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Capitulo 2

Procedimentos Experimentais

Neste capitulo s@o apresentados: o processo de formacdo das blendas, os
principios bésicos das técnicas utilizadas para a caracterizacdo assim como a

instrumentacgdo utilizada para as andlises.

2.1
Preparacao das blendas

As blendas foram preparadas no Laboratério de Materiais Avancados
(LAMAYV) na Universidade Estadual do Norte Fluminense (UENF) pelo Prof.
Ruben Sanchez e Marcelo O. Siqueira.

As blendas foram obtidas a partir da mistura das solugdes de PHB e PVC
diluidas em dicloroetano (1g/10ml), em becher com agitacdo constante para
perfeita mistura dos polimeros.

Para o preparo dos filmes utilizou-se uma cuba de vidro que permite o
controle da taxa de evapora¢do do solvente através de temperatura e atmosfera
controlada.

Para controlar a temperatura foi utilizada uma camara (shaker), com
controle de temperatura (Tecnal modelo TE-421), que é utilizado para fins
microbioldgicos. O shaker foi mantido a temperatura de 30+1°C.

As misturas foram colocadas em placas de Petri e as placas foram
inseridas em cubas de vidro, as quais permaneceram dentro do shaker para

controle da temperatura. Os filmes foram obtidos entre 48h e 72h em média.
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Foram obtidos filmes densos com espessuras de aproximadamente 600um.

As composicdes das blendas formadas sdo apresentadas na tabela 2.1 a seguir:

%PHB  %PVC Blenda

2 98 PVC/PHB2 %
4 96 PVC/PHB4 %
5 95 PVC/PHBS %
6 94 PVC/PHB6 %
8 92 PVC/PHBS8 %
10 90  PVC/PHB10%
12 88  PVC/PHB12%
40 60  PVC/PHB40%

Tabela 2.1 — Relagdo das blendas estudadas.

Blendas com concentracdes mais altas de PHB apresentaram uma

separacgdo de fase evidente e, por isso, ndo foram utilizadas nesse estudo.
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2.2
Espectroscopia de fotoelétrons induzida por raios-X (XPS)

2.2.1
Principios basicos

A interag¢do da radiagdo com a matéria ja foi amplamente estudada e pode
resultar em varios processos diferentes dependendo da energia incidente, assim
como dos dtomos constituintes da matéria. Um dos efeitos resultantes dessa
interagdo € o efeito fotoelétrico, primeiramente explicado por Einstein em 1905
[27]. Ao irradiarmos um material com fo6tons, elétrons do material podem
absorver essa energia e, se a radia¢do incidente tiver energia maior do que a
energia de ligagdo do elétron no material, este elétron pode entdo ser ejetado do
material.

Na técnica de XPS, as amostras sdo irradiadas com raios-X de energia
conhecida, e os elétrons ejetados sdo identificados pela sua energia cinética. Com
o conhecimento da energia cinética dos elétrons e da energia dos fétons
incidentes na amostra, € possivel obter a energia de ligagc@o dos elétrons através da

relacdo:

K=E,-hv 2.1

Onde K ¢ a energia cinética, Ey, é a energia de ligacdo dos elétrons e hv € a
energia dos fotons incidentes.

Como cada elemento possui elétrons com energia de ligacdo caracteristica
e bem definida, é possivel identificar claramente todos os elementos presentes na
superficie de uma amostra.

A energia de ligacdo dos elétrons em um elemento € levemente modificada
pelas ligacdes quimicas a que esse elemento estd submetido. Através da técnica de
XPS € possivel observar essa alteragdo na energia de ligacdo dos elétrons de um
elemento que se encontre na superficie de um material, devido a ligagdo quimica a

que este elemento estd submetido. Portanto, além de identificar os elementos
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presentes na superficie da amostra, com essa técnica, é possivel também
identificar cada ligacdo quimica a que esses elementos estdo submetidos.

