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Neste trabalho, tratamento superficial por plasma em temperatura ambiente foi
utilizado para tratar fibras de p-aramida. O principal objetivo foi melhorar as propriedades
adesivas das fibras a resina epoxi, através de modificagdes quimicas e fisicas da superficie.
Quatro diferentes poténcias de radiofrequéncia (RF) foram utilizadas: 45, 60, 75 ¢ 90 W, com
intervalo de tratamento de 15 min. Apos tratamento, a fibra foi analisada por Microscopia
Eletronica de Varredura (SEM) e as propriedades mecanicas e a adesividade foram avaliadas
por ensaio de tracdo. Os resultados mostraram que o aumento da poténcia teve influéncia na
resisténcia a fratura, causando uma menor alteracdo do modulo de Young e da deformacao
maxima. Estes resultados mostraram uma melhoria da adesividade pelo tratamento por

plasma.
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In this work, room-temperature plasma surface treatment was used on p-aramid fibers.
The main goal was improving the adhesive properties of the fibers to the epoxy matrix,
through physical and chemical modifications on the fibers’ surface. Four different radio
frequencies (RF) were used: 45, 60, 75 and 90 W, with 15 min of treatment in each case.
After treatment, the fibers were analyzed by Scanning Electron Microscopy (SEM) and their
mechanical properties and adhesiveness were evaluated through tensile test. The results
showed that the ultimate strength of the fibers was influenced by the increasing radio
frequencies, while the Young modulus and ultimate strain suffered a lower influence. These

results showed an adhesiveness improvement caused by the plasma treatment.
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1- INTRODUCAO

Polimeros Reforcados por Fibra (Fiber Reinforced Polymer, FRP) fazem parte de uma
classe de composito que vem ganhando importancia nas ultimas décadas, principalmente no
que diz respeito a materiais estruturais.

A baixa densidade, alta resisténcia mecanica especifica (tensdo/densidade) e alta
rigidez especifica (modulo de elasticidade/densidade), além da oportunidade de modificar as
propriedades através do controle da combinacdo matriz-fibra e do processo de fabricacio sao
as caracteristicas que tornaram essa classe de composito cada vez mais atraente
(BEARDMORE, 1980).

A utilizacao de recursos menos agressivos ao ambiente vem recebendo uma atengao
crescente. Foi relatado o estudo da utilizagdo de fibras de coco descontinuas e distribuidas
aleatoriamente no refor¢o da matriz de ep6xi, apresentando melhorias na resisténcia a tragao e
a flexdo, onde se concluiu a obtencdo de um material composito estrutural promissor
(GONCALVES, 2010).

O tratamento superficial por plasma vem se mostrando uma tendéncia crescente
industrialmente devido a uma série de fatores, como o baixo consumo de insumos, praticidade
no controle de muitas das variaveis do sistema, economia de dgua e energia — por ndo ter
processos de secagem, filtragem e afins — e a baixa emissdao de poluentes (MORENT et al.,
2008). O tratamento de fibras e tecidos tem a finalidade principal de provocar pelos menos
um dos seguintes efeitos: esterilizacdo/limpeza superficial, aumento da microrrugosidade e a
producao de grupos funcionais que tornem a superficie mais reativa.

As principais aplicagdes da utilizacdo de tratamentos por plasma em tecidos incluem
ndo apenas a producao de compdsitos de alto desempenho, mas também: melhoria de
propriedades mecanicas de 13, algoddo e seda; acabamento anti-estatico de rayon; melhoria da
molhabilidade do poliéster, polipropileno, PET e outros polimeros sintéticos; melhoria da
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capilaridade da 1a e do algodao, além de aplicagdes bioldgicas e ambientais e outras
(SPARAVIGNA, 2008).

