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Resumo da Dissertagdo apresentada a COPPE/UFRJ como parte dos requisitos

necessarios para a obtengdo do grau de Mestre em Ciéncias (M.Sc.)

AVALIACAO DA RESISTENCIA MECANICA E DA MOLHABILIDADE DE
FIBRAS DE ARAMIDA APOS TRATAMENTO COM PLASMA DE ARGONIO

Mariana Oliveira Santos
Abril/2017

Orientadores: Renata Antoun Simao

Fernando Luiz Bastian
Programa: Engenharia MetalUrgica e de Materiais

Esse trabalho apresenta a andlise da resisténcia mecanica, da molhabilidade e da
morfologia da superficie de fibra de aramida tratada com plasma de argoénio. A fibra foi
tratada com plasma de argdnio com vacuo de 8x10™ bar com poténcia de 50 e 100 W,
sendo que para cada poténcia foram realizados ensaios com duracdo de 1, 3 e 5 minutos.
Os ensaios realizados foram ensaios de tracdo, tensiometria e microscopia eletronica de
varredura (MEV).

Por meio da analise dos resultados, observou-se que, para o tratamento com 100
Watts, a fibra apresentou uma melhoria na sua molhabilidade além de um aumento de
47% na resisténcia da fibra para o tratamento com duracdo de 3 minutos e, para o
tratamento com duracdo de 5 minutos, nota-se que o valor da resisténcia comeca a
decair. O tratamento com plasma também aumentou a rugosidade da superficie da fibra
e causou a inclusdo de incrustragcbes na mesma, indicando uma possivel melhoria no

intertravamento mecanico entre fibra e matriz.
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Abstract of Dissertation presented to COPPE/UFRJ as a partial fulfillment of the
requirements for the degree of Master of Science (M.Sc.)

EAVLUATION OF MECHANICAL RESISTANCE AND WETABILITY OF
ARAMIDE FIBERS AFTER ARGON PLASMA TREATMENT

Mariana Oliveira Santos
April/2017

Advisors: Renata Antoun Simao

Fernando Luiz Bastian
Department: Metallurgical and Materials Engineering

This work presents the analysis of mechanical strength, wettability and the
surface of aramid fiber treated with argon plasma. The fiber was treated with argon
plasma with a vacuum of 8x10™ bar with power of 50 and 100 Watts, and, for each
voltage, tests were carried out with duration of 1, 3 and 5 minutes.

The tests performed were tensile tests, tensiometry and scanning electron microscopy
(SEM)

By analyzing the results, it was observed that, for the 100 Watt treatment, the
fiber presented an improvement in its wettability and an increase of 47% in the fiber’s
strength resistance for the treatment duration of 3 minutes and, for the duration of 5
minutes, it is noticed that the value of the strength resistance begins to decay. The
plasma treatment also increased the roughness of the fiber surface and caused the
inclusion of incrustations on it, indicating a possible improvement in the mechanical

interlock between fiber and matrix.
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1. INTRODUCAO

Os materiais compdsitos vém sendo usados na industria hd muitos anos, quando
ainda nem se havia criado o termo “material compdsito” para designar esse tipo de
material. Inicialmente os materiais compoésitos mais presentes no cotidiano eram 0s
naturais, como madeira, que é um composto de fibras resistentes e flexiveis de celulose
em uma matriz de lignina que mantém as fibras unidas, como 0s 0ssos humanos, que
sdo constituidos de uma matriz mineral a base de célcio reforgada por colageno, e como
alguns minerais. Hoje em dia os materiais compositos sintéticos estdo cada vez mais

desenvolvidos e mais presentes na industria e no cotidiano das pessoas.

Hoje em dia existe uma necessidade grande de obter propriedades que os
materiais existentes ndo sdo capazes de oferecer. Essa necessidade foi o combustivel
para uma maior pesquisa e desenvolvimento na area dos materiais compositos, que
visam, exatamente, melhoria das propriedades ao aliar dois ou mais materiais. Com isso
0s materiais compositos sdo usados hoje em grande escala e em diversos setores
diferentes da industria, desde bens da indUstria basica, como equipamentos esportivos,
pisos, pranchas e moveis, até industrias mais sofisticadas e especializadas, como a

automobilistica e a aeroespacial.

Além disso, hoje existe uma grande procura por aplicacao desse tipo de material
na industria de 6leo e géas, especialmente no Brasil, devido ao pré-sal, que exige que
dutos cada vez mais pesados sejam lancados a profundidades cada vez maiores e
sujeitos a condicBes cada vez mais criticas, tornando 0s projetos cada vez mais
dispendiosos e, por vezes, invidveis. Por isso ha uma demanda por estudo mais
profundos nessa area de materiais compositos, pois é necessario saber exatamente quais
sdo suas propriedades e seu comportamento para que se possa ampliar sua aplicacdo

com seguranca.

As inimeras novas aplicacdes de materiais compositos que vém surgindo e que
vém sendo estudadas criam uma necessidade de se entender melhor as propriedades
desses materiais. No caso da industria de 6leo e gés, a aplicagdo em dutos flexiveis
coloca em evidéncia as propriedades mecéanicas do material, 0 que motivou esse estudo.
Considerando a aplicagcdo do material composito em situacdes de altas cargas trativas, €

necessario conhecer bem as propriedades mecanicas do material e 0 mecanismo que



permite que o material resista a essas cargas. Esse mecanismo é exatamente proveniente
da interacdo fibra-matriz e extremamente dependente da molhabilidade da fibra pela
matriz, do tamanho da fibra e da adesdo da fibra & matriz, fatores que véao definir a
capacidade de transferéncia de carga da matriz, dutil e com baixa resisténcia mecanica,

para as fibras, de alta resisténcia mecanica.

Além de um melhor conhecimento sobre o mecanismo de transferéncia de carga
e a capacidade de resisténcia mecanica, intrinsecos ao material, ha a necessidade de
melhoria dessas propriedades. A busca por métodos que permitam essa melhoria é
constante e ndo basta que seja apenas eficiente, ele também devem ser ecologicamente
correto. Nesse cenario um método que se mostra bastante interessante € o tratamento
por plasma, que permite alteracdo na superficie da fibra, alterando a interacdo fibra-
matriz e, consequentemente, a resposta do material a solicitacdes mecanicas, além de
ser um métodos sem subprodutos de reacdes corrosivas, 0 que o0 torna um método mais

amigavel ecologicamente.

Esse trabalho tem como objetivo analisar os efeitos do tratamento de plasma

com argdnio na resisténcia mecénica e na superficie da fibra de aramida.
2. REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1 CONCEITO GERAL

O conceito de materiais compdsitos ndo é novo. Materiais compdsitos se
caracterizam por possuirem duas ou mais fases, com interface clara entre elas, que
possuem propriedades fisicas e quimicas distintas, que sdo unidas para formarem o novo
material que apresente alguma propriedade desejada superior a propriedade apresentada
pelos materiais originais isolados. Na natureza é possivel encontrar muitos materiais
compdsitos, como o caso da madeira, por exemplo, que se trata de uma matriz de
lignina (rigida) reforgcada por fibras de celulose (flexiveis e resistentes). Osso € outro
exemplo de compdsito natural, uma matriz de apatita (mineral do grupo dos fosfatos

duro, porém fragil) reforgada por fibras de colédgeno (proteina forte, porém mole) [1].

