 J/m2 para os compósitos com NTC’s e 

resizing, mostrando um aumentando de aproximadamente 9% na GIC 

inicial. 

Figura 4.30 – Taxa de Liberação de Energia Inicial e Total a partir dos 
ensaios de Tenacidade à Fratura no Modo I, para amostras puras, com 

NTC’s e NTC’s com resizing. 

 

Fonte: Produção do autor. 

O fato das GIC iniciais terem valores similares, diferente das taxas de 

propagação totais, confirma a hipótese de que a propagação da trinca foi 
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importância do resizing na aderência, e consequentemente no estudo da 

influência dos NTC’s na delaminação.  

Com a finalidade de realizar uma análise somente do resizing e verificar o 

comprimento da sua função, foram feitos testes em amostras onde foi 

retirado o sizing do fabricante e adicionado o resizing, podendo assim 

comparar com os resultados do sizing do fabricante (puras). 

Assim como no estudo anterior, as amostras sem sizing do fabricante e 

resizing de epóxi mostraram uma diferença maior entre si, como pode ser 

observado na Figura 4.31. Uma das curvas das amostras com resizing 

obteve valores semelhantes às puras, enquanto duas mostraram uma 

resistência menor durante o ensaio.  

Figura 4.31 – Curvas de Força em função do Deslocamento a partir dos 
ensaios de Tenacidade à Fratura no Modo I, para amostras puras, sem 

sizing e com resizing. 

 

Fonte: Produção do autor. 

Na Figura 4.32 nota-se também a diminuição na GIC nas amostras com 

resizing, além de um desvio padrão maior. Ditos compósitos obtiveram uma 

média da taxa GIC de 418±127 J/m2, resultando numa diminuição de 29%. 

A taxa inicial se manteve constante em ambas condições, incluindo o 
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desvio padrão, demonstrando que o resizing cumpre com a sua função de 

ligação entre a interface fibra-resina. 

Observando as imagens dos ensaios nas amostras nestas condições, na 

Figura 4.33, encontramos que aquele corpo de prova cujo resultado foi 

similar às amostras puras (amostra 1) manteve a propagação da trinca no 

centro da amostra, indicando que o processo de resizing nesta amostra 

abordou a maior parte das fibras, tanto superficiais como internas. As 

outras duas amostras tiveram uma transferência da trinca, resultando numa 

baixa resistência à delaminação. 

Figura 4.32 –Taxa de Liberação de Energia Inicial e Total a partir dos 
ensaios de Tenacidade à Fratura no Modo I, para amostras puras, sem 

sizing e com resizing. 

 

Fonte: Produção do autor. 

O processo de resizing foi realizado de forma manual e dificilmente essa 

distribuição da resina epóxi acontece de igual forma para todas as 

amostras, e estes resultados são uma comprovação disso. 

Através dos resultados obtidos, podemos concluir sobre vários aspectos. 

Inicialmente, a importância do tratamento superficial (sizing) para aumentar 

a molhabilidade das fibras e aderência interfacial fibra-matriz. Para o 

processo de crescimento dos NTC’s torna-se necessária a retirada do 

sizing e o mesmo deve ser incorporado novamente após esse processo, 

isto para evitar a transferência da trinca principal a regiões menos 
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resistentes como superfícies intralaminares das camadas em estudo. Os 

resultados da trinca inicial nos indicam que os NTC’s em alta densidade, 

acompanhado com resizing, aumentaram a resistência à delaminação em 

9% nesta região.  

Figura 4.33 – Imagens durante o Ensaio de Tenacidade à Fratura em 
amostras sem sizing e resizing de epoxi.  

 

Fonte: Produção do autor. 

4.5.1 Fractografia após Ensaio de Tenacidade à Fratura 

A mudança da trajetória da trinca durante os ensaios resultou numa 

dificuldade na análise da influência dos NTC’s através da propagação 

completa da delaminação. Uma forma de poder estudar as interações entre 

fibra, NTC’s e matriz foi mediante a fractografia após os ensaios.  

A Figura 4.34 mostra imagens realizadas no MEV-FEG do início da trinca 

em amostras somente com NTC’s, abrindo o compósito delaminado e 
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observando uma das faces delaminadas. Na Figura 4.34a evidencia-se a 

baixa molhabilidade das fibras com o crescimento superficial de NTC’s, 

devido ao processo de retirada do sizing. Além disso, conseguimos 

observar a presença de alguns NTC’s na matriz polimérica, nas Figuras 

4.34(b-c-d), confirmando que a trinca inicial se encontrava entre as duas 

camadas principais (fratura interlaminar). 