Com a espectroscopia de fotoelétrons induzida por raios-x € possivel
caracterizar quimicamente a superficie dos materiais uma vez que o livre caminho
médio dos elétrons é da ordem de angstrons fazendo com que somente os elétrons
provenientes da superficie (entre 5 e 10 camadas atomicas) sejam emitidos pelo

material.

2.2.2

Instrumentacao utilizada

Para as andlises de XPS, foi utilizado um analisador de elétrons modelo
VGESCALAB MKII, com uma resolugdo de aproximadamente 1,0eV na linha
3ds, da Ag, montado em uma camara de alto vicuo, mantida a pressdo de
aproximadamente 2x10™ Torr. Nessa cAmara também foi instalado um canhéo de
raios-X com anodo duplo de Mg e Al (XR3E2 X-Ray Source — modelo 8025
Electronics). Para as medidas apresentadas foi utilizado raios-X proveniente do

anodo de Mg. Uma foto da camara utilizada é apresentada na figura 2.1.
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Figura 2.1 — Foto tirada do interior da camara de XPS utilizada.

As medidas foram tomadas com um angulo de saida dos elétrons
perpendicular a superficie da amostra. Tomou-se esse dngulo como padrdo apos
ter sido feita uma andlise de espectros obtidos em funcdo dos adngulos de saida, o
que nos permitiu observar que, em angulos mais rasantes, detectamos um sinal
significativo no espectro correspondente a contaminagdo superficial (basicamente
carbono e silicio), enquanto que para o angulo de saida perpendicular a superficie,
o sinal proveniente dos elementos do material é mais intenso que o sinal
proveniente da contaminacdo superficial.

As amostras foram levadas a camara do XPS com o auxilio de um porta
amostras em forma de “janela” feito de prata desenvolvido no préprio laboratério

(Figura 2.2).
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Figura 2.2 — Foto do porta amostras de prata utilizado para prender a
membrana polimérica para fazer as andlises de XPS. Dimensdes 2,5cm

X 2,0cm.

Espectros em toda a faixa de energia dos elétrons emitidos foram
observados a fim de identificar todos os elementos presentes nas amostras. Para
nosso estudo foram analisados também espectros de alta resolugdo na regido de
energia dos elétrons correspondentes as camadas 1s do Carbono e 1s do Oxigénio,
que foram coletados com energia de passagem de 23,4 eV. Nesses espectros de
alta resolucdo € possivel fazer uma separacdo dos picos -caracteristicos
relacionados ao elemento com diferentes ligacdes quimicas. Para essa andlise foi
utilizado o programa XPSPeak [28] que permite controlar a energia do pico, sua
largura a meia altura e a porcentagem Gaussiana/Lorentziana da curva ajustada.
Esse programa também nos possibilita a subtracio de um fundo pré-definido.
Nossas andlises foram todas feitas utilizando a subtragdo com um fundo tipo
Shirley [29].

Devido a presenca de cargas na superficie dos polimeros e das blendas, os
picos do espectro aparecem deslocados de sua posicdo correta. Para corrigir este
deslocamento, todos os espectros foram deslocados, tomando como referéncia o

pico C-C/C-H em 284,0eV, presente em todas as amostras.
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2.23
Calibracao do equipamento utilizado nas analises de XPS

Alvos padrdes de ouro e prata foram utilizados para a calibracdo do
analisador do XPS. A escolha desses alvos padrdes se deve ao fato de que esses
elementos sdao menos suscetiveis a formagdo de 6xidos na superficie, além de
serem condutores, ou seja, ndo sofrem carregamento.

Nos espectros coletados foram identificados picos correspondentes as
camadas 4fs,, e 4f3, na amostra de Ouro e 3ds;, e 3ds;, na de Prata. Os valores de
energia achados foram comparados com valores encontrados na literatura [30], e
foi possivel achar a funcdo trabalho do analisador tracando uma curva dos valores
tabelados de energia em funcdo dos valores medidos experimentalmente. Esta
curva apresentada na figura 2.3 nos permite determinar a relacdo de calibragcdo do

nosso equipamento de XPS.
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Figura 2.3 — Curva de calibrag@o do analisador de elétrons utilizado para XPS.