Aplicacdes estruturais demandam forte interagdo entre fibra e matriz para que haja
transferéncia de esfor¢os entre as diferentes fases. As interagOes entre fibra e resina, como
grau de ligacdes quimicas e o0 ancoramento mecdnico sao governados pelo comportamento de
molhagem da fibra. O “Contato intimo” entre so6lido e liquido ¢ uma condigdo necessaria para
uma boa adesdo que, por sua vez, desempenha um importante papel na durabilidade do
composito em longo prazo. As fibras de aramida oferecem uma superficie relativamente lisa e
inerte, o que limita as potenciais interacdes quimicas ou mecanicas com sistemas de resinas
poliméricas, impossibilitando a formagdo de uma regido interfasica com caracteristicas que se
diferenciam da fibra e da resina (LEAL et al., 2009).

Como qualquer outro método de processamento, o plasma possui uma desvantagem
principal: por se tratar de um tipo de tratamento que altera apenas a parte em contato com o
plasma, ha um decaimento das propriedades alteradas pelo tratamento, que ainda ndo pode ser
completamente compreendido, mas no qual o sistema de armazenamento indubitavelmente
exerce influéncia e que pode ser amenizado também ao proceder com um segundo tratamento
apos o referido decaimento, caso seja possivel e viavel (IRIYAMA, 2007). Entretanto
acredita-se que a umidade na fibra possa facilitar a oxidagdo da superficie da fibra e afetar a
saturagdo de grupos funcionais na camada superficial (YU, 2007).

Neste trabalho, buscou-se verificar a possibilidade de melhoria da adesividade entre as

fibras de p-aramida e resina epdxi através da utilizacdo da tecnologia de plasma nas fibras.



2 - REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 - POLIMEROS REFORCADOS POR FIBRA

A principal ideia na utilizacao dos polimeros refor¢ados por fibra — principalmente em
aplicacdes estruturais — corresponde a alteracdo de determinadas propriedades mecanicas
através do controle da fracdo volumétrica do refor¢o. Algumas das principais propriedades
obedecem a regra da mistura direta, que ¢ uma aproximacao teorica utilizada para prever as
propriedades resultantes no composito.

Conforme sabemos, o modelo teérico da regra da mistura direta consiste na seguinte

igualdade (PADILHA, 2007):

Pu=P/fi+ P+ ...+ Pf

Xh=1

onde
Py € propriedade da mistura;
P, ... P; s@0 os valores da propriedade de cada componente; e

fi ... fis@o os valores das fragdes volumétricas de cada componente.

As propriedades mecanicas, relacionadas a transferéncia de esforgos e propagacao de
trinca, dependem, além da fracdo volumétrica de reforco, também da interagao refor¢o-matriz
para garantir que o esforco esta sendo devidamente aplicado onde se deseja. Caso a fibra ndo
forme uma interface com interacao consideravel, ndo havera transferéncia de esfor¢cos da
matriz para a fibra e, portanto, ndo havera altera¢do das propriedades resultantes.

2.2 — FIBRAS DE p-ARAMIDA



Atualmente, as fibras de p-aramida consistem de poli(p-fenileno tereftalamida) ou
PPPT, que vem sendo utilizada desde 1970 sob o nome comercial de Kevlar®. Sua
policondensacdo era realizada em baixa temperatura numa solucdo de cloreto de tereftaloila
(terephthaloyl dichloride, TPC) e p-fenilenodiamina (p-phenylenediamine, PPD) em
hexametilfosforamida (hexamethylphosphoramide, HMPA). Depois, o solvente foi bem-
sucedidamente substituido por um sistema N-metil-2-pirrolidona (N-methyl-2-pyrrolidone,
NMP)/CaCl,. PPPT ¢ bastante insolivel e deve ser transformado em fibras através de
spinning de solucdes liotropicas* em acido sulfurico concentrado a altas temperaturas
(GARCIA, 2010).

*Solugdes liotropicas sdo sistemas quimicos compostos por dois ou mais constituintes;
sd0 misturas de compostos anfifilicos em um solvente. Compostos anfifilicos sao
caracterizados por possuirem, na mesma molécula, dois grupos que diferem grandemente em
suas propriedades de solubilidade. Uma parte da molécula ¢ hidrofilica, altamente soluvel em
agua e outros solventes polares, enquanto a outra parte ¢ hidrofobica, altamente soluvel em
hidrocarbonetos ou solventes apolares. Dizemos, portanto, que a molécula ¢ formada por uma
cabeca polar e uma cauda carbonica (BECHTOLD, 2000).