Também existem, ha anos, diversos materiais com vasto uso na inddstria, mas
cujo conceito de compdsito veio a ser aplicado depois, como, por exemplo, cimento

misturado a areia que forma o concreto, negro de fumo misturado a borracha para lhe
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conferir maior resisténcia. No entanto, pode-se dizer que o0s estudos nessa area
comecaram a se desenvolver na década de 1960, isso devido & necessidade de materiais
mais resistentes e duros, porém mais leves, em areas como a aeroespacial. Hoje essa
necessidade existe também na area de 6leo e gas, principalmente offshore, a medida que
0S campos novos descobertos sdo encontrados a profundidades cada vez maiores, 0 que
traz a necessidade de materiais mais resistentes a altas pressdes, mais leves e mais
baratos [1].

2.2 CLASSIFICACAO DOS MATERIAIS COMPOSITOS

Para que um composito possa ser usado estruturalmente ele precisa apresentar
unidade microestrutural com diametro pequeno, por causa do efeito do tamanho: quanto
menor o tamanho, menor a probabilidade de o material possuir imperfeicdes. Podemos
ver na Figura 2-1 apresentado abaixo que, a medida que aumenta o didmetro de uma

fibra de carbono, diminui a resisténcia da fibra [2].

3.0
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Figura 2-1 Relagdo entre a resisténcia of € 0 didmetro d da fibra [2]

Os materiais compasitos podem ser classificados em trés grupos:

e Estruturais;
e Reforgados com particulas;

e Reforgados com fibras.



Os compositos estruturais podem ser laminares, quando folhas ou painéis
bidimensionais sdo empilhados e unidos fisicamente com uma direcdo preferencial de
alta resisténcia, ou podem ser painéis em sanduiche, quando suas folhas (faces) mais
resistentes sao unidas por um material menos denso e menos rigido com o objetivo de
diminuicdo de massa. Esse tipo de compdsito possui bastantes aplicacdes na industria de

construcdo civil e também na aeroespacial.

Os compositos reforcados com particulas podem ser refor¢cados com particulas
grandes, nos quais as interacdes dos materiais ndo se apresentam em nivel atbmico ou
molecular e acabam por ser rigidas e por restringirem os movimentos da matriz, ou
podem ser refor¢cados com particulas por dispersdo, nos quais as particulas de reforco
variam entre 0,01 e 0,1 um, o que dificulta 0 movimento de discordancias e restringem
a deformacao plastica, promovendo uma melhora na tensdo de escoamento do material e

no limite de resisténcia a tracéo[2].

Os compositos reforcados com fibras sdo os que apresentam mais aplicacdes
préaticas quando se busca alta resisténcia e/ou rigidez aliado a baixo peso. A forma
fibrosa de um material possui elevada resisténcia a tracdo e alto modulo de elasticidade,
por isto este tipo de material é usado atualmente como material de engenharia em
combinac¢do com uma matriz que, além de envolver e proteger a fibra, deforma sob a
acao de uma forca e distribui a tenséo, impedindo a propagacéo de falhas [3]. Além das
boas propriedades mecénicas da fibra e da matriz, um fator muito importante quando se
trata da aplicacdo de materiais compositos reforcados por fibra é a capacidade de
transferéncia de carga da matriz para as fibras e, para que essa transferéncia ocorra, é
necessario que um comprimento minimo da fibra seja respeitado, esse comprimento é

definido como comprimento critico (Equacéo 1).
L=oD/21 (1)
em que o € a resisténcia da fibra, D é o diametro da fibra e 7 a resisténcia interfacial [4].

E necessario que as fibras apresentem uma alta razdo de aspecto
(comprimento/diametro) que, como explicado acima, permite que haja significativa
transferéncia de carga da matriz para a fibra e, por altimo, precisa que as fibras



apresentem alta flexibilidade, que é uma caracteristica presente em materiais de

pequeno diametro[4].

Acredita-se que a primeira pessoa a demonstrar que fibras eram mais resistentes
que o material na sua forma bruta foi Griffith, que mediu a resisténcia a tracdo de
varetas de vidro e fibras de vidro de diferentes didmetros e constatou que, a medida que
os didmetros diminuiam, as fibras e varetas se tornavam mais resistentes e Griffith
atribuiu esse comportamento ao fato de que, quanto menor o diametro, menor a
probabilidade de ser formada no material, durante a producdo e o manuseio, uma
superficie com defeito capaz de induzir a falha. Por extrapolagdo, Griffith constatou que,
para didmetros muito pequenos, a resisténcia encontrada seria muito préxima da forca
de coesdo tedrica entre camadas adjacentes de atomos, enquanto que para diametros
maiores, a resisténcia da fibra apreciaria uma queda e se aproximaria dos valores

obtidos para o material em sua forma bruta[4].

Existem estudos que dizem que nem todos os tipos de fibras apresentam essa
mesma explicagdo para 0 aumento da resisténcia, como no caso das fibras poliméricas
em que a justificativa para apresentar uma maior resisténcia a tracdo do que o material
bruto seria que em uma fibra polimérica hd cadeias do polimero extremamente
alinhadas e longas, prevalecendo ligacdes primarias, enquanto no material na sua forma
bruta ha material cristalino e amorfo, cujas ligacdes entre cadeias sdo mais fracas que

sdo as ligacOes secundarias[4].

Para materiais cristalinos a justificativa seria que um Unico cristal tende a ter
uma densidade de discordancia menor do que um sélido policristalino, isso justifica o
fato de materiais na forma denominada “whisker”, que € um monocristal, serem muito
mais resistentes que os mesmos materiais na forma bruta policristalina. Esses “whiskers”
fazem referéncia ao pelos do bigode do gato, extremamente finos e resistentes, e séo

uma forma de reforgo muito resistente[4].

Por conta da boa resisténcia das fibras elas podem ser aplicadas estruturalmente,
para isso elas precisam estar unidas por um elemento ligante ou uma matriz, como no
caso de compositos. A matriz deve ter uma boa interacdo com as fibras, molhando-as
completamente para manter as fibras unidas e promover apoio estrutural, a matriz

também vai proteger as fibras, tanto de danos externos quanto de a¢6es do ambiente.



Outro artificio que pode ser utilizado em compdsitos € a adicdo de particulas de

preenchimento que podem ter diversas funcionalidades como:

e Reducdo de custo

e Reducéo de peso

e Protecdo contra fumaca

e Reducdo da flamabilidade

e Protecdo contra degradacéo ultravioleta
e Aumento da resisténcia ao calor

e Aumento da rigidez

e Reducdo da contragéo

e Alteracdo das propriedades elétricas
e Modificacdo do peso especifico

e Aumento da resisténcia a compressado
e Maior capacidade de lubrificacdo

e Reducgéo da permeabilidade

e Aumento da resisténcia ao impacto

e Maior estabilidade dimensional

Um critério muito importante a ser lembrado quanto a aplicacdo de materiais
compositos reforcados por fibra € que o reforco nas propriedades trazido pelas fibras
acontece principalmente em tracéo e na direcdo das fibras. Na direcdo transversal a essa
existe pouco ou nenhum reforco resultante da adicdo de fibras. No sentido de tentar
ganhar essa resisténcia em mais de uma direcdo, comecaram a ser utilizados os
compositos com fibras arranjadas bi-dimensionalmente ou tri-dimensionalmente ou até
mesmo orientadas aleatoriamente. Ainda assim ndo é garantia que todas as direcdes
receberdo o mesmo reforco, o que é caracteristico da anisotropia dos materiais

compositos reforcados por fibras[1].

