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RESUMO

O uso de drones atualmente esta crescendo exponencialmente, seja para atividades
recreativas ou comerciais, e um dos grandes problemas é o0 acesso a alguns componentes como
a hélice. Normalmente tem uma construcéo fragil e os valores podem ser elevados, dificultando
0 acesso a esse item, que é fundamental para um bom uso do drone. O trabalho tem como
objetivo obter nanocompositos poliméricos polidcidolactico e nanotubo de carbono visando a
aplicacdo em hélices de drones produzidas por meio da impressdo 3D. Na literatura ha ainda
informacdes muito limitadas disponiveis sobre a incorporagdo de NTC funcionalizado em pecas
de PLA impressas em 3D produzidas pela FDM (Fused Deposition Modeling). Neste trabalho,
um filamento a base de compositos de Poli (&cido latico) — PLA / nanotubo de carbono (NTC)
foi preparado para o processo de modelagem por deposicéo fundida (FDM). Os efeitos do teor
de NTC, variacdo de temperatura e variagdo de rotacdo das roscas da extrusora foram aplicados
na ferramenta Design of Experiments (DOE), onde foram encontrados os principais fatores que
contribuem para a qualidade do filamento, com foco na resisténcia mecénica. Por meio dessa
ferramenta foi possivel chegar a um ponto 6timo para resisténcia mecénica do material, onde
apresentou um valor de 48,87 MPa, 43,17% acima do valor inicial, de 27,77 MPa. Pela da curva
de superficie de resposta, foi observada a regido onde pode ser encontrado novos filamentos
com valores de resisténcia mecanico semelhantes ao encontrado neste trabalho. Os resultados
demonstram gue o teor de NTC, a rotacdo das roscas da extrusora e a temperatura da extrusora,
influenciam diretamente a qualidade dos filamentos. Os dados encontrados nas curvas de TG e
DTG, permite observar que a adigdo de NTC 0,6%, em peso ndo modifica significativamente a
resisténcias a degradacdo do PLA, mesmo havendo uma pequena diferenca nas temperaturas.
Sendo o principal motivo dessas alteracGes a dispersdo do NTC sobre a matriz de PLA e
aglomeracdo do NTC. O nanocompdsito encontrado assemelha-se mecanicamente a outros
materiais utilizados na fabricagéo a injecdo pléastica de hélices de drones, tornando este um forte
concorrente para a fabricagdo via manufatura aditiva FDM. Por meio da simulagdo demonstrada
é possivel confirmar a aplicagdo do material desenvolvido na fabricacdo de hélices de drones,

facilitando o acesso e possibilitando novas oportunidades aos usuarios.

Palavras chave: Nanocompdsito; Manufatura aditiva; DOE; Simulagdo numérica; Hélices.



ABSTRACT

The use of drones is currently growing exponentially, whether for recreational or
commercial activities, and one of the biggest problems is access to some components such as
the propeller. It usually has a fragile construction and the prices can be high, making access to
this item difficult, which is essential for good use of the drone. The work aims to obtain
polymeric nanocomposites polyacidolactic acid and carbon nanotube with a view to application
in drone propellers produced through 3D printing. In the literature there is still very limited
information available about the incorporation of functionalized CNT in 3D printed PLA parts
produced by FFF. In this work, a filament based on Poly(lactic acid) — PLA/carbon nanotube
(CNT) composites was prepared for the fused deposition modeling (FDM) process. The effects
of the CNT content, temperature variation and rotation variation of the extruder screws were
applied to the Design of Experiments (DOE) tool, where the main factors that contribute to the
quality of the filament were found, with a focus on mechanical resistance. Using this tool, it
was possible to reach an optimum point for the material's mechanical resistance, where it
presented a value of 48.87 MPa, 43.17% above the initial value of 27.77 MPa. Using the
response surface curve, the region where new filaments with mechanical resistance values
similar to those found in this work can be found was observed. The results demonstrate that the
CNT content, the rotation of the extruder screws and the extruder temperature directly influence
the quality of the filaments. The data found in the TG and DTG curves allows us to observe
that the addition of 0.6% CNT by weight does not significantly modify the resistance to PLA
degradation, even if there is a small difference in temperatures. The main reason for these
changes is the dispersion of the CNT over the PLA matrix and the glomeration of the CNT. The
nanocomposite found mechanically resembles other materials used in the manufacture of plastic
injection of drone propellers, making it a strong competitor for the manufacture via FDM
additive manufacturing. Through the simulation demonstrated, it is possible to confirm the
application of the material developed in the manufacture of drone propellers, facilitating access

and providing new opportunities for users.

Keywords: Nanocomposite; Additive manufacturing; DOE; Numerical simulation; Propellers.
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1. INTRODUCAO

Os drones ou aeronaves remotamente pilotadas séo bastante dispendiosos, podendo 0s
seus precos subir das centenas aos milhares de euros, apesar da diversidade do mercado e da
sua facil disponibilidade. Sua construcao fragil é frequentemente testada e exposta a condicdes
climaticas adversas e variabilidade do terreno.

As pés das hélices dos drones geralmente sdo pegas quebradas durante um pouso
imperfeito ou em colisdo com objetos ao ar livre. O uso de tecnologia computacional moderna,
o0 desenho de uma forma adequada e a otimizacao do material contribuira para a construcdo de
uma lamina correspondente usando uma impressora 3D baseada no principio FDM (KRMELA
etal., 2021a).

A Fused Deposition Modeling (FDM) é um processo de impressdo 3D onde os materiais
termopléasticos sdo depositados camada por camada através de um bocal de extrusdao. Uma das
principais vantagens de um processo FDM é que qualquer geometria de forma complexa pode
ser impressa diretamente de um modelo CAD. Um dos materiais mais utilizados para impressao
3D é 0 PLA (BISWAS et al., 2018).

Devido a preocupacdo com o meio ambiente e 0 volume crescente de residuos plastico
em aterros sanitarios, os polimeros biodegradaveis estdo sendo estudados extensivamente. Um
deles é o PLA, que possui propriedades comparaveis a polimeros commodities e polimeros de
engenharia, porém, ainda é necessario melhorar certas caracteristicas do PLA, como resisténcia
ao impacto, para aplicacdes mais especificas (BARTOLOMEI, 2016).

Polimeros biodegradaveis podem ser definidos como materiais que podem se decompor
rapidamente, entre 6 a 24meses, pela acdo de microorganismos, tais como bactérias e fungos,
ao passo que os polimeros ditos ndo biodegradaveis levam centenas de anos para serem
bioassimilados. Dentre o0s polimeros biodegradaveis podemos destacar o amido termoplastico,
a poli(e-caprolactona) e o poli (&cido lactico) (BODROS ET AL. 2007; BRITO ET AL. 2011,
MOHANTY, MISRA, E DRZAL 2005; RAY E BOUSMINA 2005).

Para atender a diversos setores da industria, os materiais sintéticos poliméricos vém
sendo constantemente aprimorados, visando facilitar sua capacidade de processamento, atender
a grande variedade de itens de baixo custo, aumentar sua durabilidade e propriedades mecanicas,
além de sua resisténcia a diferentes formas de degradacdo, como sua resisténcia a ataques
quimicos e biologicos (ABIPLAST - Associacdo Brasileira da Industria do Plastico, 2023).

As caracteristicas acima citadas, que fazem dos polimeros materiais tdo Uteis, tambem

contribuem para gerar impacto ambiental negativo, pois 0s materiais poliméricos se acumulam
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nos aterros, levando mais de centenas de anos para se decompor.(BRITO et al., 2011; FARUK
etal., 2012; MOHANTY; MISRA; DRZAL, 2005).

A nanotecnologia é uma ciéncia relativamente recente, descoberta por Richard Feynman
em 1959, que permite manipular os &tomos em escala nanomeétrica e produzir compositos com
nanoparticulas. Atualmente, a nanotecnologia é uma das precursoras da Quarta Revolucéo
Industrial. Essa revolucao é um processo histérico contemporaneo que diz respeito ao avango
tecnoldgico e cientifico, caracterizado por ondas de descobertas nas diversas areas de
conhecimento de forma rapida e simultanea (MONTEIRO et al., 2022).

De acordo com Pimenta e Melo (2007), esta area da ciéncia, mesmo que recente, assume
um potencial colossal, devido a sua capacidade de modificagéo nas propriedades dos materiais,
uma vez que esses, quando na escala nanométrica, possuem caracteristicas especificas que
divergem daquelas do seu tamanho original.

As novas aplicagBes estdo associadas a varios tipos diferentes de nanomateriais, tais
como: as nanoparticulas, nanocompdsitos, nanocristais, estruturas baseadas em carbono
(nanotubos de carbono, grafeno, pontos quanticos e nanofibras), micelas poliméricas, etc
(FECHINE, 2020).

Ademais, nanomateriais tém chamado aten¢do da comunidade cientifica,
devido a propriedades que s6 podem ser atingidas, quando determinados materiais
estdo na escala nanométrica, ou seja, quando as dimensdes estdo entre 10 - 100nm,
tais como: o grafeno, os nanotubos, os nanodiamantes, a platina, o didxido de titanio,
0 ouro, a prata, o cobre, 0s nanobastdes de hidroxiapatita e as nanoparticulas de
poli(alquil-cianoacrilato) (FECHINE, 2020).

Dentro dos nanomateriais, um dos materiais que mais se destacam s&o 0s nanotubos de
carbono. Os Nanotubos de Carbono (NTCs) sdo materiais, relativamente novos, praticamente
do século XXI, de resisténcia incomparavel aos demais.

Os nanotubos de carbono (NTCs) sdo nanoestruturas que se formam, “a partir do
enrolamento de uma ou mais folhas de grafeno em seu proprio eixo, formando estruturas
cilindricas (tubulares), com didmetros na faixa dos nanémetros (nanotubos) e comprimentos
que variam de alguns micrometros até varios centimetros”(ZARBIN; OLIVEIRA, 2013).

Quando os nanotubos de carbono sdo utilizados para formar nanocompdsitos de matriz
polimérica, o produto final apresenta maior rigidez, tenacidade, bem como elevada resisténcia
ao choque térmico (SALES, 2013).
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1.1 Objetivos

1.1.1 Objetivo Geral

Obtencéo e caracterizacdo de filamentos de nanocompdsitos poliméricos composto de
Poli (&cido latico) — PLA e nanotubo de carbono - NTC, para processamento via impressao 3D
visando a producéo de hélices de drones.

1.1.2 Objetivos especificos

e Determinar a melhor configuracdo do conjunto de variaveis controlaveis para
maximizar as propriedades mecéanicas do filamento a base de PLA, utilizando a
ferramenta DOE com o uso de 3 entradas para a confeccdo dos filamentos sendo elas:

o Variagdo da temperatura (190°C-220°C) das resisténcias ao longo da
extrusora;
o Variagdo do RPM (30-60) dos parafusos da extrusora;
o Variagdo da porcentagem (0,2-1,0%) de NTC.
e Caracterizar as amostras antes e apos o material de adicao;

e Utilizar o ansys Discovery para simular uma condi¢éo de véo.

1.2 Justificativa

A fabricacdo de drones € cara, trabalhosa e, devido ao seu peso, é limitada pelo alcance
operacional e tempo de voo. Recentemente, muitas pesquisas foram realizadas usando MA para
reduzir o peso da estrutura, maximizar o tempo e o alcance do voo, para produzir facilmente
bracos ajustaveis para fins especificos e construir o drone de forma rapida e econémica. No
entanto, um dos fatores mais importantes é a hélice do drone, pois influencia diretamente no
desempenho da aeronave e impacta no sistema de propulséo.

Por outro lado, a hélice desses pequenos drones € muito propensa a quebrar durante a
operacdo, pois é frequentemente atingida por arbustos e pequenas arvores. As vezes, esses
pequenos drones ndo tém trem de pouso, requer pouso de barriga ou golpe em rede, que
frequentemente danificam as hélices.

Portanto, muitas vezes é necessario substituir a hélice, e uma hélice impressa em 3D é
a substituicdo mais adequada, rapida e econémica. E a adequacdo da impressao 3D para a

fabricagdo de hélices dignas de voo foi investigada e considerada confiavel. Em uma hélice
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impressa em 3D, h4 uma chance de haver altas tensdes térmicas e vazios entre os filamentos
adjacentes ao redor do corpo da forma da curvatura, na raiz da pa ou nos bordos de fuga, o que
leva a intercamadas ligacdo fraca e delaminacdo daquela camada particular (BISWAS et al.,
2018).

Dentre os materiais mais utilizados para o processo de impressdo 3D, destacam-se 0s
polimeros como ABS e PETG. Atualmente, a sociedade, a indUstria e os 6rgdos governamentais
tém manifestado grande preocupacéo na reducdo do volume de emissdo de residuos plasticos,
que se acumulam nos aterros, levando mais de centenas de anos para se decompor (BRITO et
al., 2011; CORREIA, 2015; SIQUEIRA; BRAS; DUFRESNE, 2010).

Dentre as solugbes propostas para o0 gerenciamento dos problemas
causados pelos materiais poliméricos encontra-se a reciclagem e o uso de polimeros
biodegradaveis (FOLLAIN et al., 2005). Destaca-se que atualmente o uso de polimeros
biodegradaveis vem se tornando uma alternativa bastante interessante, atraindo tanto o interesse
da comunidade cientifica, verificado pelos inimeros artigos publicados neste tema,
guanto da industria, verificado pelo crescimento do mercado, de 20 a 30% por
ano (FRANCHETTI; MARCONATO, 2006; HE; BENSON, 2013).

Um dos biopolimeros biodegradaveis mais utilizados comercialmente é o Poli (acido
lactico) (PLA), o qual possui propriedades semelhantes a varios polimeros de fontes fosseis
comuns, como elevado médulo de elasticidade, rigidez e boa capacidade de moldagem (Brito
et al. 2011; Correia, 2015; Perego e Cella, 2010)(Brito et al. 2011; Correia, 2015; Perego e
Cella, 2010).

