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Resumo

Pretendeu-se com a realizacao deste trabalho desenvolver um processo de modificacao
quimica das fibras de poliéster, tendo em vista a melhoria das suas propriedades “Soil-Release”.
Para tal, procedeu-se a incorporacéo de um polimero hidrofilico (polietilenoglicol) no substrato,
funcionalizando-o de forma a melhorar substancialmente a sua hidrofilidade e a facilidade de

remocao de sujidades.

Numa primeira fase, procedeu-se a saponificacao das fibras de poliéster, tendo para o efeito
sido estudadas varias condicoes de tratamento, no sentido de otimizar os resultados obtidos.
Esta etapa teve como principal objetivo o incremento da hidrofilidade do material, permitindo
uma melhor penetracdo da solucdo de tratamento, bem como aumentar a reatividade do
substrato, através da criacao de novos grupos funcionais capazes de permitir a posterior ligacao
do PEG ao material. Apds realizacao de varios ensaios, em diferentes condicdes de tratamento,
concluiu-se que aquelas que permitiam alcancar os objetivos propostos, com a menor
degradacao das propriedades mecéanicas das fibras, consistiam na realizacao do tratamento

utilizando uma solucao de NaOH 3M & temperatura de 55 °C, durante 30 minutos.

Concluida a saponificacdo, procedeu-se a incorporacdo do polietilenoglicol (PEG) no
substrato, tendo-se para o efeito utilizado diferentes massas moleculares médias do polimero,
nomeadamente 1000 e 2000 e uma resina DMDHEU (N,N’-dimetilol-4,5-dihidroxietileno ureia)

modificada, com diferentes concentracdes.

A avaliacdo dos resultados obtidos, no que concerne a facilidade de remocédo de sujidades
oleosas depositadas nos materiais modificados, foi realizada de acordo com os procedimentos
descritos na norma AATCC Test Method 130 - 2000. Para avaliar a hidrofilidade dos materiais
apos o tratamento, procedeu-se também a determinacéo do angulo de contacto das amostras

modificadas.

Analisando os resultados obtidos pela aplicacdo dos procedimentos descritos na norma
AATCC Test Method 130 - 2000, pode concluir-se que a aplicacado de PEG 2000,
independentemente da concentracdo de resina utilizada é aquela que produz os melhores

resultados. Contudo, no teste de angulo de contacto foi possivel verificar que, no que diz respeito
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a hidrofilidade dos materiais, os melhores resultados foram os obtidos pelas amostras tratadas

com PEG 2000 na presenca de 60 g/L de resina.
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Abstract

With the realization of this work, it was intended to develop a process of chemical
modification of polyester fibers, with the purpose of improving their "Soil-Release" properties. To
this end, we proceeded with the incorporation of a hydrophilic polymer (polyethylene glycol) on
the substrate, functionalizing it to substantially improve their hydrophilicity and the ease of

removing dirt.

As a first step, one proceeded with the saponification of the polyester fibers. For that
purpose, various conditions of treatment in order to optimize the obtained results have been
studied. This step had as main goal the increase of the hydrophilicity of the material, in order to
allow a better penetration of the treatment solution and to increase the reactivity of the substrate
through the creation of new functional groups, able to allow the subsequent connection of the
PEG to the material. After several experiments in different conditions of treatment, it was
concluded that those which allowed to reach the proposed goals with less degradation of
mechanical properties of fibers, consisted in the realization of the treatment using a 3 m NaOH

solution at a temperature of 55° C, for 30 minutes.

After the saponification reaction, the polyethylene glycol (PEG) was incorporated into the
substrate, using different average molecular weights, namely 1000 and 2000 and a modified

DMDHEU (N, N'-dimethylol-4,5 Dihydroxyethylene urea) resin with different concentrations.

The evaluation of the obtained results with regard to the ease of oily dirt deposited in
modified materials removal, has been carried out according to the procedures outlined in the
AATCC Test Method standard 130-2000. To evaluate the hydrophilicity of the materials after

treatment, the measurement of the contact angle of the modified samples was also carried on.

Analyzing the obtained results by applying the procedures described in the standard
AATCC Test Method 130-2000, it can be concluded that the application of PEG 2000, regardless
of the used resin concentration, is the one that produces best results. However, with the angle of
contact test, it was possible to verify that, the best results regarding the materials hydrophilicity,

were obtained for the samples treated with PEG 2000 in the presence of 60 g/L of resin.
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Siglas e abreviaturas

PES - Poliéster

PEG - Polietilenoglicol

DMDHEU -N,N'-dimetilol-4,5-dihidroxietileno ureia
IV - Infravermelho

FTIR - Infravermelho com transformadas de Fourier
ATR - Refletancia total atenuada

DSC - Calorimetria diferencial de varrimento

T, - Temperatura de fuséo

AH, - Entalpia de fusao

T, - Temperatura de transicao vitrea
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Otimizac&o do tingimento e acabamento Soil-release da fibras de poliéster

1. Introducao

1.1. Enquadramento tedrico
Com o aumento continuo da utilizacao de fibras sintéticas nos ultimos quinze anos, muitas
investigacoes tém sido realizadas com o objetivo de melhorar as propriedades quimicas e fisicas

das fibras sintéticas (Elnagar, et al., 2014, p. 1).

As fibras sintéticas sdo obtidas por extrusdo e apresentam vantagens como elevada
resisténcia, rigidez, elasticidade e custo relativamente baixo. As desvantagens do uso de fibras
sintéticas sao a falta de conforto ao utilizar pecas produzidas com estas fibras, a acumulacéo de
cargas eletrostaticas, a tendéncia a formacao de pilling, as fracas propriedades de “soil-release”
e a dificuldade em se tingirem. Estas desvantagens estio largamente associadas a sua natureza
hidrofébica. Para tornar as suas superficies hidrofilicas, sado utilizados varios métodos de

modificacao fisica e quimica (Elnagar, et al., 2014, p. 1).

O acabamento “soil-release” ¢ um acabamento quimico que aumenta a facilidade de
remocao de sujidade nas usuais condi¢des de lavagem domeéstica. A capacidade de remocao da
sujidade de um determinado material téxtil depende do tipo de fibras a partir do qual é produzido
e dos tipos de agentes de acabamento aplicados. As fibras naturais tais como algodao e a 13
exibem pouca repeléncia a sujidade. Algumas fibras sintéticas, como o poliéster, além de um
baixo nivel de repeléncia das sujidades, manifestam de igual forma elevada dificuldade na sua
remocdo das fibras. O aumento da procura de materiais téxteis produzidos com misturas de
algodao ou 1a com poliéster tornou a resolucao deste problema ainda mais premente (Pavlidou &

Paul, 2015, p. 102).

O acabamento “easy-care” incorporado em materiais téxteis produzidos com fibras de
algodao e fibras sintéticas, comecou a ser aceite pelos consumidores na década de 60. Contudo,
constataram que a limpeza dos materiais que incorporavam este tipo de acabamentos
apresentava maiores dificuldades. Com o objetivo de solucionar estes problemas varios trabalhos
de investigacdo tém vindo a ser desenvolvidos ao longo dos ultimos anos. Assim, foi
recentemente descoberta a possibilidade de aplicar acabamentos “soil-release” diretamente
sobre as fibras. Tecidos com este tipo de acabamentos manifestam elevada facilidade de

remocao de sujidades de varios tipos, podendo ser aplicados em varias areas, nomeadamente
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na producdo de materiais para utilizacdo em atividades ao ar livre (Schindler & Hauser, 2004, p.

132).

Além da maior facilidade de limpeza, os materias submetidos a acabamentos “soil-release”
exibem também uma maior protecdo contra a redeposicao das sujidades durante a lavagem

(Schindler & Hauser, 2004, p. 132).

1.2. Justificacao do trabalho

Hoje em dia, a industria téxtil tem-se deparado com uma necessidade enorme de inovar
para fazer face a todas as exigéncias dos consumidores. As fibras sintéticas sdo cada vez mais
utilizadas, em parte devido as suas propriedades “easy-care” que ajudam o consumidor final na
gestdo do seu tempo. Contudo, estas fibras sao hidrofobicas, e por isso, apresentam dificuldades

na remocao de sujidades prejudicando assim a gestao do tempo do consumidor final.