Curva ajustada y = 1,0033 x - 7,60122

Os picos encontrados, correspondentes as energias de ligagdo do Carbono
e do Oxigénio nas amostras utilizadas para a calibragdo, que aparecem como
contaminagdo superficial, também foram utilizados na calibracdo. Com essa

calibrag@o identificou-se uma funcéo trabalho para o analisador de 7,6eV.
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224
Analise semi-quantitativa através da técnica de XPS

Através dos espectros de alta resolucdo dos elementos quimicos presentes
nas blendas, € possivel fazer uma andlise semi-quantitativa que nos possibilita
saber a concentracao relativa de cada polimero na superficie da blenda.

Nas blendas de PVC/PHB analisadas, foi possivel calcular a concentracio

relativa dos polimeros na superficie da blenda através da relagdo dada por:

(2) — XOppp
c exp XCPHB + (1 -X )CPVC 2.2)

Onde a razdo O/C é a razdo das dreas dos picos nos espectros de alta
resolucdo correspondentes a energia de ligacdo dos elementos de ligacdo da
camada 1s do carbono e 1s do oxigénio presentes na superficie [31]. X € a

concentragdo relativa de PHB na superficie e, O,y,, Cpype Cpye s30 as razdes

estequiométricas dos elementos nos mondmeros de cada polimero. Para essa
andlise, foi considerado o fator de sensitividade para o carbono (Sc) igual a 1, e
para o oxigénio (So) igual a 2,5 [32], ou seja, a razdo das dreas (O/C) foi
multiplicada pela razao dos fatores de sensitividade S¢/Se. Deve-se notar aqui que
para o célculo das 4reas dos picos, o fundo do espectro foi subtraido conforme

citado na se¢do 2.2.2.

Com esse cdlculo foi possivel determinar a concentracio de PHB na

superficie das blendas em fun¢do da concentracdo de PHB nas misturas.
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2.3
Angulo de Contato

2.3.1
Principios basicos

O angulo de contato entre uma gota de um liquido e uma superficie sélida
plana depende da relacdo entre as forgas adesivas, que fariam a gota se espalhar
sobre a superficie, e as forcas coesivas do liquido que querem contrair a gota a
uma esfera minimizando sua superficie. A partir da medida do dngulo de contato é
possivel quantificar essa forca adesiva da superficie, através do trabalho das
forcas adesivas por unidade de drea que nada mais € que a energia livre superficial
do material, caracterizando a amostra quanto a sua hidrofobicidade.

A medida do angulo de contato pode ser utilizada para o calculo da tensdo
superficial [33]. A equagcdo de Young determina a relacdo entre as tensoes

superficiais existentes com o dngulo de contato a partir da férmula:

YivCOS 0 =Ygy - Vsl (2.3)

Onde vy, € a tensdo liquido-vapor, ys, € a tensdo superficie solida-vapor e
vs1 € a tensdo superficie sélida-liquido. E 6 € o angulo de contato como indicado

na figura 2.4 abaixo:

’YLV
5 'YSL
Figura 2.4 - Esquema representativo das tensdes

superficiais e do dngulo de contato entre uma gota e uma

superficie.
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Para angulos de contato maiores que 45°, o material é aqui classificado
como hidrofébico. Para angulos de contato menores que esse valor, o material é

entdo chamado hidrofilico.

Para membranas poliméricas, o dngulo de contato de uma gota em uma
superficie pode variar com o tempo. Algumas superficies sélidas exibem uma
saturacdo no angulo de contato em fungdo do tempo, ou apresentam um
decaimento temporal linear do dngulo de contato. O dngulo de histerese € definido
como a diferenca do angulo inicial (advancing) e do angulo final (receding) da
gota depositada sobre a superficie [34]. Essa dependéncia do dngulo de contato
com o tempo pode ser atribuida a rugosidade e heterogeneidade da superficie,

bem como a estados de energia superficiais metaestaveis.

