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RESUMO DO PROJETO

A manufatura aditiva, comumente conhecida como impressdo 3D, é um dos
processos de fabricacdo mais inovadores e versateis para a obtencdo de pecas de
geometrias complexas a partir de arquivos digitais de projetos em 3 dimensdes (3D). O
objetivo deste projeto é mensurar as diferencas de comportamento mecénico de corpos
de prova de PEEK produzido por manufatura aditiva no método de fabricacdo por
filamento fundido (FFF), variando as condicGes de tratamento térmico de cristalizacdo, a
ser avaliada por medidas de cristalinidade por DRX e DSC. Deste modo, pretende-se
otimizar o tratamento de cristalizacdo, escolhendo a melhor combinacdo de tempo e
temperatura de patamar de cristalizacdo para a melhor combinacdo de propriedades
mecanicas. Como objetivo especifico, pretende-se avaliar a possibilidade de
determinacdo da energia de ativacdo para cristalizacdo, relacionando-a a transformacao
de fase que resulta na cristalizacao do referido polimero.

Palavras-chave: 1. Manufatura aditiva
2. Impresséo 3D
3. PEEK
4. Transformacao de fases
5. Cinética de cristalizagdo
6. Comportamento mecanico
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Introducéo

A manufatura aditiva, comumente conhecida como impressdo 3D, é um dos
processos de fabricacdo mais inovadores e versateis para a obtencdo de pecas de
geometrias complexas a partir de arquivos digitais de projetos em 3 dimensodes (3D). Os
processos consistem na deposicdo de material camada a camada, a partir de codigo de
linguagem de maquina do tipo gcode, gerado em programas conhecidos como fatiadores,
que transformam o projeto 3D (usualmente gerado em extens@es .stl ou .obj) em linhas
de comando que controlam os trés eixos de deslocamento da maquina e a deposicdo de
material [1]. Na Figura 1 é apresentada representacdo esquematica processos de
manufatura aditiva mais comum para a producdo de pecas poliméricas, o de extrusao de
material (também conhecido como FFF — Fused Filament Fabrication, ou FDM — Fused
Deposition Modelling).
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Figura 1. Representacdo esquematica método de manufatura aditiva por extrusédo de
material (também conhecido como FFF — Fused Filament Fabrication, ou FDM —
Fused Deposition Modelling [2].

O processo FFF é o mais popular para a obtencdo de pecas por manufatura aditiva
de polimeros termoplasticos. O material, na forma de filamento de diametro padronizado
em 1,75 mm ou 2,85 mm, é extrudado por uma cabeca aquecida, que tem um bico de
extrusao fabricado em latdo ou aco inoxidavel, e que tem orificio de extrusdo de diametro
variando entre 0,2 mm e 0,8 mm nos equipamentos mais comuns. O material fundido é
pressionado contra a mesa de impressao e movimentos no plano da mesa permitem a
deposicdo da primeira camada da peca, usualmente com espessura que nao ultrapassa
metade do didmetro do orificio de extruséo utilizado. Apds a deposicao de todo o material
da primeira camada, a mesa de impresséo é deslocada com relagdo ao bico de extrusao na
distancia equivalente a espessura da proxima camada a ser depositada, e 0 processo entdo
se repete, até que a peca final seja obtida.

Na Figura 2, é apresentado exemplo de peca sendo produzida em PLA (Poli Acido
Latico, um polimero termoplastico de origem vegetal), onde é possivel ver as camadas
depositadas, neste caso de 0,18 mm de altura cada, sendo usado um bico de extrusdo de
orificio com 0,4 mm de didmetro.
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Figura 2. Deposicao de PLA pelo processo FFF (fonte: autor).

Existem no mercado desde equipamentos simples de impressdo FFF, que tem
volume de impressdo de 200x200x200 mm, com custo inicial de aquisicdo de
aproximadamente R$ 2.500,00, e que podem processar PLA, ABS (Acrilonitrila-
Butadieno-Estireno) e PETG (Poli Etileno Tereftalato Glicol), com custo de aquisi¢ao da
ordem de R$ 100,00 o kg. Apesar da facilidade de acesso a equipamentos e materiais para
o0 processo FFF, a Figura 2 ilustra o principal problema desta técnica: como a extrusao
ocorre em camadas, pressionando o fluxo extrudado de polimero fundido contra o plano
de impresséo, criam-se estrias horizontais, que podem gerar concentradores de tensédo
perpendiculares ao eixo da altura das pecas, levando a diminuicéo da resisténcia mecanica
nesta direcdo. Além disso, sendo o material fundido depositado continuamente numa
camada sobre a outra, pode ocorrer ma adesao entre as camadas, prejudicando resisténcia
e ductilidade na direcdo da altura da peca, 0 que ocasiona grande anisotropia de
propriedades mecanicas nas pec¢as assim produzidas, e tem sido objeto de estudos recentes
[3-7].