Apesar das perspectivas promissoras, algumas propriedades do PLA limitam o
aumento de sua aplicabilidade, tais como: baixa barreira & umidade e a gases, baixa
estabilidade térmica (HDT), sofre consideravel degradacdo no estado fundido e
preco elevado. Assim como o poliestireno, o PLA é um polimero fragil, com baixo
alongamento na ruptura e baixos valores de resisténcia ao impacto (RAQUEZ et al., 2013).

Outra caracteristica que limita sua implementacdo em diferentes aplicacgdes, tais como
as voltadas a produtos duraveis, para a indlstria automobilistica e eletronica, é seu
baixo grau de cristalinidade e sua dificuldade em cristalizar. A solucdo utilizada para
melhorar suas propriedades, principalmente térmicas, &€ por adicdo de refor¢cos em
escala nanométrica, formando os denominados nanocompositos (NAMPOOTHIRI; NAIR;
JOHN, 2010; RAQUEZ et al., 2013).

Dentre as cargas nanométricas ja utilizadas em nanocompdsitos de PLA podemos

citar argilas (principalmente montmorillonita, sepiolita e haloisita), nanotubos de
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carbono, grafeno e éxido de grafeno, nanoparticulas de prata, de zinco, de didxido
de titdnio, de silica, e nanoparticulas de celulose. Geralmente, as principais
vantagens obtidas com a incorporacdo destas nanocargas sdo melhorias em
propriedades mecanicas; densidade do compoésito proxima a do polimero matriz,
aumento em estabilidade térmica; reducdo na permeabilidade a gases e retardancia de chama
(BODROS ET AL. 2007; BRITO ET AL. 2011; FORTUNATI ET AL. 2012; MOHANTY ET
AL. 2005; RAQUEZ ET AL. 2013; RAY E BOUSMINA 2005; WU ET AL. 2008).

O trabalho que sera apresentado, utilizara a ferramenta DOE (Design of Experiments —
Planejamento de Experimentos), para determinar a melhor configuragdo que um conjunto de
variaveis controlaveis deve apresentar para se maximizar um resultado de interesse na pesquisa,
que serdo as tensbes dos materiais.

A partir da realizacdo de sucessivos testes que envolvem modificacBes propositais dos
mais variados parametros do processo, esta ferramenta tem por finalidade determinar quais
variaveis independentes (varidveis de entrada “X” que influenciam nas caracteristicas de
qualidade do produto/servico) tem maior impacto sobre uma determinada variavel resposta
(variavel de saida e dependente “Y™).

O Planejamento de Experimentos € uma importante ferramenta offline de controle de
qualidade, uma vez que estas sdo geralmente utilizadas nas atividades de desenvolvimento e
nos estagios iniciais de manufatura, e ndo em procedimentos online ou durante 0 processo.
Paralelamente, além de maximizar o desempenho da pesquisa, tal ferramenta contribui para o
aumento da velocidade de aprendizagem e a reducédo da variabilidade na confec¢do dos corpos

de prova.
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2 REFERENCIAL TEORICO

2.1 Polimeros

A palavra polimero, significa “muitas partes”. O termo mondmero refere-se a pequena
molécula a partir da qual um polimero é sintetizado. Em cada molécula, os atomos estdo ligados
entre si por ligacfes covalentes interatdbmicas. Para os polimeros com cadeias de carbono, a
estrutura de cada cadeia é uma série de 4tomos de carbono. Muitas vezes, cada atomo de
carbono se liga por ligacGes simples a dois atomos de carbono adjacentes, um em cada lado, o
que pode ser representado esquematicamente em duas dimensfes, da seguinte maneira
(CALLISTER; RETHWISCH, 2018):
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Figura 1 - a) Ligacdo interatdmica; b) Estrutura de unidades repetidas.
Fonte: CALLSITER, 2018

Essas longas moléculas sdo compostas por entidades estruturais chamadas unidades
repetidas, que se repetem sucessivamente ao longo da cadeia. Dessa forma, mondmero e
unidade repetida significam coisas diferentes, mas algumas vezes o termo mondémero ou
unidade monomérica é empregado em lugar do termo mais apropriado, unidade repetida.

Polimeros biodegradaveis sdo aqueles que sofrem degradacdo por meio da acdo de
micro-organismos Vvivos como bactérias, fungos e enzimas sem deixar residuos no
meio ambiente(BRITO et al., 2011).

Na realidade, todos os polimeros sdo biodegradaveis, s que em escalas de
tempos diferentes. Os polimeros hoje chamados de biodegradaveis sao
aqueles que conseguem se decompor rapidamente (o tempo pode variar de poucos
meses até dois anos em média), enquanto a grande maioria dos polimeros (os ditos
ndo biodegradaveis) leva centenas de anos para ser bioassimilado. Porém, a
biodegradacdo rapida ocorrera apenas sob certas condi¢des de temperatura, luz,
oxigenacao e na presenca de nutrientes organicos e minerais (BRITO et al., 2011;
ENGELBERG; KOHN, 1991; FRANCHETTI; MARCONATO, 2006; GARDETTE
et al., 2011; GUTWALD et al., 2002; HE; BENSON, 2013; MOHANTY; MISRA,;
HINRICHSEN, 2000; RAY; BOUSMINA, 2005; RHIM; PARK; HA, 2013;
RUDNIK, 2008; SHI et al., 2012; TSUJI, 2005).
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Esses polimeros podem ser, também, classificados como biopolimeros se
polimerizados a partir de fontes naturais. Dentre os biopolimeros biodegradaveis
existentes pode-se destacar o poli(acido lactico) - PLA, a familia dos
Poli(hidroxialcanoatos) (PHAs), como o homopolimero Poli(3-hidroxibutirato) (PHB) e

0 amido termoplastico.

2.1.1 Poli (Acido Léctico) (PLA)
O PLA é um polimero biodegradavel que possui modulo de elasticidade e resisténcia a

tracdo comparaveis aos plasticos de engenharia como o Poli(tereftalato de etileno) (PET) e as
Poliamidas alifaticas, e a alguns polimeros commodities como o polipropileno (PP),
poliestireno (PS) e o polietileno (PE). E um biopolimero, compostavel, reciclavel,
biocompativel e absorvivel pelo organismo humano (BARTOLOMEI, 2016).

O poli(acido latico) — PLA é um poliéster alifatico, termoplastico, semicristalino ou
amorfo, biocompativel e biodegradavel, sintetizado a partir do &cido latico, que pode ser obtido
de fontes renovaveis(DUFRESNE, 2017; FARUK et al., 2012; SIQUEIRA; BRAS;
DUFRESNE, 2010).

1
|
HO4+C—C—O1-H

|

Figura 2-Estrutura molecular do poli(&cido latico)
Fonte: DUFRESNE, 2017

A estrutura do mero do PLA contém variagdes quanto a isomeria optica. Deste modo,
tanto o poli(acido latico) como o polilactideo podem ser obtidos pelos dois enantibmeros do
acido latico e lactideo, o L(+) e D(-), denominados PLLA e PDLA, respectivamente. Havera a
possibilidade também de uma mistura racémica entre os dois enantibmeros para cada
mondmero, formando o PDLLA (SIQUEIRA; BRAS; DUFRESNE, 2010).

O poli-L &cido latico e o poli-D &cido latico, respectivamente, levogiro (+) e dextrogiro
(-), referente ao sentido de rotacéo da luz plano-polarizada, séo polimeros de alta cristalinidade,

devido a alta estereorregularidade, ou taticidade, da cadeia polimérica, enquanto que o PDLLA
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é completamente amorfo (DUFRESNE, 2017; FARUK et al., 2012; SIQUEIRA; BRAS;
DUFRESNE, 2010).

Os polimeros a base de acido latico sdo preparados por policondensacao, polimerizacao
de abertura de anel e outros métodos como extensao da cadeia e grafting. O PLA de alta massa
molar geralmente é produzido pela polimerizacéo por abertura de anel do mondmero de lactideo.
A conversdo de lactideo em PLA de elevada massa molar é obtido comercialmente através de
um processo desenvolvido pela Cargill Dow™, que consiste em trés etapas separadas e distintas,
que conduzem a producao de acido latico e lactideo em PLA (DUFRESNE, 2017; FARUK et
al., 2012; SIQUEIRA; BRAS; DUFRESNE, 2010).

Devido a estas propriedades o PLA pode ser utilizado em uma vasta area de
aplicacdes (AURAS et al., 2003; AURAS; HARTE; SELKE, 2004; RAQUEZ et al., 2013;
TSUJI, 2005):

e Nas aplicagdes de engenharia, além de ser empregado como polimero
estrutural, o PLA também esta presente na area automotiva e de embalagens (AURAS; HARTE;
SELKE, 2004; BODROS et al., 2007; KORONIS; SILVA; FONTUL, 2013).

2.2 Nanocomposito poliméricos
O mundo dos materiais esta experimentando uma revolucao com o desenvolvimento de

uma nova classe de materiais compo6sitos — 0s nanocompdsitos. Os nanocompasitos sao
compostos por particulas com tamanho nanométrico (ou nanoparticulas) que estdo inseridas em
um material de matriz. Eles podem ser projetados para possuir propriedades mecanicas,
elétricas, magnéticas, Oticas, térmicas, biologicas e de transporte que sdo superiores as de
materiais carregados convencionais; além disso, essas propriedades podem ser adaptadas para
aplicacdes especificas. Por essas razdes, 0s nanocompositos estdo se tornando parte de uma
variedade de tecnologias modernas (CALLISTER; RETHWISCH, 2018). Os nanocomp0sitos
sdo materiais compdsitos que possuem um componente que tem ao menos uma dimensao na
escala nanométrica, sendo esta compreendida até 100 nm.

Além de melhorias nas propriedades dos materiais, geralmente 0s nanocompositos séo
facilmente extrudados ou moldados a forma final, simplificando a producéo industrial. Como
alto grau de rigidez e resisténcia sdo obtidos com baixas concentra¢Ges de carga, até cerca de
10% em massa, estes materiais sdo muito mais leves que 0s compositos polimericos

convencionais, resultando num grande beneficio para aplicagdes em que leveza se torna
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essencial, como por exemplo, na industria aerondutica, automobilistica e de embalagens
(CHAWLA, 2012; KRISHNAMOORTI; VAIA, 2001).

Comercialmente, os nanocompdsitos apresentam varias vantagens, quando comparados
aos polimeros sem adicdo de carga, permitindo sua viabilidade comercial (MIAO; HAMAD,
2013). Dentre elas, pode-se citar:

e Reforgo eficiente com perdas minimas em ductilidade e resisténcia ao impacto;

e Aumento em resisténcia térmica;

e Aumento em resisténcia a chama;

e Aumento nas propriedades de barreira;

e Aumento na resisténcia a abrasao;

e Aumento da estabilidade dimensional, e reducdo da tensdo residual de pecas moldadas;

e Alteracdes nas propriedades elétricas e Opticas

Além do desenvolvimento de melhores técnicas de processamento, métodos de
caracterizagdo também vém sendo amplamente estudados na avaliacdo da influéncia das

nanocargas na matriz polimérica.

2.3 Nanotubo de carbono (NTC)
A nanotecnologia é capaz de aprimorar o desempenho e a vida util dos produtos que a

possuem (KAMARULZAMAN et al., 2020; MONTEIRO et al., 2022). Os polimeros sdo um
dos materiais mais utilizados para a producdo de nanocompdsitos, pois muitos ja possuem
propriedades fisicas, mecanicas, térmicas, elétricas, magnéticas e Opticas interessantes.

Com a adicéo de nanomateriais, pode-se obter um aprimoramento dessas propriedades
(BHATTACHARYYA et al., 2003). E importante ressaltar que se deve desenvolver
formulacdes praticas e econdémicas, para o desenvolvimento de nanocompositos sustentaveis e

funcionais.

O nanotubo de carbono consiste em uma Unica lamina de grafita, enrolada na
forma de um tubo e com ambas extremidades fechadas por hemisférios Cgo de
fulerenos. O prefixo nano indica que os didmetros do tubo séo da ordem do nanémetro
(isto € 100 nm ou menos). Cada nanotubo é uma tnica molécula composta por milhdes
de &tomos, o comprimento dessa molécula é muito maior (da ordem de milhares de
vezes maior) que seu didmetro, também foram descobertos nanotubo de carbono de
paredes multiplas, compostos por cilindros concéntricos (THAKUR; THAKUR;
KESSLER, 2017).

Os nanotubo de carbono com paredes multiplas séo extremamente resistentes e rigidos,

além de serem relativamente ducteis. Para os nanotubo de carbono com uma Unica parede, 0s
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limites de resisténcia a tragdo variam entre 50 e 200 GPa, esse € o material mais resistente
conhecido, os valores para 0 modulo de elasticidade sdo a ordem de[1TPa=103 Gpa] com
deformacdo na fratura entre aproximadamente 5% e 20%, 0s nanotubo apresentam massa
especifica relativamente baixas, e sdo extremamente promissor como um reforco em materiais
compdsitos, podendo se comportar como um metal ou um semicondutor (LUCIA; AYOUB,
2018).

Os nanotubos de carbono provavelmente sdo as nanoestruturas mais interessantes
devido ao seu grande potencial de aplicacdo. Os NTC foram descobertos em 1991 como um
subproduto obtido na sintese do fulereno, desde entdo grandes progressos ocorrem como a
descoberta tipos basicos de nanotubos: os nanotubos de camada Unica ou parede simples e 0s
nanotubos de multicamadas ou paredes multiplas (FANGUEIRO; RANA, 2018).

Os NTC, sdo formados de arranjos hexagonais de carbono que originam pequenos
cilindros com didmetro em dimensfes nanométricas e podem ter comprimentos de Varios
micrdmetros. Os nanotubos de camada Unica sdo formados por uma Unica folha de grafeno
enrolada sobre si mesma para formar um tubo cilindrico com um didmetro que varia de 0,4 nm
até 3nm. Os nanotubos de paredes maltipla, apresentam um didmetro de varia de 1,4 nm até
100 nm, eles séo constituidos de 2 a 40 camadas de nanotubos concéntricos que se distanciam
entre si por 0,34 nm sendo que suas propriedades estdo diretamente ligadas ao nimero de
camadas e ao seu didmetro interno (KAZAKOVA et al., 2018; REZAUR, 2018).