Um composito que é largamente usado na industria € 0 composto por um
material polimérico como matriz reforcado por fibras de vidro, devido a sua resisténcia,
leveza e custo relativamente baixo, embora possua modulo de rigidez ndo muito alto.
Por esses motivos, esses materiais sao usualmente chamados de compdsitos basicos e

tem seu uso, em maior volume, aplicado em industrias como a automobilistica[2].



Os chamados compositos avangados sao feitos com outras fibras que combinam

alta resisténcia e rigidez como:

e Fibra de aramida - bem mais leve e mais resistente que a de vidro. E
usualmente conhecida por Kevlar, que é o nome comercial dado a fibra
produzida pela Du Pont’s

e Fibra de carbono - fibras de elevada resisténcia a tracdo, porém séo

quebradicas e com baixa deformacéo .

Essas fibras tém suas aplicacdes justificadas por aplicacbes em industrias que
necessitam de elevado desempenho, como a aeroespacial e, atualmente, a de petroleo,

onde a aplicacdo é capaz de justificar seu alto custo de producéo[2].
2.3 FIBRA DE ARAMIDA

A fibra de aramida é uma fibra orgénica sintética origindria do grupo das
poliamidas de cadeia longa. Esse grupo engloba tanto o nylon, que é um nome genérico
para qualquer poliamida de cadeia longa, como também a aramida que € um termo
genérico para uma classe de poliamidas aromaticas. Em termos praticos isso significa
que a fibra de aramida é formada por uma poliamida sintética de cadeia longa, em que
pelo menos 85% das ligacdes amida estdo diretamente ligadas a dois anéis aromaticos.
Alguns dos nomes comerciais conhecidos sdo Kevlar e Nomex (Du Pont), Twaron,
Teijinconex e Technora (Teijin Aramid). A diferenca basica entre Kevlar e Nomex é
que Kevlar tem anéis aromaticos para-orientados, ou seja, as ligagdes de cada anel
aromatico sdo paralelas, enquanto Nomex é meta-orientedo, com as ligages formando
angulos de 120° umas com as outras. Teijinconex é semelhante ao Nomex enquanto
Twaron é semelhante ao Kevlar, ja a Technora € uma copoliamida. A estrutura quimica
da aramida em sua forma para-orientada e meta-orientada estdo apresentadas nas Figura

2-2 e Figura 2-3 abaixo.
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Figura 2-2 Aramida para-orientada [5]



Figura 2-3 Aramida meta-orientada [5]

A estrutura quimica béasica da fibra de aramida é composta de unidades
aromaticas orientadas para-substituidas, o que a torna um polimero rigido de forma
cilindrica alongada. A estrutura cilindrica rigida resulta numa temperatura de transicédo
vitrea elevada e baixa solubilidade, que torna dificil a producdo destes polimeros por
meio de técnicas convencionais. Para solucionar esse problema, elas sdo fiadas a partir
de solucdes liquidas de polimeros por fiacdo umida e jateamento seco como mostrado

na Figura 2-4.
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Figura 2-4 Processo de fiagcdo Umida e jateamento seco para producao de fibras de aramida [2]



As fibras de aramida combinam alta resisténcia com alto modulo especifico, séo
leves, além de terem excelente estabilidade térmica e inércia quimica e possuirem
diversas aplicagdes, desde isolamento térmico, cintos de seguranca, velas, equipamentos
esportivos, até coletes a prova de balas. Como fibra sintética, a poliamida € considerada
uma das mais amigaveis para a pele por possuir maciez e flexibilidade, por isso as fibras
sdo muito utilizadas na inddstria téxtil. Dentro do grupo das poliamidas, as fibras de

aramida apresentam menor maciez, porém maior resisténcia a abrasdo[5].

Apesar de todos os beneficios apresentados, o uso de fibras de aramida como
reforco de materiais compositos é limitado pelo fato de apresentar uma adesdo na
interface fibra-matriz fraca, o que ocorre por conta de superficie lisa e sua estrutura
quimicamente inerte. Para modificar isso alguns processos quimicos e fisicos podem ser
utilizados, afim de possibilitar uma ligacdo mais forte entre fibra e matriz. Alguns deles

serdo vistos mais a frente.
2.4 MATRIZES

O tipo de matriz mais utilizado para materiais compositos é a matriz polimérica

e isso se deve ao fato de que:

e Em geral, as propriedades mecanicas dos polimeros sdo inadequadas para varias
aplicagdes. As suas resisténcias sdo muito inferiores se comparadas com as de
metais e cerdmicos. Isto significa que existe um grande beneficio potencial
usando o processo de refor¢co em materiais poliméricos;

e O processamento de compdsitos poliméricos ndo necessita de altas pressdes e de

altas temperaturas, além de resultarem em produtos leves.

Uma classificacdo simples dos polimeros os divide em termorrigidos,
termoplasticos e elastdbmeros sendo todos importantes para compositos [6].

A combinacdo de baixa densidade, resisténcia quimica, custo baixo e um
balanco entre rigidez e tenacidade permite que termoplasticos ocupem espaco de outros
materiais em muitas aplicacdes importantes [7]. Termoplasticos consistem em longas
cadeias de moléculas com comprimento da ordem de 20 a 30 nm [8] e fluem facilmente
sob tensdo sem necessitar de elevadas temperaturas, permitindo assim serem fabricadas
na forma solicitada e mantendo a forma quando resfriado a temperatura ambiente. Estes
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polimeros podem ser repetidamente aquecidos, fabricados e resfriados e,
consequentemente, podem ser reciclados. Os termoplasticos mais conhecidos sao
acrilico, nylon (poliamida), polietileno, poli(éter-éter cetona) e poliestireno e

polipropileno.

Polimeros termorrigidos sdo aqueles que sofrem transformacdo irreversivel
quando submetidos as influéncias de calor devido a formacao de ligac6es covalentes [9].
A reacdo de polimerizacao, responsavel pela transformacdo, € geralmente chamada de
cura e o produto forma uma estrutura de rede tridimensional que ndo consegue ser
fundida. Os termorrigidos ndo podem ser moldados apds a cura e sdo normalmente
curados em moldes ja em sua configuracédo final. O processo de cura de resinas € muito
exotérmico, sendo critico quando se¢des espessas sdo moldadas. Sabe-se que a cura dos
termorrigidos num molde aquecido possui uma espessura critica e que o tempo do ciclo
de cura ndo é proporcional a espessura da peca [10]. Todas essas questdes fazem com
que o processo de producdo de polimeros termorrigidos seja mais complicado e

dispendioso que o de polimeros termoplasticos.

Os termorrigidos reforcados geralmente tém uma melhor resisténcia a fluéncia
do que os termoplasticos reforcados e permitem temperaturas de trabalho mais altas. As
suas desvantagens sdo a dificuldade de armazenagem e a dificuldade de fabricacdo. Um
termorrigido bastante usado na industria é resina epoxi que, além de ser usado como
matriz para materiais compdsitos, possui vasta aplicacdao na industria, como tintas, pisos
e até aplicacBes estruturais. E uma resina que apresenta bom isolamento elétrico, alta
resisténcia a corrosdo e resisténcia quimica e capacidade de adesdo a uma infinidade de
substratos. Uma caracteristica interessante é que durante o processo de cura apresenta
baixa retragio volumétrica. E uma resina de facil processamento e com boas

propriedades resultantes do processamento [11].
2.5 ADESAO FIBRA-MATRIZ

Um dos grandes problemas de compositos com reforgos poliméricos é a adeséo
fibra-matriz. Essa questao faz com que haja interesse em pesquisa e desenvolvimento de
métodos que possam modificar essa adesdo. Os métodos para modificar a interface
fibra-matriz podem ser divididos em duas categorias: alteracdo do carater quimico da

matriz e modificacdo geral das superficies de fibras, incluindo modificagdo fisica e
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quimica. A modificacdo da matriz é obtida principalmente com aditivos, dos quais o
mais comum é o polimero anidrido maleico grafitizado, que consiste em uma
macromolécula igual a da matriz, mas com enxerto de grupos funcionais polares
contendo oxigénio, como o anidrido maleico que é um composto organico cuja formula

esta apresentada na Figura 2-5 [12] [13].