Assim, o objetivo deste trabalho consiste em desenvolver um acabamento “soil-release” que
permita a eliminacdo de nodoas, sem ser necessario recorrer a gastos dispendiosos e
demorados, como lavandarias, sendo possivel resolver o problema recorrendo a uma simples

lavagem domeéstica.

1.3. Objetivos

|u

Pretende-se com a realizacdo deste trabalho desenvolver um acabamento funcional “soil-
release” que permita aumentar de forma substancial e duradoura a facilidade de limpeza das
fibras de poliéster. Neste contexto, sera dada especial atencado a remocao de sujidades oleosas,
dada a habitual dificuldade associada a sua remocao das fibras de poliéster nao tratadas, nas
condicdes usuais de lavagem domeéstica. O acabamento a desenvolver resultara da incorporacao

de copolimeros hidrofilicos na estrutura da fibra nomeadamente polietilenoglicol.

Na sequéncia do conjunto de tratamentos a realizar, pretende-se, de igual forma melhorar o
toque do material, conferindo-lhe um caracter mais agradavel e sedoso, bem como melhorar
substancialmente a sua hidrofilidade, contribuindo dessa forma para tornar mais confortaveis as

pecas de vestuario que venham a ser produzidas a partir desses materiais.
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A concretizacdo dos objetivos propostos ndo podera, no entanto, colocar em causa as
propriedades mecanicas dos materiais ao ponto de inviabilizar a sua utilizacdo na producao de

vestuario

1.4. Metodologia adotada

Para a elaboracao deste trabalho recorreu-se a seguinte metodologia:

1.4.1. Definicao dos objetivos
A primeira fase e a mais importante para o desenvolvimento da dissertacao é a elaboracao

de objetivos. Esta fase € muito importante, porque permite que a investigacdo nao se disperse
por assuntos menos importantes para o tema.

1.4.2. Pesquisa bibliografica

A segunda fase de desenvolvimento deste trabalho pretende o levantamento bibliografico
acerca das fibras de poliéster, desde a sua sintese, a sua estrutura e morfologia, assim como, as
suas propriedades fisicas e quimicas. Pretende-se igualmente reunir e analisar informacao

cientifica sobre os acabamentos tanto quimicos como fisicos.

Por fim, pretende-se ainda recolher e reunir informacédo acerca do acabamento “soil-
release”, 0s seus mecanismos, reagentes utilizados, assim como, a sua avaliacao. Assim, deve
utilizar-se como suporte de pesquisa artigos cientificos, livros de autores crediveis, conferéncias

e patentes.

1.4.3. Desenvolvimento experimental

Tendo por base a pesquisa bibliografica efetuada na fase anterior, torna-se necessario
estabelecer as especificacdes do tecido e do acabamento em estudo, assim como efetuar o
plano de testes laboratoriais que possa levar a obtencéo das conclusées mais relevantes para o

estudo em questao.

Serao realizados varios testes laboratoriais, nomeadamente a avaliacdo do peso/mz,
propriedades mécanicas dos materiais, permeabilidade ao ar e ao vapor de agua, determinacao

do angulo de contacto e propriedades “soil-release”.

1.4.4. Conclusoes finais e proposta de trabalhos futuros
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Nesta ultima fase do trabalho sdo apresentadas as conclusdes mais significativas retiradas
ao longo do trabalho e ¢ aqui onde o trabalho é todo apresentado de uma forma critica e
apreciativa. Nesta fase devem ser apresentados melhoramentos a ser tomados na realizacao de
trabalhos futuros. Através da analise de resultados concluir-se-a acerca das condicdes mais

favoraveis para a aplicacdo do acabamento.

1.5. Estrutura da dissertacao

A dissertacao é composta por 5 capitulos: Introducao, Conceitos tedricos, Procedimento

experimental, Testes efetuados e sua analise e por ultimo Conclusao e Perspectivas futuras.

No Capitulo 1 ¢é feita uma breve apresentacdo introdutéria contendo a introducao,
enquadramento teorico, justificacdo do trabalho, objetivos, metodologia adotada e a estrutura da

presente dissertacao.

O Capitulo 2 inclui a parte referente aos conceitos teoricos, do assunto tratado neste
trabalho, que inclui informacdes sobre a fibra de poliéster, os acabamentos e as resinas téxteis,

assim como, informacdo sobre o acabamento “soil-release”.

No Capitulo 3 é descrito o procedimento experimental usado, nomeadamente todo o pré-
tratamento efetuado antes do acabamento, assim como, o procedimento da aplicacdo do
acabamento “soil-release”. Neste capitulo sdo ainda descritos todos os testes efetuados ao longo

do trabalho.

No Capitulo 4 apresentam-se todos os resultados obtidos assim como, a sua andlise e

discussao.

Por fim, no Capitulo 5 apresentam-se as conclusdes finais e perspetivas futuras do trabalho

desenvolvido.
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2. Conceitos tedricos

2.1. Fibras téxteis

0 termo "fibra téxtil" é definido como qualquer produto suscetivel de ser tecido, ou
qualquer produto que possa ser transformado em tecido, através de varias etapas. A fibra pode
ainda ser comparada a um cabelo, pois apresenta um diametro pequeno em relacao ao seu
comprimento. As fibras sdo as unidades fundamentais utilizadas na construcao de fios téxteis e

tecidos e podem definir quase todos os aspetos dos téxteis acabados (Bieap, s.d.).

As fibras téxteis precisam de ser fortes o suficiente para manter a sua forma, flexiveis o
suficiente para serem moldadas e duraveis o suficiente para durarem o mesmo tempo que o
substrato téxtil. As fibras téxteis tém ainda que apresentar no minimo 5 milimetros de
comprimento. Caso as fibras ndo apresentem esse comprimento, ndo podem ser fiadas em

conjunto (Muscato, 2003).

2.1.1. Classificacao das fibras téxteis

De acordo com a fonte a partir da qual as fibras sao obtidas, as fibras téxteis podem ser

divididas em dois grandes grupos: fibras naturais e fibras ndo naturais.

Vegetal
Naturais Mineral
Animal
Artificiais
Nao
Naturais
Sintéticas
Figura 1: Classificacao das fibras téxteis
2.1.1.1. Fibras vegetais
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As fibras derivadas de plantas sdo designadas de fibras vegetais. Um dos materiais
basicos das fibras vegetais é a celulose. A celulose é composta por elementos como carbono,
hidrogénio e oxigénio. Estas fibras de celulose apresentam certas propriedades comuns como
baixa elasticidade, alta densidade e boa condutividade térmica. As fibras vegetais sao também
altamente absorventes e resistentes a altas temperaturas. O linho, o algoddo, a juta e o rami séo

alguns dos exemplos de fibras vegetais (Bieap, s.d.).

2.1.1.2. Fibras animais

As fibras obtidas a partir de animais sao designadas de fibras de origem animal. La e
seda sdo alguns exemplos dessas fibras. As fibras animais séo constituidas por moléculas de
proteina e os elementos basicos presentes nas moléculas de proteina séo carbono, hidrogénio,
oxigénio e azoto. Estas fibras apresentam alta resiliéncia quando secas, mas fraca quando

molhadas e apresentam ma condutividade térrmica (Bieap, s.d.).
2.1.1.3. Fibras minerais

As fibras minerais sdo obtidas a partir de materiais inorganicos e sdo utilizadas
principalmente na producao de tecidos a prova de fogo. O amianto ¢ um exemplo de uma fibra
mineral. As fibras minerais sdo ignifugas e resistentes aos acidos, sendo especialmente

utilizadas para fins industriais (Bieap, s.d.).

2.1.1.4. Fibras artificiais

As fibras artificiais sdo obtidas por dissolucdo ou por tratamento quimico de polimeros
organicos naturais, por exemplo a celulose, para produzir polimeros como o cupro e a viscose.
Estas fibras podem ainda ser obtidas por modificacdo quimica de polimeros organicos naturais,
€como a caseina e outras proteinas ou acido alginico, para produzir polimeros tais como o acetato

de celulose ou o alginato (Anon., 2011).

2.1.1.5. Fibras sintéticas

As fibras sintéticas sao obtidas através da polimerizacdo de mondmeros organicos para
produzir polimeros, tais como poliamidas, poliésteres, poliolefinas ou poliuretanos. Estas fibras

podem ainda ser obtidas por modificacdo quimica de polimeros produzidos por este processo,
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por exemplo, o poli (alcool de vinilo) é obtido através da hidrélise do poli (acetato de vinilo)

(Anon., 2011).