As propriedades de alto desempenho do PPPT resultam de sua estrutura quimica. Sua
estrutura totalmente aromatica com todas as substituigdes “para” criam macromoléculas
rigidas do tipo bastdo (“stiff rod-like macromolecules™), tendo uma alta energia coesiva ¢ uma
alta tendéncia a cristalizacdo devido as liga¢des hidrogénio intermoleculares muito favoraveis.
As fibras PPPT podem ser transformadas em materiais e compositos tendo resisténcia

mecanica e resisténcia térmica superiores (GARCIA, 2010).
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Fig. 1 — Esquema simplificado da formag¢ao do poli(p-fenileno tereftalato).

No presente trabalho, foi utilizada a fibra comercialmente conhecida como KEVLAR
49®, fabricada pela Du Pont, que apresenta as seguintes propriedades:

Tabela 1 — Propriedades da fibra.

Propriedade Unidade Valor
Feixe n° de filamentos 768
Densidade g/cm? 1,44
Umidade (como fornecido) % 3,50
Moédulo de Young MPa 112400
Elongacio de Fratura % 2,40

(Kevlar Technical Guide, 2000).



2.3 - RESINA EPOXI

Resina epdoxi ¢ uma classe de polimeros que possui uma alta versatilidade de
aplicagdes, que vai desde revestimentos protetores até aplicagdes estruturais (MAY, 1988).
Essa versatilidade ¢ fruto da capacidade que o anel epoxidico tem de reagir com diferentes
substratos. Suas caracteristicas mais marcantes sao a alta resisténcia quimica ¢ a corrosdo,
boas propriedades mecanicas e térmicas, excelente adesdo a varios substratos, baixa retragao
volumétrica em decorréncia da cura, boas propriedades de isolamento elétrico e habilidade de
ser processada sob uma variedade de condigdes.

Diferentes combinagdes entre resina, agentes de cura e método de cura, além da
utilizagdo ou auséncia de catalisador, resultam em diferentes propriedades que podem, dentro
das possibilidades, se adequarem as necessidades por certas propriedades fisicas e mecanicas.
Contudo, em aplicagdes estruturais, as resinas epoxi geralmente sdo frageis e sensiveis a
identacdes, fato que motivou inimeras pesquisas de melhoria de tenacidade desta classe de
materiais. Devido a sua facilidade de processamento, baixa contracio e boa fluidez, a resina
epoxi mais utilizada é a diglicidil éter de bisfenol A (DGEBA), cuja estrutura quimica ¢

mostrada na figura 2 (ZACHARUK, 2011).

@]

[ 40 O ‘ 0\/?1/0 ‘ ‘ o <]

L dn

Fig. 2 — Estrutura quimica da resina epdxi. (Wikipedia, The Free Encyclopedia)

Resinas epoxi sdo compostos que possuem mais de um grupo epoxidico por molécula,
em média. As resinas encontradas comercialmente possuem cadeia principal alifética,

cicloalifatica ou aromatica, sendo preparadas a partir da epicloridrina ou por epoxidagdo



direta de olefinas com peracidos. Ja o tratamento dessas resinas com agentes de cura, ou
endurecedores, origina uma rede tridimensional insoluvel e infusivel, havendo uma ampla
gama de agentes de cura disponiveis, cada um com suas aplicagdes especificas.

As resinas epoxi podem ser curadas com agentes de cura cataliticos ou correativos.
Agentes de cura cataliticos funcionam como iniciadores para homopolimerizagdo do epoxi
com abertura de anel. Resinas epoxi podem ser curadas por bases de Lewis tais como aminas
terciarias ou acidos de Lewis como trifluoreto de boro monoetilamina. Esses agentes de cura
cataliticos podem ser usados para homopolimerizagdo, como aceleradores ou agentes de cura
suplementares a outros agentes de cura, como aminas e anidridos (SHAW, 1994).