2.3.2

Instrumentacao utilizada

Para as andlises de angulo de contato foi utilizado um gonidémetro
desenvolvido no préprio laboratério. Este gonidmetro é formado por uma base de
aluminio com nivelamento manual e um trilho 6tico também de aluminio. Sobre
esse trilho, localiza-se uma base de suporte para uma cdmera CCD (Toshiba IK-
540) equipada com uma lente tipo Macro (Canon PH6x8) com trés filtros close-up
(+9 di) utilizada para a visualizagdo da gota; uma base contendo uma seringa
equipada com parafuso micrométrico (Mititoyo) para controle do volume da gota
depositada; uma base com sistema de nivelamento manual para colocagcdo do
substrato e da prdpria gota; e uma udltima base contendo uma ldmpada dicréica
difusa para iluminag¢do do sistema. As imagens foram capturadas diretamente no
computador com o auxilio de uma placa de captura de imagens (Pinnacle DC-10

plus). Apds a captura, as imagens foram processadas e analisadas diretamente no
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computador com o auxilio do programa de processamento de imagens Scion

Image (Scion Corp). O aparato experimental é mostrado na figura 2.5 a seguir:

Parafuso
micromeétrico

Figura 2.5 - Aparato experimental utilizado para a medida de angulo de contato.

As medidas foram realizadas utilizando 4dgua destilada com volume de
aproximadamente 0,5ml por gota. As medidas foram tomadas a temperatura
ambiente de aproximadamente 25°C e umidade relativa de 45%. Para a medida do
angulo de contato dinamico, realizamos a aquisicio de imagens da gota em
intervalos de tempo de 2 min por um tempo maximo de observacao de 40 minutos
permitindo o acompanhamento de modificacdes da gota na superficie das

membranas em func¢io do tempo.
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2.4
Microscopia de forca atomica (AFM)

241
Principios basicos

Técnicas de microscopia de ponta de prova sdo utilizadas ndo sé para o
conhecimento da topografia da superficie, mas também para estudar vdrias
propriedades superficiais como adesdo, atrito e caracteristicas mecanicas. A
microscopia de forca atdmica utiliza uma ponta, que pode ser de Si, Si3N4 ou
diamante, que interage com a superficie a ser estudada. Essa ponta é presa a uma
haste, denominada cantilever, que se deforma ou torce conforme a forca de

interag@o sentida entre ponta e superficie, segundo a lei de Hooke:

F=K.Az 2.4)

Onde K € a constante de mola do cantilever, F € a for¢ca de interacdo entre
ponta e superficie na direcdo normal a superficie, e Az é a deflex@o vertical do
cantilever.

A amostra fica presa a uma cerdmica piezelétrica que, a partir de um
sistema de controle, se movimenta de acordo com a deflexdo do cantilever
provocada pelas mudancas na topografia da superficie.

A deflexdo do cantilever é detectada com o auxilio de um feixe de laser
que ¢ refletido na superficie superior do cantilever, sofre uma segunda reflexao
em um espelho e é entdo dirigido para um fotodetector com quatro quadrantes,
capaz de localizar exatamente onde estd incidindo o laser. Esse sinal é entdo
processado pelo sistema de controle do microscépio. O sistema de controle atua
para corrigir a posic¢do vertical (z) da ponta sobre a superficie, mantendo entdo a
forca normal de interacdo constante durante o processo de varredura da amostra.
A correcdo aplicada pelo sistema de controle é utilizada para a formagdo das

imagens topograficas das superficies.
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A ponta do microscopio pode interagir com a superficie basicamente de
trés formas diferentes, que sdo definidas pela distancia da ponta a superficie, ou
seja, pela magnitude da forca resultante sentida entre a ponta e a superficie. A
grandes distincias, a interag@o entre a ponta e a superficie é predominantemente
atrativa do tipo Van der Walls. Conforme a ponta se aproxima da superficie as
respectivas nuvens eletronicas comecam a se repelir, até que o gradiente da forga
muda de sinal e comeca a interacdo repulsiva nuclear. O grifico da forca
resultante em fungdo da distincia entre ponta e superficie é apresentado a seguir