Os nanotubos de carbono sdo insoltveis na maioria dos liquidos, tais como a agua,
resinas poliméricas e em quase todos os solventes. Para tornar os nanotubos sollveis em
liquidos deve-se realizar um processo de funcionalizagdo onde se incorpora grupos funcionais
ou moléculas polares a superficie dos NTC, mudando quimicamente as suas estruturas sem
alterar significativamente as suas propriedades. Além disso, a funcionalizacdo é largamente
utilizada para a purificacdo e classificagdo dos NTC em solu¢ées (MOIGNE et al., 2018).

Os NTC possuem alta reatividade nas suas extremidades e nos defeitos presentes em
suas paredes, logo a funcionalizacdo que pode ser do tipo ndo-covalente (funcionalizagao fisica)
ou covalente (funcionalizagdo quimica) ocorre com maior facilidade nesses locais. Na
funcionalizacdo ndo-covalente é utilizados surfactantes que tornam os NTC mais solGveis em
agua, sendo que esse processo ¢ resultado das interagdes do tipo van der Waals e do tipo mt-m.
(FIGUEIREDO et al., 2021)(FIGUEIREDO et al., 2021).

Nanotubos de carbono sdo estruturas nanométricas da ordem dos 10 nm (TOMA, 2009),
reconhecidas como o material de maior resisténcia atualmente. Eles foram descobertos em 1991,

qguando o cientista japonés Sumio ljima obteve fibras de carbono sintetizadas, em escala
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nanométrica, pela técnica de descarga em arco. Através da microscopia de transmisséo
eletronica (MET), o cientista observou estruturas de morfologia tubular de diametros
nanométricos, em que as paredes eram formadas por camadas de grafite enroladas (SALES,
2013).

Os nanocompositos, de modo geral, sdo largamente estudados atualmente por propiciar
mudancgas significativas nas propriedades do material final em escalas micro e macroscopicas
(ARAUJO; PIRES, 2013).

2.3.1 NANOTUBO DE CARBONO FUNCIONALIZADO

Esta secdo trata das alterac6es nas propriedades eletrénicas e estruturais de nanotubo de
carbono, resultantes das diferentes formas de funcionalizacdo. Neste caso, atomo ou moléculas
podem ser adsorvidos ou ligados aos nanotubos, tornando-os interessantes e com novas
propriedades.

Experimentos relacionados com funcionalizacdo de nanotubos tiveram inicio com a
adsorcéo de flior em SWNT e substituicdo de SWNT flurodos em solugdo. Também tem sido
intensamente investigada, tanto tedrica como experimentalmente, a funcionalizacdo de
nanotubo de carbono através de suas paredes com a adsorcao de atomos ou moléculas através
de dopagens substitucionais dos tubos por meio de deformacdo estruturais ou ainda por
adsorcdo de grupos quimicos como o COOH. Na maioria destes casos, as propriedades
eletrdnicas e, consequentemente, a reatividade quimica sdo alteradas em funcdo da
funcionalizagdo (FERREIRA, 2019).

Uma forma de analisar a interacdo dos nanotubo de carbono com atomos e moléculas é

através do comportamento da transferéncia de carga entre 0 SWNT e o sistema adsorvido.

2.4 Métodos de obtencdo de nanocompdsitos
Os polimeros sdo materiais de muito potencial para a producdo de nanocompositos,

devido a diversidade de propriedades interessantes e muitas opcoes de baixo custo. Entretanto,
deve-se ressaltar que, uma vez que 0s nanotubos de carbono se apresentam insolUveis a esses
materiais poliméricos, é necessario, na maioria das vezes, uma funcionalizag&o. Assim, obtém-
se, com éxito, um nanocompdasito com a uma boa dispersdo dos nanotubos (FIM et al., 2014).

Monteiro et al, (2022), buscou a avaliar diferentes métodos de obtencdo de
nanocompositos, realizando um comparativo entre diversos trabalhos envolvendo matrizes
poliméricas e nanotubos de carbono. Os polimeros analisados foram o Acrilonitrila-butadieno-
estireno (ABS), Polietileno de alta densidade (PEAD) e o Polipropileno (PP).
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Os métodos de obtencéo séo:

e Mistura por solvente: Envolve a obtencdo do nanocomposito pela mistura de solventes
que solubilizam a matriz polimérica como o cloroférmio e o tolueno;

e Mistura por fusdo: A mistura em estado fundido se refere a um método, em que 0s
nanotubos de carbono sdo adicionados, juntamente com o polimero, em uma extrusora
nas proporcdes desejadas. Esse método envolve a ocorréncia da mistura em uma
temperatura muito préxima ao estado fundido das substancias (MONTEIRO et al.,
2022);

Neste trabalho sera utilizado o método por fuséo, pela disponibilidade de equipamentos,
entdo o foco sera mostrar que esse método é eficaz conforme ja mostrado na pesquisa realizada
em (MONTEIRO et al., 2022).

2.4.1 Mistura por fusdo: caracteristicas importantes para o processamento

O maior desafio ao desenvolver nanocompdsitos com nanotubos de carbono é evitar a
formagéo de aglomeracGes e obter uma dispersdo efetiva (MONTEIRO et al., 2022).

Resultados superiores tiveram agdes semelhantes, como por exemplo: a secagem dos
compostos em uma estufa a vacuo por um periodo consideravel, antes da mistura por fusdo. De
forma geral, a presenca de umidade nas matérias-primas possibilita a formacéo de aglomerados.

Inclusive, essa pode ser a causa do resultado da mistura por solventes ter tido resultados
superiores ao método por fusdo; visto que a maioria dos autores, que fazem a comparacéo,
realizam o Ultimo método, adicionando os componentes diretamente na extrusora (MONTEIRO
etal., 2022).

E necessario observar que a auséncia da secagem na estufa a vacuo pode ser a razdo da
divergéncia nas tangentes de perda, para os métodos por fusdo (MOUSAVI et al., 2012;
SCHIMITZ, 2018). Uma vez que a temperatura interfere na dispersdo dos nanotubos, pode-se
afirmar que, ao se obter um nanocompdsito polimérico, é necessario investigar qual a melhor
temperatura para 0s nanotubos de carbono obterem a melhor dispersdo na matriz polimérica
escolhida.

Como observado pelos autores, ao aumentarmos a concentracdo de nanotubos, temos
como resultado o inverso do desejado, ou seja, torna-se dificil dispersar os NTCs na matriz. A

dureza e a resisténcia ao impacto do nanocompdsito também sao diminuidas.
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Os resultados em ambas as pesquisas séo semelhantes e, portanto, pode-se afirmar que
as melhores concentragcdes de NTCs sdo de até 1% em peso (MONTEIRO et al., 2022). Dessa
maneira, dos métodos analisados, pode-se afirmar que a mistura por solvente foi o menos eficaz,
visto que produz muito residuo e provoca menos melhorias, mas propriedades mecanicas.
Enquanto isso, a mistura por fusdo mostrou-se um método mais préatico e eficiente, pois se faz
necessario o uso de poucos equipamentos e resultados superiores. (MONTEIRO et al., 2022)

Outros fatores devem, de maneira geral, ser levados em consideracdo para evitar
aglomeractes e méa dispersdo. S&o eles: a temperatura de dispersdo, o tempo de sonicacao, a
concentracdo de NTCs e a utilizacdo de um método de secagem antecedente da producdo dos
nanocomposito. Por conta disso, acredita-se que outro ponto importante na elaboracdo de um
nanocomposito é a utilizacdo de Microscopia Eletronica de Varredura, a fim de verificar se as

nanoparticulas foram bem dispersas na matriz polimérica.

Durante a analise, deve-se observar se as moléculas de NTCs apresentam-se
individualmente, associadas entre as cadeias poliméricas ou se ficaram agrupadas, ou seja,
aglomeradas. Caso tenham apresentado muitos agrupamentos, pode-se afirmar que foram
criados pontos de tenséo, que irdo prejudicar a rigidez do material, tornando-o0 mais quebradico.
(MONTEIRO et al., 2022)

2.5 Manufatura aditiva
O processo de Manufatura Aditiva (MA) (do termo em inglés, Additive Manufacturing),

referenciado como impressdo 3D, vem sendo considerado um importante avango tecnoldgico
da atualidade, que possibilitou o surgimento de novos modelos de negécios e produtos, devido
a aproximacao entre design e a producdo. Ainda emergente, esta tecnologia se destaca por ser
sustentavel, de baixo custo e flexivel (JIANG; KLEER; PILLER, 2017; PENG, 2016; PRIETO
etal., 2015).

Uma das tecnologias de MA mais populares, € a extrusdo de material, que comumente
utiliza de filamentos poliméricos como matéria prima, para a construcao de pegas por adicao
de camadas, a partir da deposicdo de polimeros termoplasticos aquecidos por um bico extrusor
(GALANTUCCI et al., 2015; MIER; ESPINOSA; DOMINGUEZ, 2015).

A norma ISO/ASTM 52900 (2015), descreve o termo Manufatura Aditiva (MA) como
um processo de unido de materiais para construcdo de objetos a partir de um modelo 3D,

usualmente através da adicdo de camadas.
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Ainda de acordo com a norma o termo impresséo 3D é utilizado, no entanto, associado
principalmente a equipamentos de baixo custo e limitada capacidade de producéo (ISO/ASTM
52900, 2015).

As tecnologias de MA tém em comum a utilizacdo de informag6es computacionais de
geometria (modelo 3D), separadas em fatias, que contém informacGes de linhas ou areas (curvas
2D) em um plano, que limitam a maneira como a fabricagdo por camadas ocorrera
(ALLEN; TRASK, 2015; CHAKRABORTY; REDDY; CHOUDHURY, 2008).

O comité ISO/ASTM 52900 (2015) propde uma divisdo das diferentes técnicas de
fabricacéo aditiva, conforme ilustrado na Figura 3, entre as quais se destaca o grupo designado

por extrusao de materiais.
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de material
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aglutinantes

Fusiao em
leito de pd

Manufatura
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polimerizagao

Deposicao
direta de
energia

Extrusdo de
material

Adigdo de
laminados

Figura 3 - Divisdo das tecnologias de manufatura aditiva
Fonte: (TONATTO, 2017)

O primeiro processo de manufatura aditiva baseado na extrusdo de materiais foi
patenteado como FDM (Fused Deposition Modeling) ou modelagem por fuséo e deposicao de
material (termo utilizado para descrever exclusivamente equipamentos construidos pela
empresa Stratasys Inc.), que consiste na utilizacdo de um polimero termopléstico fundido,

extrudado e posteriormente sendo depositado camada por camada (ISO/ASTM 52900, 2015).



25

As tecnologias baseadas na FDM, inventada por Scott Crump (Fundador da Stratasys
Inc.) em 1988, objetivam servir a um publico alvo que engloba desde grandes fabricantes,
designers, engenheiros, educadores até outros profissionais ou usuarios hobbistas, e €
considerado processo de MA mais comum (MIER; ESPINOSA; DOMINGUEZ, 2015).

Versdes domésticas de baixo custo, baseadas em tecnologia aberta (open source) e o
desenvolvimento e utilizagdo de uma variedade de polimeros, que tem apresentados
diariamente ao mercado consumidor (DIEGEL et al., 2011; SANTANA, 2015).

Neste processo, Figura 4, a matéria-prima, usualmente na forma de filamentos € fundido
em um canal aquecido e extrudada por um mecanismo extrusor, que descreve movimentos nos

planos x-y sobre uma plataforma com movimento no eixo z (VOLPATO et al., 2007).

Alimentacédo de filamento

Mecanismo
extrusor

Peca fabricada
-s— por adigao de
camadas

Plataforma de

construcdo

Figura 4 - Esquematizacdo de um equipamento de extrusdo de mateiais.
Fonte: (VOLPATO et al., 2007)

A mesa ou plataforma de construgdo movimenta-se ao longo do eixo vertical, com uma
distancia especificada em relacdo ao bico extrusor, de forma a permitir que novas camadas
sejam depositadas sobre as camadas ja criadas, dando prosseguimento a producao do objeto 3D.
Sobre a mesa, a peca resfria e se solidifica. (GURRALA; REGALLA, 2014; TYSON;
HILTON; ANDREAE, 2015).

Equipamentos opensource permitem a modificagdo de pardmetros do processo de
fabricacdo, tais como a velocidade de impressdo, espessura de camada, diametro do bico

extrusor e distancia entre filamentos depositados. A manipulacdo destes fatores influencia
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diretamente a microestrutura e 0 comportamento mecanico de pecas fabricadas (CIURANA,;
SERENOA; VALLES, 2013; SINGAMNENI et al., 2012).

Ainda segundo Wu et al (2017) e Carneiro et al. (2015) proporcionais, e a escolha de
tais fatores esta vinculada ao didmetro do bico extrusor. Melhorias no acabamento séo notadas
a medida que a espessura da superficie diminui, Figura 5 (ANITHA; ARUNACHALAM,;
RADHAKRISHNAN, 2001).

Movimento do
cabegote extrusor

\Bl;ojz y \B-ico -e}.(tnl‘W
Nl )

Espessura
da camada

da camada

o ) IEspessura

“«— < >
Largura do Largura do
filamento depositado ) filamento depositado

Figura 5 - Relacéo entre espessura de camada e largura do filamento depositado.
Fonte: (CARNEIRO; SILVA; GOMES, 2015)

Valores fixados para velocidade de impressdo e temperaturas da plataforma de
construcdo e extrusao, tém efeito na viscosidade e no processo de resfriamento e cristalizagédo
do material (AHN et al., 2002; FAES; FERRARIS; MOENS, 2016).

