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Caracterizagao de fibras de celulose tratadaslpsma
Juliana Abrantes de Sampaio

Margo/2013

Orientadora: Renata Antoun Simao.
Curso: Engenharia de Materiais

Este trabalho teve como objetivo criar um revegtimecapaz de reduzir a
hidrofilicidade das fibras de celulose através derehtes tratamentos por plasma e
melhorar a compatibilidade das fibras naturais ogmpolimeros. As fibras foram tratadas
com plasmas de metano e de heptano com poténc2® e®&0 W e tempos de exposicao
de 10 e 20 minutos, de forma que todas as comlesaguissiveis desses parametros fossem
contempladas. As fibras tratadas, assim como aasfibdo tratadas, foram analisadas
através do ensaio de angulo de contato e por rompcs de forca atdmica. Os resultados
mostram que os tratamentos foram capazes de auneefhiarofobicidade das fibras e
gue a tenséo interna dos recobrimentos provocaadragmentacdo, aumentando com a
poténcia do reator e com a espessura do filme. Qi@mo angulo de contanto com o
etilenoglicol, que é um plastificante da celulogermitiu avaliar qualitativamente a
porosidade dos recobrimentos. No caso em que degtiabalho foi o heptano, o tempo de
exposicao teve forte influéncia na qualidade destmento. Ja para o caso em que foi
utilizado o metano, os aumentos da poténcia e dgpdede exposicdo ndo tiveram
influéncia consideravel no aumento da hidrofobidela@as amostras e ndo compensam o
maior gasto de energia. Esse estudo mostra quaoninto com heptano a 30 W durante
20 minutos originou o melhor revestimento em teramgstabilidade e homogeneidade da

fibra de celulose e pode ser considerado parareatés de fibras naturais.

Palavras-chavesTratamento por Plasma, Fibras Naturais, Angul@detato; Microscopia

de Forca Atdmica.
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The purpose of this work was to create a coatapgable of reducing the cellulose
fibers hidrophobicity through different plasma treants in order to improve the
compatibility between the fibers and a polymerictnwa Fibers were treated by methane
and hepthane plasmas with applied powers of 306and/ and treatment times of 10 and
20 minutes, so that all possible parameter comibinsitwere attained. Treated and non-
treated fibers were analyzed via AFM and contaglearResults show that the treatments
were able to increase fibers hidrophobicity and tha coatings internal stress leads to its
fragmentation, which are raised by the treatmemtgocand film thickness. Contact angle
measurements with ethylene glycol, which is a pesr for cellulose, made the coatings
porosity evaliation possible. For the heptane ptasreatments, treatment time held great
significance on the coating quality. For the meth@tasma treatments, neither treatment
power nor time held great significance to the eaahidrophobicity and did not justify the
higher energy use. This study shows that 30 W laagtiireatment for 20 minutes made the
most stable and homogeneous coating for the ce#iufibers and may be fit for natural
fiber treatments.
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1. Introducéo

Os materiais plasticos sdo amplamente utilizadoslieersos setores da industria
moderna. Contudo, o crescente numero de residunsiescarte sem fins apropriados
tornam o seu consumo um problema ambiental corsidierPortanto, nos ultimos anos,
um grande interesse mundial, tanto de pesquisadaeggo de industrias, tem surgido pelo
desenvolvimento de novas tecnologias que possimild utilizacdo de produtos com menor
impacto ambiental, buscando alternativas para nizaiho.

Vérias pesquisas e trabalhos na area de comp@siioséricos que utilizam fibras
naturais como refor¢co foram e estdo sendo realizdfissa area de pesquisa € bastante
interessante, pois além de melhorar a preservagdieatal e proporcionar um melhor
padrao de vida, conta com uma grande reserva dasfibegetais com diferentes
propriedades quimicas, fisicas e mecanicas nolBrasi

No entanto, o processamento desses compoésitosamteasomplexo, pois as fibras
lignocelulésicas sao hidrofilicas, enquanto osmeitbs, como PEAD e PP, por exemplo,
costumam ser hidrofébicos. O principal problemaderpor essa diferenca é a dificuldade
de adesdo entre eles.

Diversas técnicas adicionais tém sido sugeridaa pslhorar a compatibilidade
entre esses dois materiais e, por consequénqmopsedades finais do compadsito. Dentre
elas, encontra-se o tratamento das fibras por plagoe é uma alternativa limpa e versatil
aos tratamentos quimicos normalmente utilizadosioeo deste trabalho.

Os principais parametros que definem as proprieddidais dos recobrimentos
produzidos por plasma séo o gas de trabalho, agwesa poténcia do reator bem como o
tempo de exposicdo da amostra. Neste trabalhessdw foi mantida constate enquanto o
tempo e a poténcia de metano e heptano foram wariagscando os melhores resultados
baseado nas medidas de Microscopia de Forca Atdiesl) e Angulo de Contato sobre
as amostras antes e depois dos tratamentos. Aerazacao, portanto, das amostras mais
bem sucedidas fornece um banco de dados relevantgilizacdo de fibras tratadas por

plasma para o refor¢o de polimeros.



2. Objetivos do Trabalho

Objetivo geral
» Identificar o gas de trabalho, a poténcia do redéoplasma e o tempo de exposi¢céo
da amostra que, quando utilizados no tratamentbbdes por plasma, criem um
revestimento capaz de reduzir a hidrofilicidade flass e, consequentemente, a

incompatibilidade entre elas e os polimeros.
Objetivos Especificos
» Obtencao das fibras e preparacdo das amostraggtaraento por plasma.

» Tratamento por plasma variando-se o tipo de gappténcia e o tempo de
tratamento.

» Caracterizacédo das amostras por angulo de conmaicrescopia de forca atdbmica.



3. Reviséo Bibliografica

3.1 Fibras Naturais

As fibras naturais também podem ser denominadessfilgnocelulodsicas, visto que
a celulose é o seu principal componente quimico jgueamente com a hemicelulose e a
lignina, definem as propriedades fisicas e mecéniesses materiais. A Tabela 3.1
apresenta a participacdo desses constituintes gamas fibras naturais. Além destas,
pequenas quantidades de pectina, ceras, sais maygé& outras substancias sollveis em

agua também compdem as fibras.

Tabela 3.1: Composicao quimica de algumas fibraanaés. Adaptado de FARIAS (2012).

Tipo de fibral Celulose (%) Hemicelulose (%) Lignina (%)
Linho 71 18,6 - 20,6 2,2
Cahamo 68 15 10

Juta 61-71 14 - 20 12-13

Rami 68,6 - 76,2 13-16 0,6 - 0,7
Sisal 65 12 9,9

As fibras sdo formadas por varias células indivsl@@mpostas por microfibrilas
dispostas em camadas de diferentes espessuraslesaag orientacdo. Essas microfibrilas
séo ricas em celulose, polimero vegetal de cadengss, incorporados numa matriz de
hemicelulose e lignina, parte amorfa da fibra. (JOR|, 2000).