2.2. Fibra de poliéster

Na Diretiva 66/74/CE do Parlamento Europeu e do Conselho de 16 de dezembro de 1996,
relativa as denominacoes téxteis, a fibra de poliéster é descrita como sendo uma fibra formada
por macromoléculas lineares cuja cadeia contem, pelo menos 85% em massa, dum éster, dum
diol e do é&cido teraftalico.

A fibra de Poliéster (PES) é uma fibra téxtil de enorme importancia comercial e € um
polimero formado por policondensacao do acido terafltalico com o diol etileno glicol. As fibras de
poliéster séo altamente flexiveis e resistentes ao enrugamento, possuem elevada durabilidade e
estabilidade dimensional, e sdo resistentes ao ataque quimico e ambiental (Needles, 1986, p.
80).

Contudo, as fibras de poliéster sdo hidrofébicas. A sua recuperacdo de humidade ¢ menor
que 0,5% de acordo com as condicées de humidade relativa normais (65%), levando a um mau
desempenho em relacdo a gestdo da humidade, propriedades anti-estaticas e de limpeza para
manchas hidrofobicas (Wang & Zhejiang, 2009, p. 271).

Estas fibras sdo utilizadas em diversos campos da téxtil, nomeadamente vestuario, téxtil lar
e aplicacdes industriais. No que diz respeito ao vestuario, estas fibras normalmente sdo

utilizadas em misturas com outras fibras como algodéo, 1a e viscose (Vasconcelos, 2005, p. 2).

2.2.1. Sintese do poliéster

A reacdo de policondensacao entre dois grupos funcionais diferentes, um diacido (acido
teraftalico) e um didlcool (etilenoglicol), a temperatura de 280°C d& origem a outro grupo
funcional éster (polietileno teraftalato), formando-se o poliéster. O alcool metilico formado ¢
destilado e o éster diglicolico € pré-condensado no decurso desta operacao A constituicao
quimica do poliéster fabricado a base de etilenoglicol e acido teraftalico esta representada na

figura a seguir (Carneiro, 2003, pp. 18-19).
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Figura 2: Reacéo de policondensacéo entre o acido teraftalico e o etilenoglicol

De seguida o polimero é extrudido por fusdo, a uma temperatura de 260 °C e depois da
extrusdo, os filamentos sofrem um estiramento para orientar as macromoléculas segundo o eixo
da fibra. Através deste processo de estiragem obtém-se a cristalinidade do poliéster, pois as
cadeias moleculares do poliéster ficam bastante rigidas como consequéncia da presenca dos
grupos ésteres do poli (etileno tereftalato). Os anéis aromaticos deste tendem a agrupar-se de
um modo orientado e ordenado, formando-se cristais muito resistentes (Carneiro, 2003, p. 19).

Aas fibras de poliéster sdo geralmente suaves e de forma cilindrica alongada com

seccdes transversais redondas ou trilobais (Needles, 1986, p. 81).

2.2.2. Estrutura e morfologia

Num polimero, a sua densidade varia com o grau de perfeicdo dos cristais. As cadeias
moleculares estao ligeiramente inclinadas em relacao ao eixo da fibra. Os segmentos alifaticos (-
CH,-CH,-) adotam uma configuracédo trans e o agrupamento das cadeias é bastante apertado

implicando falta de espaco livre.

Nas fibras de poliéster as forcas de atracdo entre os atomos e as moléculas vizinhas,
denominam-se por forcas de Van der Waals. Estas forcas de atracdo nado sdo muito fortes, e por
isso conclui-se que o0 elevado ponto de fusédo da fibra nao deve ser atribuido a forcas de atracao
fortes entre as moléculas, mas sim a rigidez do anel aromatico e as ligacdes éster.

As fibras convencionais utilizadas na industria téxtil apresentam uma estrutura cristalina -
orientada, com uma grande proporcao de regides de ordem intermédia. Essas regides
intermédias, segundo o modelo classico, situam-se entre as regides cristalinas e amorfas. De um

modo geral, pode dizer-se que as regides cristalinas estao divididas em duas partes que diferem
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na orientacdo. Podem distinguir-se como fracdes cristalinas anisotropicas (orientadas) e

isotropicas (desorientadas) (Vasconcelos, 2005, p. 4).

2.2.3. Propriedades fisicas

As fibras de poliéster apresentam uma seccdo transversal reduzida. Os valores de
tenacidade, alongamento a rutura e resisténcia a rutura, apresentados na tabela abaixo,
dependem do estiramento e da temperatura de estabilizacdo (orientacdo e cristalinidade) da
fibra. A amplitude destes intervalos é grande como consequéncia das grandes possibilidades que

o polimero oferece para preparar fibras com propriedades muito diferentes (Vasconcelos, 2005,

p. 4).

Estas fibras sintéticas sdo pouco elasticas, e a sua recuperacdo ao alongamento é
menor quando comparada com a poliamida. Contudo, a recuperacdo a deformacdo por flexdo é
excelente devido a rigidez intrinseca destas fibras. Daqui resulta a alta resisténcia a formacao de

rugas nos artigos de PES (Vasconcelos, 2005, p. 5).

A fibra apresenta ainda condutividade térmica moderada e alta resisténcia (Needles,
1986, p. 83). Outras das propriedades fisicas da fibra de poliéster sao apresentadas na tabela

em baixo.

Tabela 1: Propriedades fisicas do poliéster

Propriedades Fisicas Poliéster (PES)
Densidade 1,38 g/cms
Tenacidade 23 - 80 cN/Tex
Alongamento a rutura 8 - 50%
Resisténcia a rutura 250 — 1200 cN/Tex
Temperatura de fusao 260°C
Temperatura de transicao vitrea 67°C
Temperatura de cristalizacao 100°C

2.2.4. Propriedades quimicas
As fibras de poliéster sao altamente hidrofobas, a sua capacidade de retencdo da agua

varia entre 2-5%. O poliéster apresenta uma excelente resisténcia aos acidos inorganicos (H,SO,,
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HCI, HNO,, H,PO,) em concentracdes diluidas, € a acao destes na fibra depende da
concentracdo, temperatura e tempo de atuacdo. A acdo dos acidos pode traduzir-se na perda de
resisténcia da fibra ou na sua dissolucao (concentracdes de H,S0O, > 83%).

Verifica-se que o ataque produzido pelo &cido cloridrico é mais intenso que o ataque
produzido pelo acido sulfurico, e esta carateristica é atribuida as diferencas de velocidade de
difuséo no interior da fibra. Devido ao seu volume molecular, a acdo do acido sulfurico localiza-se
a superficie da fibra e produz-se a hidrdlise do polimero a éacido teraftalico, antes que haja a
difusao para o interior da fibra. Por este motivo, um tecido muito atacado pelo H,SO, conserva
uma excelente flexibilidade.

As fibras de PES possuem uma adequada resisténcia as bases, especialmente as que
sao utilizadas na lavagem, devido ao elevado grau de orientacdo. As bases fortes atacam a
superficie da fibra e as bases fracas penetram no interior da fibra, modificando as suas
propriedades fisicas.

A velocidade da hidrolise superficial depende da concentracdo de base e da
temperatura. Se estas variaveis forem adequadamente combinadas implicam a eliminacao da
camada superficial e podem conseguir-se efeitos de acabamento positivos pois produzem uma
superficie ligeiramente ondulada, que confere aos artigos um togue mais suave.

As fibras de poliéster a altas temperaturas incham e dissolvem-se na presenca de fenois,
acido cloroacético e alguns hidrocarbonetos clorados.

Devido ao seu caracter hidrofébico, a elevada cristalinidade, e a orientacéo relativamente
elevada das regides desordenadas, as fibras de PES sao dificeis de tingir, por isso, o tingimento
¢ feito a altas temperaturas (120 — 130 °C) ou a 100 °C na presenca de “carriers” (Vasconcelos,
2005, pp. 5-6).

Quando exposta a luz solar, a fibra sofre lentamente um ataque oxidativo, sem mudanca

de cor mas com uma perda lenta de resisténcia (Needles, 1986, p. 83).

