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INTRODUCAO

Encontrado no grafite e no diamante, o carbono ¢ um nao metal em estado solido, utilizado na fabricagao
de joias, lapis, combustiveis entre outros. Com o avango tecnoldgico, a busca por novos materiais que
apresentam grandes beneficios para a industria, encontra-se a fibra de carbono, adequada para a
fabricagao de tecidos, telas e etc., apresentando resisténcia a altas temperaturas.

Para que os compositos com fibra de carbono sejam eficientes mecanicamente, depende da caracteristica
da superficie da fibra. A engenharia de superficie ¢ um campo da ciéncia de grande interesse da industria
¢ do setor académico. Quantificar e qualificar grupos funcionais sdo imprescindiveis para prever
interagdes entre superficies e aditivos tais como: colas, matrizes poliméricas, adesivas ¢ lubrificantes.
No caso da caracterizagdo da superficie das fibras de carbono, ¢ interessante, pois este material pode ser
aplicado para tratamentos de efluentes como materiais absorvedores de contaminantes, seja no
abastecimento de dgua ou na remog¢ao de defensivos agricolas e farmacos. Também pode ser aplicado
no tratamento dos banhos utilizados em industrias de tratamentos de superficie galvanica e similares.

OBJETIVO

O objetivo geral deste trabalho foi a partir da producao de fibras de carbono usando como precursor as
fibras PAN (poliacrilonitrila) téxteis, caracterizar quimicamente a superficie utilizando-se a metodologia
de Boehm.

METODOLOGIA

Material

As fibras de carbono que foram utilizadas neste estudo tém como precursor a fibra PAN de origem téxtil.
As fibras de carbono foram carbonizadas, e para realizar este processo ¢ necessario tensionar as fibras.
A carbonizagdo foi realizada em uma temperatura de 1000°C durante 10 min em atmosfera inerte (com
gas argdnio), foi utilizada apenas uma taxa de aquecimento (30°C/min), pois estudos mostram que esse
parametro ndo altera as caracteristicas das fibras carbonizadas (MARCUZZO, 2012). No entanto, a
tensdo utilizada para tracionar a fibra durante a carbonizacao interfere nas caracteristicas deste material,
portanto foi utilizado cinco tensdes diferentes durante a carbonizagdo, sendo 0 N, 15,93 N, 15,95 N,
19,64 N e 42,50 N.

Antes e depois do processo de carbonizagdo as fibras foram pesadas, a fim de avaliar a perda de massa
que ocorre durante o processo de carbonizagdo. Para isso, foi utilizada a Equagao 1, onde m corresponde
a massa em gramas da amostra.

% = : x 100 (1)

Moagem mecénica das fibras
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Ap6s o processo de carbonizagao, as fibras de carbono foram submetidas a moagem manual utilizando
um almofariz e pistilo, que servem para moer pequenas quantidades de amostras. No caso, foram
necessarios cerca de 1 g de fibra para realizar a titulagdo.

Caracterizacao das fibras

Apos os processos de carbonizacdo e moagem, as fibras de carbono foram caracterizadas utilizando
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV). Foi utilizado um MEV VEGA3 Tescan no modo de
elétrons secundarios (SE).

Para realizar a caracterizacdo da superficie do material foi utilizada a metodologia de Boehm que
permite identificar e quantificar a familia dos grupos funcionais, através de solugdes acidas em um
processo de reacdo quimica. Para a identificacdo dos grupos funcionais na fibra de carbono foram
utilizadas solugdes de HC1, NaOH, Na>COs, NaHCOs e Etéxido.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Ap0s o processo de carbonizacdo da fibra de carbono, foi realizado o célculo da porcentagem de perda
de massa que o material sofre. A Tabela 1 mostra os resultados dos parametros mecanicos utilizados
durante a carbonizagdo, a perda de massa e a umidade para cada condigdo.

Durante o processo de carbonizacdo a fibra PAN oxidada sofre um encolhimento, e o controle desse
encolhimento resulta em condicdes distintas de estrutura da fibra de carbono e da quimica de superficie.
Para esse controle foram escolhidas quatro molas com constantes elasticas distintas (Kmola), que refletem
condi¢Ges mecanicas de tracionamento distintos, como mostrado na Tabela 1. A Amostra 0 (F = 0 N)
ndo teve nenhum tipo de tracionamento, ficando livre para seu encolhimento maximo.