A resina utilizada no presente trabalho é comercialmente conhecida como Araldite®
GY282, produzida pela companhia Huntsman, que consiste no diglicidil éter de bisfenol F
(DGEBF), cuja estrutura quimica ¢ apresentada na figura 3. O endurecedor utilizado foi a

poliamina Aradur® 14 BD, também produzido pela Huntsman.
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Fig. 3 — Estrutura quimica da resina DGEBF. (Huntsman Araldite GY282 Data Sheet, 2004)



2.4 - MODIFICACAO SUPERFICIAL POR PLASMA

Tecnologia de plasma tem sido utilizada em ciéncias de materiais desde a década de
60. Por exemplo, processos a plasma s3o utilizados para melhorar as propriedades superficiais
de fibras em muitas aplicagdes. As fibras que podem ser modificadas por plasma incluem
quase todos os tipos, tais como: fibras metalicas, de vidro, de carbono e poliméricas. O foco
de trabalho tem sido em compositos reforcados por fibras, especialmente na melhoria de
adesdo entre fibras e matriz (HUDEC, 2006).

Quando materiais poliméricos sdo expostos ao plasma, radicais sdo criados nas cadeias
poliméricas. Como resultados das colisdes inelasticas de elétrons no plasma com a superficie
do polimero e a excitacdo das moléculas de polimero, esses radicais podem iniciar reacdes de
ligagdes cruzadas, funcionalizagdo e degradacdo quando eles estdo em contato com mondme-
ros numa fase liquida ou gasosa. Como resultado, uma camada graftizada ou polimerizada ¢
formada na superficie do material polimérico (HUDEC, 2006).

E bem sabido que a molhabilidade superficial e adesdo de polimeros podem ser signi-
ficantemente melhoradas por tratamento a plasma com gases ndo formadores de polimeros
(VIDAURRE, 2002).

O argdnio ¢ o mais comum gés inerte usado na tecnologia. Um dos principais usos de
plasmas de Argdnio ¢ em processos de sputtering usados na industria de semicondutores, pré-
tratamento de substratos com propdsitos de limpeza e para melhorar as caracteristicas adesi-
vas de polimeros (VIDAURRE, 2002).

Neste trabalho, feixes de fibras de Kevlar 49® foram tratados com plasma de argdnio a
fim de aumentar a reatividade das fibras, através alteracdes fisico-quimicas na superficie das
mesmas, enquanto mantidas as propriedades térmicas e mecanicas em seu interior. O proprio
tratamento tem também a fun¢@o de eliminar determinadas impurezas adsorvidas durante o ar-
mazenamento da fibra, o que por sua vez facilita o contato direto entre matriz e reforgo, con-

sequentemente melhorando as propriedades interfaciais.



2.5-MOTIVACAO

Conforme citado anteriormente, varios fatores que contribuem na adesdo entre matriz
e reforco ja foram identificados, tais como a interacdo mecanica e o grau de ligagdo quimica
na interface resina-fibra, onde ocorrem os mecanismos de transferéncia de esforgos. Devido a
baixa adesdo das fibras de aramida a maioria das matrizes, os compositos reforcados por fi-
bras de aramida apresentam baixa resisténcia ao cisalhamento.

Essa limitagdo ¢ agravada pelo fato de a superficie das fibras de aramida possuir pro-
priedades mecanicas inferiores ao seu centro. KALANTAR et al. (1990) investigaram o me-
canismo de falha na interface aramida-epoxi e constataram que este mecanismo envolve falha
por fibrilacdo na superficie externa da fibra, sugerindo a presenga de uma camada de baixa
coesdo no exterior da fibra que pode ceder em baixos niveis de cisalhamento, resultando em
baixos valores de resisténcia interfacial ao cisalhamento e, consequentemente, baixa transfe-
réncia de carga.

TARANTILI et al. (1996) modificaram a superficie de fibras de aramida utilizando
uma solucao de cloreto de metacriloila em tetracloreto de carbono. Devido a decapagem da fi-
bra, as propriedades de tragdo da fibra decairam, assim como as propriedades do composito
feito a partir de fibras que sofreram esse tratamento. No entanto, as propriedades flexurais do
composito melhoraram, indicando que a ligagao adesiva entre a fibra e a matriz epoxi se tor-
nou mais forte.