As células das fibras sdo compostas por quatro dasnde microfibrilas, as mais
externas de estrutura reticulada e as internasoemafde espiral. No interior da célula ha
uma cavidade central de sec¢éo eliptica denominadan como mostra a Figura 3A.
regido central da fibra também pode apresentar ocavadade chamada lacuna que,
juntamente com os lumens, € responsavel pela giao€ncia de poros permeaveis nas

fibras, o que causa elevada absorcao de agua. QRINIO00)
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Figura 3.1: Célula individual da fibra vegetal. Astado de JUNIOR (2000)

As fibras naturais sédo, em geral, adequadas pasa aomo reforco de compadsitos
de matrizes poliméricas devido as suas caracter$stie resisténcia e rigidez relativamente
elevadas, biodegradabilidade e baixas densidadeasiadade. Esses materiais também
apresentam vantagens como flexibilidade duranteooegsamento, baixo custo, matéria-
prima renovavel e grande disponibilidade. Além alissompdsitos reforcados com fibras
naturais tém propriedades comparaveis aos refoscaim fibras convencionais.
(BASTOS, 2010)

No entanto, o uso destes materiais possui algumatag¢des. Como todos 0s
produtos naturais, as fibras apresentam grandabiitade das suas caracteristicas, o que
pode ser explicado pelas diferencas na sua estretlromposicdo quimica, pois estas
sofrem bastante influencia do meio ambiente duramtescimento do vegetal.

Ha, portanto, uma falta de disponibilidade de 8brde qualidade e com
propriedades mecanicas bem definidas. Isso é urtatite, visto que o0s materiais
tradicionais usuais ndo apresentam tamanha diswi@p@m suas caracteristicas. Além
disso, as fibras naturais se degradam a tempesatcena de 200°C, temperatura

normalmente inferior aquela usada no processantienpolimeros.



Outro ponto a ser considerado na preparacao dopdsitms € a incompatibilidade
das fibras, geralmente hidrofilicas e polares, canmatriz polimérica, normalmente
hidrofébica, e a formacao de vapores e bolhas tei@processamento devido a tendéncia
das fibras a absorver umidade. De maneira a aumarttadrofobicidade e ampliar seus
usos, uma série de estudos tem se focado na namdiicde superficies de fibras

lignocelulésicas.

3.2 Celulose

O composto organico mais importante da naturezapeancipal componente das
fibras naturais € a celulose. Por conta disso,falascolhida para a realizacdo deste
trabalho, pois acredita-se que os resultados abtmlmssam ser replicados, de forma
satisfatéria, para a maioria das fibras naturais.

A celulose € um polimero de cadeia linear conslitubasicamente, de unidades de

anidroglicopiranose. A Figura 3.2 mostra uma urgdald® celulose dentro da cadeia

celulésica.
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o | (5} |
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Figura 3.2: Estrutura molecular da celulose.

A massa molar da celulose é representada na foenseu grau de polimerizagéo
(GP), que representa a quantidade de meros emadesacComo os tamanhos das cadeias
celulésicas variam muito, este valor é referentena média. A massa molecular, assim
como as suas propriedades variam, entdo, de acond@ origem da amostra.

As moléculas de celulose se agregam como micriafiyrigue contém regibes

predominantemente cristalinas (ordenadas) alémeddeas amorfas (desordenadas). As



proporcdes dessas regides dependem do tipo de Abranicrofibrilas formam fibrilas e
estas, por sua vez, compdem as fibras de celum®o consequéncia dessa estrutura
fibrosa, a celulose possui alta resisténcia a ara;@ insolivel a maioria dos solventes.
(KLOCK et al, 2005)

Essas moléculas tém uma forte tendéncia para fdigages de hidrogénio inter e
intramoleculares, por conta, principalmente, dadrdxilas presentes no compostas
ligacbes de hidrogénio e as forcas de van der Wealsee os diversos planos sdo
responsaveis por agregar as microfibrilas e asla#rpermitindo que se forme uma
estrutura compacta e ordenada que constitui at@straristalina da celulose. Contudo, as
ligacBes de hidrogénio ndo ocorrem somente comidasxilas da cadeia celuldsica, mas
também com as advindas da agua. A celulose pgssugnto, grande afinidade com a

agua, apesar de ser insoluvel a ela.

3.3 Papel Vegetal

O papel vegetal é obtido através de celulose éstraia maioria dos casos, da
madeira de baixos custo e qualidade. A madeiridugaiia e, em seguida, transformada em
polpa, que contém principalmente celulose e agsaa Epolpa € batida intensamente,
formando uma rede fina e aglomerada, que é secadmpgactada até atingir a gramatura
desejada para o papel a ser produzido.

Existem diferentes processos para a obtencdo tipstede papel, tais como a
possibilidade de adicionar 6leos, ceras e resingaamto a polpa é batida ou no final da
fabricacdo ou ainda, a utilizacdo de tratamentommpei com Aacidos, que o0 torna
transparente. O resultado final € um papel trardice textura continua, que possui uma
superficie lisa e com ligeira dureza.

O papel vegetal pode ser considerado como fibreetidose compactada visto que
durante o processo, esta é separada da hemicelidpsea e demais residuos, utilizando
principalmente processos mecanicos e quimicos.

Neste trabalho o papel vegetal foi utilizado combssrato para facilitar as anélises

de angulo de contato e de microscopia de forcaie&jd que sua superficie € plana.



3.4 Plasma

O plasma € considerado, por muitos, o quarto estadmatéria. Ele é constituido
por espécies neutras e espécies ionizadas, inoluiods, elétrons, radicais livres e
particulas em estados excitados. Mesmo com ess@ostpéio, 0 plasma se mantém
macroscopicamente neutro.

Existem varias maneiras de se obter plasma. En, gerdaboratério, a maneira
mais simples € através da aplicacdo de uma diferdecpotencial elétrica entre dois
eletrodos imersos em um gas a baixa pressao. @snsl&ao acelerados e colidem com os
atomos do gas de diversas formas. A principal @iado inelastica, que leva a excitacéo e
ionizacdo das espécies presentes e gera novaosnsléions, moléculas, radicais livres e
espécies em estados excitados.