£
.:r/ \\c'/, \\\\g

Figura 2-5 Formula quimica do anidrido maleico [13]

Dentre as técnicas de modificacdo fisica da superficie, descargas de plasma séo
as mais exploradas [14]. Nesta técnica, as fibras sdo expostas a um ambiente de plasma
(gas ionizado), a pressdo atmosférica ou baixa, o que causa reacdes e modificacOes
superficiais que variam de ataque a incorporacdo de grupos funcionais e mudangas na
energia de superficie. Tratamentos de plasma sdo capazes de modificar a composicao
quimica de superficie e a estrutura fisica sem alterar as propriedades a granel [15]. Além
disso, quando usado a baixa pressdo, o consumo de gas do processo € minimizado e o
tratamento gera pouco ou nenhum residuo de processo, por isso € um processo

considerado "eco-friendly" [12].

Quando o plasma de um gés € criado ele pode reagir com as fibras (ou qualquer
substrato) de forma que o gas neutro ndo poderia ou a taxas muito mais elevadas do que
poderia ser conseguido por meio de aquecimento, por exemplo. Isso acontece devido as
muitas espécies diferentes criadas no plasma, que dependem de muitos fatores, como a
composicdo do gas, a intensidade do campo elétrico, as temperaturas de elétrons, entre
outros [16]. Elétrons e ions sdo apenas uma pequena parte do ambiente de plasma, que
também pode incluir moléculas ou atomos com elétrons excitados - ainda ligados, mas
em maiores niveis de energia do que o estado fundamental e, portanto, mais propensos a
reacdo; fragmentos neutros excitados ou ionizadas das moléculas; atomos neutros
excitados ou ionizadas que foram separados das moléculas; moléculas metaestaveis

novas formadas a partir de espécies no meio plasma [17] [18].
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O plasma é um gas ionizado onde os elétrons e ions coexistem. Isto pode ser
alcancado através de aquecimento de gases a temperaturas muito elevadas ou
submetendo-os a campos eletro-magnéticos fortes. Ambos os processos sdo capazes de
remover elétrons dos atomos e moléculas. Quando as moléculas estdo presentes no
plasma, as suas ligacGes podem também ser quebradas pela colisdo com elétrons ou i0ns,
gerando novas moléculas instaveis e especimes monoatdmicos, sendo os dois altamente
reativos. Essas colisdes criam um processo de ionizagdo em cascata, criando novos ions
e elétrons, que sdo compensadas pela recombinacdo dessas duas amostras até que o

plasma atinge o equilibrio [19].

Plasmas laboratoriais ou industriais, também chamados de “plasmas
tecnoldgicos™, sdo gerados por campos elétricos ou eletromagnéticos e, geralmente, tém
baixa temperatura, que pode ser tdo baixa quanto a temperatura ambiente, a fim de
evitar danos para os materiais a serem tratados. Embora sejam necessarias temperaturas
elevadas para manter a ionizacdo, é possivel manter a temperatura percebida do plasma
baixa com um baixo grau de ionizacdo. Isto significa que apenas uma fracdo (por
exemplo, menos de 1% para plasmas de baixa temperatura) de todos os atomos e
moléculas do gés é ionizada em algum dado momento. Como consequéncia, a energia
cinética média das moléculas, 4&tomos e ions é baixa, enquanto que os elétrons sdo
acelerados a altas velocidades, por sua massa ser muito menor. O resultado é chamado
de "plasma a frio", que esta fora de equilibrio térmico, isto €, com elétrons "quentes" e

"particulas pesadas frias", isto €, atomos, moléculas e ions. [19] [20].

E mais facil de se conseguir plasma a frio a pressdes abaixo da atmosférica, que
é a razdo pela qual a maioria dos tratamentos com plasma é feita em vécuo, tipicamente
entre 0,1 e 100 Pa, dependendo da aplicacdo e da técnica especifica utilizada. Devido as
condicBes de operacdo mais simples, processos de plasma a pressdo atmosférica
ganharam popularidade nos ultimos tempos, embora eles tenham 0s seus proprios
inconvenientes, tais como um maior consumo de gas de processo, baixo controle das
reacOes que ocorrem e temperaturas mais elevadas devido ao maior grau de ionizacao

necessario para manter uma descarga de plasma a pressdo atmosférica [20].

As condicGes de tratamentos com plasma encontrados na literatura variam muito
devido a diferentes técnicas de montagem, geometrias de reatores de plasma, gases

usados, fibras tratadas e assim por diante.
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Diversos gases podem ser utilizados para criar o plasma, como o Argonio, por
exemplo. Embora o arg6nio seja um gas inerte, o plasma de argonio pode modificar a
superficie da fibra de diversas maneiras. O plasma de argdnio cauteriza a superficie da
fibra por meio da colisdo de particulas energéticas como ions de argdnio o que introduz
micro incrustragdes, alterando a rugosidade da superficie da fibra. Além disso o plasma
de argbnio também altera quimicamente a fibra atraves de radicais ou ions de argdnio
que rompem algumas ligagdes. Ligacdes rompidas podem ser completadas por
grafitizacdo ou ligacbes cruzadas durante o processo, enquanto ndo ha contato com
nenhum outro gas, ou inclusdo de grupos oxigenados depois da exposicdo da superficie

tratada & atmosfera[20].
2.6 TENSAO SUPERFICIAL

Tensdo superficial é um efeito fisico que ocorre na interface entre duas fases
quimicas. Ela faz com que a camada superficial de um liquido venha a se comportar
como uma membrana elastica. Esta propriedade € causada pelas forcas de coesdo entre
moléculas semelhantes, cuja resultante vetorial é diferente na interface. Enquanto as
moléculas situadas no interior de um liquido sdo atraidas em todas as direcBes pelas
moléculas vizinhas, as moléculas da superficie do liquido sofrem apenas atracOes
laterais e internas. Este desbalanco de forcas de atracdo que faz a interface se comportar

como uma pelicula elastica como um latex [21].

Por causa da tensdo superficial, alguns objetos mais densos que o liquido podem
flutuar na superficie, caso estes se mantenham secos sobre a interface. Este efeito
permite, por exemplo, que alguns insetos caminhem sobre a superficie da agua e que
poeira fina ndo afunde. A tensdo superficial também é responsavel pelo efeito de
capilaridade, formacdo de gotas e bolhas, e imiscibilidade entre liquidos polares e

apolares (separacdo de 6leo e agua) [21].