O uso inadequado dos fatores pode levar a uma menor penetracdo de macromoléculas
por entre as camadas adicionadas, conduzindo a uma interface coesiva entre filamentos e
camadas fabricadas (SANATGAR; CAMPAGNE; NIERSTRASZ, 2017).

A modificagdo do multiplicador de extrusdo impacta na formag&o de vazios no interior
do produto fabricado, assim como na mudanca de valores pré-fixados para a espessura e largura
dos corddes depositados (KAVEH et al., 2015).

A ligacdo entre os filamentos depende da energia térmica do material semi-fundido e
mecanismos de difusdo, que levam a formacdo de contatos e posterior aleatoriedade de
formagéo de cadeias, entre os filamentos adjacentes. Da mesma maneira, a interacdo entre as
camadas depositadas é oriunda da penetracdo de macromoléculas por entre estas, que é
dificultada devido ao gradiente de temperatura entre as camadas fabricadas (LEE; AN; CHUA,
2017; SANTANA, 2015).
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O filamento em ndo operacdo, deve ser protegido da umidade e intempéries, uma vez
que a umidade modifica o didmetro, temperatura da transicao vitrea, viscosidade e propriedades
mecanicas do material (HALIDI; ABDULLAH, 2012; KIM et al., 2017).

Entre os polimeros intensivamente utilizados em equipamentos opensource e de baixo
custo estdio o PLA (Poli(Acido Léctico)) e o ABS (Acrilonitrila Butadieno Estireno)
(DAWOUD; TAHA; EBEID, 2016; GNANASEKARAN et al., 2017; SZYKIEDANS;
CREDO, 2016; WANG et al., 2017; WITTBRODT; PEARCE, 2015).

2.5.1 Nanocompdsitos poliméricos para MA
Os nanotubos de carbono (NTC), também sdo uma opcdo de aditivo, por serem fibras

de pequeno didmetro, 10nm, e comprimento, tornando facil a penetracdo na matriz. Seu uso
possibilita ao compdsito conducdo de eletricidade combinada, associada a uma maior razédo de
aspecto entre os materiais carbonaceos (CZYZEWSKI et al., 2009).

Como uma das tecnologias de impressdo 3D mais promissoras, a FDM mostra alto
potencial de aplicacdo, incluindo, mas ndo se limitando a testes funcionais, verificagdo de
projeto e aplicacGes médicas (FORD; DESPEISSE, 2016).

Devido a anisotropia microestrutural e ao efeito camada a camada do processo de
conformacdo, os comportamentos mecanicos e as qualidades de fabricacdo da pega acabada
formada pelo processo FDM séo inferiores aos da peca acabada formada pelas técnicas
convencionais de fabricacdo. Dois tipos de métodos para vencer essa restricdo foram
recomendados (MOHAMED et al., 2016; YU et al., 2017).

O primeiro método € fortalecer as propriedades mecanicas e qualidades de fabricacdo
com base no ajuste e otimizacdo dos parametros do processo. (SOOD; OHDAR,;
MAHAPATRA, 2010) conduziram experimentos baseados em projeto compost central (CCD)
e estabeleceram uma relacdo funcional entre os parametros do processo e a resisténcia. A
validade dos modelos foi testada por meio de analise de varidncia (ANOVA).

Rayegani e Onwubolu 2014) adotaram um método de planejamento fatorial completo,
0 método de grupo de dados manipulacdo (GMDH) e evolucdo diferencial (DE) e também
prop0s que a orientacdo de construcgdo, entreferro, compensacédo da largura do fio e angulo raster
afetam a resisténcia a tracdo das pecas fabricadas em FDM.

Peng, Xiao e Yue (2014) usaram a metodologia de superficie de resposta (RSM)
combinada com um sistema de inferéncia fuzzy (FIS) para analisar os resultados de parametros
como velocidade de extrusdo, largura, espessura da camada e velocidade de enchimento na

precisao e eficiéncia da fabricacéo.
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Como resultado, uma velocidade mais lenta e uma espessura de camada mais baixa
levaram a uma qualidade de superficie elevada. Embora alguns estudos preliminares em
diferentes compdsitos poliméricos de reforco tenham sido realizados para melhorar as
propriedades das pecas processadas por FDM, a influéncia do carbono nas propriedades
térmicas, mecéanicas e elétricas do filamento preparado com PLA/CNT ndo foi
sistematicamente relatada (PENG; XIAO; YUE, 2014)

Além disso, parametros do processo, como velocidade de enchimento, temperatura do
liquefeito e espessura da camada, foram investigados e otimizados a luz de seus efeitos na
resistividade elétrica das pecas FDM. Durante o processo FDM, o diametro do bocal,
temperatura do liquefeito, velocidade de enchimento e espessura da camada foram definidos
em 0,8 mm, 215°C,50 mm/s ¢ 0,2 mm, respectivamente (PENG; XIAO; YUE, 2014)

Validaram que os valores de calor de fusdo dos compdsitos sdo superiores aos valores
correspondentes do PLA puro. A Tc (temperatura de cristalizacdo) das mediges demonstraram
claramente o efeito de nucleacdo do NTC no comportamento de cristalizagdo do PLA. A Tc

(temperatura de cristalizacdo) os valores dos compositos PLA/NTC foram inferiores aos do

PLA puro. Por exemplo, Tc diminuiu de 117,55°C para PLA/2% em peso de NTC a 109,92°C

para PLA/8% em peso de CNT. Os valores demonstraram que a cristalizagcdo a frio nos
compdsitos é mais espontanea do que no PLA puro, pois 0 NTC fortalece a cristalizacdo do
PLA, atuando como nucleador. Todos estes resultados demonstram que a adicdo de NTC é
desvantajosa para a printabilidade dos filamentos PLA/NTC.

As propriedades de fluxo, cristalizagdo e comportamento de fusdo do PLA podem ser
degradadas pela adi¢cdo de NTC, o que é desvantajoso para o processo FDM.(YANG et al.,
2019).

Como fonte de pesquisa, Tabela 1, demonstrando que a utilizacdo de nanoparticulas
podem elevar as propriedades mecanicas de materiais utilizados na MA, temos o quadro abaixo
com um breve resumo dos ganhos com a adi¢do de nanoparticulas para reforcar os polimeros e

assim resultar os nanopolimeros.

Tabela 1-Levantamento bibliografico de materiais para MA refor¢ados com nanoparticulas.

IT | MATERIAL | CARGA % GANHOS PRODUCAO CITACAO
BASE
1 PLA NTC - 0,50 | Elevacdo datensdo de | Mistura por | (ZHOU et al.,
COOH 39,5MPa para 42,8MPa | fusdo 2018)
(+7%)
Elevacdo da resisténcia




ao impacto de
15,5KJ/m2 para
27,7Kj/m2)

2 PLA

f-NTC

0,50

Elevagdo da tensdo de
29,4MPa para 41,6MPa

Funcionalizag
do com HNO3

(BORTOLI et
al., 2022)

3 PLA

NTC

5,00

Elevacdo da tensao
para 34,8MPa (+42%)
Elevagdao do modulo de
elasticidade para 2,09
Gpa (+173%)
Redugado da ductilidade
para 1,87% (-88%)

Mistura  por
fusdo

(MALDONAD
0, 2020)

4 PLA

NTC

0,50

Aumento de 64% da
tensdo maxima

Fonte: Autor

2.6 Principais materiais utilizados na fabricacéo de hélices

Krmela (2021), realizou um trabalho com objetivo de otimizar o material da hélice de
drones utilizando o método computacional. No trabalho utilizou os materiais mais comuns
usados para a fabricacdo de hélices sendo eles: PLA, ABS e PETG. O valor da resisténcia a
tracdo, dependendo do fabricante dos materiais, do processo utilizado e da propria impressora

3D, sdo dados para ABS na faixa de 60 a 150 MPa. Para PLA, a resisténcia a tragdo varia de 50
a 135 MPa e a faixa de PETG é de 45 a 140 Mpa.

Mistura  por
fusdo

Figura 6-Tensdo maxima nas pas da hélice para PETG
Fonte: (KRMELA et al., 2021b)

(VERGINIO,
2022)

O maior valor de tensdo de VVon Mises nas pas da hélice foi calculado para a pa ABS,

que foi de 145,5 MPa. O segundo maior valor de 140,3 MPa pertenceu a ldamina de PETG. O

menor valor foi de 55,4 MPa para a pa de PLA, 62% menor do que para a pa de ABS.
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Os menores valores de tensdo nas pernas da hélice foram de 5,95 MPa para o material
da hélice PLA. A tensdo para a hélice PETG foi de 5,88 MPa, Figura 6, que € o menor valor

de tensdo de todos os materiais, e a maior tensao de 5,96 MPa foi na hélice ABS (KRMELA
etal., 2021b).

Figura 7-Tensdo maxima nas pernas da hélice para PETG.
Fonte: (KRMELA et al., 2021b)

Os maiores valores de tensdo na regido da lamina foram para o material ABS e 0s
menores para o0 material PLA. Na area das pernas da hélice, que simulam a fixacdo ao drone, o
material ABS apresentou os maiores valores de tensdo e o material PETG apresentou 0s
menores valores de tenséo.

A maior deformacdo na parte das folhas das folhas foi registrada pelo material ABS e a
menor pelo PLA. As simulagdes de voo e condi¢Bes de voo foram simuladas em diferentes
temperaturas de -2 e + 25 °C e tempos de voo de 1 e 10 s para cada material. Com base nos
resultados computacionais, o material PETG foi selecionado para impressdo 3D da pa da hélice
do drone (KRMELA et al., 2021b).

Yajamim e Lopez (2020), fizeram um estudo completo para definigdo de geometria e
material para otimizar o sistema de empuxo do drone, 0 processo comecga com a selecdo do
aerofélio NACA 6609 com base em andlises aerodindmicas descritas nos relatorios NACA n°
824 e NACA n° 460, este perfil € usado para o projeto da hélice APC 1555 em que um total de
oito foram feitos diferentes modificagdes no angulo da ponta da asa também chamadas de
"winglet”.

Mais tarde o projeto procede a simulagdo de cada hélice modificada através de um

estudo de fluidos no software ANSYS, os resultados pelo CFD para as hélices com os angulos
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de 60 e 45 graus na ponta da asa mostram uma melhoria notavel em rela¢do aos outros projetos,
por isso essas hélices foram selecionadas para impressao 3D com material PLA.

A validacdo experimental foi realizada a uma altitude de 2600 m.s.n.m. através de um
banco modelo de teste RCbenchmark 1520, um motor GARTT ML4112 400 KV e uma bateria
de Grafeno de 14,8 VDC com quatro células de capacidade de 1300 mAh. Os resultados obtidos
em dyno para hélice de 60 graus mostra aumento médio na eficiéncia de 9,49%, e para a hélice

de 45 graus ha um aumento de 8,42% em relagio a hélice original.

4,2388 Max
3,7678
3,2968
2,8259
2,3549

Figura 8 - Simulacgo estrutural hélice usando Ansys
Fonte: (YAJAMIN; LOPEZ, 2020)

Os valores de deformagdes encontrados no trabalho, utilizando o PLA foram os
seguintes:

Tabela 2-Dados analise estrutural

HELICE DEFORMAGCAO | CARGAS (Pa) | MODULO DE | n(ver/min)
TOTAL (mm) YOUNG (Pa)
Min: -
1,5618e+008
Max:
8,4257e+008
Min: -
1,337e+008
Max:
8,9293e+008
Min: -
1,864e+008
Max:
8,7504e+008
Fonte: (YAJAMIN; LOPEZ, 2020)

ORIGINAL 4,2388 1,1e+009 20000

45° 5,2298 1,1e+009 20000

60° 4,8822 1,1e+009 20000

2.7 Planejamento fatorial

Um dos problemas mais comuns, para quem faz experimentos, é determinar a influéncia
de uma ou mais variaveis sobre uma outra variavel de interesse. No linguajar estatistico,
dizemos que ele esta interessado em descobrir como a resposta (valor de tensdo) depende dos
fatores temperatura, porcentagem de NTC e rotagdo. No planejamento de qualquer



32

experimento, a primeira coisa que devemos fazer é decidir quais sdo os fatores e as respostas
de interesse. Também podem ser qualitativas ou quantitativas. Dependendo do problema,
podemos ter varias respostas de interesse, que talvez precisem ser consideradas
simultaneamente (NETO; SCARMINIO; BRUNS, 2001).

Fator 1 Resposta 1
Fator 2 Resposta 2
Fator k Resposta j

Figura 9 - Forma de representacdo de um sistems, ligando os fatores as respostas.
Fonte: (NETO; SCARMINIO; BRUNS, 2001)

As respostas sdo as variaveis de saida do sistema, nas quais estamos interessados, e que
serdo ou ndo afetadas por modifica¢fes provocadas nos fatores (as tais manipulacdes). Tendo
identificado todos os fatores e respostas, nosso proximo passo € definir, com o méaximo de
clareza, o objetivo que pretendemos alcangar com 0s experimentos.

Para que entdo possamos escolher o planejamento mais apropriado, planejamentos
fatoriais de dois niveis, que sdo muito Uteis em investigacdes preliminares, quando queremos
saber se determinados fatores tém ou ndo influéncia sobre a resposta, e ndo estamos
preocupados ainda em descrever muito rigorosamente essa possivel influéncia (BOX,
HUNTER E HUNTER, 1978).

Séo planejamentos muito simples de executar, que depois podem ser ampliados para
formar um planejamento mais sofisticado, se quisermos conhecer melhor a relagdo entre a
resposta e os fatores importantes. Se estivermos considerando um numero de fatores
relativamente grande, é possivel que alguns deles ndo tenham influéncia significativa sobre a
resposta.