Existem trés categorias nas quais os plasmas pseeancaixados dependendo das
condi¢des de temperatura. Do ponto de vista desgialho, consideraremos apenas os ditos
plasmas frios que, de acordo com BASTOS (2010), m@icesentam equilibrio
termodinamico local. Ainda de acordo com BASTOSL(®0as condi¢cdes necessarias para
a obtencdo e manutencéo do plasma sao as seguintes:

a) Um gas de trabalho com a composicao desejada.

b) Uma fonte externa de energia ionizante paraagu@tomos e moléculas, em

estado gasoso, alcancem o estado de plasma.

c) Um sistema de vacuo para ajudar a manter o pladm reduzir a pressao do

sistema, o caminho livre médio dos elétrons aumasdan como suas energias € 0

processo é favorecido.

d) Uma camara de reagéao.

O plasma frio € interessante em aplicacbes onddon B&0 € desejado, como € o
caso do tratamento superficial de fibras naturpis, se degradam a temperaturas acima de
200°C. Nele, a temperatura dos elétrons fica bestalevada, enquanto que as demais
espécies atdmicas e moleculares do plasma e orawbsblido permanecem a uma
temperatura préxima a ambiente (THIRE, 2003).

Como o plasma é composto de espécies reativaggééinas, quando uma amostra

€ exposta ao plasma as propriedades de sua caopaaficsal podem ser alteradas, mas



sem modificar as propriedades de volume do mateDderentes efeitos podem ser
observados nesse processo, incluindo ataque quifatching), formacdo de ligacbes
cruzadas, funcionalizacdo, limpeza, oxidacao eattagéo da superficie.

Estes efeitos podem ser classificados em duas ora@teggeneralistas, os de
remocdo e os de deposicdo. Os primeiros modificaestutura superficial removendo
atomos que a constituem, enquanto os segundosi@@posobre a amostra, uma fina
camada de atomos.

Alguns dos parametros que o processo de tratantntsuperficies por plasma
possui sdo: poténcia, pressao de trabalho, tempeagéo, composicdo do gas, densidades
de plasma além das caracteristicas do reator. ddrda variacdo desses parametros, uma
variedade de modificacdes de superficie pode sanghda. E possivel, entdo, melhorar
certas caracteristicas desejaveis, tais como mtittede, adesao, resisténcia a corrosao e
refletividade.

Mesmo com todas essas caracteristicas, do pontstdeambiental, o tratamento
por plasma ndo produz residuos poluentes, fatoogapresenta como uma importante

alternativa para substituir os tratamentos clasgigotipo mecéanico ou quimico.

3.5 Angulo de Contato

A estabilidade de filmes finos pode ser avaliada p#olhabilidade. Esta pode ser
interpretada como a afinidade que o liquido tem easnperficie solida ou sua tendéncia a
se espalhar por esta. A molhabilidade foi defimdaThomas Young em termos do angulo

de contato e da energia livre de superficie atragéacao 3.1.

Yiv €058 = ysy — Vsi
Equacéo 3.1: equacao de Young.
Ondey é a tensdo interfacial de superficie e LV, SV e sBb referentes as

interfaces liquido-vapor, sélido-vapor e sélidasiitp respectivamente.

O angulo de contato representa o valor em grausigpaegota de um liquido forma
com a superficie sélida onde este se encontra idegos Ele esta relacionado com as

tensbes superficiais resultantes das interacdes astinterfaces e um valor maior do



angulo de contato indica uma menor molhabilidaderigura 3.3 ilustra a definicdo de
angulo de contato.

=2

LV

VSL \A 2,;'\'

Figura 3.3: Angulo de Contato.

O valor do angulo de contato varia entre 0° e 1@d&ndo maior que 90° indica
gue o liquido ndo molha a superficie enquanto utarvaenor que 90° aponta que o
liquido molha a superficie, como mostra a Figura 8s conceitos de hidrofilicidade e
hidrofobicidade correspondem, respectivamentendétecia de superficies serem ou nao
molhadas pela agua.

Nio molha

Molha Angu]u de contato decrescente
completamente Molhabilidade crescente l
A r—
Sdlido

Figura 3.4: molhabilidade e &ngulo de contato.

A 4gua € um parametro importante por ser muito @énte e por sua molécula ser
altamente polar entre outras razées. Como a paliigpode afetar as tensdes interfaciais
entre sélido e liquido e, consequentemente, o éndal contato, ensaios deste Ultimo
parametro utilizam liquidos polares, como a pro@aa, e liquidos apolares, como o
diiodometano.



Os liquidos utilizados no ensaio devem possuirasepropriedades como baixa
volatilidade, baixa viscosidade. Além disso, elegein ser estveis e ndo atacar ou reagir
com a superficie do substrato. (BUZETO, 2004)

3.6 Microscopia de Forga Atdmica

O microscopio de forca atbmica é um equipamento pernite a analise de
amostras em escala nanométrica. Neste tipo de soipm é feita uma varredura da
amostra por uma haste com uma agulha na pontamAgens sdo geradas através da
medida das forcas de atracdo ou repulsdo entrepexfmie da amostra e a agulha. As
interacdes entre elas dependem da distancia deistaacia relativa. A Figura 3.5 mostra
gue, até uma determinada distancia, as interac@esrepulsivas e, depois, tornam-se

atrativas.

L
Forca

T Forcas

- Repulsivas
Regido de P
contato

Distancia

l Forcas
Afrativas
Regido de

Nio-contato

Figura 3.5: Balan¢o de Forgas

Baseado nesse comportamento, o AFM utiliza ummsestde realimentacdo com
detectores Opticos para gerar um mapeamento tapoldg amostra. A medida que um
sistema de piezelétricos varia a posicdo da amestraelacdo a agulha, a morfologia do
material provoca a deflexdo da haste. Enquantq igsolaser apontado para a haste é
refletido para diferentes pontos de um fotodetedémendendo dessa deflexdo. O sistema

de realimentacéo utiliza as medi¢cdes do fotodegtwa variar a diferenca de potencial

10



aplicada sobre o materi As Figuras 3.6a e 3.6b ilustram o funcionamentoAddJ.
Dependendo do modo em que o AFM esteja setilizado, a compensacéo de tenséo [

estar relacionada com a altura da agulha ou a &nra agulha e amost

a)

Laser

Fotodetector
Cantiléver
e agulha

Amostra

Computador ¢
controlador da
realimentagao

Sistema piezoelétrico

Figura 3.6: llustrag&o derincipio defuncionamento do AF!

a) Esquema de funcionamento, b) Detalhe da agulha.