LIU et al. (2008) utilizaram tratamento ultrassonico em fibras de aramida durante o
processo de bobinamento continuo e os resultados levaram a conclusao de que a cavitacao ul-
trassonica causou um aumento na energia livre superficial da fibra, melhorando a interagao
molecular na interface, que por sua vez aumenta o intertravamento mecanico e a transferéncia
de esforgos.

TIE-MIN et al. (2011) utilizaram reacdes de Friedel-Crafts como tratamento para mo-
dificar a superficie de fibras de aramida, empregando epdxi-cloropropano como reagente. Os
métodos de caracterizacdo mostraram que a forca de ligagdo interfacial foi altamente melhora-
da em relagdo as fibras nao tratadas e os danos a estrutura cristalina da fibra, se houveram, fo-
ram despreziveis.

Como podemos notar, a maior parte dos estudos no intuito de aumentar a adesao entre
aramida e epoxi ainda ndo obtiveram resultados suficientemente eficazes, ou entdo utilizam

métodos ndo amigaveis a0 meio ambiente, com insumos ou subprodutos de reacdo corrosivos.



3 - EXPERIMENTAL

3.1 - TRATAMENTO SUPERFICIAL DAS FIBRAS

As fibras de para-aramida foram tratadas num reator de plasma composto por uma
camara tubular de vidro envolto numa bobina, onde podemos destacar dois circuitos
principais: o circuito elétrico, composto pela bobina ao redor da camara, pelo casador de
impedancia e pelo gerador de RF; e o circuito do vacuo, composto pela bomba mecénica de
vacuo, pelo medidor de vacuo e pela fonte de gas. O reator foi feito no proprio Laboratdrio de

Superficie e Filmes Finos, especificamente para tratamento em fibras e feixes de fibras

(figuras 4 e 5).
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Fig. 4 — Esquema simplificado do reator a plasma.

Fig. 5 — Fotografia do Tratamento de Kevlar com Plasma de Argonio sob dois diferentes angulos de

visdo.
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Os componentes parciais do reator tratam-se dos seguintes equipamentos: Advanced
Energy RFX600A® (Gerador de RF), Daiwa CNW418 500W PEP Antenna Tuner® (Casador
de Impedancia), Alcatel Adixen Pascal 2015 SD® (Bomba Mecanica de Vacuo), Sensum
Sensfil DW 144" (Vacuostato) e Argdnio 99,99%, da AGA (Fonte de Gas).

Apds a montagem do equipamento, os feixes de fibras foram presos a tampa da
camara utilizando fita adesiva. O tratamento foi realizado em trés feixes por vez presos a um
angulo de 120° um do outro para melhor aproveitamento do espago dentro da camara e para
minimizar o efeito que a aproximagdo das superficies dos feixes causaria na penetragdo do
plasma na fibra. A ponta livre do feixe de fibras foi presa a um pequeno peso de metal, sendo
um feixe para cada peso.

Nao houve qualquer tipo de controle de umidade ou armazenamento nas fibras
precedendo o tratamento, o unico cuidado tomado ap6s o tratamento era o de confeccionar o
corpo de prova dentro de duas horas ap6s o término do tratamento da fibra. Antes de iniciar o
tratamento, a fim de chegar as condi¢des favoraveis a abertura do plasma, precisamos
primeiro iniciar o controle do circuito de vacuo. Sendo assim, ligamos a bomba e o medidor
de véacuo para que a pressdo na cAmara de plasma possa ser diminuida até 1,0 x 102 mbar
(aproximadamente 1,02 x 10~ atm); em seguida, o cilindro de Ar deve ser aberto até que a
pressdo no interior da cAmara estabilizasse em aproximadamente 2,5 x 10" mbar (2,55 x 10*
atm).