Nesse caso, um planejamento completo seria um desperdicio. Para fazer um
planejamento fatorial completo, devemos realizar experimentos em todas as possiveis
combinagBes dos niveis dos fatores. Para k fatores, isto é, k varidveis controladas pelo
experimentador, um planejamento completo de dois niveis exige a realizacdo de 2 X 2 X ... X 2

= 2% ensaios diferentes, sendo chamado por isso- de planejamento fatorial 2.
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Quando o efeito de uma varidvel depende do nivel de outra, como neste caso, dizemos
que as duas variaveis interagem, e podemos calcular o valor do efeito de interagdo entre elas
(NETO; SCARMINIO; BRUNS, 2001).

2.8 Superficie de resposta
A metodologia de superficies de resposta (ou RSM, de Response Surface Methodology)

€ uma técnica de otimizacdo baseada em planejamentos fatoriais que foi introduzida por G. E.
P. Box nos anos cinguenta, e que desde entdo tem sido usada com grande sucesso ha modelagem
de diversos processos industriais.

A metodologia de superficies de resposta tem duas etapas distintas, modelagem e
deslocamento , que sdo repetidas tantas vezes quantas forem necessarias, com o objetivo de
atingir uma regido 6tima da superficie investigada, Figural0. A modelagem normalmente é
feita ajustando-se modelos simples (em geral, lineares ou quadraticos) a respostas obtidas com
planejamentos fatoriais ou com planejamentos fatoriais ampliados.

O deslocamento se da sempre ao longo do caminho de maxima inclinacdo de um
determinado modelo, que ¢ a trajetoria na qual a resposta varia de forma mais pronunciada
(NETO; SCARMINIO; BRUNS, 2001).

Figura 10 - a) curva da superficie de respposta; b) curva de nivel da superficie de resposta
Fonte: (NETO; SCARMINIO; BRUNS, 2001)
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Materiais utilizados

¢ Nanotubo de Carbono cedido pelo Centro de Tecnologia de Nanomateriais e Grafeno
da Universidade Federal de Minas Gerais.
e Os filamentos de PLA virgem fornecido pela 3D LAB.

No presente trabalho foi estudado o nanocompdésito formado pela matriz polimérica com
nanoparticulas de nanotubo de carbono (NTC), Figura 11b, e poli(acido latico) (PLA),
fornecido pela 3DLAB, Figura 11a . O filamento possui didametro de 1,75mm e coloragédo
Pantone 706C. As propriedades do NTC e do PLA, fornecidas pelo fabricante, podem ser

encontradas nas Tebelas 3 e 4, respectivamente.

Figura 11 - a) PLA; b) NTC
Fonte: Autor

Tabela 3 - Propriedades do NTC

NANOTUBOS DE CARBONO

Massa: 30,09
Pureza: 90%
Distribuicdo de didmetro: |8 a45 nm
Didametro medio: 20nm
Distribuigéo de
comprimento 0,5a15pum
Comprimento médio: 4,5um

~9% em
Grau de oxidacéo: massa

Fonte: Autor



Tabela 4 - Propriedades do PLA utilizado

Matéria Prima
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Propriedades Fisicas PLA Norma
Densidade 1,24 [g/cm3] ASTM D792
Temp. Fusao 165 - 180 [°C] ASTM D3418
Tg 55-60 [°C] ASTM D3418
Propriedades Mecanicas - -
Tensdo de Escoamento 51 [Mpa] ASTM D882
Moddulo de Elasticidade 2315 [Mpa] ASTM D790
Resistencia a Tragdo 50 [Mpa] ASTM D790
Alongamento 3,31 [%] ASTM D882
Corpos de Prova Impressos
Propriedades Mecanicas PLA Norma
Tensdo de Escoamento 24,8 [Mpa] ASTM D638
Modulo de Elasticidade 1896 [Mpal] ASTM D638
Tensdo de Ruptura 46 [Mpa] ASTM D638
Alongamento 3,69 [%] ASTM D638
Dureza 85 [Shore D] ASTM D2240
Temperatura HDT 55,11 [°C] ISO 75
Tolerancia dimensional +/-0,05mm -
Caracteristicas de Impressao 3D

Temp. de Impressao 195 -220 [°C] -
Temp. da Mesa 55-70[°C] -
Cooler Resfriamento de Pega Indicado -
Enrolamento Eletronico -

Cor Uniforme -

Fonte: 3ADLAB
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3.2 Metodologia
De forma resumida, podemos ver na Figura 12 uma passo a passo de como
ocorreu o trabalho no fluxograma abaixo, onde demonstra quais etapas foram cumpridas

respectivamente.

Planejamento do
Experimento
(DOE)

I

Preparacgao do Preparacio dos | Mistura NTC + Produgiio de
material (PLA) nanotubos (NTC) PLA filamentos

A4

v

Impressio dos

Ensaio mecénico

h 4
A 4

Avaliacdo visual Avaliaciio visual

CP
]
v
Inserir valores
na ferramenta
D(I)E
¥
Preparacgao do Preparacio dos | Mistura NTC + | Produgio de
material (PLA) nanotubos (NTC) PLA filamentos
I
v
Avaliacao visual Impre(s:s[a’w dos » Avaliacdo visual » Ensaio mecanico
]
A 2
Comprovar

resultado na
ferramenta DOE

Ensaios de
caracterizacio

Figura 12 - Fluxograma de trabalho
Fonte: Autor

3.1Técnicas
3.1.1 DOE (Design of Experiments)

A principal técnica que foi utilizada no trabalho, se trata da utiliza¢do da ferramenta
DOE (Design of Experiments — Planejamento experimental) para encontrar a melhor
composicdo de mistura entre 0 PLA e o NTC, para a fabricacdo dos filamentos que seréo
utilizados nos CPs. Essa ferramenta estatistica € comumente utilizada para determinar a melhor
configuracdo que um conjunto de variaveis controlaveis deve apresentar para se maximizar um
resultado de interesse no processo, que € um dos pontos principais do trabalho. Ela tem por
finalidade determinar quais variaveis independentes (variaveis de entrada “X” que influenciam
nas caracteristicas de qualidade do produto/servigo) tem maior impacto sobre uma determinada

variavel resposta (variavel de saida e dependente “Y™).
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Utilizou-se no trabalho, o planejamento de experimento fatorial completo, para
determinar os fatores mais relevantes que afetam ou ndo a resposta, e a superficie de resposta,
para determinar a combinacdo entre os fatores para maximizar a resposta, com o software
Minitab®2023, versdo gratuito por 30 dias, sendo este um estudo normalmente realizado
quando se pretende analisar a influéncia de todas as combinac6es de fatores, e seus respectivos

niveis, sobre uma varidvel resposta de interesse e otimiza-Ila.

3.1.2 Fatorial completo 23
Na pesquisa foram determinados 3 fatores como variaveis de entrada, com dois niveis cada

um, como pode ser visto na Tabela 5, sendo eles:
e Teorde NTC (%NTC): 0,2~1%;
e Temperatura de extrusdo do filamento (AT): 190~220°C (mesma temperatura nas 3
zonas);
e RPM das roscas da extrusora (RPM): 30~60rpm;

Tabela 5 - Planejamento experimental 23 (3 fatores e 2 niveis)

Nivel 1: 0,2%
Fator 1: % NTC

Nivel 2: 1,0%

Nivel 1: 190°C
Fator 2:Temperatura

Nivel 2: 220°C

Nivel 1: 30 rpm
Fator 3:RPM

Nivel 2: 60rpm

Fonte: Autor
Definido os fatores, verificou-se a quantidade de rodadas experimentais necessarias para
obter um resultado satisfatorio, na imagem abaixo, podemos verificar que a quantidade de

ensaios deve ser no minimo 8, para podermos ter bons resultados, conforme a Figura 13.

e Verde: bons resultados;
e Amarelo: resultados razoaveis;

e Vermelho: resultados indesejados.
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Criacao de um Experimento Fatorial: Exibir Experimentos Disponiveis X

Experimentos Fatoriais Disponiveis (com Resolucdo)

' Fat(_)res

Ens 5[ 6[7[8]910]11[12[13[14[15]|
4
8 1
16 IV IV
32 | Bl v v v Iv IV IV IV IV IV
64 ComMWiAW Iv Iv Iv IV IV IV IV
128 Com VIIVEREVAIRWN v v IV IV
Resolucdo Disponivel III Experimentos Plackett-Burman
Fatores  Ensaios Fatores  Ensaios Fatores  Ensaios
27  12,20,24,28,...,48 20-23  24,28,32,36,...,48 36-39  40,44,48
811  12,20,24,28,...,48 24-27  28,32,36,40,44,48 40-43 44,48
12-15  20,24,28,36,...,48 2831  32,36,40,44,48 44-47 48
16-19  20,24,28,32,...48 32-35  36,40,44,48

Ajuda | OK |

Figura 13 - Quantidade de rodadas experimentais necessarias para obter um resultado satisfatdrio
Fonte: Autor

Definidas as variaveis, elas foram imputadas no software Minitab, como na Figura 14.

Criacdo de um Experimento Fatorial: Fatores X

f

' Fator Nome ‘ Tipo ‘ Inferior ‘ Superior |

f A %NTC  Numérico ~| 0 1
B oC Numérico ~| 190 220

j C RPM Numérico ~| 30 60

[ Ajuda | oK Cancelar

ke i

Figura 14 - Criacéo de um experimento fatorial
Fonte: Autor

Apbs realizar todas as etapas necessarias, foi gerado um worksheet e nele consta o
roteiro de experimentacéo aleatorizada, como pode ser visto na Tabela 6.
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Tabela 6 — Worksheet fatorial completo

1 c2 Cc3 c4 Cc5 cé6 c7
OrdemPad OrdemEns PtCentral Blocos %NTC °C RPM
3 1 1 1 0,2 220 30
1 2 1 1 0,2 190 30
11 3 0 1 0,6 205 45
10 4 0 1 0,6 205 45
4 5 1 1 1,0 220 30
9 6 0 1 0,6 205 45
7 7 1 1 0,2 220 60
6 8 1 1 1,0 190 60
2 9 1 1 1,0 190 30
5 10 1 1 0,2 190 60
8 11 1 1 1,0 220 60

Fonte: Autor

De forma resumida, o roteiro de experimentacao gerado informa que para iniciarmos o

trabalno com um fatorial completo é necesséario a fabricacdo de 11 filamentos com as

configuracdes do roteiro, com variacao de teor de NTC, temperatura da extrusora e rotacdo do

parafuso extrusor.

3.1.3 Superficie de resposta (Box-Behnken)

Para iniciar o experimento foram utilizados os mesmos dados do fatorial completo 23:

Teor de NTC (%NTC): 0,2~1%;
Temperatura de extrusao do filamento (AT )190~220°C;
RPM da rosca da extrusora (RPM): 30~60rpm;

Assim como no processo anterior, a primeira etapa trata-se de definir a quantidade

minima de ensaios para termos um resultado satisfatorio. Como podemos ver Figura 15, o

minimo necessario para realizar o experimento sdo 15 ensaios, 7 a mais que o anterior.



Experimentos de Superficie de Resposta Disponiveis

Fatores Continuos

Experimento 2 314 | 5 6 7 8 9 |10
Central composto completo :,):)sq l:::::zad 3 ;g g(l) gi gg 123
Meio central composto :)):)sq bl::gzsad §§ gi gg 123
Quarto central composto l[)):)sq I::Z::Ead 28 128
Oitavo central composto E:)sq bl:zg:zad 123
BoBebnken yiooicio || w6 s @ 0o

Ajuda

OK

Figura 15 - Quantidade de rodadas experimentais necessarias para obter um resultado satisfatério

Fonte: Autor
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Apos realizar todas as etapas necessarias, foi gerado um worksheet, Tabela 7, e nele

consta o roteiro de experimentacédo aleatorizada.

Tabela 7 — Worksheet superficie de resposta

Ci c2 c3 c4 C5
OrdemPad OrdemEns TipoPt  Blocos %NTC
14 1 0 1 0,6
11 2 2 1 0,6
15 3 0 1 0,6
3 4 2 1 0,2
8 5 2 1 1,0
12 6 2 1 0,6
9 7 2 1 0,6
2 8 2 1 1,0
5 9 2 1 0,2
13 10 0 1 0,6
1 11 2 1 0,2
10 12 2 1 0,6
4 13 2 1 1,0
6 14 2 1 1,0
7 15 2 1 0,2

Fonte: Autor

Cé
=

205
190
205
220
205
220
190
190
205
205
190
220
220
205
205

c7
RPM

45
60
45
45
60
60
30
45
30
45
45
30
45
30
60
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De forma resumida, o roteiro de experimentacao gerado informa que para iniciarmos o
trabalho para a superficie de resposta € necessario a fabricacdo de 15 filamentos com as
configurac@es do roteiro, com variacdo de teor de NTC, temperatura da extrusora e rotacao das
roscas da extrusora.

Os valores determinados para os niveis de cada fator, foram baseados na pesquisa
bibliografica realizada, que nos traz informac6es de que podemos ter um retorno consideravel
de propriedades mecanicas variando a porcentagem de NTC até 1%, com valores maiores

passamos a ter perdas.

3.2.1 Fabricacdo dos filamentos

Para a fabricacdo dos filamentos, o primeiro passo foi granular o filamento de PLA ja
existente. Para isso foi utilizados um granulador (GRAN. 100, AX, Brasil), como pode ser visto
na Figura 16 , no qual foram obtidos peletes de 1,0mm.

Figura 16 - Granulador GRAN. 100 AX
Fonte: Autor

Assim como Yang et al. (2019) fez, apds o filamento ser granulado, foi levado para uma
estufa controlada com circulagéo e renovacdo, deixado na estufa por 08 horas a 80°C, como ser
visto na Figura 17. Como o PLA é um material higroscopico, o processo da estufa é necessario

para evitar umidade no material e ocorrer possivel defeitos ao obter o compdsito final.
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Figura 17 - Estufa com Circulacdo e Renovacédo de ar SL — 102
Fonte: Autor

Em seguida foi iniciado o processo de preparacdo do NTC, onde primeiramente foi
realizada a mensuragdo da massa. A quantidade NTC utilizado foi de acordo com a Tabela 5,
onde ha uma variacdo em massa de 0~1% de NTC, em relagdo ao PLA. Para a mensuracao
dessas massas, foi utilizada uma balanca analitica, modelo L SERIES LA 110 — ACCULAB,
do laboratério de matérias e processamento da UEA.