Figura 4.34 – Micrografias MEV-FEG do início da trinca após o ensaio de 
tenacidade à fratura em amostras com NTC’s. 

 

Fonte: Produção do autor. 

Nas fibras com NTC’s e o resizing, as imagens da Figura 4.35 mostram um 

início da trinca diferente, com um recobrimento maior de matriz, como visto 

na Figura 4.35a. Também podemos ver na Figura 4.35b o aparecimento de 
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algumas fibras, possivelmente indicando o início da transferência da trinca 

para camadas internas da corda. 

Figura 4.35 – Micrografias MEV-FEG do início da trinca após o ensaio de 
tenacidade à fratura em amostras com NTC’s e resizing. 

 

Fonte: Produção do autor. 

Do mesmo modo, temos na Figura 4.36 imagens de propagação da trinca 

nas três condições estudadas, numa das faces delaminadas do compósito. 

Neste caso, é evidente como a trinca mantem a propagação na interface 

das duas camadas principais nas amostras puras (Figura 4.36a), enquanto 

nos compósitos com NTC’s (Figura 4.36b) e NTC’s com resizing (Figura 

4.36c) existe uma irregularidade na superfície, a qual indica que em 

algumas regiões essa trinca se deslocou para o interior de camada 

principal. 

Posteriormente, foram realizadas micrografias para a localização dos 

NTC’s dentro das amostras após o ensaio. Os nanotubos não foram 

encontrados na superfície de delaminação, por esse motivo foi necessário 

um lixamento dessa superfície.  
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Figura 4.36 – Micrografias MEV-FEG da propagação da trinca, após o 
ensaio de tenacidade à fratura em amostras a) puras, b) com NTC’s e c) 

com NTC’s e resizing. 

 

Fonte: Produção do autor. 
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Nas imagens da Figura 4.37 podemos observar as superfícies após vários 

processos de lixamento, numa das fases delaminadas da amostra. Neste 

processo, as fibras foram arrancadas, deixando na resina a impressão da 

marca das fibras, indicando que estas foram adequadamente molhadas 

pela resina. A necessidade de lixamento para encontrar os NTC’s aponta 

que a propagação da trinca ocorreu na região intralaminar da corda e não 

pela superfície interlaminar, onde estão os nanotubos. Além das ranhuras 

das fibras, observa-se pequenos buracos irregularmente distribuídos, que 

se assemelham às posições de nucleação dos NTC’s, nos aglomerados de 

ferro formados sobre a superfície. 

Figura 4.37 – Micrografias MEV-FEG da superfície de delaminação lixada, 
após o ensaio de tenacidade à fratura, de amostras com NTC’s. 

 

Fonte: Produção do autor. 
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Na Figura 4.38 temos a comprovação disso, mostrando que estes 

aglomerados nanométricos de ferro ficaram aderidos sobre a superfície da 

fibra. Dessa forma, é conclusivo que os NTC’s foram removidos por fratura, 

para dentro da resina, a partir das partículas catalisadoras. Estas partículas 

catalisadoras, por sua vez, permaneceram aderidas à superfície da fibra, 

um comportamento também observado nas imagens das amostras após 

ensaio de cisalhamento. As imagens também mostram que os NTC’s não 

impedem uma boa molhabilidade das fibras pela resina, mas parece existir 

alguma porosidade nas regiões com maior concentração de nanotubos.  

Figura 4.38 – Micrografias MEV-FEG da superfície de delaminação lixada, 
após o ensaio de tenacidade à fratura, com aglomerados nanométricos de 

ferro. 

 

Fonte: Produção do autor. 
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Na Figura 4.39 observamos com maior ampliação uma região de resina 

com NTC’s. Observa-se o surgimento de nanotubos na resina, e em 

algumas partes, há um orifício na resina em torno dos nanotubos. Isso pode 

indicar a tendência a haver porosidade na resina, entre os nanotubos. Os 

NTC’s sempre se encontravam dentro da resina, indicando uma 

transferência deles a partir da superfície da FC para a matriz.  

Figura 4.39 – Micrografias MEV-FEG da superfície das FC após ensaio de 
tenacidade à fratura 

 

Fonte: Produção do autor. 
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O conjunto de análises a partir dos testes de delaminação, portanto, 

indicam que a presença dos nanotubos não é adequadamente testada por 

este ensaio, uma vez que dois comportamentos se interferem. A presença 

dos nanotubos na região interlaminar aparentemente aumenta a resistência 

à delaminação nesta região, mas a baixa adesão às fibras que perderam o 

sizing após passar pelo processo de crescimento dos NTC’s, 

aparentemente, faz com que a trinca se desvie para regiões intralaminares. 