2.2.5. Hidrdlise do poliéster

As fibras téxteis, sejam elas naturais (algodao, seda, 13, linho, entre outros) ou sintéticas
(poliéster, poliamida, acrilica, entre outros) contém impurezas naturais ou adicionadas. No caso
das fibras sintéticas, como o poliéster, muitos aditivos, em especial agentes lubrificantes

adicionados durante o processamento podem estar presentes na superficie da fibra. Estas
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impurezas tornam a superficie da fibra téxtil muito hidrofébica dificultando as operacdes de
tingimento e acabamento. Assim, estas impurezas devem ser removidas nas fases de
preparacdo ou de prétratamento. No caso de tecidos, os encolantes, principalmente amido,
derivados de amido e alcool polivinilico - tm também que ser removidos (Wang & Zhejiang,

2009, p. 271).

As solucdes alcalinas sdo frequentemente utilizadas nas preparacdes dos materiais
téxteis, a fim de remover as impurezas da superficie do tecido de forma eficaz. A soda caustica
(NaOH), o carbonato de sodio (Na,CO,) e os fosfatos sao os reagentes alcalinos mais
frequentemente utilizados, muitas vezes juntamente com surfactantes e agentes sequestrantes,
e as vezes com agentes oxidantes ou redutores. As solucdes alcalinas, promovem o inchamento
das impurezas podendo mesmo hidrolisa-las de forma a que possam ser facilmente removidas

por lavagem (Wang & Zhejiang, 2009, p. 271).

Assim, sob as condicdes adequadas, os grupos éster hidrofobicos das fibras de poliéster
podem ser hidrolisados para formar grupos hidrofilicos, nomeadamente, grupos carboxilicos e
hidroxilos, figura 3. Uma das formas de aumentar a hidrofilidade do poliéster é hidrolisando

alguns dos seus grupos éster na superficie do poliéster (Wang & Zhejiang, 2009, p. 271).
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Figura 3: Hidrolise das fibras de poliéster numa solucao alcalina aquosa

O mecanismo de hidrolise alcalina do poliéster é ilustrado na figura 4. A reacdo do
hidroxido de sodio com o poliéster & iniciada pelo ataque nucleofilico dos ides hidroxilos sobre os
carbonos dos grupos carbonilo deficientes de eletrdes levando a quebra da das ligacdes éster ao

longo das cadeias produzindo grupos carboxilo e hidroxilo na superficie da fibra. Na presenca de
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um alcali, a reacao prossegue pois 0 acido libertado é imediatamente convertido num aniao

carboxilato (Wang & Zhejiang, 2009).
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Figura 4: Mecanismo da hidrdlise alcalina do Poli (etilieno terefltalato)

A lavagem domeéstica ocorre principalmente em solucdes aquosas alcalinas e por isso,
os tecidos de poliéster estdo sujeitos a hidrolise lenta da superficie, o que torna a superficie da
fibra mais hidréfila e menos propensa para a retencdo e redeposicdo de manchas de dleo e

acidos gordos (Wang & Zhejiang, 2009, p. 272).

2.3. Acabamentos

O tratamento quimico dos substratos téxteis envolve trés grandes fases: pré-tratamento,
tingimento e acabamento. O acabamento é a ultima fase do processo, e tem por objetivo conferir
aos artigos téxteis, propriedades e caracteristicas adequadas, quer do ponto de vista estético,
quer do ponto de vista funcional, satisfazendo as necessidades do mercado e, de uma forma

particular, as exigéncias técnicas da industria da confecao (Sousa, 2010, p. 19).

Algumas das propriedades a ser melhoradas sdo o aspeto, brilho, toque, resisténcia ao

amarrotamento, estabilidade dimensional, entre outros e para isso € necessario ter em atencao
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o tipo de fibras, como foi tecido, como foi branqueado e que tipo de corantes foram utilizados no

tingimento.

Os acabamentos téxteis podem ser divididos em dois grandes grupos: acabamentos
mecanicos e acabamentos quimicos. Os acabamentos mecanicos vao alterar as propriedades
dos tecidos apenas por acdo mecanica. Os acabamentos quimicos baseiam-se na aplicacao de
substancias que vao reagir com as fibras ou cuja simples presenca no tecido atua sobre as suas
propriedades. Na maior parte dos casos combina-se a acado mecanica com a acao quimica (Vilas

Boas, 2012, p. 8).

Os acabamentos mecanicos sdo normalmente realizados no fio ou no substrato téxtil
formado, enquanto que os acabamentos quimicos podem ser adicionados a solucdo de extrusao
antes da formacao de fibras sintéticas, ou aplicado a fibras individuais, fios, ou a estruturas

téxteis completas (Needles, 1986, p. 210)..

2.3.1. Acabamentos funcionais
O desenvolvimento técnico de estratégias para aumentarem o conhecimento na area

téxtil, de forma a serem correspondidas as exigéncias do consumidor, tem levado a uma juncéo

entre a industria e o ensino (Jocic, s.d., p. 40).

Existem assim, hoje em dia, dois métodos utilizados para corresponder as exigéncias do
consumidor: desenvolvimento e utilizacdo de fibras funcionais e acabamentos funcionais. O
desenvolvimento de fibras funcionais baseia-se no processo de incorporacdo de substancias
quimicas ativas, na fase de producao, tendo aumentando bastante hoje em dia. Contudo, é bem
conhecido que o acabamento téxtil, tem um papel fundamental na modificacdo da aparéncia e
textura, assim como no desempenho que os tecidos irdo apresentar dependendo da finalidade
pelo qual foi produzido. Os acabamentos funcionais sdo assim uma area muito explorada pela
industria téxtil, uma vez que envolvem técnicas de modificacdo da superficie que podem ser
obtidas mesmo na ultima fase de producao do material téxtil. Assim, os acabamentos funcionais
permitem a utilizacao de fibras téxteis tradicionais, permitindo simultaneamente atingir valores
que serdo capazes de estimular e capturar potenciais mercados de consumidores (Jocic, s.d., p.

41).
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A estrutura da superficie e o comportamento das fibras téxteis sdo de extrema
importancia para as propriedades finais dos materiais téxteis apds producdo. Ao utilizar métodos
de modificacdo da superficie sobre materiais téxteis tradicionais, obtém-se a funcionalizacéo
destes. Essas novas funcionalidades levam ao desenvolvimento de novos materiais téxteis que
apresentam maiores niveis de conforto, seguranca, estética e desempenho funcional (Jocic, s.d.,

p. 41).

Os acabamentos funcionais podem ser divididos em duas categorias: acabamentos
funcionais fisicos e acabamentos funcionais quimicos. Alguns exemplos de acabamentos
funcionais fisicos que atualmente atraem grande atencdo sao: tratamento com plasma a baixa
temperatura; tratamento com ozono; tratamento com radiacao UV e radiacao laser. Os exemplos
de acabamentos funcionais quimicos sao: a ativacdo da superficie do material téxtil através da
incorporacao de grupos reativos; revestimento da superficie do material téxtil através da
incorporacao de substancias organicas; revestimento do material por incorporacdo de
substancias inorganicas; condensacdo de “sol-gel”; entre outros. Atualmente, os acabamentos
funcionais quimicos sdo mais utilizados, contudo a combinacdo destes acabamentos com

acabamentos funcionais fisicos tem vindo a aumentar (Jocic, s.d., p. 41).

2.3.1.1. Acabamentos de repeléncia

Os acabamentos que repelem a agua, o 6leo e a sujidade seca sdo importantes em
todos os setores do mercado téxtil, seja para o vestuario ou para os téxteis-lar. A repeléncia a
agua é conseguida utilizando diferentes grupos de produtos, mas a repeléncia ao 6leo é atingida

apenas com polimeros fluorcarbonados.

0O acabamento de repeléncia mais antigo ¢ o acabamento que repele agua. O objetivo
deste acabamento é evidente, as gotas de agua ndo devem ser absorvidas pela superficie do
material téxtil e ndo devem molhar o tecido. As gotas devem ficar na superficie e escorrerem
facilmente. De forma semelhante, os acabamentos repelentes de 6leo devem evitar que os
fluidos oleosos penetrem nos téxteis tratados. De forma semelhante, os acabamentos repelentes
as nodoas devem proteger os téxteis tanto das nodoas secas como das humidas. Em todos os

casos, a permeabilidade ao ar do tecido acabado nao deve ser significativamente reduzida.
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Deve no entanto estabelecer-se a diferenca entre aquilo que se classifica como um
material repelente a agua e um material impermeavel a agua. Assim, um material téxtil
impermeavel deve resistir a pressao hidrostatica exercida por uma coluna de agua de pelo
menos um metro de altura antes que as primeiras gotas de agua penetrem através do tecido. Na
pratica, isto & conseguido principalmente com revestimentos que tém como desvantagens a
rigidez, a falta de permeabilidade ao ar e ao vapor de agua e consequentemente, afetam
significativamente os niveis de conforto proporcionados pelos materiais (Schindler & Hauser,

2004, pp. 114-115).