Finalizando as 08 horas de estufa para manter o PLA livre de umidade, foi iniciado a
mistura junto ao NTC. Primeiramente foi realizado a mensuracdo da massa de PLA, e em
seguida, no mesmo béquer foi adicionado a quantidade necessaria de NTC, de acordo com a
Tabela 6. Como pode ser visto na Figura 18, o material apresentou uma coloragdo mais escura

em relacdo a coloragdo inicial, devido a mistura.
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Figura 18 - a) Pesagem do PLA; b) PLA misturado com o NTC.
Fonte: Autor

O processo seguinte, tratava-se da confeccdo do filamento. Para isso, foi utilizada uma
mini extrusora da AX Plasticos, Figura 19. No processo de extrusdo foi utilizada a mistura de
PLA com NTC, para gerar o filamento, com a variagdo de RPM e de temperatura de extrus&o.
O resfriamento foi realizado em agua a 28°C.

Figura 19 - Mini extrusora AX PLASTICOS
Fonte: Autor

Foram confeccionados no total, 11 filamentos de acordo com as caracteristicas da
Tabela 6. Como pode ser visto na Figura 20, os filamentos tiveram coloracGes diferentes devido
a quantidade de NTC em cada.
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Figura 20 - Filamentos confeccionados
Fonte: Autor

3.2.2 Fabricacgéo dos corpos de prova

Finalizado a confeccdo dos filamentos, o passo seguinte € adquirir os CPs, para isso foi

utilizada uma impressora 3D, marca 3D Rise FDM Mini, Brasil, Figura 21.

Caracteristicas da impressora:

Tecnologia de Impressdo: Modelagem por deposicéo de material fundido (FDM)
Resolucdo da camada: 100Microns

Volume da Impressdo: 100 x 140 x 120 mm

Precisdo: Eixos X e Y: 11Microns (0,0011mm); Eixo Z: 2,5Microns (0,00025mm)
Diametro do Filamento: 1,75mm

Filamentos Compativeis: PLA:
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Figura 21 - Impressdo dos corpos de prova do PLA puro
Fonte: Autor

Os filamentos adquiridos foram levados novamente para a estufa, Figura 22, pois
anteriormente foram resfriados em agua. Durante essa etapa, os filamentos ficaram na estufa

por 06 horas a uma temperatura de 60 °C.

Figura 22- Processo de estufa dos filamentos
Fonte: Autor

A impressora foi preparada e ajustada com 0s seguintes parametros para receber 0s

filamentos:

e Qualidade de impressao: 0,2mm;

e Velocidade de impressao: 50mm/s;
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e Velocidade do perimetro exterior: 45mm/s;
e Velocidade de enchimento: 80mm/s;

e Densidade de enchimento 80mm/s;

e Taxa de alimentagdo: 110%;

e Taxade vazdo: 110%;

e Temperatura do bico extrusor: 210°C.

e Preenchimento: 40%

e Orientacdo de impressao: 45° / -45°

Vale ressaltar que foram testados outros parametros de impressao, entretanto ndo houve
éxitos, ocorrendo problemas de enchimento e deformacéo.

Com os parametros definidos, foram retirados em sequéncias da estufa os filamentos,
para poder fabricar os CPs na impressora 3D. O padrdo de CP utilizado foi de acordo com a
norma ASTM D638 tipo 5, conforme a Figura 23.

9.53+0.08 B
| ’k

i i
9537 18 318+0.03
| =y !

— R12.74+0.08

63.5

Figura 23 - CP de acordo com ASTM D638-tipo 5 (todas as medidas em mm)
Fonte: ASTM D638

Antes de iniciar a impressdo, foi modelado no software CAD SolidWorks o CP, como
ser visto na Figura 24 e em seguida foi exportado para o software Repetier-Host para realizar o

fatiamento e impresséo.
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Figura 24 - a) Modelagem do CP no SolidWorks; b) Fatiamento do CP no Repetir-Host.
Fonte: Autor

O processo seguinte foi a impressdo dos CPs, para os casos do fatorial completo, onde
foram impressos 11 exemplares, e para a superficie de resposta, onde foram impressos 15
exemplares, como pode ser visto na Figura 25.

11111

Fatorial completo

NI

Superficie de resposta
Figura 25 - CPs adquiridos.
Fonte: Autor

Para a impressao houve algumas dificuldades, que levaram a um longo tempo e muitas
tentativas para a fabricagdo dos CPs, como:

e Adequar temperatura do bico extrusor;

e Entupimento do bico extrusor;

e Velocidade de impresséo;

e Temperatura ambiente.
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3.2.3 Andlise Termogravimetria (ATG)

A andlise foi realizada nos nanocompositos que apresentaram melhores resultados
mecanicos, a fim de determinar a temperatura de inicio de degradacdo e caracterizar a
composicao a partir das perdas de massa de cada evento térmico.

As analises de Termogravimetria ATG foram realizadas em um DTG-60 da SHIMADZU
localizada no laboratério de eletroquimica e energia — LEEN (FT/UFAM). As amostras foram
aferidas aproximadamente 20 mg do nanocomposito a taxa de aquecimento foi de 10°C. min-1
até a temperatura final de 800°C, com fluxo de gas N> (Taxa de 50 ml.min-1). O cadinho

utilizado nessa analise foi o de alumina de 90 microlitros sem tampa.

3.2.4 Microscopia Eletrdnica de Varredura (MEV)

As imagens da fratura dos nanocompositos (provenientte dos ensaios de tracdo) foram
obtidas em um microscépio eletronico de varredura (MEV), foram recobertas por uma fina
camada de prata pulverizada catddica revestido sobre as amostras, o equipamento utilizado foi
0 MEV do Centro Multiusuario para Analise de Fendémenos Biomédicos - CMABIoO, na
Universidade do Estado do Amazonas (UEA), possuia um filamento capilar de Tugnsténio
(eletrodo negativo) com a aplicagdo de uma diferenca de potencial de 5,0 KV, no modelo Jeol
Marca JSM-IT500HR.

3.2.5 Microscopia Eletronica de Transmissdo (MET)

Foram obtidas imagens dos NTC, para verificar as suas dimensdes e buscar prever o seu
comportamento, assim como também foram obtidas imagens dos nanocompdsitos com o
objetivo de verificar o comportamento das nanoparticulas com o PLA. Os nanocompdsitos
caracterizados por microscopia eletrénica de transmissdo (MET) foram preparados a partir dos
filamentos injetados e moidos posteriormente. As amostras foram produzidas através de cortes
ultrafinos (~100 nm), utilizando navalhas de diamante em um ultramicrétomo Leica em UC7.

As micrografias foram obtidas com um microscopico eletrénico de transmissdao com
canhdo de elétrons por emissdo de campo operando a 80KV, com o equipamento da marca
JEOL JEM-1400Flash, localizado no Centro Multiusuario para Analise de Fendmenos
Biomeédicos - CMABIO0, na Universidade do Estado do Amazonas (UEA).
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3.2.6 Radiacdo no Infravermelho por Transformada de Fourier (RITF)

Com a finalidade de analisar as evidéncias da presenca de grupos funcionais presentes
na estrutura do nanocompaésito e do PLA puro, foi realizada a analise via FTIR.

Na seguinte pesquisa foi realizado a analise de RITF nos nanocompdsitos com melhores
resultados mecénicos, os espectros foram obtidos em um espectrometro Thermo Electron
(Modelo Nicoleti S10) localizada no laboratorio de espectroscopia de infravermelho da central
analitica UFAM, com 32 varreduras na faixa de 4000 a 400 cm-1 e resolucdo de 4 cm-1. Cada
amostra foi misturada com Kbr na propor¢éo 1:100 e prensada em disco na pressao de 80 KN

por 2 min

3.2.7 Ensaio mecanico de tracao
O ensaio de tracdo foi realizado de acordo com a norma ASTM D638, utlizando o

equipamento de ensaio universal INSTRON, tipo 5984 do laboratério de P&D da Escola
Superior de Tecnologia da Universidade do Estado do Amazonas (EST-UEA), com
capacidade da célula de carga de 150kN, o software utilizado foi o Bluehil 3, os ensaios foram
realizados com temperatura ambiente.
Através deste ensaio foram determinadas as propriedades mecanicas do material
impresso, tensdo de ruptura, para inserir no nosso worksheet como dado de saida.
Para isso foi realizado o ensaio de tracdo, utilizando o equipamento Instron, de acordo

com a norma ASTM 638, como pode ser visto na Figura 26.

Figura 26 - Ensaio de tragdo
Fonte: Autor
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3.2.8 Simulagdo Computacional

Para a simulacdo numérica computacional, a analise por elementos finitos foi realizada
utilizando os dados encontrados para o material otimizado, composto de PLA e NTC, para
realizar um comparativo das propriedades aplicadas na utilizagdo do material na hélice,

conforme proposta do trabalho.

Para 0 nanocomposito de PLA+NTC, foram inseridas as propriedades encontradas na

biblioteca do Ansys Discovery, como a curva tensdo-deformacéo, Tabela 8.
Tabela 8 - Biblioteca com as propriedades no nanocomposito encontrado

Density EE  1.97e3kg/m?

Young's modulus BEE  1,9e9 Pa

Poisson's ratio 0.3

Shear modulus 7,29e8 Pa
Bulk modulus 1,58e9 Pa
Tensile yield strength 0 Pa
Tensile ultimate strength 4.6e7 Pa
Material PLA + NTC

Save to local library

Fonte: Autor

Uma vez inseridas no programa todas as informacdes necessarias do material para a
analise por elementos finitos, neste caso a analise da utilizacdo da hélice, se passa ao aplicativo
de célculo, o solver do programa. Como o trabalho esta focado em desenvolver um material
alternativo para a fabricacdo de hélices, se interessa na falha do material como o seu limite de
aplicabilidade, entdo usara o critério de falha de von Mises, como limite superior. Embora o
critério de Tresca forneca uma hipotese razoavel para 0 escoamento em materiais ducteis, a
teoria de von Mises se correlaciona melhor com os dados experimentais e, desse modo, €
geralmente mais utilizada.

Definido o material o proximo passo € definir as caracteristicas de simulacdo da
hélice, para trazer para a situacdo mais real possivel, sendo utilizados os seguintes valores e

condigdes.

Gravidade: 9,81 m/s?;
Rotacédo da hélice 12000 rpm;

= Pressao na superficie da pa a partir do fundo de 5882,63Pa;
Carga na hélice 19,6 N;
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Os valores citados foram calculados a partir do peso real do drone, sua aceleragéo, a
velocidade méaxima de subida e descida (KRMELA et al., 2021a).

As opcles necessarias ao pré-processamento estdo na ordem que devem ser inseridos 0s
parametros. Se comeca pela definicdo do material e com isso, todas as propriedades do material
sdo utilizadas para a formacgéo da matriz de rigidez. Uma vez confirmado o material (i), se parte
para a segunda opcdo, para a definicdo da utilizagéo das propriedades da gravidade (ii). Em
sequida, a definicdo da velocidade da hélice (iii) e suas respectivas conexdes (iv), que sdo 0s
componentes em contato, quando se trata de sistemas ou desenho de conjuntos, onde se deseja
conhecer ndo somente o comportamento individual de um componente, mas também o
resultado da interacdo com os outros componentes, como 0 €ixo que vai a hélice.

A simulacao foi realizada com o auxilio do software Ansys Discovery, versao estudante

2023. Realizando somente a simulacéo estrutural.

p s - y =
e v Teste hélice estrutural - PLA+NTC A Support
- i Desicn & DispLay 1 MEASURE 0 FaceTs 9, REPAIR (@) PREPARE

[ K s %
% Symmetry
o e
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Materials | Structural

Force

4. Pressure

C Displacement
QuickScope

S <2 Moment
QUICK START PHYSICS

>[®

A Mass
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{# Bearing Load

't Bolt Preload
5= Contact
& Joint

MATERIAL e
= Spring

A

Simulation 1

Figura 27-a) Interface Ansys discovery; b)CondicGes de contorno; c)Opcéo de aplicagdo de valores
Fonte: Autor
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES
A fabricacdo do nanocomposito otimizado, em relacdo a apresentacéo das caracteristicas

mecanicas. Para isso foi necesséario a melhor combinacéo possivel entre PLA e NTC, que foi
definida através da ferramenta DOE, utilizando o planejamento fatorial completo 22 e anélise
por superficie de resposta, ambas utilizando o minitab.

Com as variagcOes de %NTC, temperatura e rotacdo, foi possivel encontrar um filamento
com propriedades elevadas para aplicagdo na impressora 3D por FFF (fabricacdo de filamento

fundido), aumentando o alcance da utilizacdo do PLA.

4.1 Fatorial Completo
Ap0s realizados os ensaios de tragdo, foi inserido no modelo do fatorial completo como

resposta para obtermos as informac6es do que realmente é significante para o processo, Tabela
9.

Tabela 9 - Worksheet com a resposta encontrada par a tenséo (MPa).

C1 c2 C3 c4 C5 C6 Cc7 C8
OrdemPad OrdemEns PtCentral Blocos %NTC °C RPM Tensao
3 1 1 1 0,2 220 30 17,07
1 2 1 1 0,2 190 30 16,14
11 3 0 1 0,6 205 45 26,45
10 4 0 1 0,6 205 45 28,85
4 5 1 1 1,0 220 30 18,16
9 6 0 1 0,6 205 45 27,30
7 7 1 1 0,2 220 60 27,13
6 8 1 1 1,0 190 60 23,29
2 9 1 1 1,0 190 30 24,49
5 10 1 1 0,2 190 60 27,34
8 11 1 1 1,0 220 60 22,57

Fonte: Autor

Através do gréfico de Pareto, Grafico 1, podemaos verificar os fatores que mais impactam
no final do processo. No caso do grafico abaixo, pode-se certificar que os fatores C (RPM) e a

interacdo AC (RPM e %NTC) influenciam significativamente no processo.
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Termo 0,014
Fator Nome
A %NTC
= B °C
C RPM

AC

AB

ABC

BC

0 1 2 3 4 5 6 7 8
Efeitos Padronizados

Grafico 1- Grafico de pareto dos efeitos padronizados (a resposta é Tenséo; a4=0,99)

Fonte: Autor

O grafico de Efeitos Principais, Gréfico 2, avaliou a configuracdo das variéveis isoladas
que mais impactaram o processo, individualmente. Quanto maior a inclinacdo da reta, maior é

a relevancia das variaveis e seus niveis no resultado final.