Somente no início do ensaio, na primeira propagação da trinca se observa 

os nanotubos na região da trinca, depois disso a propagação se desvia e 

os nanotubos só são encontrados após lixamento da amostra. Essa 

situação faz com que o GIC da propagação total seja muito inferior nas 

amostras com NTC’s. No entanto, o GIC é similar na primeira propagação, 

apesar da menor adesão da matriz à fibra, quando se tem os nanotubos. 

Os testes com resizing indicam que encontrar um método de resizing 

efetivo e repetitivo pode ser a solução para o problema, uma vez que se 

observa uma certa recuperação da tenacidade à fratura, mas a baixa 

repetibilidade tanto entre amostras quanto ao longa da propagação da 

trinca ao longo de uma única amostra, demonstra que este processo de 

resizing precisa ser muito aprimorado. 
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5 CONCLUSÕES E PERSPECTIVAS DE TRABALHOS FUTUROS 

O processo de crescimento superficial de NTC’s aplicado nas fibras de 

carbono para a confecção dos compósitos, não influenciou na resistência à 

tração, demostrado através dos ensaios de monofilamentos e cordas 

inteiras de FC. Também se constatou que dito processo, a temperaturas 

maiores de 800 ºC e duração de mais de 15 minutos, pode interferir 

negativamente nesta propriedade. 

Os testes com nanoindentador proporcionaram informação da interface 

fibra-resina e a influência nela do processo de crescimento de NTC’s. 

Apesar das dificuldades apresentadas na execução do ensaio, a fibra 

mostrou uma menor resistência à separação com a resina (até a ponta do 

nanoindetador atingir a resina) e, consequentemente, menor aderência 

interfacial após o processo de crescimento de NTC’s. Pelos problemas 

experimentados, nota-se a necessidade de utilizar outra técnica para o 

estudo interfacial, que permita um melhor estudo e verificar os resultados 

obtidos. 

Compósitos com baixa e alta densidade de NTC’s entre as camadas, foram 

submetidos a ensaios de cisalhamento para a análise da resistência ao 

cisalhamento. As amostras apresentaram um incremento de 25 e 30% na 

tensão máxima de cisalhamento, respectivamente, em relação ao plano 

central dos compósitos, confirmando a influência dos nanotubos na 

absorção de energia sob cargas compressivas nesse plano específico. 

Por outro lado, as taxas de deflexão após alcançar a tensão máxima, 

também aumentaram com a presença dos NTC’s, exibindo uma 

delaminação com maior velocidade ou maior área entre algumas camadas, 

indicando baixa aderência nestas regiões. Consequentemente, se mostrou 

fundamental a reaplicação do tratamento polimérico, devido a que sizing do 

fabricante foi removido no processo de crescimento de NTC’s. O resizing à 

base de epóxi aplicado superficialmente nas fibras com NTC’s 

proporcionou um aumento de aproximadamente 35% na tensão máxima de 

cisalhamento e uma diminuição na taxa de deflexão, se aproximando à taxa 

das amostras puras. 
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Para o estudo das propriedades interlaminares sob delaminação, foram 

aplicados ensaios de tenacidade à fratura. Os resultados mostraram uma 

diminuição na resistência à delaminação nas amostras com NTC’s, 

entretanto, nas imagens da propagação da trinca durante os ensaios, se 

observou uma alteração na trajetória de propagação da trinca, apontando 

uma transformação de fratura interlaminar (onde estão os nanotubos) para 

intralaminar. Os resultados obtidos nos testes não pertenciam à superfície 

com NTC’s, inclusive em amostras com NTC’s e resizing. Isto pode ser 

originado pelo fato dos corpos de prova ser à base de fibras unidirecionais 

e todas as camadas estão posicionadas paralelamente, e é provável que, 

com uma interface mais forte na região interlaminar, ocorra a propagação 

da trinca intralaminar, principalmente se, devido à mudança química da 

superfície da fibra durante o processo, a adesão da resina à fibra seja baixa.  

A análise das GIC das trincas iniciais foi fundamental para estudar a 

delaminação na camada interlaminar com NTC’s, e os resultados 

mostraram um incremento de 9% na tenacidade à fratura em FC com NTC’s 

e resizing. A diminuição de 20% no resultado da GIC com NTC’s sem 

resizing confirma a necessidade do tratamento polimérico após o 

crescimento de nanotubos. 