Além dos efeitos de repeléncia pretendidos, existe um conjunto de propriedades dos
materiais téxteis que sao também beneficiadas com a realizacdo deste tipo de acabamentos,
nomeadamente o angulo de recuperacao da ruga, a velocidade de secagem e a resisténcia a

acidos, bases e outros agentes quimicos.

Associados aos efeitos benéficos resultantes dos acabamentos de repeléncia,
encontramos também alguns inconvenientes que podem resultar da sua realizacdo. Assim
surgem frequentemente problemas relacionados com a formacédo de eletricidade estatica,
dificuldades na remocado de sujidades nas lavagens em meio aquoso, rigidez do tecido,
redeposicao de sujidades durante a lavagem e aumento da inflamabilidade dos materiais

(Schindler & Hauser, 2004, p. 115).

2.4. Acabamento “soil-release”

A expressdo “soil-release” refere-se a capacidade de libertacdo da sujidade através das
operacdes de lavagem. O objetivo deste tratamento ndo ¢ evitar que um téxtil se suje, ou reduzir
a sua tendéncia para absorver sujidades, mas sim facilitar a remocao da sujidade por meio de
limpeza em meio aquoso. A maioria dos tipos de sujidades é hidrofébica e aderem bem a fibras
sintéticas hidrofobicas, como o poliéster. A acumulacdo de eletricidade estatica nas fibras
sintéticas também contribui para uma maior acumulacao de sujidades, quando comparada com
fibras mais hidrofilicas. A eletricidade estatica € mais facilmente dissipada em fibras como o

algodao, dada a sua maior capacidade de absorcéo de humidade.
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Devido a essa maior absorcao de sujidades, o acabamento “soil-release” ¢ utilizado
principalmente nos tecidos de poliéster e na producao de artigos téxteis destinados a téxteis-lar

ou roupa interior.

O acabamento “soil-release”, como demostra a figura 6, baseia-se num processo que
melhora as propriedades hidrdfilicas das fibras, de tal maneira que a sujidade, particularmente a
sujidade repelente a agua, possa ser removida mais facilmente durante os ciclos de lavagem
domeéstica. A figura abaixo representada explica a relacdo que se estabelece entre a nédoa e o
detergente durante a lavagem: a parte mais longa da molécula do detergente (a parte apolar e
hidrofébica) fica orientada para a nddoa, enquanto que a parte hidrofilica (polar) permanece

orientada para 0 meio aquoso.

Detergente ()} Agua

Melhor absorgio de
dgua gragas ao
»" acabamento Soil-

Substrato ———{ release

Figura 5:Processo “soil-release”

Através da figura 5 é possivel observar que o efeito do acabamento “soil-release” é obtido
através da utilizacdo de um agente quimico que tem a capacidade de formar, na superficie do
tecido, uma camada, que é capaz de reduzir a atracdo da ndédoa para a parte hidréfilica da
superficie do material e, a0 mesmo tempo, facilitar a penetracao da solucdo de detergente entre

a nddoa e essa superficie (Bellini, et al., Novembro, p. 154).

Para este tipo de acabamento, os produtos quimicos mais adequados s&o os que contém
um polimero fluorcarbonado em combinacdo com um polimero de silicone e possuem a
capacidade de formar uma pelicula fina de cargas negativas na superficie do tecido. Estes
produtos sdo capazes de conferir um efeito anti-estatico, o que favorece o acabamento “soil-
release”, pois a acumulacao de cargas eletrostaticas € uma das razoes pelas quais as particulas

suspensas no ar sao retidas por fibras sintéticas. Ao existirem cargas eletrostaticas na superficie
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da fibra, estas atraem e ligam-se & particulas de sujidade através de mecanismos eletrostaticos,

fazendo com que a sua remocao do tecido seja muito dificil (Bellini, et al., Novembro, p. 154).
2.4.1. Detergéncia

O sucesso de qualquer tratamento destinado a libertacao de sujidades esta intimamente

associado a capacidade de remocao da sujidade pela acao de detergentes.

A detergéncia refere-se a acao fisico-quimica de limpeza de uma superficie solida através
duma solucdo aquosa de surfactante. A detergencia é realizada através duma combinacao de
efeitos que envolvem a alteracdo das tensdes interfaciais e a emulsificacdo da sujidade
removida. As particulas oleosas e as nodoas, sdo bastante diferentes no que respeita as suas
caracteristicas fisicas e quimicas, e por isso, sdo removidas por mecanismos diferentes

(Pailthorpe & David, s.d., pp. 320-321).
2.4.1.1. Remocao das nédoas

A remocédo das nddoas é iniciada pelo contacto intimo entre a solucdo de detergente (D),
a fibra (F) e a nédoa (N). O trabalho necessario a remocao da nodoa do substrato pode ser

definido como:

WeN=Yor * Yon — YNF

Onde,

Ypr = tensao interfacial entre o detergente e a fibra

Ypn = tenséo interfacial entre o detergente e a nddoa

Ynr = tenséo interfacial entre a nddoa e a fibra

A adsorcdo do surfactante nas interfaces fibra-detergente (DF) e nddoa-detergente (DN),

resulta na diminuicdo de 7y, e Yps, O que diminuird consequentemente, o trabalho (W)

necessario para causar a remocao da nddoa da fibra.
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Deste modo, podemos concluir que a solvatacao da fibra e das superficies das nodoas
pela solucdo de surfactante facilita a separacdo da noédoa da fibra. A nodoa desalojada é entao
capaz de se mover livremente, auxiliada pela acao mecanica desenvolvida no decurso das

operacdes de lavagem (Pailthorpe & David, s.d., p. 321).
2.4.1.2. Remocao das particulas oleosas

Considera-se que a remocao das particulas oleosas ocorre através do mecanismo “roll-
up”. A forca responsavel pela remocao do oleo é definida como a resultante, R, das tensdes

interfaciais (figura 6):

R=Ynr - Yor + Yps COS Oy
Onde,
Yor = tensao interfacial entre o detergente e a fibra
Ypy = tensao interfacial entre o detergente e a nodoa

Yne = tensdo interfacial entre a nddoa e a fibra

Detergente

oF Fibra NF

Figura 6: Interface entre a fibra-agua e a particula oleosa

Este mecanismo ¢ facilitado pela molhagem preferencial da fibra pela solucédo de
detergente. A medida que o angulo de contato dindmico, ©,, se aproxima de 180 °, cos 6,

aproxima-se de -1 e a particula oleosa é assim enrolada formando uma esfera, e esta é
prontamente separada do substrato, sendo esta acado potenciada pela agitacdo mecanica

desenvolvida no decorrer do processo de lavagem, figura 7 (Pailthorpe & David, s.d., p. 322).
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Z =~ a O

Figura 7: Mecanismo de remocao das particulas oleosas

2.4.1.3. Redeposicao da sujidade

Durante a lavagem, a nodoa desalojada de um tecido pode ser redepositada sobre o
mesmo tecido ou sobre um tecido diferente através da solucao do detergente. O grau em que
isso ocorre € determinado por interacdes complexas entre todas as variaveis envolvidas - por
exemplo, condicdes de lavagem, solucdo do detergente, tipo de sujidade, tipo de fibra e
geometria do tecido. A prevencao da redeposicao da nodoa, ou a suspensao eficaz da nddoa na
solucdo do detergente, € uma parte essencial do processo geral de detergencia. Um dos agentes
anti-redeposicdo  mais utilizados nas formulacbes de detergentes comerciais ¢ a
carboximetilcelulose de sodio (SCMC). Considera-se que a prevencdo da redeposicdo das
nodoas, envolve a formacado de duplas camadas elétricas de fibras carregadas negativamente
revestidas com SCMC e nodoas revestidas com detergente, o que resulta em repulsdo
electroestatica entre as duas. Este reagente é razoavelmente eficaz para a lavagem de tecidos de
algoddo, enquanto que os éteres de celulose sao mais eficazmente utilizados no caso de tecidos

sintéticos (Pailthorpe & David, s.d., p. 323).