%NTC °C RPM Tipo de Ponto
28" —®— Extremidade
] | L —® - Centro

26

Média de Tensao
LS
iy

n
~N

20+

0.2 0,6 1.0 190 205 220 30 45 60

Gréfico 2 - Grafico de Efeitos Principais para Tensdo — médias ajustadas

Fonte: Autor
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No gréafico em estudo, Gréfico 2, verifica-se que a inclinacdo da reta referente a variavel

“RPM” ¢ maior que o restante e, consequentemente, maior ¢ o impacto sobre os valores de

tensao finais.

O grafico de Interacdo, Gréafico 3, avaliou as interacdes entre as variaveis e seu impacto

no processo. Quanto menos as retas estiverem paralelas entre si, maior é a interacdo entre as

variaveis. Quando ha cruzamento, ha interagdo. No gréfico obtido, foi avaliado a interacdo entre

(13 %NTC” e ‘CRPM”, e “%NTC” e G‘OC”‘

Grafico de Interacdo para Tensao
Médias Ajustadas

%NTC * °C
30
[
25
— ]
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€ s
5 30 %NTC * RPM °C* RPM
3 o o
= L
25+ b
T .
e
20 o >
" T
).
15
02 0.6 1.0 190 205 220
%NTC °C

Gréfico 3 - Grafico de Interacdo para Tensdo

Fonte: Autor

°C Tipo de Ponto

—&— 1900 Extremidade
205,0 Centro
220,0 Extremidade

RPM Tipo de Ponto
—&— 30,0 Extremidade
45,0 Centro
60,0 Extremidade

Para o estudo utilizando o fatorial completo, pode-se concluir que o fator “RPM” tem

grande significancia no processo, como mostra o diagrama de pareto e o grafico de efeitos

principais, assim também como a interagdo de “%NTC” e “RPM”, e “%NTC” e “°C”.

4.2 Superficie de resposta

Ap0s realizados 0s novos ensaios de tragdo, foi inserido no modelo da superficie de

resposta como resposta para obtermos as informacgdes de como os termos afetam a resposta,

Tabela 10.
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Tabela 10 - Worksheet Superficie de resposta com a tensédo (MPa)

C1 Cc2 c3 c4 c5 C6 c7 C8
OrdemPad OrdemEns TipoPt Blocos %NTC °C RPM  oT (MPa)
14 1 0 1 0,6 205 45 20,96

11 2 2 1 0,6 120 60 33,29

15 3 0 1 0,6 205 45 23,32

3 4 2 1 0,2 220 45 30,47

8 5 2 1 1,0 205 60 31,23

12 6 2 1 0,6 220 60 31,16

9 7 2 1 0,6 190 30 32,01

2 8 2 1 1,0 190 45 32,63

5 9 2 1 0,2 205 30 22,87

13 10 0 1 0,6 205 45 24,92

1 11 2 1 0,2 190 45 48,87

10 12 2 1 0,6 220 30 30,05

4 13 2 1 1,0 220 45 3243

6 14 2 1 1,0 205 30 20,04

7 15 2 1 0,2 205 60 34,89

Fonte: Autor

Se compararmos o grafico de pareto da superficie de resposta, Grafico 4, com o grafico
de pareto do fatorial completo, Grafico 1, podemos verificar que ha mais combinaces, pois no
experimento de superficie de resposta, considera a forma quadrética de todos os fatores. Dessa
forma podemos concluir que a combinacdo BB se sobressai em relagéo aos outros, ou seja, afeta
de forma significativa a resposta e mesmo abaixo da linha critica, as combinacdes AB e C

também afetam de forma significativa a resposta.

Termo 2571
Fator Nome
BB A %NTC
B °C
C RPM

AB

AC

cc

BC

0 1 2 3 4
Efeitos Padronizados

Grafico 4 - Grafico de Pareto dos Efeitos Padronizados (a resposta é Tensio; 0=0,05)
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No gréfico de efeitos principais, Grafico 5, podemos ver o comportamento real dos

fatores sobre a resposta, com atencdo de que ndo sdao modelos lineares e sim quadraticos

para %NTC e °C, ou seja, h&d uma regido onde é possivel encontrar valores otimizados dentro

de uma faixa de trabalho.
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Gréfico 5 - Grafico de Efeitos Principais para Tensdo

Fonte: Autor
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No grafico de interagdo. Grafico 6, podemos verificar que temos maiores valores de

tenséo para 190°C, 60 RPM e 0,2%NTC.
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Gréfico 6 - Gréafico de interacdo para a tensdo

Fonte: Autor
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No Gréfico 7, podemos verificar o comportamento dos fatores junto a resposta, sendo
possivel verificarmos a regido de trabalho como ja comentado. Dessa forma podemos encontrar
o filamento otimizado, onde de acordo com os graficos é a combinacdo 190°C, 60 RPM e

0,2%NTC, mas podendo encontrar resultados semelhantes nas regides destacadas.
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Grafico de Contorno de oT (MPa) versus RPM; °C @ Gréfico de Contorno de oT (MPa) versus °C; %NTC
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Gréfico 7 - a) Gréfico de superficie da Tensao versus °C; %NTC; b)Grafico de Contorno de Tensao versus
RPM; %NTC; c)Gréfico de Contorno da Tenséo versus RPM; °C; d)Grafico de Contorno da Tens&o versus
°C; %NTC;

Fonte: Autor

Para comprovar que os valores analisados nos graficos estdo de acordo, foi gerado uma
otimizacdo para identificar os parametros maximizados e o valor otimizado. A resposta

otimizada pode ser encontrada na figura 28.
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Figura 28 - Otimizacdo da resposta.
Fonte: Autor
Através da andlise realizada, foi possivel observar que ndo somente a concentracdo de
nanoparticulas pode influenciar as caracteristicas mecéanicas do material, mas também a
temperatura e a rotacao que esse material é extrusado. Pode ser visto que para cada cruzamento
de fatores ha um resultado diferente, podendo ser encontrados cruzamentos onde os resultados
mecanicos sdo mais elevados, sem a necessidade de grandes concentracdes de nanoparticulas.
Para o trabalho realizado, foi observado que o melhor resultado é encontrado com o0s
parametros de 190°C, 60 RPM e 0,2%NTC, mas que de acordo com o Gréfico 7 podemos
encontrar valores elevados para outras regides, o que permite analisar novos parametros e novos
resultados, dependendo de qual o objetivo da pesquisa. Através da interacdo desses fatores
podemos encontrar bons valores para as faixas:
e 55a60 RPM (Gréfico 7b)
e 192 -190°C e >220°C (Gréfico 7c)
e 0,6a0,2%NTC (Gréfico 7d)
Percorrendo a superficie do Gréafico 7a, podem ser encontrados valores com elevadas
tensoes.
Podendo, atraves dessa pesquisa confirmar que a ferramenta DOE contribui
significativamente para determinar a melhor configuracdo que um conjunto de variaveis

controlaveis deve apresentar para se maximizar um resultado de interesse.
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4.3 Comparativo do Ensaio Mecénico

Quando é realizado comparativo entre os valores obtidos em cada etapa, é possivel ver
com clareza a variacdo das tensdes, Grafico 8. Comparando os valores do material puro com os
valores obtidos na superficie de resposta, temos um ganho de 43% em relacdo ao CP SR-1 e
20 % em relacdo ao CP SR-7.

(MPa)
48,87
34,89
27,77 26,82 27,34 28,85
Puro 1 Puro 2 SR-1 SR-7

Gréfico 8 - Grafico comparativo de tensdo A tracdo em resisténcia a tragdo (MPa) entre material Puro x FC x SR
Fonte: Autor

O mesmo vale para 0 Modulo de elasticidade, como pode ser visto no Grafico 9, hd uma

elevacdo devido 0s nanotubos e interacdo entre temperatura X rotacao das roscas.

(GPa)
Puro 1 Puro 2

Gréfico 9 - Grafico comparativo de médulo de elasticidade (MPa) entre material Puro x FC x SR

Fonte: Autor



60

Segundo Ferreira (2019), Wang (2018) com a adicdo do nanotubo de carbono no
composito, o material foi nucleado de forma heterogénea, aumentado a velocidade, temperatura
de cristalizagdo, e o grau de cristalinidade, este efeito traz um ganho para o modulo de
elasticidade, pois diminui a mobilidade das cadeias da matriz. Este comportamento explica o
motivo pelo qual o mddulo de elasticidade do PLA puro foi menor que o hanocomposito obtido
apos o acréscimo de NTC.

A variacdo da temperatura de extrusdo e de impressdo, 0 aumento desses parametros
(temperatura, %NTC e rotacéo), reduz o tempo de ciclo de processo de moldagem, isto porque
reduz a energia livre critica para a consolidacdo do nacleo e acelerando o processo global de
cristalizacéo.

Na pesquisa realizada por, Zhou et al, (2021) relataram que a adicdo de baixas
concentracdes de CNT (1 e 3% em peso) em matrizes de PLA aumenta o grau de cristalinidade
e leva a um efeito benéfico na resisténcia a tracao e na estabilidade de fusdo dos componentes
do PLA, facilitando o processo de impressdo 3D. Portanto, € viavel avaliar menores
concentragfes de CNT em matrizes de PLA, mas mantendo as melhorias desejadas no

desempenho mecénico do componente.

4.4 Estudo da fratura por Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)
O ensaio de tracdo foi realizado para todos os CPs, conforme o planejado no worksheet.

Na Figura 29, podemos ver que a zona onde ocorreu a ruptura, em alguns casos (6) foi longe
da regido central, ocasionado devido alguma falha durante o processo de impresséo, que pode

contribuir com a fragilizacéo da regido, entretanto a maioria (18) ocorreu na regiao central.

T
Wi

Fatorial completo




61

, |

Para evidenciar o comportamento das amostras em relacéo as proporcdes de NTC na

Superficie de resposta

Figura 29 - CPs apds o rompimento no ensaio de tracdo
Fonte: Autor

matriz do PLA, e como o processamento do material influenciou nas propriedades, foi realizada

uma anélise sistemética das suas morfologias.

Figura 30 - Micrografias de MEV da superficie de fraturas dos corpos de referentes aos CPs 1 e 7 da superficie
de resposta.
Fonte: Autor

Os corpos de prova foram impressos com 40% de preenchimento, podendo serem vistos
regides ndo preenchidas na secdo transversal das amostras, ficando uma espécie de casca.
Entretanto com uma excelente coesdo entre os filamentos depositados, o que contribui
diretamente para a performance das amostras nas analises mecanicas.

Conforme Santana et al. (2018), pecas fabricadas pelo processo de Impressdo 3D por
extrusao apresentam uma mesoestrutura formada por uma densidade de vazios e pela existéncia
de ligacGes filamento a filamento depositado, dentro e entre as camadas, Figura 30.

A mesoestrutura, Figura 31, por sua vez, é determinada pelas trajetdrias de deposicao
dos filamentos e pelos pardmetros de processo. A presenca de vazios no interior das pecas se
da pela forma oblonga dos filamentos que as constituem. O tamanho e a forma dos vazios, bem
como a extensdo da unido entre filamentos individuais (&rea de contato), sdo fatores que



62

influenciam na anisotropia e na magnitude da resisténcia mecéanica desenvolvida pelas pec¢as
(SANTANA et al., 2018).

Corte Filamentos .
Vista do corte

Unido Vazios

"=7 Dentro das camadas

7 Mesoestrutura

Figura 31 - Representacdo da mesoestrutura das pecas fabricadas pelo processo de Impressao 3D por extrusao.
Fonte: Santana et al. (2018)

Quando comparamos a Fig 31 referentes aos CPs 1 e 7, que tém concentracdo de
0,2%NTC e a Fig 32 referente ao CP 11, vemos que ha uma pequena mudanca, j& que na
segunda figura passamos a ter algumas falhas de impressdo, ocasionando poros, que podem
influenciar durante os ensaios mecanicos. Fato que ocorreu durante os ensaios, onde os CPs 1
e 7 apresentaram tensdes superiores ao CP 11. O que indica que ao elevar a quantidade de NTC,

reduz a eficiéncia na coesdo do material durante o processo de impressao.

Std.-PC 40.0  HighVac. [B1x27 — 500 |im

Figura 32-Micrografia de MEV da superficie de fratura do corpo de referente ao CP 11 da superficie de resposta.
Fonte: Autor
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Bhattacharya et al. (2007) explica que, garantir a distribuicédo e dispersdo adequadas do
NTC ainda é um dos maiores desafios para a produgdo de nanocompositos poliméricos de alto
desempenho. Uma boa dispersdo proporciona uma maior area superficial disponivel para
interagir com a matriz polimérica, maximizando a influéncia da carga nas propriedades do
material. Além disso, aglomerados de NTC podem atuar como concentradores de tensdo,
criando regides frageis e reduzindo as propriedades mecanicas do material.

Esses mesmos aglomerados, segundo Santana (2018), podem gerar interrupcdes de
fluxo durante o processo de impressdo. A ma distribuicdo e dispersdo do NTC na matriz PLA
resulta em um material menos homogéneo com diferentes regides de viscosidade, o0 que pode
causar vazios e preencher defeitos nas pecas impressas, 0 que justifica a qualidade da peca

impressa.