No modo de contatca forca € mantida constante, o que significa qaetncie
entre a ponta da agulha e a amostra sera, tambéstante. Nesse modo, a agulha trab
na regido em que as forcas sdo repulsivas e a osagi# oferecida pela diferenca
potencial é respadvel por manter agulha e amostra a mesma distdheienodo de né-
contato, a altura da agulha permanece constantBstéacia (e, por consequéncia, a fol
varia. Diferentemente do primeiro modo, a agulabdtha na regido em que as forcas
atratvas de forma que a compensacéo oferecida pel@unif@mde potencial mantém, ne
caso, a agulha a mesma altura. Por fim, o modatmnitermitente faz com que a agu
trabalhe ora na regido de atracdo ora na regiaemldsao. O reflexo desse métcno
comportamento da agulha é o fato desta oscilarim@hente. A compensacdo
diferenca de potencial é, neste caso, uma tens@xidaé que varia em amplitude e fa
sendo possivel realizar, exclusivamente neste mmdoapeamento de contraste de,
gue foi usado neste traba. (HERRMANN, 1997)
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4. Métodos Experimentais

4.1 Preparacdo das amostras

As fibras de celulose utilizadas foram obtidas dipde papel vegetal comercial.
Este foi cortado em tiras de aproximadamente 6 m&b»xnm. Em seguida foi feita a
limpeza das amostras imergindo-as em um Beckerodatacetona P.A. ACS que foi
colocado em um aparelho de ultrassom durante 5tosingarantindo que qualquer residuo

de gordura existente anteriormente fosse retirAdecagem foi feita ao ar.

4.2 Tratamento por plasma

As fibras de celulose foram tratadas em um reatrplhsma construido no
Laboratério de Superficies e Filmes Finos paraatatnento de fibras (Figura 4.1). Esse
reator € composto de uma camara cilindrica de \@dbovacuo envolta por uma bobina por
onde passa corrente elétrica que induz um campmétiag no interior da camara. Este
tipo de reator (denominado indutivo) torna possévehodificacdo por plasma de toda a

superficie de uma amostra com simetria axial de stmzez.
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Figura 4.1: Imagem do reator construido no Laboradle Superficies e Filmes Finos

Existem dois circuitos principais no reator, o ét composto pela fonte de radio
frequéncia (RF) Advanced Energy que é utilizadaapargeracdo do plasma e esta
conectada a um casador de impedancia que, poreuasta conectado aos terminais da
bobina em torno do cilindro de vidro. O circuito d&cuo é composto por uma bomba
mecanica de vacuo, um medidor de vacuo e pela flengés.

Ap6s a montagem do equipamento, as fibras forasapra tampa da camara com a
ajuda de um gancho de cobre. O tratamento foizasdi em uma amostra de cada vez e,
em sua ponta livre, foi preso um pequeno peso dal para que a fibra fosse exposta ao
plasma de forma homogénea.

Antes de iniciar o tratamento, a camara foi fecheadabomba ligada. Através do
medidor, garantiu-se que o vacuo maximo da bomtaadtingido. Em seguida, iniciou-se a

admissdo do gas por cerca de quinze minutos papefa do sistema. Depois disso, a
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vazdo do gas foi controlada através de uma valagialha para manter a pressao
estabilizada em 1,0 x 10-1 mbar. A fonte RF foBerligada até a poténcia desejada (30 W
ou 50 W) durante o tempo necessario (10 ou 20 wshebmo mostra a Tabela 4.1.

Para o tratamento das fibras, foram escolhidodassas de metano e heptano. As
pressdes de trabalho foram de 1,0kIfbar para ambos os tratamentos. Os tempos e

poténcias utilizados foram os apresentados naataealixo.

Tabela 4.1: Valores de poténcia e tempo de exposica

Tipo de plasmaPoténcia Tempo
10 min

30 W :
20 min

Metano :
10 min

50 W :
20 min
10 min

30 W :
Heptano 20 min
50W | 10 min

4.3 Caracterizacio por Angulo de Contato

A medicdo do angulo de contato foi feita utilizangdm gonidmetro Ramé-Hart
localizado no Laboratério de Superficies Polimériea Asfalticas do PEMM/COPPE,
operado em ar e a temperatura ambiente. Sobreeafisigpde cada amostra foi pingada,
com o auxilio de uma seringa, uma gota de aproxamadte 2,5 uL. A evolucdo do
comportamento da gota foi medida em intervalos leegs por um tempo total de 600
segundos. As imagens da gota foram capturadas rpar aimera digital conectada ao
equipamento no inicio, meio e fim do ensaio. Osubrggde contato foram medidos
automaticamente por um computador acoplado ao aeapto. O computador apresenta
os valores dos angulos de contato direito e esquatdm da largura e da altura da gota.
Em seguida calculou-se, para cada amostra, a nlédiadas as medidas de angulo de
contato obtidas, buscando o menor erro possivelligdsdos utilizados foram éagua,

diiodometano e etilenoglicol.
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A 4gua é um liquido polar e tem estrutura quimasamerepresentac na Figura
4.2.

0
H” H

Figura 4.2: Estrutura quimica da agua.

O etilenoglicol também é um liquido polar, no enio tem uma polaridade me

fracaque a dgua. A Figura 4.3 mostra a estrutura quidacgtilenoglicol

H H

H H

Figura 4.3: Estrutura quimica do etilenoglic

O diiodometano, ao contrario dos outros dois, éligumido apola. A Figura 4.4

exibe a sua estrutura quim

"’”H
H

Figura 4.4: Estrutura quimica do diiodometa
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4.4 Caracterizacéo por Microscopia de Forca AtomicgéAFM)

Para obtencdo de imagens de topografia e contdestéase foi utilizado o
microscopio de forca atdbmica NanoWizard, da JPKirumsents, do Laboratorio de
Superficies e Filmes Finos do PEMM/COPPE no modudato intermitente para reduzir
deformacdes e danos na amostra, pois esta ¢ catadeacia (HERRMANN, 1997).

O AFM foi utilizado para escanear amostras ndadied para que as caracteristicas
naturais do papel vegetal pudessem ser levantAdasmostras tratadas foram analisadas
pelo microscépio para que, posteriormente, uma eoagdo entre os dois resultados
pudesse determinar as alteracdes causadas pefwplas

As amostras foram fixadas em placas de vidro coxiliauwle fita dupla face. As

analises foram feitas ao ar e a constate de mitilmda foi de 5 N/m.
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5. Resultados

A seguir, sdo apresentados os resultados dosedsaios realizados, angulo de

contato e microscopia de for¢a atdomica.
5.1 Angulo de Contato

5.1.1 Imagens

5.1.1.1 Amostras sem tratamento

'a) 86,5°| b) 72,6° c) 53,3°

Figura 5.1: Interacdo da agua com o papel vegeta tratado.

a) Foto logo apds aplicagdo, b) Foto apés cinco misuty) Foto apds dez minutos.

| a) 42,3 b) 39,20

Figura 5.2: Interacdo do diiodometano com o papsietal néo tratado.

a) Apés cinco minutos, b) Apés dez minutos.

a) 40,49 b) 45,39 c) 48°

Figura 5.3: Interacdo do etilenoglicol com o papelgetal ndo tratado.

a) Logo apos aplicacéo, b) Apds cinco minutos,pdstdez minutos.
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Através da Figura 5.1 e devido a progressao da @etagua sobre a amostra de
papel vegetal, € possivel observar que o subgiratdrofilico, ou seja, 0 angulo de contato
€ menor do que 90° e, além disso, diminui & megigao tempo passa. Mesmo que de

7

forma menos acentuada que a da agua, esse mesnportamento é observado nas
amostras quando uma gota de diiodometano € coledmta a superficie, isto é, o angulo
diminui (Figura 5.2). Diferentemente dos dois antes, os resultados obtidos utilizando
uma gota de etilenoglicol (Figura 5.3) mostram wmento do angulo de contato em

funcéo do tempo.