Mantida a pressdo na camara, foi efetuado o controle do circuito elétrico do sistema. O
casador de impedancia e o gerador de RF foram ligados e entdo o gerador foi programado
para a poténcia desejada (figura 6). Entretanto, ¢ necessario observar que a poténcia aplicada
ndo equivale necessariamente a poténcia na carga, pois geralmente uma parte da poténcia (a
poténcia refletida) é perdida. Sendo assim, torna-se necessario ajustar a impedancia de entrada

e saida do sistema para minimizar as perdas e em seguida aumentar a poténcia aplicada, até
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que na carga tenhamos a poténcia nominal desejada; somente a partir dai que foi feita a
contagem do intervalo de tratamento.

O intervalo em que a fibra foi submetida ao tratamento a plasma foi de
aproximadamente 15 min. Os valores da poténcia utilizada nos tratamentos foram 45, 60, 75 ¢

90 W na carga.

RFX600A ‘

Standby ("

CNW418 500WPEP ANTENNA TUNER

2
)
F]
B 2

Fig. 6 — Principais equipamentos de controle dos pardmetros do plasma. (a) Fonte de RF; (b)
Vacuostato; e (c¢) Casador de impedancia.
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3.2 - FABRICACAO DOS CORPOS DE PROVA

Devido a auséncia de moldes com as especificagdes desejadas para esse trabalho, foi
necessaria a confeccdo de moldes apropriados. Para esse fim, foram utilizados seis corpos de
prova do ensaio de microtragdo, unindo-os dois a dois ao longo da profundidade, a fim de
produzir corpos de prova com o dobro da espessura dos corpos que tinhamos disponiveis
(figuras 7 e 8). O material utilizado para fabricar o molde foi o silicone bege, por ser o

material que tem melhor facilidade de desmolde quando usado com resina epoxi.

Fig. 7 — Modelo para fabricacdo do molde.

Nas primeiras tentativas, foi utilizada uma mistura que necessitava ir a estufa a 80° C
por 2 horas, em seguida aplicando um gradiente de temperatura de 80° C a 120° C em 30
minutos e finalmente mantendo a esta temperatura por 4 horas. Durante o aquecimento inicial
(até 80° C), foi utilizada uma taxa de aquecimento de 5° C/min, resultando em 16 minutos de
pré-aquecimento. O intervalo de tempo necessario para que os corpos chegassem a 80° C em
toda sua massa havia sido desconsiderado. Essa composic¢ao inicial, no entanto, ndo foi mais
utilizada, pelo fato de que a mesma acarretava a formag¢ao de um nimero muito grande de

bolhas ao longo de todo o corpo de prova, tornando-o inapto ao ensaio de tragao.
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Fig. 8 — Molde (negativo) de silicone bege, para fabricagdo dos corpos de prova de epoxi.

Entretanto, antes de ser utilizada uma resina diferente, foi encontrado um método para
minimizar a quantidade de bolhas formadas no material final: ap6s a mistura da resina com o
catalisador e o agente de cura, a solugdo era posta no molde, que por sua vez encontrava-se
dentro de um dessecador, que era acoplado a uma bomba de vacuo para que a baixa pressdo
no ambiente trouxesse as bolhas a superficie, criando um efeito efervescente que eliminava a
maior parte das bolhas e as restantes ficavam ao alcance de uma agulha. Entretanto, por mera
inobservancia de alguns fatores bdsicos, isso acarretou no desperdicio de uma grande

quantidade de material, uma vez que a resina acabava por sair, em sua grande parte, do molde.

e T e Ry S R WY MR T

25 5% BE E5 BT O T T T LA A B T BT WT

Fig. 9 — Sistema pronto para receber a resina e fabricar os corpos com fibra.
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Entretanto, o outro fator crucial para a utilizacdo de uma composi¢do diferente para
compor o corpo de prova era a necessidade de aquecimento e resfriamento da mistura
anterior, o que acarretava em baixa produtividade. Ao alterar a resina, foi selecionada uma
que ndo necessitava de aquecimento para a cura, nem de catalisador. O problema das bolhas
foi facilmente resolvido: ap6s misturar a resina ao agente de cura, a mesma era posta em um
recipiente fundo, armazenado numa cadmara onde o vacuo era produzido por uma bomba
mecanica por 3 a 5 minutos. Caso ainda houvesse alguma bolha apés o referido procedimento,
a mesma era eliminada com a ajuda de uma agulha comprida.