Em rela¢do a porcentagem de umidade, a capacidade de adsor¢do de 4gua esta relacionada com a
caracteristica de porosidade e quimica da superficie. Avaliando o contetido de 4gua nas amostras em
funcdo da tragdo aplicada ao processo, ¢ possivel inferir qual amostra tem mais poros e/ou possui
superficie hidrofobica ou hidrofilica. Na Tabela 1 € possivel observar, de forma geral, que as amostras
condicionadas a uma tensdo menor durante o processo de carbonizagdo tendem a absorver mais agua
(maior porcentagem de umidade) e com o aumento da tensdo a adsor¢ao tende a diminuir.

No caso da Amostra 0 (F = 0 N), como a fibra nao teve nenhuma tensao aplicada durante o processo de
carbonizagdo, a estrutura tende a colapsar, pois o material deforma livremente devido ao encolhimento
e isso ¢ refletido na adsor¢do de agua.

Tabela 1. Média dos parametros utilizados para cada amostra durante a carbonizagdo e a respectiva perda

de massa.
Amostra Forca Deformacio Kmola Perda de massa Umidade
) (m) (N.m) (%) (%)
0 0 0,075 0 46,22 4,9
1 15,93 0,065 245 48,95 8,5
2 15,95 0,050 319 49,05 6,7
3 19,64 0,055 357 48,64 5,4
4 42,50 0,043 1000 49,14 5,3

Fonte: Autor (2021).

A Figura 1 mostra as imagens das fibras de carbono apdés o processo de carbonizagdo. Foram
selecionadas apenas trés condicdes, pois foi observado que, mesmo com a aplicagdo de forgas variaveis
no tracionamento na fibra de carbono, ndo ha nenhuma mudanga na morfologia das fibras. Quando a
fibra de carbono sofre o processo de moagem, essas mudangas ficam menos notaveis, por isso na Figura
2 ¢ apresentado apenas uma condi¢do de amostra, a fibra carbonizada sem tracionamento, pois as
caracteristicas das particulas/pd apds moagem ndo sdo distinguiveis entre uma condi¢do e outra. Pode-
se apenas observar que o processo de moagem manual resulta em fibras de carbono com particulas
menores que 1 um.
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Figura 1. Imagem das fibras de carbono ap6s carbonizagdo, utilizando uma forga de tracionamento de
a) sem tracionamento (0 N), (b) 15,95 N e (¢) 42,50 N.
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Fonte: Autor (2021).
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Figura 2. Imagens das fibras de carbono apds moagem mecénica (a) visdo geral; (b) ampliacdo de 200x
e (c) detalhe de (b motrando a fragmentacdo da fibra.
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Fonte: Autor (2021).

A Tabela 2 mostra os resultados obtidos na titulacdo de Boehm para determinar os grupos funcionais
existentes na superficie da fibra de carbono carbonizada. Para determinar grupos funcionais associados
a hidroxila utilizou-se HCI, para determinar grupos fenoélicos, lactonas e carboxilica utilizou-se NaOH,
para determinar carboxilica e lactona usou-se NaCQOs, para determinar grupos carboxilicos NaHCO; e
para determinar apenas grupos carbonila usou solugao de etoxido. Observando os resultados, pode-se
verificar que a fibra de carbono carbonizada tem caracteristica predominantemente basica, pois
apresenta grupos hidroxilas, carbonila, carboxilica e fenolico, tendo uma pequena variacdo em relagdo
ao tipo de amostra com a tensdo aplicada durante a carbonizacao.

Tabela 2. Dados da titulagdo de Bochm.

Amostra HCl NaOH Na:CO3 NaHCOs3 Etoxido
(mol/g) (mol/g) (mol/g) (mol/g) (mol/g)

0 6,562E-04 | 5,325E-04 0 0| 9,909E-04

1 7,289E-04 | 5,734E-04 0 7,500E-05 1,413E-03

2 7,577E-04 | 5,481E-04 0 4,900E-05 1,258E-03

3 6,916E-04 | 5,927E-04 0 0| 1,505E-03
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| 4 | 9477E-04 | 5,247E-04 | 0 0| 1,390E-03 |
Fonte: Autor (2021).

CONCLUSOES

As conclusdes que podem ser descritas nessa primeira etapa do desenvolvimento do trabalho sdo:

(a) Atensdo aplicada na fibra durante o processo de carbonizagao interfere na porcentagem de perda
de massa e na adsor¢ao de umidade do material.

(b) Em nivel microscépico a tensio aplicada na fibra durante o processo de carbonizagdo ndo causa
alteragOes significativas em rela¢do ao aspecto superficial das amostras.

(c) Apds o processo de moagem, o pé e/ou particula resultante, mostra-se em todas as condigdes de
tragdo, com 0 mesmo aspecto, particulas/pé menores que 1 um.

(d) A técnica analitica utilizada, mostrou que a fibra de carbono carbonizada tem caracteristica
predominantemente basica.
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