5.1.1.2 Amostras tratadas — Heptano, 30 Watts, 10inutos

Figura 5.4: Interacdo da agua com o papel vegetado com heptano, 30 W durante 10 minutos.

a) Logo apos aplicacéo, b) Apés cinco minutos,msfdez minutos.

38, 2° b) 32,79

Figura 5.5: Interacé@o do diiodometano com o papetal tratado com heptano, 30 W durante 10 minutos

a) Logo apés aplicacéo, b) Apds sete minutos, ésAfez minutos.

57,50 b) 63,39 65° |

"

Figura 5.6: Interacdo do etilenoglicol com o papelgetal tratado com heptano, 30 W durante 10 m#uto

a) Logo apos aplicacéo, b) Apés cinco minutos,sfdez minutos.

Os resultados deste teste evidenciam que o tratarnem o plasma durante apenas

dez minutos ndo surtiu grande efeito. O angulo atdato do papel vegetal com a agua
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aumentou, mas ainda permaneceu baixo, com o alleabnéo foi acentuado e com o

diiodometano néo sofreu muita alteracéo.

5.1.1.3 Amostras tratadas — Heptano, 30 Watts, 20inutos

| a) 107,79 b) 98,99 c) 87,29

Figura 5.7: Interac@o da dgua com a celulose tra@dm heptano, 30 W durante 20 minutos.

a) Logo apos aplicacéo, b) Apés cinco minutos,msfdez minutos.

a) 48,7 1) 4589 ) 42,6°

Figura 5.8: Interacéo do diiodometano com o papsetal tratado com heptano, 30 W durante 20 minutos

a) Logo apos aplicacao, b) Apés cinco minuto#mds dez minutos.

a) 7329 p) I 7720 ¢ . 79°

Figura 5.9: Interacdo do etilenoglicol com o papelgetal tratado com heptano, 30 W durante 20 m#uto

a) Logo apos aplicacéo, b) Apds cinco minutos,pdstdez minutos.

Os resultados obtidos nesse ensaio foram mellgureso anterior, que usava o
mesmo gas, mesma poténcia e menor tempo de expogpigAcipalmente no que diz
respeito & agua. E possivel notar que o angulamd&to continua diminuindo em funcéo
do tempo, mas, em comparacdo ao resultado da selglem tratamento e da tratada

durante 10 minutos, esse angulo permaneceu maiorelacdo ao diiodometano, ndo ha
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muito que possa ser dito ja que as figuras sadoomseiinelhantes. No caso do etilenoglicol,

nota-se que o angulo de contato entre os dois iaateornou-se maior.

5.1.1.4 Amostras tratadas — Metano, 30 Watts, 10 mitos

108, 90 102, 3° c) 91, 9°

rw. WS

Figura 5.9: Interac@o da dgua com o papel vegetiado com metano, 30 W durante 10 minutos.

a) Logo apos aplicacéo, b) Apés cinco minutos,sfdez minutos.
35,19 32,49 29,69

b) - c) -

Figura 5.10: Interacé@o do diiodometano com o pagedetal tratado com metano, 30 W durante 10 minutos

a)

a) Logo ap6s aplicacéo, b) Apds cinco minuto#m)s dez minutos.

79,32

7559

6.
0) 80,6

Figura 5.11: Interag&o do etilenoglicol com o papebetal tratado com metano, 30 W durante 10 mguto

a) Logo apos aplicacéo, b) Apés cinco minutos,msfdez minutos.

A andlise dessas amostras evidencia a maior ieffeti® do tratamento com metano
em relacdo aquele com heptano sob estas mesmdsd@mdCom apenas dez minutos de
exposicao ja foi possivel notar uma consideraveimiicdo da hidrofilicidade por parte da
celulose traduzida no aumento do angulo de comdgm disso, as amostras sobre as quais

foi pingada uma gota de etilenoglicol mostraramnage;ao do angulo de contato. Mais
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uma vez, quando o liquido utilizado foi o diiodoared, este ndo apresentou modificacdes

marcantes.
5.1.1.5 Amostras tratadas — Metano, 30 Watts, 20 mitos

) 109,49 b) 101,59 c) 91,1°

Figura 5.12: Interacé@o da agua com o papel vegtetthdo com metano, 30 W durante 20 minutos.

a) Logo apos aplicacéo, b) Apds cinco minutos,pdstdez minutos.

37,89

Figura 5.13: Interacéo do diiodometano com o papedetal tratado com metano, 30 W durante 20 minutos

a) Logo apos aplicacao, b) Apés cinco minutofmds dez minutos.

71,79 76,6° 79,39

rFrVv v N

Figura 5.14: Interag&o do etilenoglicol com o papebetal tratado com metano, 30 W durante 20 mguto

a) Logo apos aplicacéo, b) Apés cinco minutos,msfdez minutos.

Como era de ser esperar, a0 aumentar o tempoatsenanto com o metano
mantendo fixa a poténcia, notou-se uma ligeira or@h nas caracteristicas do
experimento. O angulo de contato entre a celulosedgua manteve-se maior que nas

amostras ndo tratadas e 0 mesmo aconteceu conulo @egcontato com o etilenoglicol.
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5.1.1.6 Amostras tratadas — Metano, 50 Watts, 10 mitos

109, 8° b) 99, 9° c) 83, 3°

D0 o

Figura 5.15: Interacé@o da agua com o papel vegathdo com metano, 50 W durante 10 minutos.

a) Logo apos aplicacéo, b) Apés cinco minutos,msfdez minutos.

o 439 p) 207 ) 370

Figura 5.16: Interacé@o do diliodometano com o papedetal tratado com metano, 50 W durante 10 minutos

a) Logo apos aplicacéo, b) Apds cinco minutos,pdstdez minutos.