Tendo os principais problemas do experimento sido resolvidos, foram entdo realizados
os tratamentos superficiais das fibras seguidos da confec¢do dos corpos de prova (figura 9).
Para nossa andlise, foram fabricados, no total, 36 corpos, sendo 6 em cada condigdo: epoxi
puro, epoxi com fibra como recebida e epoxi com fibra tratada a 45 W, 60 W, 75 W e 90 W.

Vale citar que o feixe de fibras nao foi tratado de forma “aberta”, fazendo com que o
tratamento se dé em uma area superficial menor. Na figura 10 ¢ mostrada a comparacao do

mesmo feixe apods a separacgdo das fibras, que pode possibilitar maior eficacia do tratamento.

Fig. 10 — O mesmo feixe de fibras em sua forma (a) como recebida e (b) “aberta”.
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4 — RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 - MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

A morfologia das fibras foram analisadas por microscopia eletronica de varredura
(SEM) em equipamento Jeol JSM 6460LV, com tensdo de aceleracdo de 20 kV. A Figura 11
apresenta a micrografias de SEM.

Observa-se que a superficie da fibra, conforme relatada na literatura, ¢ extremamente
lisa, dificultando o ancoramento mecénico entre resina e fibra, de forma que haverd uma

reduzida ou insignificante transferéncia de esforcos entre os componentes.
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Fig. 11 — Microscopia Eletronica de Varredura da superficie das fibras de para-aramida ndo-tratadas.

Na Figura 12 sdo apresentadas as micrografias das fibras com tratamento a 45W, onde
pode ser observada uma significativa alteracdo na rugosidade da fibra, o que sugere que ¢

possivel haver uma melhora na resisténcia a tragdo do compdsito, uma vez que as
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irregularidades superficiais permitem maior interacdo mecanica entre matriz e reforco.
Observa-se que a modificagdo ndo foi homogénea nas fibras, provavelmente, devido a

proximidade das mesmas e o tratamento nao ter sido efetuado uniformemente.

COPPE

COPFPE

Fig. 12 — Microscopia Eletronica de Varredura das fibras de para-aramida tratadas a 45 W.

18



Nas micrografias da Figura 13 pode ser observada uma distribui¢do maior de
irregularidades na superficie da fibra. Este fato pode acarretar uma transferéncia de carga
mais homogénea ao longo da fibra, de forma que ndo haja uma concentracdo de tensdes
localizada como poderd acontecer caso as irregularidades ndo estejam bem distribuidas por
toda a superficie. No entanto, na Figura 14, o tratamento a 75 W parece nao ter sido efetivo e

ndo apresentou uma rugosidade acentuada.

19



X

= OFFE
' COFPE




COPPE

Fig. 13 — Microscopia Eletronica de Varredura das fibras de para-aramida tratadas a 60 W.

A micrografia (a) da Figura 14 mostra uma fibra aparentemente sem alteracdes
superficiais significativas, o que pode indicar que talvez o ponto em que a alteracdo
superficial por plasma atinja seu ponto maximo seja entre as poténcias 60 e 75 W. Ainda
assim, convém notar que o aumento maximo utilizado nessas micrografias foi de 8000 vezes,

o que pode ter limitado a nossa inspe¢ao visual da micrografia.
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Fig. 14 — Microscopia Eletronica de Varredura das fibras de para-aramida tratadas a 75 W.