4.5 Microscopia Eletronica de Transmissao (MET)

Primeiramente foi realizado o MET do NTC, para verificar suas dimensdes,
apresentando um diametro médio de 30nm.

Figura 33-MET dos nanotubos usados: a)lum; b)100nm
Fonte: Autor

Para a realizar o MET dos CPS, assim como o MEV, foram utilizadas as amostras que
tiveram melhor desempenho mecanico, que é o principal objetivo do trabalho.

Nas micrografias realizadas no material obtido, analisada por MET, observa-se 0s
nanotubos de carbono na superficie, apresentam-se com formato de cilindricos com pequenos
tubos esféricos, como se pode ver na Figura 34 o padrdo de distribuicdo de tamanhos das
particulas e densidade, sdo aleatérias, porém agrupadas.
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De acordo com Albooyweh (ALBOOYEH, 2019), a Fig. 34, ilustra as regides mais
escuras e mais claras que denotam regiGes de altas e baixas concentragdes de NTC e distribuida
em toda a matriz polimérica, também se observa pequenos tubos com diferentes orientacGes
formadas por folhas de grafeno, disposto na matriz, isso caracteriza um comportamento de NTC,
presente no nanocomposito PLA/NTC.

A Figura 34, mostra com clareza o que j& foi comentado no tépico anterior, que 0s
aglomerados de nanoparticulas e a sua méa dispersdo, podem resultar em um material menos
homogéneo e podem atuar com concentradores de tensdo. Criando regides mais frageis e
reduzindo as propriedades mecénicas do material.

Enquanto na Figura 34a apresenta um ma dispersao e aglomerados de NTC, a Figura
34b apresenta uma Gtima dispersao e pouca aglomeracao, justificando os valores obtidos nas

propriedades, onde o CP 1 apresentou propriedades melhores que o CP 11.

Figura 34-Imagem por MET do nanocomposito PLA/NTC: a) CP 11; b)CPL1.
Fonte: Autor

4.6 Andlise Termogravimétrica (ATG)
Assim como para 0 MET e o MEV, foram utilizadas as amostras que tiveram

melhor desempenho mecanico, que é o principal objetivo do trabalho.

A técnica de ATG foi utilizada para avaliar a estabilidade e a decomposicao térmica
do PLA com o NTC. Obtidos em funcéo da perda de massa, quando submetido a uma
variacdo de temperatura.

Tabela 11-Caracteristicas Térmicas entre 0s corpos de prova

Material Ti°C T (onset) °C T(endset) °C Tf°C
CP-01 247,48 316,74 363,09 369,95
CP-07 226,65 286,50 341,67 346,49

CP-11 238,45 307,67 358,21 389,18
Fonte: Autor
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Gréfico 10 - Gréafico de Termogravimetria comparando 0s corpos de prova
Fonte: Autor

O Gréfico 10 apresenta uma comparacdo entre curvas de analise termogravimétrica dos
corpos de prova CP01, CP0O7 e CP11, obtidos através do worksheet usado na superficie de
resposta, onde foi possivel obter os melhores valores de tensdo. Foram delimitadas quatro

regides com suas alteragdes nas curvaturas das curvas como disposto no gréfico, sendo elas:

e Ti- Temperatura inicial € a menor temperatura em que pode ser detectado o inicio da
variacdo de massa para um determinado conjunto de condi¢des experimentais;

e Ts Temperatura final € a menor temperatura indicando que o processo responsavel pela
variacdo de massa foi concluido;

e Tonset- E identificada pelo cruzamento entre as linhas, e é denominada de inicio
extrapolado ou inicio matematico.

e Tenaset- E identificada pelo cruzamento entre as linhas, e é denominada de final

extrapolado ou final matematico.
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E possivel visualizar as 4 temperaturas que fazem interseco de duas areas visivelmente
alteradas nas curvas. Em Tonset evidencia o inicio da taxa de degradagcdo maxima, para os CPs
01, 07 e 11, respectivamente 316,74°C, 286,5°C e 307,67°C, conforme a Tabela 1.

Para o CP 01 ocorreu uma perda de massa de 92,5 % até alcancar a temperatura de
363°C. Para o CP 07, a perda de massa foi de 95,7% e para o CP11 foi de 94,58%, para a mesma
temperatura de 363°C.

Observa-se que na curva de Ts, 0s valores que perdas tém diferencas minimas, ficando
para os CPs 01, 07 e 11, respectivamente 95,94%, 95,83% e 95,79%, podendo ser o fato da
baixa concentragdo de nanotubo de carbono.

A partir do instante que a curva atinge o patamar estavel de perda de massa versus
temperatura, aproximadamente a temperatura de 638°C, observa-se que a porcentagem de
residuo de massa entre 0s corpos de prova sdo minimas, sendo para os CPs 01, 07 e 11
respectivamente 1,07%, 1,55% e 1,54%, isso ocorre devido a baixa quantidade de nanotubos
de carbonos, presentes no nanocomposito. Nota-se que a temperatura de degradacdo da carga
de nanotubo de carbono (NTC) é extremamente elevada. Na Tabela 8 é possivel verificar as

porcentagens de perdas de massas e 0s residuos.

Tabela 12 - Temperatura versus porcentagem de massa degradada

Material T (onset) °C dog; xgzsdaa T(endsety °C  %oResiduo Tf°C %Residuo
CP-01 316,74 81,29 363,09 7,05 670 0,80
CP-07 286,50 83,08 341,67 4,82 690 1,50
CP-11 307,67 84,25 358,21 7,24 638 1,54

Fonte: Autor

Com a adicéo do nanotubo de carbono (NTC) em uma dispersao consideravel permite
0 aumento da estabilidade térmica do material, uma vez que se espera uma melhora nas
temperaturas iniciais de decomposi¢éo do hibrido, uma vez que os nanotubo de carbono (NTC)
atuam como isoladores, funcionando como uma barreira para 0s produtos volatéis gerados

durante a decomposic¢édo (REN et al., 2018).

4.7 Anélise de Termogravimetria Derivada (ATD)
A tabela 13, foi tirada do Grafico 11, mostra os picos e diferencgas de temperatura entre
0s corpos de prova.



67

Tabela 13-Valores da Curva para 0s corpos de provas

Corpo de prova Thpico °C

CPO1 338,58
CPO7 316,74
CP11 336,73

Fonte: Autor

As curvas ATD sobrepostas dos CPs 01 e estagio de decomposicdo semelhantes, pois
ambos ocorreram baseada em um processo de decomposicdo térmica de perda de massa que
aconteceu em uma Unica etapa, entretanto apresentou uma pequena diferenca entre as alturas
dos picos, pois para 0 CP11 notou-se um pico menos acentuado com um valor de taxa maxima
Tmaxima pico = 336,73°C, enquanto que o0 CP01 mostrou um pico acentuado T méaxima pico = 338,58°C.

Os CPO1 e 11 tém diferencas composic¢Oes de %NTC (CP01=0,2%; CP11=0,6%), mas
apresentam temperaturas de injecdo iguais (CPOl1 e 11=190°, ambos mostraram
comportamento exotérmico.

Para 0 CP07, a um pico menos acentuado com um valor de taxa maxima T maxima pico =
316,74°C, apesar de ter os valores semelhantes de %NTC (0,2%), a temperatura de extrusdo do
material foi maior em relacdo aos demais, T=205°C, podendo ter contribuido para um menor
pico. Foi possivel verificar que a perda de massa deu-inicio entre as temperaturas de 208°C a

510°C, menor que 0s demais corpos de prova.

DTG (%)

(a) CPO1
(b) CPO7
(c) CP11

— —
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900
Temperatura (°C)

Grafico 11 - Grafico Termogravimetria Derivada ATD
Fonte: Autor
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4.8 Radiacdo no infravermelho por Transformada de Fourier (RITF)
O Gréfico 12 mostra os espectros de FTIR obtidos, nos quais sdo observadas trés bandas

de absorgéo caracteristicas: 2914-2993, 1744-1748 e 1181 cm™ correspondem as vibragdes de
alongamento dos grupos -OH, C — O e CO do PLA, respectivamente. Em 1453 cm™ ha uma
vibracio de flexdo de CHs grupos e em 1379-1362 cm}(ndo indicadas) as bandas decorrentes
da deformacdo CH e flexdo assimétrica/simétrica, respectivamente. As bandas em 864 e 752
cmtcorrespondem a vibragéo de flexdo dos grupos C — C e CH, respectivamente(BORTOLI et
al., 2022b).

Nenhum dos espectros de FTIR apresenta vibragdo caracteristica de -OH intermolecular
(3550-3200 cm™?) previamente observado em amostras de NTC. Uma vibragéo fraca em 2914
cmtassociado a presenca de -OH intramolecular pode ser observado nas amostras. Além disso,
as vibragGes de estiramento dos grupos CO do PLA em 1083 cm™ deslocado para um niimero
de onda inferior para PLA/NTC. Isto leva a acreditar que 0 mecanismo de adesao entre o NTC
e a matriz de PLA pode estar associado a uma interacéo de grupos hidroxila terminais de PLA,
incluidos em grupos carboxila, com grupos hidroxila na superficie do NTC através de uma

reacao de condensacéo.
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Grafico 12 - Grafico de Espectro do Infravermelho
Fonte: Autor
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4.9 Simulacdo pelo método de elementos finitos — MEF.
As analises de tensdes na hélice foram feitas utilizando os materiais da Tabela 4,

obtendo as informagdes da hélice durante uma simulacéo de voo.

A hélice utilizada para a simulacdo foi do tipo 6045R, referente ao drone QAV 250, o
qual sera utilizado a massa para calculo do empuxo. Esse drone tem média 0,5kg, e 4 hélices
de sustentacdo, o que significa que cada hélice suporta ¥ da massa total, ou seja 125 g. Isso
corresponde a cada hélice com uma carga de ~1,23N, por hélice inteira.

Utilizando os valores calculados acima, obteve-se a maxima tensdo nas pas da hélice e
pode-se comparar com as tensdes dos materiais, utilizando o software de simulacdo. O valor
obtido para a tensao de von Mises foi de 15,4 MPa com um deslocamento maximo de 10,9 mm.

Considerando valores de 1,5 (normalmente utilizados no desenvolvimento de aeronaves
radiocontroladas) para o fator de seguranca (F.S.) e 2,0 para o Fator de carga (F.C.), sugerido
na FAR-PART 25, é preciso que o material apresente valores superiores a 46,2MPa. Ficando
evidente que o material desenvolvido pode ser utilizado para a fabricacdo da hélice, tomando
os devidos cuidados, ja citados ao longo do trabalho, para ter uma boa qualidade da impressao
do produto, como:

e Boa dispersdo das nanoparticulas na matriz PLA,
e Temperatura de impressdo adequada;
e Orientacdo de impressao 45°/-45°, conforme utilizada na pesquisa;

e Padrédo de enchimento da impresséo.

As Figuras 35 e 36, mostram respectivamente a tensdo e o deslocamento da hélice,
guando submetidas as cargas nas pas. A cor azul representa os valores minimos encontrados e

vermelha representa os valores maximos encontrados.
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CONCLUSAO
A proposta deste trabalho foi apresentar uma aplicagdo do DOE para a preparagédo de

filamentos para impressdo 3D a partir de nanocompdsitos poliméricos &cido polilatico e
nanotubo de carbono (PLA/NTC) visando a aplicacdo em hélices de drones.

Tendo como objetivos identificar os pardmetros que mais influenciam no processo,
obter o melhor ajuste dos parametros para otimizacgao dos resultados dos filamentos, por fim,
determinar os modelos matematicos para melhor predizer os resultados do processo em quest&o.

Os resultados obtidos através das analises realizadas apontaram que a aplicacdo do DOE
no processo de preparacdo dos filamentos foi bem-sucedida. Verificou-se, atraves deste
trabalho, reducdo na quantidade de corpos de provas necessarios para obtermos dados concretos
para o trabalho.

Através do fatorial completo, foi possivel encontrar quais os fatores mais impactavam
no final do processo e com a superficie de resposta, foi possivel entender como os termos
afetaram a resposta. Com a utilizacdo da ferramenta DOE, foi confeccionado através da
utilizacdo da impresséo 3D, um corpo de prova que apresentou um valor de resisténcia a tracao
de 48,87 MPa, ou seja, uma elevacdo de 43,17% em relacdo ao valor inicial encontrado com
impressdo do material puro nas mesmas condicdes, de 27,77MPa. Esse valor refere-se ao
filamento otimizado encontrado, sendo esse fabricado com 0,2% NTC, temperatura de 190°C e
uma rotacdo na extrusora de 45RPM.

Esse valor pode ser comparado ao materiais mais utilizados na fabricacdo de hélice,
sendo eles ABS (resisténcia a tracdo de 50MPa) e PETG (resisténcia a tracdo de 45MPa).
Tornando a impressdo 3D com a utilizacdo desse nanocompdsito, uma forte concorrente para
as hélices fabricadas por injecdo plastica a quente.

Para a Microscopia Eletronica de Transmissdo (MET), foi possivel observar a presenca
de nanotubos de carbono, sua forma cilindrica e uma boa distribuicdo ao longo da matriz. Para
0s materiais com maior %NTC ndo foi possivel ter o0 mesmo resultado, fato resultante
possivelmente devido as caracteristicas da impressora.

Para a radiacédo no infravermelho, observa-se que 0 mecanismo de adesdo entre 0 NTC
e a matriz de PLA pode estar associado a uma interacdo de grupos hidroxila terminais de PLA,
incluidos em grupos carboxila, com grupos hidroxila na superficie do NTC através de uma
reacao de condensagéo.

Conclui-se que o nanocomposito desenvolvido (PLA+NTC) é um material com elevada
resisténcia, mesmo utilizando o processo de impressao por manufatura aditiva com

preenchimento de 40%, é um 6timo concorrente para a impressdo de hélices de drone,
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proporcionando novas oportunidades para 0 mercado e para 0s usuarios desses produtos,

tornando possivel a impressao e 0 melhor acesso a essa tecnologia.
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