' 71,49 75,19 o) 76,3°

Figura 5.17: Interag&o do etllenogllcol com o papebetal tratado com metano, 50 W durante 10 mfuto

a) Logo apos aplicacéo, b) Apés cinco minutos,sfdez minutos.

O aumento de poténcia no tratamento com metandon&apaz de causar melhora
acentuada nas amostras, que apresentaram angodmta¢o igual ou inferior ao caso em

que a poténcia usada era menor.
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5.1.1.7 Amostras tratadas — Metano, 50 Watts, 20 mitos

111,59 b) 1019 ¢ 80°

NDO0a

Figura 5.18: Interacé@o da agua com o papel vegathdo com metano, 50 W durante 20 minutos.

a) Logo apos aplicacdo, b) Apds cinco minutos,pdstdez minutos.

43,19

2) I b) 4037 ¢ 379

Figura 5.19: Interacé@o do diiodometano com o pagedetal tratado com metano, 50 W durante 20 minutos

a) Logo apos aplicacéo, b) Apds cinco minutos,pdstdez minutos.

78,3°

Figura 5.20: Interag&o do etilenoglicol com o papebetal tratado com metano, 50 W durante 20 mguto

a) Apés cinco minutos, b) Apés dez minutos.

Como mencionado anteriormente, 0 aumento de patérdm produziu resultados
substancialmente melhores. O aumento de exposiggolasma nesta mesma poténcia
também néo foi capaz de promover melhoria notaesl principais caracteristicas do

experimento como mostram as figuras.
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5.1.2 Anédlise dos Dados

Nesta sec¢édo, sdo introduzidos graficos compagatiem os dados de cada um dos
experimentos. A analise vem em seguida.

5.1.2.1 Angulos de contato da superficie com a &gu

Angulo de
contato(graus)
120

M Celulose Pura
100 -

H Metano 30w 10min

80 - B metano 30w 20min

B metano 50W 10min

60 - metano 50W 20min

m heptano 30w 10min
40 -
= heptano 30w 20 min

20 - = heptano 50W 10min

Diferentes Tratamentos

Gréfico 5.1: Angulos de contato iniciais com a agua
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Angulo de contato
raus
(g1 h )

110 - Metano

105 - \\\k 30w
\ 20min
100
\ Heptano
95 \ 30W
90 20min
85 | Metano
80 \’\ 30W
\ 10min
75
20 \ Heptano
\ 30W
65 10min
60 \\ celulose
55 pura

~

50 T T T T T T T T T T
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10  t(minutos)

Gréfico 5.2: Evolugéo do angulo de contato em fungé tempo (em minutos) para a agua.

A partir do Grafico 5.1 é possivel observar que,tedos os tratamentos, o angulo
de contato da superficie com a agua aumentou,ndonas amostras mais hidrofébicas.
Pode-se constatar também que, para o metano, @ tdm@xposicdo e a potencia nao
tiveram grande influéncia, pois, para os diferepi@sfimetros, o angulo de contato inicial
mudou pouco. Conclui-se, portanto, que o maiorogastenergia ndo é compensado pelos
resultadosJa para o heptano, o tempo de exposicdo teveifdlt€ncia, mas a poténcia
nao.

Partindo dessas conclusfes, foram elaborados agéfia evolucdo do angulo de
contato apenas para 0s casos em que a poténaatdo fioi de 30 W. De forma geral, ao
analisar os resultados do Grafico 5.2, nota-se tqdes os tratamentos tiveram bom
desempenho nos testes com agua com excecdo dade@8 W e tempo de exposi¢cédo de
10 minutos, que pouco mudou em relacdo ao compentanda amostra néo tratada. As
amostras recobertas com plasma de metano duranteiri@os e durante 20 minutos
obtiveram resultados semelhantes, aumento de 32geas respectivamente em relacdo a

amostra nao tratada, variando apenas 17 e 18 gmusngo dos dez minutos. Outro
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tratamento que surtiu efeitos parecidos, foi o dwmptano a 30 W e 20 minutos, que
aumentou o angulo cerca de 21 graus e variou 2@ g@longo do tempo de observacéao.

O exame das amostras ap0s cada um dos difereptssde tratamento permitiu
estabelecer que o uso de metano a baixa potén@aeapou resultados mais favoraveis
com o que era esperado do experimento.

5.1.2.2 Angulos de contato da superficie com o diiometano

Angulo de contato
(graus)

50 M Celulose Pura

B Metano 30w 10min
40 - etano 30w 20min
B metano 50W 10min
B metano 50W 20min
m heptano 30w 10min
207  heptano 30w 20 min

10 - = heptano 50W 10min

Diferentes Tratamentos

Grafico 5.3: Angulos de contato iniciais com o dibdanetano.
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Angulo de contato
(graus)

50
45 Metano
\ 30W 20min
= Heptano
40 30W 20min
\/\\A
s N @TANO
30W 10min
35 Heptano
30W 10min
Celulose
30 pura
25 T T T T T T T T T T
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 t(minutos)

Gréfico 5.4: Evolugdo do angulo de contato em fungé tempo (em minutos) para o diiodometano.

O comportamento esperado para as amostras tratpdas plasmas de
hidrocarbonetos em contato com gotas de diiodoroetague ele se torne mais molhante
ao contrario dos outros dois liquidos, em que gEerasa que se tornassem menos
molhantes. Isso se deve ao fato do diiodometano s@ico dentre os trés liquidos que é
apolar.

De acordo com os Gréficos 5.3 e 5.4 vé-se que, e&xrcao do tratamento com
heptano, poténcia de 30 W e tempo de exposicaoimte wninutos, que piorou as
caracteristicas de molhabilidade da amostra quargdostas a liquidos polares, todos os
outros tratamentos estiveram de acordo com o wbjelode-se chamar a atencao para o
tratamento com metano, poténcia de 30 W e tempexgesicdo de dez minutos, que
obteve o melhor resultado, uma reducdo de 10 grauselacdo ao papel vegetal ndo
tratado.

Uma observacgéo importante em relacdo aos ensdizando o diiodometano € em

relacdo a estabilidade da gota, ou seja, a varidgd@mgulo de contato ao longo do tempo.
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E possivel reparar, pelo Grafico 5.4, que o angel@ontato tende a diminuir com taxas
muito parecidas, como mostra a Tabela 5.1. Issotace por conta da menor afinidade da
celulose com o diiodometano em relacdo aos ougagbs utilizados. Mesmo que a agua
inicialmente tenha uma molhabilidade menor a cekildo que o diiodometano, a celulose
a absorve melhor do que o liquido apolar. Ou sejaesenca ou ndo de recobrimento sobre
a fibra ndo altera tanto a sua estabilidade, poedlidose quase ndo absorve o diiodometano

e por isso a reducao do angulo de contato com paenraproximadamente a mesma para
todas as amostras.