(figura 2.6):
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Figura 2.6 - Griéfico da forga resultante em funcao da distancia ponta-superficie,

simulado aqui pelo potencial de Lennar-Jones. [35]

Essas regides definidas na figura representam os trés regimes possiveis de
operacdo do microscépio que sdo: modo de contato, modo de contato intermitente,
conhecido como fapping, e modo de nao contato. No modo de contato, a forca de

interacdo é predominantemente repulsiva e o cantilever sofre uma deflexédo
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vertical para cima. J4 no modo de fapping, o cantilever é vibrado com uma

freqii€ncia definida, e a forca resultante oscila entre atrativa e repulsiva. E no

modo de ndo contato, o cantilever é vibrado com pequena amplitude fazendo com
que a forga de interagdo resultante seja puramente atrativa.

Deve-se notar aqui que nos modos de ndo contato e de contato
intermitente, a amplitude de vibracdo ¢ utilizada pelo sistema de controle para a
realizacdo das imagens. Neste caso o sistema de controle atua para manter a
amplitude de vibragdo constante durante a varredura. A correcdo aplicada na
ceramica piezelétrica € utilizada para a realizagcdo das imagens de topografia.

No modo de contato é possivel fazer imagens nio sé da topografia da
superficie, mas também das diferentes fases do material através de medidas de
forca lateral. Nesse caso, o deslocamento lateral do laser é adquirido, ao invés da
deflexdo vertical. As imagens de forca lateral trazem informacdo da forca de
resisténcia a0 movimento da ponta sobre a superficie, sendo essa forca dependente
das propriedades mecénicas e da composicao quimica do material estudado. Essas
medidas permitem a identifica¢do de materiais diferentes presentes na superficie.

Com o microscépio de forca atdmica também ¢é possivel realizar
nanoindentagdes que sdo utilizadas na determinacio da dureza do material. Nessas
medidas a ponta do microscopio indenta a superficie com uma forca controlada.
Durante a indentagdo, as curvas de carga e descarga sido obtidas monitorando-se a
deflexao do cantilever em funcio da forga aplicada. Imagens das indentacdes sdo
obtidas pelo préprio microscépio sem a necessidade de troca da ponta do

microscopio.
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2.4.2

Instrumentacao utilizada

Para a andlise morfologica e mecénica das amostras, foi utilizado um
microscopio de forca atdmica modelo MultiMode equipado com um controlador
Nanoscope IIla. As medidas foram realizadas em condi¢cdes ambientes, ou seja,
25°C e umidade relativa do ar 50%. Uma foto do microscépio € apresentada na

figura 2.7.

Figura 2.7 - Microscépio de forga atdmica utilizado.

As imagens da morfologia das superficies foram obtidas operando o
microscopio no modo de contato intermitente, utilizando uma ponta de silicio
(modelo TESP), com um raio estimado de 10nm e constante eldstica de 40nN/nm.

As imagens de 100pm? foram adquiridas com uma velocidade de varredura de
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20pum/s com resolugdo de 256x256 pixels. E as imagens de 250pum® foram
adquiridas com velocidade de 100um/s com a mesma resolucdo. Nas imagens
obtidas foi realizado um processamento tipo plano com a subtragdo de um plano
base para compensar qualquer inclinagdo da ponta em relagdo a superficie. As
imagens foram processadas com o auxilio do software WSxM [36].