ABS produzido por FFF apresentou limites de escoamento de 27,7 MPa quando
as camadas foram depositadas paralelas ao sentido de tracdo, e 21,2 MPa quando as
camadas foram depositadas a 45° com relacdo a direcdo de tracdo [3]. No entanto, outro
trabalho com ABS [4] indica que ha menores rigidez, resisténcia mecanica e ductilidade
a tracdo quando as linhas de deposicéao principais sdo depositadas paralelas a direcdo de
tracdo, sem a existéncia das camadas de perimetro nas pecas, 0 que seria padrdo nos
processos FDM, e que foi usado em [3] e nas demais referéncias consultadas.

A existéncia ou ndo de perimetros de contorno no processo FFF, bem como outras
variaveis de producdo, como fragdo de preenchimento interno as camadas de perimetro,
geometria e orientacdo de preenchimento, temperaturas de extruséo e de manutencdo da
mesa de manufatura, e ocorréncia de sobre- ou sub extruséo, levando a maior ou menor
aderéncia entre camadas, sdo variaveis importantes de processamento e que precisam ser
investigadas. Em [4] e [5] ha revisdo sobre trabalhos que enfocam as diferentes
influéncias destas variaveis nas propriedades mecanicas. Indicacdes sobre a anisotropia
de propriedades relacionada a diferentes orientacbes de deposicdo de perimetros e
preenchimentos em relacdo a direcdo de solicitacdo sdo amplamente discutidas em [5,6],
mas 0s corpos de prova de tracdo sempre estdo posicionados com o0 seu comprimento ou
paralelamente a mesa de impresséo, ou perpendiculares a esta (com seu comprimento no
sentido da altura de impresséo). Pegas onde o sentido principal de solicitacdo esteja
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localizado num angulo diferente de 0 ou 90° com relacdo a mesa de impressdo ndo sao
discutidos.

Outro ponto que influencia as propriedades mecéanicas de polimeros
termoplasticos € a fracdo cristalina decorrente dos processos térmicos a que 0s materiais
sdo submetidos, quer seja durante a etapa de fabricagdo, ou em tratamentos térmicos
posteriores. Em trabalho recente [8] a cristalinidade de PEEK produzido por manufatura
aditiva variou de 66 a 72 MPa, sem relacdo monotonica direta entre grau de cristalinidade
e resisténcia a tracdo, como mostra a Figura 3.

Figura 3 - Relacdo entre resisténcia a tracdo e cristalinidade.
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Fonte: Adaptado de [8]

No mesmo trabalho [8] investigou-se o efeito de tratamento de recozimento pos-
impressdo no grau de cristalinidade. Na Figura 4 tem-se as curvas obtidas por DSC para
a amostra ndo recozida, e para amostras tratadas em temperaturas entre 160 e 300°C. Ja
a Tabela 1 mostra o resultado grau de cristalinidade em fungdo da temperatura de
recozimento. Nota-se que hé reducdo da cristalinidade de 250°C a 300°C, podendo indicar
efeitos de diferentes cinéticas de cristalizacdo, ou tamanho de cristais formados, e,
portanto, o estudo para encontrar as melhores condi¢fes de tratamento pds-impressao
para otimizar propriedades mecanicas e grau de cristalinidade se faz necessario.

Tabela 1 - Resultados do grau de cristalinidade de acordo com a condicéo de recozimento.

Condigéo de T, (°C) Ty (°C) AH,1 (J/9) AH,., (J/9) Grau de cristalinidade (%)
recozimento
N&o recozido 145,72 338,47 - 40,43 15,84

160°C 148,21 336,83 - 39,66 16,57

200°C 160,94 337,60 - 36,26 27,89

250°C 161,62 338,54 2,245 41,94 33,99

300°C 155,96 339,31 3,929 30,08 26,16

Fonte: Adaptado de [8].
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Figura 4 - Efeito da temperatura de tratamento térmico no comportamento de cristalizacéo.
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Fonte: Adaptado de [8].

No trabalho de concluséo de curso de engenharia de materiais do candidato desta
proposta [9] explorou-se a diferenca de comportamento mecéanico de PEEK produzido
por manufatura aditiva no método FFF com e sem tratamento térmico de solubilizagéo
com patamar a 200 °C por 8 h, e ciclos de aquecimento e resfriamento que protegem o
molde de gesso usado para evitar distor¢cdes e permitam o correto encharque térmico do
conjunto, seguindo recomenda¢fes do fabricante do filamento usado. Notou-se que o
maodulo de elasticidade em flexdo aumenta de 2,5 GPa na condi¢cdo como impressa para
3,4 GPa na condicéo apds tratamento térmico, e que o limite de escoamento a flexdo em
0,2% de deformacéo passa de 80 MPa para 110 MPa em média. Todavia, as medicOes de
fracdo cristalina (Figura 5) obtidas por difracdo de raios-X (DRX) e por calorimetria
exploratoria diferencial (DSC), apesar de mostrarem aumento da cristalinidade pos
tratamento (o que explicaria 0 aumento das propriedades mecanica mencionado) ndo dao
indicios das reais transformacdes ocorridas nos corpos de prova tratados, € nem da
cinética de tal transformacdo. Além disso, ha divergéncias entre as determinagdes de
cristalinidade por DSC e DRX, o que também sugere a necessidade de estudos para
compreender as diferengas auferidas.
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Figura 5 - Comparacéo da cristalinidade do PEEK mensuradas por DSC e DRX.
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Fonte: Adaptado de [9].