A tensdo superficial surge nos liquidos como resultado do desequilibrio entre as
forcas agindo sobre as moléculas da superficie em relacdo aquelas que se encontram no
interior da solucdo. As moléculas de qualquer liquido localizadas na interfase liquido-ar
realizam um numero menor de interagcbes intermoleculares comparadas com as
moléculas que se encontram no interior do liquido. A forca resultante que atrai as

moléculas da superficie de um liquido para o seu interior torna-se o principal obstaculo
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para a formacéo de bolhas, gotas e a nucleacéo de cristais em liquidos. Como estas for-
cas de coesdo tendem a diminuir a &rea superficial ocupada pelo liquido, observamos
freqlientemente gotas adotarem a forma esférica. Pela mesma raz&o ocorre a formagéo
dos meniscos, e a conseqliente diferenca de pressbes através de superficies curvas
ocasiona o efeito denominado capilaridade. A esta forca que atua na superficie dos
liguidos da-se o nome de tensdo superficial e, geralmente, quantifica-se a mesma
determinando-se o trabalho necessario para aumentar a area superficiall . Em geral, as
discussbes em sala de aula sobre a importancia da tensao superficial restringem-se a sua
relagdo com o que se convencionou chamar de “molhabilidade”. Assim, quanto menor a

tensdo superficial maior a facilidade para um liquido se espalhar [21].

Donnet e Brendle [22]atestaram que a condicdo necessaria para boa adesdo fibra-
matriz € a energia de superficie da fibra, que precisa ser mais alta ou igual a da matriz e
que o tratamento de plasma é um método limpo e adequado para tal. Os componentes
polares adicinados a estrutura da fibra sdo parte importante desse processo, além de o
processo de alteracdo fisica da superficie da fibra, que apo6s o tratamento fica bastante

reativo ao ar atmosférico, auxiliar no processo de ancoragem mecanica [22].

Park et al. [23] segue a mesma conclusdo notando que o tratamento com plasma
pode melhorar significativamente a adesdo da fibra-matriz introduzindo grupos
funcionais polares ou excitados ou mesmo uma nova camada polimérica que pode
formar ligagBes covalentes ou secundarias primarias fortes entre a fibra e a matriz epoxi
e também pela rugosidade superficial da fibra que serve para aumentar o

intertravamento mecanico entre a fibra e a matriz [23].

3. MOTIVACAO

Conforme explicitado acima, um dos importantes fatores que influenciam nas
propriedades mecénicas dos materiais compositos reforgados por fibras € a interacdo
entre fibra e matriz. Considerando o comprimento da fibra e a interacdo quimica entre
fibra e matriz, a adesdo criada nessa interface € que vai garantir que o material
composito tenha sua resisténcia mecanica efetiva através da transferéncia de carga da

matriz para a fibra, da protecdo da fibra pela matriz, da capacidade da matriz manter as
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fibras unidas, entre outros. Por isso € muito importante que a adesao entre fibra e matriz
seja 0 mais efetiva possivel, quanto melhor a adesdo da fibra com a matriz, melhor sera
0 resultado em termos de resisténcia mecéanica. Essa € a motivacdo para estudar
tratamentos que sejam capazes de alterar a superficie tratada, seja da matriz ou da fibra,
objetivando melhorar essa interacdo. Os resultados de alguns estudos ja realizados nessa

area estdo apresentados abaixo.

Silva [24] mostrou que por meio de tratamento superficial por plasma foi possivel
melhorar a adesividade do compdsito estudado, resultante do aumento da superficie de
contato entre o refor¢o fibroso e a matriz polimérica. Liu et al. [25] conseguiram,
através de tratamento ultrassonico das fibras de aramida um aumento na energia livre
superficial, fazendo com que a adesdo molecular na interface fibra-matriz fosse
melhorada, o que refletiu na maior capacidade de transferéncia de carga. No estudo de
Tarantili et al. [26] fibras de aramida tiveram sua superficie modificada por meio de um
tratamento quimico com uma solugdo de cloreto de metacriloila em tetracloreto de
carbono e com isso a superficie da fibra foi alterada. O resultado foi que a resisténcia a
tracdo da fibra diminuiu, no entanto as propriedades flexurais tiveram uma melhora, o

que mostra uma melhora na interagdo fibra-matriz.

E possivel notar que os estudos que ja foram realizados da interacdo fibra-matriz
a partir de um material compésito com fibra de aramida e matriz epoxi ndo tiveram
enfoque sobre as propriedades mecénicas do material ou utilizaram métodos néo
ecologicamente corretos. O objetivo do presente trabalho é estudar um método que seja
mais ecologicamente amigavel, o tratamento de plasma, e avaliar ndo sé a alteracdo da
interacdo fibra-matriz, mas também a resisténcia mecéanica do material tratado. Abaixo
estdo relacionados alguns trabalhos nessa area que serviram como base para a escolha
dos parametros dos experimentos realizados para essa dissertagao.

Através de tratamento superficial por plasma Silva [24] mostrou que foi possivel
uma melhora na adesividade do compdsito estudado, resultante do aumento da
superficie de contato entre o reforco fibroso e a matriz polimérica. J& Caixia Jia et al.
[27] pbde demonstrar que o tratamento de plasma tem grande influéncia nas
caracteristicas fisicas da superficie da fibra e na composi¢do quimica da mesma. Seus

resultados mostraram que o tratamento de plasma na fibra de aramida melhorou a
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rugosidade, aumentou a concentracdo de oxigénio e grupos funcionais contendo

oxigénio e elevou a molhabilidade da superficie.

Quanto ao tipo de gas usado para a criacdo do plasma, Carlotti and Mas [28]
testaram plasmas de argénio e oxigénio e concluiram que o tratamento de plasma
aumenta a rugosidade da superficie da fibra, aumentando a adesividade, aumenta
também a molhabilidade e a energia superficial de fibras poliméricas. Foi possivel notar
que os resultados obtidos com o plasma de argbnio tiveram maior elevacdo da
ancoragem mecanica entre fibra e matriz do que os com plasma de oxigénio. Isso pode
ser explicado por Jang [29] que concluiu que o tratamento da fibra com plasma de
argonio induz a criagdo de micro incrustragdes o que eleva a adesdo com a matriz.
Porém em tratamentos muitos longos, a partir de 5 minutos, a modificacdo quimica da
superficie da fibra comeca a influenciar negativamente na adesao, pois a fibra se torna

mais inerte, logo o tratamento ndo deve ser feito por longos periodos [29].

4. MATERIAIS E METODOS
4.1 FIBRA E SISTEMA DE PLASMA

O material estudado consiste de fibra de aramida fornecida em um carretel do
fabricante Du Pont. As fibras foram tratadas por plasma de argénio em um sistema de
plasma, construido no proprio laboratério de Superficie e Filmes Finos - COPPE/UFRJ.
O sistema € acoplado por indugdo com uma bobina, externa a cdmara, com um material
dielétrico atuando como parede do reator. O sistema conta também com uma bomba de

vacuo ligada a ele. O sistema estd mostrado na Figura 4-1.
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Figura 4-1 Sistema para tratamento com plasma

As fibras foram tratadas com plasma de gas Argonio com pressdo de trabalho de
4x10™* bar ap6s aplicacdo de véacuo. As poténcia usadas durante os tratamentos foram de
50W e 100W e para cada uma das poténcias foram realizados tratamentos com duragéo
de 1, 3 e 5 minutos. Apos o término de cada tratamento as fibras eram mantidas dentro
do reator por mais 1 minuto e depois 0 vacuo era quebrado e as fibras expostas ao ar

atmosférico [30].
4.2 TESTES

Para avaliar a resisténcia mecanica e a molhabilidade da fibra foram realizados os

seguintes ensaios:

» Microscopia Eletronica de Varredura — MEV
A Microscopia Eletrdnica de Varredura foi realizada para analisar a superficie
das fibras tratadas e as modificages induzidas pelas diferentes condicdes de
tratamento por plasma.
As analises foram realizadas no equipamento VEGA3 TESCAN em alto vacuo

com diferenca de potencial de 20 kV.