O método de tratamento superficial aplicado para este trabalho com resina 

epóxi, buscando substituir o sizing original, apresentou uma baixa 

repetitividade nos resultados de aderência. Uma possível solução a esse 

problema, seria a re-funcionalização das fibras para aumentar a adesão na 

interface fibra-resina. 

Os estudos de fractografía conseguimos constataram uma grande 

interação da resina e os NTC’s, encontrando sempre os nanotubos dentro 

da matriz. Apesar disso, a existência de porosidade em torno dos 

nanotubos, provavelmente pelo aprisionamento de ar, sugere a aplicação 

de uma modificação da superfície dos nanotubos para terem maior 

molhabilidade pela resina e menor formação de bolhas de ar em seu 

entorno. Provavelmente, o simples uso de vácuo na aplicação da resina já 

pudesse melhorar este problema. Por outro lado, constata-se que a fratura 

dos nanotubos se dá diretamente sobre as partículas catalisadoras, sendo 
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arrancados para dentro da matriz. Isso indica uma alta aderência dos 

nanotubos à fibra, o que é considerado uma pré-condição para um bom 

resultado desta deposição. 

Frente aos resultados obtidos, podemos afirmar que a presença dos NTC’s 

na interface FC-matriz aumenta de maneira considerável a resistência ao 

cisalhamento e a tenacidade à fratura dos nanocompósitos. Também foi 

identificada a necessidade de repor a camada polimérica (sizing) retirada 

no processo de crescimento. Como trabalhos futuros propõe-se a 

implementação de um método diferente de resizing após o crescimento de 

nanotubos, e na literatura é possível encontrar uma alta variedade de 

processos que garantem uma boa molhabilidade da matriz na FC. Também 

se mostra necessária a utilização de uma técnica, diferente da utilizada do 

nanoindentador, para a análise interfacial e obtenção de resultados mais 

confiáveis neste aspecto. Com referência ao processo de crescimento, o 

qual mostrou-se eficiente em relação a tempo e qualidade dos NTC’s, 

sugere-se testar mecanicamente nanocompósitos com maior densidade de 

nanotubos com o propósito de estudar a relação entre a densidade de 

NTC’s e o aumento da resistência interlaminar.  
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APÊNDICE A – PLOTAGENS DE PROBABILIDADE DE DISTRIBUIÇÃO 

DE WEIBULL 

 

Figura A.1 - Plotagem de probabilidade dos resultados do teste de tração 
em monofilamentos expostos a temperatura de: a) 650 °C e b) 800 ºC. 

 

Fonte: Produção do autor. 
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Figura A.2 - Plotagem de probabilidade dos resultados do teste de tração 
em monofilamentos com NTC’s a temperatura de: a) 650 °C e b) 800 ºC. 

 

Fonte: Produção do autor. 
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Figura A.3 - Plotagem de probabilidade dos resultados do teste de tração 
em monofilamentos tratados com HMDSO durante 10 minutos. 

 

Fonte: Produção do autor. 

Figura A.4 - Plotagem de probabilidade dos resultados do teste de tração 
em monofilamentos sem sizing, com camada de HMDSO/oxidação e 

NTC’s crescidos na superfície. 

 

Fonte: Produção do autor. 
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APÊNDICE B – CURVAS DE CORREÇÃO DO METODO MBT 

 

Figura B.1 – Curvas de Correção do Método MBT para amostras puras. 

 

Fonte: Produção do autor. 

 

Figura B.2 – Curvas de Correção do Método MBT para amostras com 
NTC’s. 

 

Fonte: Produção do autor. 
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Figura B.3 – Curvas de Correção do Método MBT para amostras com 
NTC’s e resizing  

 

Fonte: Produção do autor. 

 

Figura B.4 – Curvas de Correção do Método MBT para amostras sem 
sizing e resizing  

 

Fonte: Produção do autor. 
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APÊNDICE C – CURVAS “R” DE ENSAIO DE TENACIDADE À 

FRATURA 

Figura C.1 - Curvas R a partir dos ensaios de Tenacidade à Fratura no 
Modo I, para amostras puras. 

 

Fonte: Produção do autor. 

Figura C.2 - Curvas R a partir dos ensaios de Tenacidade à Fratura no 
Modo I, para amostras com NTC’s. 

 

Fonte: Produção do autor. 
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Figura C.3 - Curvas R a partir dos ensaios de Tenacidade à Fratura no 
Modo I, para amostras com NTC’s e resizing. 

 

Fonte: Produção do autor. 

Figura C.4 - Curvas R a partir dos ensaios de Tenacidade à Fratura no 
Modo I, para amostras sem sizing com resizing. 

 

Fonte: Produção do autor. 
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