Tabela 5.1: Diferentes taxas de variacdo do angid@ontato ao longo do tempo de observacao para cad

ensaio com o diiodometano.

Gas de Poténcia | Tempo Taxa de Variacao
Trabalho (W) (min) (graus/min)
Metano 30 10 0,55
Metano 30 20 0,59
Heptano 30 10 0,55
Heptano 30 20 0,60
Amostra Pura - - 0,58

5.1.2.3 Angulos de contato da superficie com o etiloglicol

Angulo de contato
(graus)
80

70 - Celulose Pura

60 - B Metano 30w 10min

50 B metano 30w 20min
B metano 50W 10min
40 1 B metano 50W 20min

30 -~ heptano 30w 10min

20 - = heptano 30w 20 min

 heptano 50W 10min
10 -

Diferentes Tratamentos

Gréfico 5.5: Angulos de contato iniciais com oestibglicol.
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Angulo de contato
(graus)
85
e |letano
80 — 30W 20min
75 - = Heptano
30W 20min
70 s Nl @tANO
30W 10min
65 —
Heptano
60 30W 10min
55 Celulose
pura
50
40
35 T T T T T T T T T T
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 t(minutos)

Gréfico 5.6: Evolucéo do &ngulo de contato em fung¢é tempo (em minutos) para o etilenoglicol.

O Gréfico 5.6 traz a informacao que, ao contradade era esperado, o angulo de
contato aumentou com o tempo para todos os tratasjeresultado que pode ser
observado com mais detalhe na Tabela 5.2. Por fesajriada a hipdtese de que o
etilenoglicol seria um solvente da celulose, fate gxplicaria esse comportamento. Para
testar essa teoria e evidenciar o aumento do votlang®ta com o tempo, foram calculados

os volumes iniciais e finais da gota, conforme maoatTabela 5.3.
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Tabela 5.2: Variagdo do angulo de contato em anagstiratadas com etilenoglicol.

Gasde | Poténcia| Tempo| Angulo | Angulo | Taxa de Variagad
Trabalho (W) (min) | Inicial Final (graus/min)
Metano 30 10 75,5 80,5 0,50
Metano 30 20 71,7 79,3 0,76
Heptano 30 10 57,5 65 0,75
Heptano 30 20 73,2 79 0,58
Amostra Pura - - 40,4 48 0,76

Tabela 5.3: Variagéo do volume em amostras tratamas etilenoglicol.

Gas de

Poténcig

Tempo | Volume Inicial | Volume Final Aumento de
Trabalho (W) (min) (mmd) (mmd) Volume (%)
Metano 30 10 0,069 0,083 21,4
Metano 30 20 0,107 0,138 29,0
Heptano 30 10 0,150 0,182 21,3
Heptano 30 20 0,113 0,129 14,2
Amostra Pura - - 0,261 0,332 27,2

O volume da gota foi calculado a partir dos valate altura e largura da gota que
sdo gerados pelo computador e utilizando a formelacalculo de uma calota esférica
(esfera cortada por um plano) (Férmula 5.1).

V= —h(3d®+ 4h%)
24

Férmula 5.1: Volume da calota esférica

Onde “V” é o volume, “h” é a altura da gota e “d8éa largura.

Apoés esses calculos, foi pesquisado se o etilesmgleria realmente um solvente
para a celulose e, de acordo com sua ficha técamiasentada pel®uimidrol, o
etilenoglicol é na verdade um plastificante pdrads de celulose e papel.

Como os plastificantes se posicionam entre as asdeidistancia entre as mesmas é
aumentada, ou seja, as cadeias sdo afastadasiewolsme livre € aumentado. Desse
modo, acredita-se que o etilenoglicol afaste agiaadle celulose, inchando a amostra e,
consequentemente, aumentando o angulo de contato.

De acordo com a teoria que embasa as medi¢coesgdéoate contato, o liquido
utilizado para os testes ndo deve atacar ou reagira superficie da amostra. Portanto, o

etilenoglicol deve ser descartado como liquidoed#et para ensaios de angulo de contato
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com fibras naturais e, por consequéncia disso, foBgealizada a analise de tensdo
superficial.

Por outro lado, os aumentos do angulo de contai wlume da gota levantam a
hip6tese de que os recobrimentos obtidos atravésationento por plasma sejam porosos.
Quanto mais poroso for o recobrimento, mais cortatera entre o liquido e a superficie
e, como o etilenoglicol € um plastificante da aedel suas cadeias seriam mais afastadas,
aumentando o volume da gota. Ou seja, um aumentwreo volume da gota de
etilenoglicol estaria diretamente ligado a produd&um melhor recobrimento, isto é,

menos pPoroso.

5.2 Microscopia de Forca Atdmica

5.2.1 Amostras sem tratamento

B80.4 nm 8073 deg

10

slow [um]
slow [um]

0deg

0 5 10 15 20 0 5 10 15 20
fast furm] fast [urr]

Figura 5.21: Papel vegetal sem tratamento (1).

a) Topografia, b) Contraste de Fase.

31



slow [um]
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0 5 10 15 20
fast furm] fast (um]

Figura 5.22: Papel vegetal sem tratamento (2).

a) Topografia, b) Contraste de Fase.

5.2.2 Amostras tratadas — Metano, 30 Watts, 10 minos

7428 nm

slow [um]
10

1] 5 10 15 20
fast (um]

Figura 5.23: Papel vegetal tratado com metano, 3duénte 10 minutos. Imagem topografica.
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5.2.3 Amostras tratadas — Metano, 30 Watts, 20 minos

750.8 nm

slow [um]
o

0 5 10 15 20
fast [um]

Figura 5.24: Papel vegetal tratado com metano, 3dwante 20 minutos. Imagem topogréfica.

5.2.4 Amostras tratadas — Metano, 50 Watts, 10 minos

20

15

B56.9 nm 32.41 deg

slow [urm]
10

0deg

0 5 10 15 20 0 5 10 15 20
fast furm] fast [urr]

Figura 5.25: Papel vegetal tratado com metano, 5diéante 10 minutos.

a) Topografia, b) Contraste de Fase.
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5.2.5 Amostras tratadas — Heptano, 30 Watts, 10 miitos

20
20

15
15

1.351 um 66.29 deg

slow [um]

slow [urm]
10

0deg

0 5 10 15 20 0 5 10 15 20
fast furm] fast [urr]

Figura 5.26: Papel vegetal tratado com heptano, 3fwtante 10 minutos.
a) Topografia, b) Contraste de Fase.