» FTIR - Espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier
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O FTIR foi realizado para analisar as alteragdes quimicas na superficie da fibra

resultantes do tratamento por plasma em diferentes condices.

» Teste de tracdo
O teste de tracdo foi realizado para analisar as propriedades mecanicas, antes e
apos o tratamento por plasma, do material quando submetido a forcas trativas.
Os testes foram realizado no equipamento EMIC linha DL 10.000 apresentado
na Figura 4-2 utilizando célula de carga de 200 kg e velocidade de 100 mm/s. Os
corpos de prova foram preparados com 30 cm de comprimento e estdo

apresentados na Figura 4-3 [31].

Figura 4-2 EMIC DL 10.000 Figura 4-3 Corpos de prova

Sete grupos de corpos de prova foram analisados, com trés corpos de provas

cada, como indicado na Tabela 4-1 abaixo:
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Tabela 4-1 Grupos de Corpos de Prova

Poténcia | Duragédo do
Grupo | utilizada tratamento

(Watts) (min)

1 50 1

2 50 3

3 50 5

4 100 1

5 100 3

6 100 5

7 Fibras sem tratamento

» Tensiometria

A tensiometria foi realizada para analisar a tensdo superficial critica do material
afim de avaliar a alteracdo na molhabilidade da fibra. O equipamento utilizado
estd apresentado na Figura 4-4 e utiliza o software TensioCAD. O método
escolhido para avaliagdo da tensdo critica foi atraves da lei definida por
Washburn para determinar o angulo de contato entre um liquido e um solido
através da equacdo:

M2/T = (C x pL2 X yL x cosf) / nL
Para angulos de contato entre 0 e 90°
Onde:
M € a variacdo de massa (g)
T € o tempo (s)
pL é a densidade do liquido (g/cm3)
yL é a tensédo superficial do liquido (N/m)
nL é a viscosidade do liquido (Pa/s)

C é um parametro conectado ao procedimento

Para determinar C a medida é feita inicialmente usando-se heptano que é um
liquido considerado molhante, o que significa que seu angulo 6 = 0, logo o
cosseno de 6 ¢ igual a 1.

Durante o procedimento, monitora-se 0 aumento de massa da fibra imersa no
liquido durante determinado tempo e o software fornece um grafico massa x
tempo obtido. De posse dessas informagdes C passa a ser a Unica variavel

desconhecida da equacdo. Para diminuir a influéncia do ruido das medidas
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obtidas pelo tensiébmetro, o valor da massa usado € a média dos ultimos valores
medidos.

Esse mesmo procedimento foi repetido para etileno glicol, glicerina e &gua e
com os valores dos cossenos de 6 dos quatro liquidos, aplica-se o método
desenvolvido por Zisman para plotar o grafico atraves do qual é possivel prever
a tensdo superficial critica do sélido, ou seja, quando o cosseno é igual a 1.

Quanto maior esse valor, mais hidrofilica a fibra.

Figura 4-4 Aparelho de tensiometria

5. RESULTADOS

» Microscopia eletrénica de varredura — MEV

Nas imagens obtidas através de MEV, que estdo dispostas nas Erro! Fonte de
referéncia ndo encontrada.Erro! Fonte de referéncia ndo encontrada. a Erro!
Fonte de referéncia ndo encontrada., é possivel notar que, a medida em que o
tempo de duracdo do tratamento aumenta, aumenta também a quantidade de
inscrustracGes na superficie da fibra, assim como a rugosidade. Esse comportamento
acontece para ambas as poténcias de tratamento aplicadas, porém no tratamento com
100 Watts é possivel notar que as incrustracfes sdo maiores e em maior quantidade
quando comparadas com as formadas para os tratamentos com 50 Watts com o
mesmo tempo de duracdo. Nas imagens com aumento de 20k é possivel ver que
também a rugosidade é aumentada quanto maior o tempo de duragdo dos
tratamentos. Como veremos na apresentacdo dos resultados do teste de tracdo, as
amostras com tratamento de 100 Wattts com duracdo de 3 e minutos e com

tratamento de 50 Watts com duracao de 5 minutos apresentaram as resisténcias mais
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elevadas, por isso as amostras com estes tratamentos forma as que passaram por

uma analise mais detalhada.

S_EM HV: %ﬂ:ﬂ _It\l' | WD_:_1"3:IJJ mm I {4 VEGA3 TESCAN
View field: 10.4 pm  SEM MAG: 200 kx | 2 pm
SEM MAG: 20.0kx  Date{m/dly): 02122117 | COPPEMFR

Figura 5-1 Fibra sem tratamento com aumento de 20k

4

SEMHV: 20.0kV | WD: 13.06 mm VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV WD: 14.53 ;nm i VEGA3 TESCAN

View field: 208 pm | SEMMAG: 10.0kx  5pm View field: 20.8ym = SEM MAG: 10.0kx | 5pm
SEM MAG: 10.0 kx | Date(midly): 02/22/17 COPPE/UFRJ SEM MAG: 10.0 kx  Date(m/dly): 022217 | COPPE/UFRJ

Figura 5-2 Fibra tratada com 50 Watts durante 1  Figura 5-3 Fibra tratada com 50 Watts durante 3
minuto com aumento de 10k minutos com aumento de 10k
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SEMHV: 20.0 kV | WD: 14.29 mm WD: 14.67 mm | VEGA3 TESCAN

View field: 20.8 pm | SEM MAG: 10.0 kx 0.8 pm | SEM MAG: 10.0 kx = 5pm
SEM MAG: 10.0 kx Date(midly): 02/22/17 :10.0 kx Date(midly): 02/22/17 COPPE/UFRJ

Figura 5-4 Fibra tratada com 50 Watts durante 5 Figura 5-5 Fibra tratada com 100 Watts durante 1
minutos com aumento de 10k minuto com aumento de 10k

SEM HV: 20.0 KV WD: 13.81 mm VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV wD:896mm | VEGA3 TESCAN
View field: 20.8 pym = SEM MAG: 10.0kx  5pm View field: 20.8 pm = SEM MAG: 10.0kx  5pm
SEM MAG: 10.0 kx | Date(m/dly): 02/22/17 COPPE/UFRJ SEM MAG: 10.0 kx  Date(mi/diy): 03/10/17 COPPEIUFRJ

Figura 5-6 Fibra tratada com 100 Watts durante 3 Figura 5-7 Fibra tratada com 100 Watts durante 5
minutos com aumento de 10k minutos com aumento de 10k

22



¥

SEM HV: 20.0 kV .2§ mm Ll VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV WD: 14.33 mm | VEGA3 TESCAN

View field: 10.4 ym | SEM MAG: 200 kx  2um View field: 10.4 pm | SEMMAG: 20.0kx | 2pum
SEM MAG: 20.0 kx |Date(mi/dly): 02/22/17 COPPE/UFRJ SEM MAG: 20.0 kx |Date(m/dly): 02/22/17 COPPE/UFRJ

Figura 5-8 Fibra tratada com 50 Watts durante 5 Figura 5-9 Fibra tratada com 50 Watts durante 5
minutos com aumento de 20k minutos com aumento de 20k