2.4.2. Mecanismos que conduzem a deposicao de sujidades nos materiais

Um tecido pode ficar sujo, através de trés tipos de mecanismos. Em primeiro lugar, pela
adesado mecanica da nodoa ao tecido por contacto direto com uma superficie suja ou por friccao
das pecas de vestuario contra a pele. A construcao do tecido facilita essa adesao, uma vez que a
nodoa pode ficar retida nos espacos inter-fios e inter-fibras do tecido (Pavlidou & Paul, 2015, pp.

106-107).

0 segundo mecanismo funciona pela acao de forcas elétricas, como resultado da atracao de
particulas de sujidade do ar pela superficie das fibras carregadas eletricamente. Este fendmeno
ocorre principalmente com fibras sintéticas devido ao seu reduzido teor de humidade. As
superficies de tecidos carregados positivamente sdo mais afetadas pela sujidade do que as

superficies carregadas negativamente (Pavlidou & Paul, 2015, pp. 106-107).

Mestrado Integrado em Engenharia Téxtil 39
Dissertacao de mestrado



Modificacdo quimica do poliéster para obtencao de efeitos “soil-release”

Outro mecanismo consiste na re-deposicdo das nodoas durante a lavagem, fendmeno que
ocorre particularmente com tecidos sintéticos. A re-deposicao sobre essas fibras ocorre devido a
sua natureza hidrofébica. O intervalo de tempo que decorre entre a deposicdo da sujidade e a
lavagem é também um paradmetro importante. Quando um tecido permanece sujo durante
muitos dias, a nodoa difunde-se para o interior da fibra e torna mais dificil a sua remocéo

(Kumar, s.d., p. 1).

Os acabamentos “soil-release” podem facilitar a remocédo de particulas de sujidade,
diminuindo a adesdo das mesmas e promovendo a difusao de agua e detergente na interface
fibra-particula, figura 8. A capacidade de remocao de particulas através do detergente nao é
dominada pela hidrofilidade das fibras, mas depende da localizacdo das particulas e da sua
adesdo a superficie da fibra. De entre os mecanismos de remocdo da sujidade de tecidos, a
solubilizacdo e a emulsificacdo das nddoas sdo controladas pela composicdo do detergente,
enquanto que o fluxo hidrodindmico responsavel pelo transporte das particulas removidas é
controlado pelo design da maquina de lavar, e a flexdo da fibra para forcar a particula de
sujidade entre as fibras é controlada pela estrutura do tecido (Pavlidou & Paul, 2015, pp. 106-

107).

Os acabamentos quimicos podem influenciar os mecanismos que envolvem a superficie
das fibras, nomeadamente o mecanismo “roll-up” das sujidades oleosas, a penetracdo da
interface particula de sujidade-fibra pela solucdo de lavagem e o inchamento das fibras para
reduzir o espacamento interfibras. Os acabamentos soil-release desenvolvidos potenciam o

desenvolvimento de todos estes mecanismos.
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Figura 8: Difusdo da agua na interface da nddoa de dleo em tecidos hidrofdbicos: sem agente de remogdo de

sujidade (A); com um polimero de remocgdo de sujidade (B)

2.4.3. Importancia da hidrofilidade do poliéster no mecanismo soil-release

A taxa de remocao de sujidade, esta dependente do carater hidrdfilico ou hidrofobico da
fibra. Na figura 9, é possivel observar que com o aumento do tempo de lavagem numa fibra de
poliéster modificada (hidrdfilica) a taxa de sujidade tende para zero, enquanto que na fibra de
poliéster nao tratado, apesar da percentagem de sujidade diminuir, esta continua bastante

elevada (Butola, 2008, pp. 333-334).
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Figura 9: Efeito dum acabamento soil-release tendo por base um polimero de acrilica, na remocdo dum oleo de motor degradado

a partir de tecido de poliéster.
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2.4.4. Fatores que afetam a sujidade e a libertacao de sujidade
2.4.4.1. Natureza da nédoa

Uma das nddoas mais frequentemente encontradas nos tecidos téxteis e que requerem
a sua remocao durante a lavagem é aquela que resulta da absorcdo de gorduras libertadas pelas
glandulas sebaceas que acaba por criar manchas nos materiais téxteis, nomeadamente nos
colarinhos das camisas. Este tipo de ndédoa contém principalmente acidos gordos, triglicerideos e
alcoois gordos, os quais sao predominantemente removidos a temperaturas de lavagem
inferiores a 50°C. No entanto, se esta permanecer sobre o tecido durante muito tempo, o
componente do acido gordo tem tendéncia para oxidar, formando substancias de maior
viscosidade que requerem temperaturas mais elevadas para a sua eficaz remocao (Pailthorpe &

David, s.d., p. 323).

Alguns autores avaliaram quantitativamente o efeito de uma pelicula de liquido na
remocao de particulas de sujidade nos tecidos de poliéster e algodao. Para o efeito selecionaram
liquidos com diferentes graus de viscosidade e constante dielétrica, de modo a simular varios
componentes das sujidades oleosas. Verificou-se que o grau de sujidade aumenta com o

aumento da razao viscosidade/constante dielétrica (Pailthorpe & David, s.d., p. 323).

Considera-se que a viscosidade afeta a resisténcia a remocdo do compésito 6leo-
particula por forcas tangenciais, enquanto que o efeito da constante dielétrica na adesao da
nodoa ndo é clara. E também possivel afirmar que, quando uma particula é forcada a penetrar
na pelicula de liquido, a molhabilidade da particula pelo liqguido ndo é aparentemente um pré-

requisito para a adesao (Pailthorpe & David, s.d., p. 323).

2.4.4.2. Natureza do substrato

A remocéo da sujidade é muito mais dificil a partir de fibras sintéticas hidrofobicas,
como o poliéster, do que a partir de fibras naturais hidrofilicas. No geral, tecidos com baixa
recuperacdo de humidade, ou tratamentos que reduzam a hidrofilidade dos materiais,
aumentam a tendéncia para a retencao da sujidade. Por outro lado, a facilidade de remocao da

sujidade melhora com o aumento da natureza hidrofilica de um tecido.

A formacao de manchas nos materiais esta também fortemente dependente da area de

contacto entre a sujidade e o substrato. Assim, a geometria da fibra e as caracteristicas dos fios
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e tecidos desempenham um papel fundamental no mecanismo de libertacdo da sujidade de um
determinado tecido. Técnicas de microscopia eletronica, mostraram que a sujidade oleosa pode
ser localizada nos capilares inter-fibra, na superficie do fio e incorporada nas fendas formadas
entre fibras adjacentes dentro do fio. Além disso, nas fibras de algoddo a sujidade pode ser
localizada dentro do lumen, e na parede secundaria da fibra. Particularmente no caso do
algodao danificado, sabe-se que através das lavagens repetidas as gorduras corporais podem
deslocar-se rapidamente para os capilares da fibra e para dentro do limen do algod&o. Este tipo
de sujidade, nomeadamente o encontrado em colarinhos, é especialmente dificil de remover

durante a lavagem.

Varios autores tém investigado o papel dos capilares dos fios no "ponto de libertacao" da
sujidade oleosa nos tecidos de poliéster. O “ponto de libertacdo” foi registrado como a tensao
superficial do detergente necessario para libertar gotas de sujidade espontaneamente a partir de
um tecido sujo. A libertacdo das gotas foi observada através do microscopio em solucdes com
diferentes graus de tensdo superficial. Enquanto que fios sujeitos a acabamentos e relaxados
(ndo esticados), libertam a sujidade a aproximadamente 43 dynes/cm; verificou-se que fios
esticados ndo libertam sujidade mesmo em solucdes com uma tensdo superficial na ordem de
15 dynes/cm. Além disso, a hidrofilidade do acabamento utilizado nado parece afetar
significativamente os resultados obtidos. Estes autores atribuiram as diferencas observadas, as
menores dimensdes dos espacos vazios existentes nas amostras de fio esticado. Este raciocinio
foi também apoiado pelo tamanho observado das gotas de oleo libertadas duma malha de fios
texturizados, que eram maiores do que as observadas nas malhas ou tecidos fabricados a partir
de fios ndo texturizados. Por conseguinte, esta evidéncia ajuda a explicar a razdo pela qual os
acabamentos “soil-release” realizados sobre tecidos produzidos com fios de poliéster nao
funcionam tdo bem como em tecidos de malha texturizados. A sujidade oleosa residente nos
capilares de menores dimensdes sao mais dificeis de remover, devido a incapacidade da solucao
de detergente penetrar com sucesso nesses pequenos capilares, e devido a elevada pressao
capilar envolvida no transporte da gota de 6leo até a superficie do fio. Da mesma forma, o grau
de torcao dos fios afeta diretamente a distancia interfibras e, por conseguinte, condiciona qual a
taxa a qual o liquido pode ser transportado por capilaridade até a superficie do tecido (Pailthorpe