5.2.6 Amostras tratadas — Heptano, 30 Watts, 20 mitos

1.133 um 157 deg

10

slow [um]

0deg

0 5 10 15 2 0 5 10 15 20
fast furn] fast [urr]

Figura 5.27: Papel vegetal tratado com heptano)8@urante 20 minutos.

a) Topografia, b) Contraste de Fase.

Através das Figuras 5.21 e 5.22 é possivel obsenestrutura fibrosa do papel
vegetal sem tratamento. Essas imagens fornecemafaréncia para as comparacdes com

as amostras tratadas.
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Nas amostras tratadas com plasma de metano, brireeato parece ser formado
de estruturas menores do que nas amostras trataoiaglasma de heptano, que deriva do
fato da molécula de metano ser uma molécula menmaie facilmente craqueada no
plasma gerando recobrimentos mais compactos, derosnsequentemente com maior
tenséo interna.

A area central a esquerda da Figura 5.25b, refer@mtcontraste de fase, mostra
uma concentracdo de tensdes. A andlise dessa 8ggeae que o revestimento produzido
pelo plasma de metano a 50 W durante 10 minutos perdsido prejudicado por tensées
internas proprias que foram responséaveis pelasggéntacdo. O aumento das tensdes
internas, a maiores poténcias, € causado pelo iambardeamento do substrato durante o
crescimento do filme. A tenséo interna dos recobnios aumenta também com o aumento
da espessura do filme.

Assim, apesar do niumero de camadas atémicas aunosntalores de angulo de
contato iniciais observa-se que, a medida que @depassa, as falhas de revestimento
possibilitam que o liquido entre em contato cormmubsgrato fazendo com que o angulo
diminua de forma mais acentuada.

Os Gréficos 5.7 e 5.8 abaixo mostram o comportameatetilenoglicol e da agua
em relacdo a variagdo do angulo de contato nosedifes tratamentos incluindo aqueles em
gue a poténcia do reator foi de 50 W. A suposicdoqde as moléculas do liquido
atravessam as falhas de revestimento pode estmiomhda, também, ao tamanho das
moléculas em questao, visto que a agua apresentamportamento exatamente como o
esperado enquanto o etilenoglicol, que possui mt@émnsideravelmente maior que a da
agua, ndo o apresenta. Isso incluiria demonstrapmestabilidade nos tratamentos a 50 W,

0 que nao acontece para o etilenoglicol, mas &ago tlaro para a 4gua.
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Angulo de contato
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Gréfico 5.7: Variacdo do angulo de contato entrbsttato e etilenoglicol para diferentes tratamentosn o

metano como gés de trabalho.

Angulo de contato

(graus)
113
108 \_\ Metano
30W 10min
103 Metano
\ 30W 20min
98 e \etano
50W 10min
3 \ Metano
50W 20min
83 \
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0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 t(minutos)

Gréfico 5.8: Variacdo do angulo de contato entrbsttato e agua para diferentes tratamentos com tanae

como gés de trabalho.
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As Figuras 5.26 e 5.27 trazem as imagens assocadaatamento com heptano a
30 W e durante 10 e 20 minutos respectivamente.ighr& 5.26 permite observar a
presenca de grdos que recobrem boa parte da sigerftlificultam a visualizacdo das
fibras. Na Figura 5.27, fica claro que a maior exg@o da amostra ao tratamento permite
um recobrimento mais uniforme e homogéneo que apudticamente todas as fibras.

Pelas imagens de contraste de fase do AFM, o teattanrcom heptano a 30 W
durante 20 minutos demonstra ser um bom recobrov@dmaimostra. Esse resultado, aliado
ao resultado de angulo de contato, mostra que odesempenho do tratamento pode estar
diretamente relacionado com o recobrimento totardastra, ja que este tratamento foi um
dos mais bem sucedidos nos ensaios de angulo dataoAlém disso, em relacdo ao
ensaio de angulo de contato utilizando etilenoglievantou-se a suposicédo, através dos
resultados de variacdo do volume da gota desseldiggue o tratamento que possuisse o
menor aumento de volume estaria associado ao nrelbaorimento, fato que foi ratificado
pela andlise de contraste de fase.
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6. Conclusao

Neste trabalho foi demonstrado que a técnica desiiggo quimica de vapor (CVD)
por plasma indutivo pode ser aplicada com sucessa @ modificacdo superficial de
amostras de celulose. O trabalho permitiu, aind@a série de conclusées aprofundadas
sobre a técnica e suas implicagbes e detalhes iexgmeais. A seguir, é possivel

acompanha-las.

» Os tratamentos aumentaram significativamente afubicidade das fibras.

» Essa técnica € uma candidata forte para melhocamgatibilidade entre fibras e
polimeros.

e O uso do etilenoglicol permitiu avaliar qualitativente a porosidade dos
recobrimentos obtidos.

— Porosidade de recobrimentos € um parametro dd digierminacgéo.

O tratamento com plasma de metano originou revestos que parecem ser
formados de estruturas menores do que o com pldsrhaptano.

— Molécula de metano € menor e mais facilmente cetpieno plasma
gerando recobrimentos mais compactos, duros e goestmente com
maior tenséo interna.

* Metano
— Aumentos de poténcia e do tempo de exposicdo né@itn uma influéncia
consideravel no aumento da hidrofobicidade.
» O maior gasto de energia ndo € compensado.
— Estabilidade da gota de agua diminuiu com o aundgjmoténcia do reator.
— Tratamento com 30 W durante 10 minutos obteve disares resultados.
* Heptano

— O tempo de exposicdo teve forte influéncia na haeneglade do
recobrimento.

— A andlise do contraste de fase do AFM permitiu rieitear que o caso em

gue a poténcia do reator foi de 30 W e o tempoxgemscao foi de 20
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minutos superou o caso de mesma poténcia em guepmtde exposicao foi
de apenas 10 minutos.

* A tenséo interna dos recobrimentos aumenta comneeaio da poténcia e da
espessura do filme.

» Falhas no revestimento causadas por tensdes istpossibilitam que o liquido
entre em contato com o substrato.

* Ao considerar todos os resultados de angulo deatgrda variacédo do volume da
gota de etilenoglicol e do AFM, foi possivel deteran que o tratamento com
heptano, 30 W durante 20 minutos foi o melhor revesto em termos da
homogeneidade, estabilidade e diminuicdo da hidnofhde das amostras de papel
vegetal.

Sugestdes para trabalhos futuros
* Criagdo de um compoésito de polimero com uma fibkametida aos tratamentos
mais bem sucedidos de acordo com este trabalho.
— Determinacao das caracteristicas deste novo cotapési
— Determinacao da melhora de compatibilidade.
* Tratamento de fibra natural e determinacdo da sporeéncia entre os resultados

do trabalho e outras fibras, como era esperado.
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