SEM HV: 20.0 kV WD: 13.81 mm | VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV WD: 10.28 mm VEGA3 TESCAN
View field: 10.4 ym = SEM MAG: 20.0 kx 2 pm View field: 10.4 ym | SEM MAG: 20.0kx | 2pm
SEM MAG: 20.0 kx  Date(m/dly): 02/22/17 COPPE/UFRJ SEM MAG: 20.0 kx | Date(m/dly): 03/10/17 COPPE/UFRJ

Figura 5-10 Fibra tratada com 100 Watts durante 3  Figura 5-11 Fibra tratada com 100 Watts durante 3
minutos com aumento de 20k minutos com aumento de 20k
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SEM HV: 20.0 kV WD: 8.96 mm VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV WD: 9.42 mm I VEGA3 TESCAN
View field: 10.4 ym = SEM MAG: 20.0 kx = 2pm View field: 10.4 ym | SEM MAG: 20.0 kx | 2 pm
SEM MAG: 20.0 kx Date(m/dly): 03/10/17 COPPE/UFRJ SEM MAG: 20.0 kx |Date(m/dly): 03110/17 COPPE/UFRJ

Figura 5-12 Fibra tratada com 100 Watts durante 5 Figura 5-13 Fibra tratada com 100 Watts durante 5
minutos com aumento de 20k minutos com aumento de 20k

> FTIR
O resultado do FTIR apresenta as alteragbes quimicas, provenientes do
tratamento de plasma, na superficie da fibra de aramida e esta apresentado na
Figura 5-14 para a fibra sem tratamento e com tratamento de 50 Watts por 5
minutos e de 100 Watts por 3 e 5 minutos. Os nimeros de onda, cuja unidade €
cm™, encontrados no espectro da aramida foram 3305 referente a ligacdo N-H,
1638 referente a ligagdo C=0 acoplada a ligacdo C=C (chamada amida I), 1535
referente a ligacdo N-H acoplada as vibragdes da ligagdo C-N (chamada amida
I1) 1301 referente a ligagdo C—N acoplada as vibracbes N-H (chamada amida
I11) e 820 referente as vibragfes fora do plano da ligagdo C—H ligada ao anel
aromatico [32]. Os espectros foram normalizados em relagdo ao numero de onda
820 cm™, no qual todos os picos coincidem, pois essa ligagdo, aparentemente,

néo foi afetada pelo tratamento de plasma.
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FTIR Aramida

14,

| |
163 oo

Figura 5-14 Gréafico do FTIR da fibra de aramida

A partir dos espectros apresentados na Figura 5-14 € possivel notar que nenhum
novo pico expressivo € encontrado apOs o tratamento das fibras, mas a

intensidade de alguns picos existentes variou, como explicitado abaixo:

o Para o tratamento com 50 Watts por 5 minutos o pico referente ao 3305
diminuiu, podendo significar a perda da funcionalidade da amida ligada por
hidrogénio, esse resultado indica a destruicdo das ligagbes de hidrogénio
entre cadeias; o pico referente ao 1638 teve uma reducdo indicando o
aumento da quantidade de ligacdo regular de hidrogénio entre os grupos CO
e NH.

o Para o tratamento com 100 Watts por 3 minutos o pico referente ao 3305
aumentou, indicando o aumento funcionalidade da amida ligada por
hidrogénio, esse resultado indica a criacdo de ligacbes de hidrogénio entre
cadeias; os picos referentes ao 1535 e ao 1301 aumentaram, o que indica um
aumentou das amidas Il e Il sugerindo que os produtos com atomo de
nitrogénio ligado ao anel aromatico reagiram gradualmente.

o Para o tratamento com 100 Watts por 5 minutos o pico referente ao 1638
aumentou o0 que pode ter resultado da interrupcdo da ligacdo regular de

hidrogénio entre os grupos CO e NH em cadeias adjacentes devido a ciséo da
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cadeia e oxidacao do grupo terminal da cadeia; os picos referentes ao 1535 e

ao 1301 aumentaram, o que indica um aumentou das amidas Il e IlI

sugerindo que os produtos com atomo de nitrogénio ligado ao anel aromético

reagiram gradualmente.

> Teste de tragéo;

A Tabela 5-1 apresenta os resultados do teste de tracdo realizado para as seis

condicdes de tratamento e para a fibra sem tratamento.

Tabela 5-1 Resultados do teste de tracdo

Meédia da forca necessaria para romper as fibras (N)

Sem 50W/1min | 50W/3min | 50W/5min | 100 W/1min | 100W /3 min | 100 W /5 min
Tratamento
For¢a (N) 94,8 101,09 114,34 120,3 129,75 136,51 119,29
Desvio 8,69 0,38 4,36 13,69 2,38 16,96 6,91
Padrdo (N)
Variagao - 6,6 20,6 26,9 36,9 44,0 25,8
(%)

A partir dos valores apresentados acima € possivel notar que nenhum dos
tratamentos causou reducao nas resisténcia a tracdo da fibra, alguns tratamentos,
inclusive, apresentaram expressivo aumento chegando a 44%. As fibras tratadas
com a poténcia de 100 Watts apresentaram valores de resisténcia maiores que as
tratadas com poténcia de 50 Watts. Para a poténcia de 50 Watts os valores de
resisténcia aumentaram a medida em que o tempo do tratamento aumentou
também, porém, para a poténcia de 100 Watts a resisténcia atingiu seu valor
mais alto para o tratamento com duracdo de 3 minutos e apresentou um valor

mais baixo para o tratamento com duracdo de 5 minutos.

Tensiometria

Da Figura 5-15 a Figura 5-15 esta apresentado o grafico de absorcdo de agua
para a fibra sem tratamento e para a fibra com tratamento de plasma de argbnio
com 50 Watts por 5 minutos e com 100 Watts por 3 e 5 minutos. Na Tabela 5-2
estdo apresentados os valores para tensdo superficial critica cujos valores
correspondem aos graficos apresentados da Erro! Fonte de referéncia ndo

encontrada. a Erro! Fonte de referéncia ndo encontrada..
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A partir dos gréaficos apresentados da Figura 5-15 a Figura 5-15€é possivel notar

que as fibras tratadas com a poténcia de 100 Watts tiveram significativo

aumento na absor¢do de agua, ja a fibra tratada com a poténcia de 50 Watts ndo

apresentou alteracdo em relacdo a fibra sem tratamento. Isto fica ainda mais

evidenciado nos graficos que apresentam os valores das tensdes criticas

encontradas para cada tratamento, pois a fibra tratada com poténcia de 50 Watts

apresentou valor ainda menor que o da fibra sem tratamento, ja as fibras tratadas

com poténcia de 100 Watts tiveram sua tensdo superficial critica aumentada.