Para uma andlise das for¢as de friccio da superficie, foram realizadas
medidas no modo de forca lateral. Nessas medidas de forca lateral foi utilizado
um cantilever tipo V, com uma ponta de SizN4, com constante eldstica de
0,075nN/nm. Nessa andlise, imagens da topografia, assim como imagens de forca
lateral para as varreduras de ida (trago) e de volta (retraco) da ponta sobre a
superficie, foram obtidas simultaneamente. A dire¢do de varredura para essas
medidas € a direcio perpendicular ao eixo principal do cantilever, maximizando
entdo a torcao do cantilever devido ao torque provocado pelas forgas de atrito. Um
melhor contraste da imagem de friccdo foi obtido através da subtragdo das
imagens do traco e do retraco obtidas. Esse procedimento realca o sinal da forca
lateral, e cada pixel da imagem final apresenta o valor dobrado da forga lateral na
posicao correspondente sobre a superficie.

Nanoindenta¢des utilizando o microscépio de forca atdmica também
foram realizadas a fim de obtermos informag¢des sobre a dureza das amostras. Nas
indentacdes foi utilizado um cantilever com uma ponta de diamante de constante
de mola de 145nN/nm. As indentac¢des foram realizadas com forcas de 13,2uN e
6,6uN. Durante o processo de indentagdo com AFM ¢é importante corrigir
qualquer deformagdo ou torcdo do cantilever para garantir que a ponta do
microscopio permaneca perpendicular a superficie durante a medida. Para tal, uma
andlise d angulo de torcdo do cantilever foi realizada e o resultado é apresentado

na figura 2.8 a seguir.
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Figura 2.8 - Indentacdes realizadas com corregdes correspondentes a diferentes angulos de tor¢do

vertical, a fim de identificar a melhor corregao.

Na figura 2.8 podemos observar que ocorre um acimulo de material em
uma das faces da indentacdo resultante (a direita da imagem), para os angulos
maiores de correcdo do cantilever. Isso ocorre quando o dngulo entre a ponta e a
superficie é diferente de 90° no momento da indentacdo, ou devido a torcdes
verticais do cantilever durante a indentacdo. Espera-se que, quando a indentagcdo
for perpendicular a superficie, ndo haja acimulo de material em uma das faces,
mas sim, que ele se distribua homogeneamente entre todas as faces da indentacao.

Para as indentagdes com a corre¢do no angulo de tor¢do do cantilever igual a 30°,
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20° e 10° foi tracado um perfil topogrifico para visualizacdo do acimulo de
material em uma das faces. Esses perfis, apresentados na figura 2.9, representam o
eixo marcado nas imagens da figura 2.8 e sdo utilizados para determinacido do

angulo de correcdo.

Z[nm]
Z[nm]
Z[nm]

X[pm] X[pm] X[pum]

Figura 2.9 — Perfis topograficos das indentagdes realizadas com correcio no angulo de torcio

igual a 30° (a), 20° (b) e 10° (¢c).

Podemos observar que a indentag@o perpendicular a superficie ocorre apds
aplicacdo da correcdo de 10° na tor¢@o do cantilever.

Para obtermos informacdes sobre a dureza das amostras analisadas a partir
das 4reas das indentacdes, foi necessdrio o processamento das imagens das
indentacdes. Esse processamento foi realizado com o auxilio do software WSxM.
Ap6s a subtracdo do plano de base na imagem, foi feito um zoom na érea da
indentacdo analisada. Para realcar a diferenca de alturas nesse zoom, foi feita uma
equalizacdo da imagem, selecionando no histograma, a regido entre a altura mais
baixa da imagem, e o centro do pico de distribui¢do das alturas. Apds esse
tratamento a area do furo € entdo calculada. Um exemplo desse processamento €

mostrado na figura 2.10 a baixo:
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OK | Apply Cancel | ‘ ‘
[ [ ]
u u
[ [ ]

Figura 2.10 — Exemplo do processo de equalizacdo realizado nas
indentacdes para realcar a diferenga de alturas da imagem. O
intervalo de alturas selecionado neste histograma é evidenciado com

as setas tracejadas.