& David, s.d., pp. 324-325).
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2.4.5. Mecanismos do acabamento “soil-release”
A remocao de nddoas a partir de tecidos tem sido descrita de acordo com varios tipos de

mecanismos (Schindler & Hauser, 2004, pp. 87-88):

v Adsorcio de detergente e absorcio de agua conduzindo a:
o “Roll-up” de goticulas de sujidade oleosa;
o Penetracado da solucao de lavagem na interface fibra-nédoa;
o Solubilizacao e emulsificacao das nddoas.
v' Trabalho mecanico que conduz a:
o Transporte das goticulas de sujidade para o exterior do material através do fluxo
hidrodinamico criado pela acdo mecanica desenvolvida;
o Flexao das fibras que conduz a expulsdo da sujidade localizada entre as fibras;
o Abrasao superficial que potencia a remocao das particulas de sujidade
o Inchamento dos agentes de acabamento, reduzindo dessa forma o espaco

interfibras.

Dos mecanismos acima referidos, a solubilizacao e emulsificacdo das nddoas é controlada
pela composicao do detergente, o fluxo hidrodindmico é determinado pelo design e
funcionamento da maquina de lavar. Por sua vez o grau de flexdo da fibra esta essencialmente

dependente da estrutura de tecido.

As particulas de sujidade sdo removidas das fibras através dum processo que se efetua em
duas etapas. Em primeiro lugar, uma fina camada de liquido de lavagem penetra entre a
particula e a superficie da fibra, permitindo aos tensioativos adsorverem a superficie da particula
de sujidade. Em seguida, a particula é solvatada e é transportada para o exterior da fibra, mais
concretamente para a solucdo de lavagem através de uma acdo mecanica desenvolvida

(Schindler & Hauser, 2004, pp. 87-89).

Acabamentos que melhorem a hidrofilidade dos materiais permitindo uma melhor
penetracdo das solucdes de lavagem na interface fibra-particula contribuem para facilitar a
libertacdo da sujidade. Contudo, a composicdo do detergente e a acdo mecanica desenvolvidos

tém também um papel importante na remocao da sujidade.
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2.4.6. Compostos quimicos utilizados nos acabamentos “soil-release”

Os acabamentos “soil-release” podem ser classificados de varias maneiras, pelo método
de aplicacao, pelo tipo de fibra utilizado, pela estrutura quimica, carga eléctrica, entre outros.
Nos sub-capitulos apresentados a seguir vao ser retratadas algumas das estruturas quimicas que
podem ser encontradas nos compostos dos acabamentos “soil-release” comercialmente

disponiveis (Schindler & Hauser, 2004, p. 91).

2.4.6.1. Compostos contendo grupos carboxilicos

Alguns dos primeiros acabamentos efetuados com este tipo de compostos foram
desenvolvidos para serem aplicados em tecidos de algoddo e suas misturas com outras fibras,
tendo a primeira patente aparecido em 1969. A composicdo destes acabamentos baseia-se na
utilizacdo de acido acrilico e metacrilico. A proporcdo 70:30 entre o éster e o0 acido é a mais
usual, uma vez que permite obter uma combinacao adequada de hidrofilidade e oleofobicidade
(equilibrio hidrofilico-lipofilico, HLB) exigivel a um acabamento “soil-release”. A escala HLB é
frequentemente usada para a pré-seleccdo de surfactantes de O (muito hidrofébica) até 20
(muito hidrofilica). Para um bom desempenho do acabamento “soil-release”, os valores de HLB
devem ser proximos de 15. Contudo, esta escala constitui apenas uma orientacdo aproximada,
uma vez que o arranjo dos copolimeros de bloco, importantes neste tipo de acabamentos, nao €

expresso por estes valores de HLB (Schindler & Hauser, 2004, p. 91).

2.4.6.2. Compostos a base de amido e celulose

Um dos primeiros materiais utilizados para o acabamento “soil-release” foi o amido.
Outros materiais derivados do amido e da celulose tém sido utilizados como agentes “soil-
release”, nomeadamente a metilcelulose, etilcelulose, hidroxipropilamido, hidroxietilcelulose,
hidroxipropilmetilcelulose e acetatos de celulose hidrolisados. Com algumas excecoes, estes
acabamentos nao apresentam solidez a lavagem, o que é um aspeto negativo uma vez que se
pretende que os mesmos exercam os efeitos ao longo da vida util dos materiais. Acabamentos a
base de amido e celulose devem ser aplicados em conjunto com um aglutinante ou agente de
reticulacao (Schindler & Hauser, 2004, pp. 91-92). O mecanismo de libertacdo de sujidade

associado a estes acabamentos é apresentado na figura 10.
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Figura 10: Mecanismo do acabamento soil-release com copolimeros de acrilico

2.4.6.3. Compostos a base de grupos etoxi

Uma grande variedade de materiais contendo grupos oxietileno tém sido usados nos
acabamentos “soil-release”. Estes produtos podem conter blocos de polietileno ou produtos da
reacdo de oxido de etileno com &cidos, alcoois, aminas, fenois, entre outros. Os agentes de
ligacao podem ou nao ser necessarios, de acordo com a durabilidade do tratamento. Um grupo
importante de agentes de acabamentos “soil-release” utilizados no tratamento das fibras de
poliéster & composto por copolimeros de condensacdo de acido tereftalico com etilenoglicol e
polietilenoglicol. A estrutura deste copolimero poliéster-éter contém blocos de teraftalato de
polietileno e teraftalato de polioxietileno que permitem obter uma estrutura com regides
hidrofilicas intercaladas com regides hidrofobicas fortemente atraida pela superficie do poliéster.
Estes produtos podem proporcionar tratamentos “soil-release” com excelentes niveis de solidez,
que podem ser obtidos por processos de esgotamento e impregnacao, sendo mesmo possivel

realizar estes acabamentos no decorrer do processo de tingimento por esgotamento.
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Figura 11: Copolimero com blocos hidrofilicos e hidrofébicos na fibra hidréfobica

A modificacdo dos compostos dos copolimeros de condensacdo envolve a incorporacao
do caracter aniénico na cadeia do polimero por utilizacdo de monomeros sulfonados, sendo
estes também responsaveis pelo acréscimo de hidrofilidade necessaria. Tal como os outros
polimeros de condensacao de poliéster, estes produtos anionicos podem ser aplicados por
esgotamento ou "pad-batch”. A eficiéncia do esgotamento pode ser significativamente melhorada

pela adicao de pequenas quantidades de cloreto de magnésio a solucédo de tratamento.

Elevados niveis de desempenho, excelente suavidade e a compatibilidade com
acabamentos a base de compostos fluorcarbonados pode ser conseguida através da utilizacao
de copolimeros de silicone. Os segmentos de silicone contém estruturas de dimetilsiloxano
hidrofébicas e silicone modificado com propriedades hidrofilicas, contendo grupos etoxilados ou
amina laterais. O equilibrio hidrofilico-lipofilico (HLB) dos blocos de polialquileno é ajustado
através da proporcdo relativa de componentes hidrofébicos (6xido de polipropileno) e

componentes hidrofilicos (6xido de polietileno) (Schindler & Hauser, 2004, pp. 92-93).

2.4.6.4. Acabamentos a base de flior

A tentativa de usar um composto contendo fllior para conferir hidrofilidade a superficie
de uma fibra pode parecer em principio uma tarefa impossivel, devido a extrema hidrofobicidade
da maioria dos fluorcarbonetos. Contudo, com a escolha adequada de blocos de copolimeros,
esta propriedade aparentemente impossivel pode ser conseguida. Os compostos “soil-release” a
base de fluor, que permitem conferir hidrofilidade a fibra, sdo classificados como um
fluorocarboneto hibrido do tipo copolimero de bloco. Estes polimeros tém a propriedade invulgar
de serem hidrofobicos e oleofobicos no estado seco e hidrofilicos e com capacidade acrescida de

libertacao de odleos, no decorrer dos processos de lavagem em meio humido. Esta dupla acéo
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resulta do facto de os blocos hidrofilicos estarem protegidos pelos segmentos de fluorocarbono
quando o material se encontra no estado seco, apresentando nesse estado uma superficie

repelente (Schindler & Hauser, 2004, p. 94).