Absorcao de agua

12
10
8
‘oo
S 6
4
2
0
-50 50 150 250 350
Tempo (s)
Sem tratamento e 50w 5min
100w 3min = 100w 5min

Figura 5-15 Gréfico de absorcdo de &gua pela fibra

Absorcdo de agua

e

i) o0 100 150 200 250 300 350
Tempa (=)

— o tratamento S0w Smin

10000 Trman 100wy Sur

Figura 5-16 Gréfico de absorcdo de agua pela fibra
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Tabela 5-2 Valores para tenséo superficial critica da fibra

Tratamento Tensao supezgcl\llz;l:nc)rltlca media Desvio Padréo | Variacéo (%0)
Sem tratamento 35,11 1,15 1,31
50w 5min 31,64 1,52 2,31
100w 3min 44,22 0,44 0,20
100w 5min 42,93 0,18 0,03

i 50w Smin - 33,169154 mN,/m
Sem tratamento - 33,96203 mMN/m .
1 PR 0.3 Etancl | rglyeno .
Etanol Tolueno ~ 0.8
0,8 = Glicerina o
o .. [ ] :E Etileno
3 0.6 Etileno o Glicol
w 0,5
0,4 Glicol g8 - .
' us Glicerina ¥
o . 03
s Agua .
P e Agua *
0 0,1
0 20 40 &0 8O 0
Tensdo superficial (mMN/m) 0 20 40 &0 &0
Tensdo superficial (mMN/m)

Figura 5-17 Tensdo critica da fibra sem tratamento Figura 5-18 Tens#o critica da fibra sem tratamento

50w Smin - 30,12409 mN/m S0wSmin - 33, 165154 mil/m
1
1 & # Tolueno 0,8 Etanol Tolueno ™.
o Etancl 0,8 :
Etileno . Glicerina 0.7 Etileno &
o 0,6 . 4 0 Glicol
; ! 0,6
. Glicol . @
w 0,5
E :— L ] 8 ,.I . .
e Glicerina ™,
0,2 heus 03
02
0 us Agua *
0 20 40 &0 20 o
Tensdo superficial (mMN/m) 0 20 40 60 80
Tensdo superficial [mMN/m)

Figura 5-19 Tensdo critica da fibra tratada com 50 Watts por

5 minutos Figura 5-20 Tensdo critica da fibra tratada tratada com 50

Watts por 5 minutos
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100w 3min - 44,65827 mN/m 100w 3min - 43,76605 mN/m
1 o o Toluenc 1 .
. Etancl _ . e Glicerina E: Etanol  Tolueno -
Etl.lenD - 07 Etileno . * Glicerina
o 06 Glicol . P Glicol
8 . 8 05
8 0,4 - S 04 -
' Agua - .
0,2 02 .
0,1 Agua
0 20 40 50 B0 100 0 20 p 0 %0 100
Tensdo superficial (mMN/m) Tensao superficial (mN/m]

Figura 5-21 Tens&o critica da fibra tratada com 100 Watts Figura 5-22 Tensdo critica da fibra tratada com 100 Watts

por 3 minutos

100 w5min - 42,73811 mN/m

1 & o Tolueno
0.8 Etanol Etileno . Glicerina
o 06 Glicol '
g 0a
h .

(=]
Fa
'
[=
o

(=]

P o8 e

Tensdo superficial mi,/m

por 3 minutos

100w 5min - 43,106796 mN/m

Etanol .
Tolueno _—
- ol Glicerina
o Etileno g *

Glicol

0 20 4D &D )

Tensdo superficial (mMN/m)

Figura 5-23 Tensdo critica da fibra tratada com 100 Watts

por 5 minutos

6. DISCUSSAO

Figura 5-24 Tensdo critica da fibra tratada com 100

Watts por 5 minutos

Como a principal funcdo da fibra em um material composito € servir de reforco

para a matriz, provendo resisténcia mecénica, e a fibra de aramida tem seu uso

justificado exatamente por apresentar alta resisténcia mecénica, é fundamental que essa

propriedade seja preservada. Por isso, quando buscamos um método que vise melhorar a

interacdo fibra-matriz da aramida, que, por ser fraca, é umas das desvantagens de

aplicacdo desta fibra, ha de se garantir que o tratamento ndo influencie negativamente

na resisténcia mecanica.
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Os resultados do teste de tracdo mostram que o tratamento de plasma com
argbnio ndo reduziu a resisténcia mecanica da fibra de aramida e, em alguns casos,
conseguiu, inclusive, aumentar o valor da mesma. Ja a tensiometria demonstrou que a
molhabilidade da fibra aumentou consideravelmente para as fibras tratadas com 100
Watts por 3 e 5 minutos, porém néo teve alteracdo para as fibras tratadas com poténcia
de 50 Watts por 5 minutos. O aumento da molhabilidade, de acordo com Donnet e
Brendle [22] e Park et al. [23], indica a melhora na interagéo fibra-matriz, uma melhor
adesdo.

Considerando as alteracfes precebidas através dos espectros do FTIR a
avaliacdo que pode ser feita € que nas duas amostras tratadas com poténcia de 100
Watts, por 3 e 5 minutos, ha indicacdo de aumento do composto organico amina (NHx-
R1,2) que, por ser hidrofilico, pode ter sido o responsavel pela melhora na
molhabilidade da fibra. Além disso, esse aumento do composto amina significou
também um aumento nas ligacGes de hidrogénio (N-H), que séo ligacdes dipolo-dipolo
mais fortes do que as ligacdes que foram desfeitas, o que pode ter influenciado no
aumento da resisténcia mecéanica das fibras. No entanto para o tratamento com duragéo
de 5 minutos a fibra apresentou diminuicdo da resisténcia mecanica quando comparada
a fibra tratada durante 3 minutos, isso pode significar que, acima de um determinado
tempo de tratamento, as alteracOes fisicas na superficie da fibra, como o aumento da
rugosidade, comec¢am a ser prejudiciais para as propriedades mecanicas.

Em relacdo ao espectro obtido por meio do FTIR para a fibra tratada com
poténcia de 50 Watts por 5 minutos, é possivel notar reducdo do composto organico
amina, significando reducdo de um composto hidrofilico e quebra de ligacdo de
hidrogénio, além de ter tido aumento nas ligacdes carbonilas, que sdo hidrofobicas, o
que poderia justificar o fato de a fibra ndo ter apresentado melhora na molhabilidade.

Por meio das imagens de MEV foi possivel notar que o tratamento formou
inscrustracdes na superficie da fibra e aumentou a rugosidade da mesma, de acordo com
Park et al. [23] esse dois fatores sugerem uma melhora no intertravamento mecanico
entre fibra e matriz.

Com base no que foi analisado até aqui podemos inferir que o tratamento com
plasma de argonio foi benéfico para a fibra por manter ou aumentar o valor de sua
resisténcia mecanica, tambem pelo aumento da rugosidade da superficie e pela inclusdo

de incrustragdes na mesma que podem influenciar no intertravamento mecanico fibra-
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matriz. No entanto, o tratamento com poténcia de 50 Watts ndo alcangou o objetivo de
aumentar a molhabilidade da fibra, j& o tratamento com poténcia de 100 Watts, sim.
Sendo assim, podemos concluir que o tratamento com plasma de argénio com
poténcia de 100 Watts apresentou melhores resultados conseguindo alcancar todos os
objetivos estipulados nesse trabalho e que, apesar de o tratamento com 50 Watts ter
conseguido manter a resisténcia mecanica da fibra e ter apresentado alteracbes que
podem auxiliar numa melhor adesdo fisica com a matriz, ele ndo foi capaz de modificar

a molhabilidade da fibra.
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SUGESTAO PARA TRABALHOS FUTUROS

Producdo de um compdsito com a fibra tratada por plasma de argdnio para

averiguacdo da melhoria do intertravamento mecéanico fibra-matriz;

Tratamento da fibra de aramida com plasma de argdnio a poténcias maiores que 100

Watts para verificar qual a poténcia 6tima para resisténcia mecénica da fibra;

Analise da duracdo do tratamento de plasma com gas argbnio e poténcia de 100

Watts para terminar o tempo 6timo de tratamento;

Tratamento da fibra de aramida com plasma de diferentes gases para comparar as

alteracdes superficiais para diferentes gases.
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