A partir da imagem realcada, a borda da indentacdo é determinada através
da segmentagdo da imagem, tendo como referéncia o valor médio das alturas na
imagem. Esse procedimento é realizado automaticamente no programa WSxM,

como mostrado na figura 2.11.

Flooding 15|
rSettings ————— Actual Flooded

View centers L]

Ignore borders 12

View perimeters
Fillhills in holes

a9

 Find Holes

139 pm
Area-Perimeter Ratio |

Exit

 Find Hills
Min
S 000001 =
Height(nm):  [37.1268 :I‘
rhnfo——————————
Number of Holes
1
First neighbours distance
0004
Flooded area
012 1 (6.65%) Area Histogram | Perimeters Histagram |
Flooded volume
209577624 nm? | Show All Holes Fractal Analysis |
Total Lenght P i
‘ Apply | Create Window |

83.24nm Create Center Map

Figura 2.11 — Exemplo do procedimento utilizado para o célculo da

area das indentagdes realizadas.
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25
Calorimetria Diferencial Exploratéria (DSC)

2.5.1
Principios basicos

A Calorimetria Diferencial Exploratéria (DSC) é uma técnica na qual se
mede a diferenca entre a energia fornecida a uma amostra, e a fornecida a um
material de referéncia, que € termicamente inerte na faixa de temperatura
estudada. Também pode-se medir o fluxo de calor entre a amostra analisada e a
referéncia, de modo a manter as substancias em equilibrio térmico enquanto
ambas sdo submetidas a uma programacio controlada de temperatura.

As capsulas, contendo a amostra e a referéncia, sdo posicionadas num
disco que permite a transferéncia de calor entre os dois materiais, de modo que
ambos se mantenham sempre em condi¢des isotérmicas em relacdo ao outro,

independentemente da programacdo da temperatura.

Um esquema da cédpsula utilizada € apresentado na figura 2.12.

Célula de DSC
secdo transversal

anel de suporte da
prata amostra

disco termoelétrico

suporte da | "
referéncia
fio de
termopar aluminio

fio de cromo

Figura 2.12 — Esquema representando a célula utilizada nas medidas de DSC.
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O calor € transferido através do disco, e o fluxo de calor diferencial, entre
a amostra e a refer€ncia, ¢ monitorado por meio da drea do suporte de cada uma
das plataformas, que corresponde a juncdo do termopar com o disco. Os
termopares sdo conectados em serie e medem o fluxo de calor diferencial, gerando

um gréfico do fluxo de calor em fun¢éo da temperatura aplicada.

2.5.2

Instrumentacao utilizada

Em amostras sélidas pode-se utilizar suportes de diferentes tamanhos e
tipos de materiais, contanto que atendam a faixa de temperatura de trabalho. Na

figura abaixo 2.13 é mostrada uma foto do suporte utilizado para as medidas.

Figura 2.13 — Prensa utilizada no fechamento da panela
contendo as amostras para as medidas de DSC.
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O material a ser estudado, € entdo encapsulado em um sistema, o qual permite
um contato eficiente entre amostra e suporte. Os termopares sdo colocados na

base da célula de DSC.

Figura 2.14 — Equipamento de DSC utilizado.

O equipamento mostrado acima na figura 2.14 é um calorimetro TA modelo

DSC 2010 que funciona com o auxilio do software TA Advantage Speciality Lib..

As amostras dos filmes foram confinadas em suportes de aluminio contendo
entre 10-12 mg dos filmes poliméricos, e foram submetidas a um regime de
aquecimento com uma taxa de aquecimento de 10°C/min desde de temperaturas de
—100°C até 200°C, controlando a atmosfera da célula com um fluxo de nitrogénio

de 20ml/min.
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