Nas micrografias da Figura 15 observa-se a distribui¢do da rugosidade ao longo de

todas as fibras analisadas.
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E observada uma maior alteragdo superficia nas micrografias 15(a) e 14(b), o que
poderia causar melhoria na adesividade, uma vez que hd o aumento da superficie de contato
entre o refor¢o ¢ a matriz ou prejudica-la em caso de rugosidade excessiva, que impediria o
molhamento completo da fibra pela resina levando a formacdo de bolhas e assim, causando

diminui¢do das propriedades mecanicas.
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Fig. 15 — Microscopia Eletronica de Varredura das fibras de para-aramida tratadas a 90 W.
4.2 - ENSAIO DE TRACAO

Os ensaios de resisténcia a tragao foram realizados na maquina de ensaio universal EMIC DL
10000®, com carga maxima de 10 kN e velocidade de deslocamento do travessdo de 2 mm/min. Os

dados fornecidos pelo sistema for¢a (kN) versus deslocamento (mm), foram tratados a fim de fornecer
um grafico tensdo (MPa) versus deformagdo. Os graficos relativos ao ensaio se encontram em
anexo. Os valores de modulo de Young foram tomados como a derivada da curva de tendéncia linear
do grafico, enquanto o limite de resisténcia a tragdo foi o valor maximo de tensdo antes do
rompimento do corpo de prova.

De acordo com os resultados experimentais, em comparagdo ao compdsito fabricado
com fibras como recebidas, o tratamento das fibras causou um acréscimo no modulo elastico
do composito de 10,12%, no composito com fibras tratadas sob uma poténcia de 45 W. Foi
verificada uma menor dispersdo dos resultados com o aumento da poténcia de tratamento e
um aumento na resisténcia a fratura do composito de até 19,81% foi observado no compdsito
com fibras tratadas sob uma poténcia de 75 W. A maior queda na deformagdo suportada pelo
corpo de prova foi de 25,6%, observada no compdsito fabricado com fibras tratadas sob uma
poténcia de 45 W.

Vale ressaltar que os valores do modulo elastico foram obtidos graficamente pela
aproximacao da curva toda a uma reta, e ndo apenas a parte linear da mesma, o que causa uma
diminuicao do modulo elastico calculado.

A figura 16 mostra os resultados experimentais obtidos e os respectivos erros,

calculados a partir da distribuicdo t de Student com certeza de 90%.
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Fig. 16 — Alterag¢Ges nas propriedades do corpo de prova.

5 - CONCLUSAO

O tratamento superficial por plasma ¢ um método de modificagdo de propriedades
fisico-quimicas e tribologicas ja altamente consagrado devido as suas principais vantagens em
relagdo aos métodos puramente quimicos, por apresentar menor gasto de material, maior
facilidade de controle do processo, menos etapas a serem executadas e menor desprendimento
de gases poluentes.

No presente trabalho, utilizando um método muito simples, sem qualquer controle
sofisticado de armazenamento dos materiais ou algum tipo de pré-tratamento, foi verificado
um aumento de aproximadamente 20 % das propriedades mecanicas dos materiais compositos
com fibras tratadas a 75 W, uma melhoria significativa do limite de resisténcia a fratura.

Entretanto, vale lembrar que o molde com o qual os corpos foram fabricados possuia
imperfei¢des que podem ter prejudicado numa andlise mais realista das propriedades, pois as
mesmas podem criar pontos de concentragdo de tensdo, impedindo o corpo de prova de chegar
ao seu verdadeiro limite de resisténcia, entretanto, para este trabalho, tendo um objetivo mais
qualitativo do que quantitativo de andlise, ja foi o suficiente para perceber que a melhora foi

consideravel.
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6 — TRABALHOS FUTUROS

Em trabalhos futuros, seria interessante um maior controle do armazenamento das
fibras, a utilizagdo de um pré-tratamento das mesmas e alguma forma de executar um
tratamento para melhorar também as propriedades da resina epdxi, de forma a garantir uma
melhoria significante na transferéncia de esforcos entre as fases do composito, além da
fabricacdo de um molde com menor tolerancia dimensional, de forma a evitar concentragdes
de tensdo que possam deturpar o resultado obtido.

Outro quesito que ¢ bastante interessante para trabalhos futuros ¢ a utiliza¢ao de algum
método de caracterizagdo que permita verificar se houve alguma alteragdo quimica na
superficie através de formacao de grupos funcionais ou simplesmente quebra de ligacdes
primdrias. De qualquer forma, o resultado foi bastante satisfatorio para as condigdes utilizadas
e indica um futuro bastante promissor para a utilizacdo da técnica na fabrica¢do do referido

composito.
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