Péagina 7 de 10



PROJETO DE PESQUISA

Objetivos

O objetivo deste projeto € mensurar as diferencas de comportamento mecanico de
corpos de prova de PEEK produzido por método FFF com 100% de preenchimento, em
ensaios de flexdo e impacto Charpy (seguindo as normas ASTM D790-17 [10] e ASTM
D6110-18 [11] respectivamente), variando as condi¢fes de tratamento térmico de
cristalizacdo, a ser avaliada por medidas de cristalinidade por DRX e DSC. Deste modo,
pretende-se otimizar o tratamento de cristalizagdo, escolhendo a melhor combinagéo de
tempo e temperatura de patamar de cristalizacdo para a melhor combinacdo de
propriedades mecéanicas. Como objetivo especifico, pretende-se avaliar a possibilidade de
determinacédo da energia de ativacdo para cristalizacdo, relacionando-a a transformacéo
de fase que resulta na cristalizacdo do referido polimero.

Metodologia

Além da dedicacdo do professor-proponente como orientador (que trabalha em
regime de tempo integral nesta Institui¢do), serd necessaria uma bolsa de mestrado, pelo
periodo de dois anos, para o candidato pré-selecionado e aprovado no processo seletivo
do PPGEM.

O material (PEEK na forma de filamento com 1,75 mm de diametro, na cor
natural, sem a adi¢do de pigmentac&o e ja de posse do Laboratério de Manufatura Aditiva
Avancada — LMAA-FEI) sera processado na forma de corpos-de-prova para 0S
mencionados ensaios de flex&o e impacto com 3,2 mm de espessura, 12,7 mm de largura
e 127 mm de comprimento, em impressora FFF FUNMAT-HT disponivel no LMAA-
FEI, nas seguintes configuracoes:

1) 100% de preenchimento, concéntrico

2) diametro do orificio do bico de extrusdo: 0,4 mm

3) altura da camada de 0,2 mm

4) Temperatura da cdmara de impressdo: 90 °C

5) Temperatura da mesa: 130 °C

6) Temperatura de extrusdo: 400 °C

7) Velocidade padrdo de extrusdo: 40 mm/s

Os corpos-de-prova serdo impressos em grupos de 7 pecas, sendo que para cada
grupo 3 corpos serdo usados nos ensaios de impacto, 3 nos ensaios de flexdo, e um
dedicado para analise de cristalinidade por DRX (ndo destrutivo) e outro para ensaio de
cristalinidade por DSC (destrutivo). Os ensaios mecanicos serdo conduzidos no
laboratorio de materiais do Centro Universitario FEI.

Para os ensaios de DRX no difratdmetro Shimadzu XRD-7000 do laboratodrio de
materiais do Centro Universitario FEI, serdo empregados 0s seguintes parametros:
variagdo do angulo de varredura de 5° a 40°, com uma velocidade de varredura de 1° por
minuto, com passo de 0,02°, corrente e tensdo de aceleracdo de 30 mA e de 40 kV
respectivamente.

A andlise por Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC) serd conduzida
utilizando um calorimetro TA Q20, do Laboratorio de Materiais do Centro Universitario
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FEI. Os parametros operacionais para os ensaios de DSC serdo: taxa de aquecimento de
10°C/min numa de temperatura entre 25°C e 400°C.

Serdo produzidos inicialmente 5 grupos de corpos-de-prova de 4 pecas cada,
sendo um grupo para o registro das propriedades como impressas, e 0s demais 4 grupos
serdo usados para o tratamento isotérmico a 200 °C com tempos de 1 h, 2 h, 8 h e 24 h.
A andlise dos resultados de propriedades mecanicas e grau de cristalinidade destes testes
permitird avaliar se estes dados permitirdo a determinacéo de equacao do tipo JMAK (do
modelo de Johnson-Mehl-Avrami-Kolmogorov [12-15] para previsdo da fracdo cristalina
em funcgdo do tempo e temperatura. Apos esta analise, novos testes em novos grupos de
corpos de prova podem ser necessarios, em diferentes tempos a 200 °C, ou em diferentes
tempos e temperaturas (por exemplo 175, 225 e 250 °C), determinado a cinética de
cristalizacdo, as transformacdes associadas, e as condi¢des 6timas de tratamento visando
otimizar as propriedades mecanicas.

Plano de trabalho e cronograma

O trabalho sera dividido conforme descreve o cronograma mostrado na Tabela 2.

Tabela 2. Cronograma global de atividades do projeto.
Bimestres
Atividade 1 [ 23] 4[5 [6 ] 7[8]9]10[]1]i1

Obtencéo de créditos

Revisdo da literatura

Impress&o e tratamentos
das amostras grupo 1

Ensaios mecanicos grupo 1

DRX e DSC —grupo 1

Elaboracéo de exame de
qualificacdo
Exame de qualificacao

Impress&o e tratamentos
das amostras grupo 2

Ensaios mecanicos grupo 2
DRX e DSC — grupo 2

Elaboracéo da dissertacéo

Defesa da dissertagéo
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