Depois da imersao no banho de lavagem, os blocos hidrofilicos incham, invertendo as
caracteristicas interfaciais da superficie, obtendo-se dessa forma uma superficie hidrofilica
necessaria a libertacéo da sujidade. De forma geral, estes polimeros modificados a base de fluor
sao aplicados nos tecidos através do processo de impregnacao juntamente com agentes de
reticulacdo que tém por o objetivo aumentar a durabilidade do revestimento (Kumar, s.d., p. 3).

0O mecanismo deste acabamento é apresentado na figura 12.

/ Blocos de Fluorcarbono \

Blocos hidrofilicos
MININLR W aVataYaTara I HIN
NN \ N : N _ N

Ar

ST

* Bloco Hidrofilico

Agua

Blocos de fluorcarbono

Figura 12: Mecanismo de ag¢do dupla
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2.4.6.5. Tratamentos soil-release nao poliméricos
Os tratamentos alcalinos e plasmaticos do poliéster modificam a superficie das fibras

tornando-as mais hidrofilicas, através da formacdo de novos grupos carboxilo e hidroxilo. Sob
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condicoes de tratamento alcalinas as estruturas carboxilicas sdo convertidas em grupos

carboxilato aniénicos, originando uma elevada repulsao electroestatica das particulas de sujidade

carregadas negativamente (Schindler & Hauser, 2004, p. 94), (Butola, 2008, pp. 334-335).

2.4.6.6. Tratamento plasmatico

0 tratamento plasmatico da superficie dos tecidos de poliamida e de poliéster permite de

igual forma tornar a superficie destas duas fibras mais hidrofilicas. Esta abordagem é cada vez

mais explorada para a modificacao da superficie dos substratos téxteis. O tratamento plasmatico

pode ser efetuado principalmente através de duas formas:

v Deposicdo de uma fina camada de um filme polimérico na superficie do tecido, através

2.4.7.

da presenca dum percursor adequado. Neste caso as propriedades do tecido passam a
ser influenciadas pela natureza quimica e espessura do filme polimérico formado;

Na auséncia de qualquer percursor, pode ocorrer a funcionalizacao da superficie, por
oxidacao ou hidrélise, ou um aumento da rugosidade da superficie. Registam-se
melhorias notaveis ao nivel da molhabilidade dos tecidos de poliéster e poliamida
quando expostos a tratamentos plasméticos a baixa temperatura. Enquanto Okten e
Seventekin relataram melhorias na resisténcia a sujidade dos tecidos tratados, Kartick et
al. reportaram a formacao de canais verticais e horizontais nanomeétricos nas superficies
do poliéster e da poliamida. Estes autores supdem que esses canais podem contribuir
para 0 aumento da hidrofilidade dos materiais téxteis. Cireli et al. usaram acido acrilico
como precursor e registaram uma melhoria significativa da molhabilidade dos tecidos de
poliéster e poliamida provavelmente devido a deposicao dum filme polimérico hidrofilico
nos tecidos tratados. Contudo, Stefecka et al, observaram a formacao de grupos —COOH
em monofilamentos de poliéster, apds tratamento plasmatico em atmosfera de azoto,
nao tendo no entanto encontrado nenhuma evidéncia de qualquer alteracdo ao nivel da

rugosidade da superficie (Butola, 2008, p. 335).

Avaliacao do acabamento soil-release

A capacidade dos téxteis para libertar a sujidade durante a lavagem dependente de

diversos fatores, incluindo a natureza da sujidade, a acdo mecanica exercida pela maquina de
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lavar, a composicao do detergente, a estrutura do material téxtil, a temperatura de lavagem e as
caracteristicas de superficie da fibra téxtil. As sujidades mais dificeis de remover das fibras
sintéticas sdo as de origem oleosa, sendo que para que tal possa ocorrer facilmente é
necessario que a superficie das fibras seja hidrofilica e oleofébica. O método de avaliacédo ideal
para um acabamento soil-release seria 0 de manchar o tecido com o mesmo material com que
0s consumidores mancham a roupa e, em seguida lavar o tecido com os mesmos detergentes,
nas mesmas maquinas de lavar e com as mesmas temperaturas da agua que os consumidores

utilizam, contudo na vida real isto ndo ¢é possivel (Fan, 2005, pp. 116-117).

Assim, a Associacdo Americana de Quimicos e Coloristas Téxteis (AATCC) desenvolveu
procedimentos padronizados para a avaliacdo de acabamentos “soil-release” que permitem
concluir acerca do desempenho do acabamento ao longo da sua vida util. Quando usado pelos
fabricantes dos tecidos e pelos seus clientes, estes procedimentos constituem guias uteis no
desenvolvimento de produtos e na resolucado de problemas relacionados com a qualidade do
acabamento. Contudo ndo se deve recorrer s6 a estes testes, e os procedimentos para um
desenvolvimento 6timo do acabamento deve sempre incluir alguns testes com os oleos e

detergentes que poderao ser utilizados pelo consumidor.

A avaliacdo do efeito do acabamento soil-release apds a lavagem é principalmente feito
visualmente, através da comparacdo da nodoa com padrdes fotograficos, podendo no entanto
ser também efetuada através de medicoes da reflectancia e outras técnicas instrumentais,

incluindo microscopia (Schindler & Hauser, 2004, p. 95).

2.4.7.1. Avaliacao da facilidade de remocao de sujidades oleosas

A norma AATCC Test Method 130 especifica todos os parametros que influenciam
fortemente a libertacao de sujidade. Uma quantidade especificada de 6leo de milho é colocada
sobre o tecido a ser testado e pressionado para o interior do tecido com uma forca bem definida.
O tecido sujo é entdo lavado com um detergente normalizado, sob condicdes especificas de
temperatura e tempo, numa maquina de lavar especificada. Apos a secagem do tecido, procede-
se a comparacdo com os padroes fotograficos e atribui-se um grau (1-5), em funcao dos

resultados obtidos (Fan, 2005, pp. 116-117). Para os testes de durabilidade, os tecidos sdo
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lavados antes de se proceder ao seu manchamento de acordo com a norma AATCC Test Method

124 (Schindler & Hauser, 2004, p. 96).

2.4.7.1.1. Redeposicao de sujidades

A norma AATCC Test Method 151 pode ser utilizada para avaliar a redeposicao de
sujidade durante o processo de lavagem. Os tecidos a serem testados séo lavados juntamente
com amostras contendo sujidades secas e oleosas, na presenca de um detergente padronizado.
As alteracdes registadas ao nivel da reflectancia do tecido, apds a realizacéo do teste, fornecem
uma indicacao do potencial de redeposicao de sujidades no tecido (Schindler & Hauser, 2004, p.

96).

2.4.7.1.2. Transporte de humidade
O processo indicado na norma AATCC Test Method 79 pode também ser utilizado para

determinar o grau de absorcao dos tecidos acabados com os agentes “soil-release” (Schindler &

Hauser, 2004, p. 96).

2.4.8. Problemas associados aos acabamentos “soil-release”

O desempenho dum acabamento “soil-release” depende da sua capacidade para
proporcionar uma superficie hidrofilica durante o processo de lavagem. Por conseguinte, deve
ser evitada a deposicao sobre a superficie da fibra de qualquer composto que possa reduzir essa
hidrofilidade. Asssim, amaciadores, lubrificantes e outros produtos que modificam as
propriedades da superficie da fibra, devem ser cuidadosamente avaliados em ensaios
laboratoriais antes de serem utilizados nos tecidos tratados com acabamentos “soil-release”

(Kumar, s.d., pp. 3-4).

As proporcdes relativas de agentes reticulantes e ligantes aplicados em conjunto com
agentes “soil-release” a base de copolimeros de acrilico deve ser determinada cuidadosamente.
Um baixo indice de reticulacao fara com que o acabamento “soil-release” nao resista a multiplas
lavagens; por outro lado, elevados niveis de reticulacao impedirao o inchamento dos produtos de
acabamento na extensdo necessaria a libertacdo adequada da sujidade (Schindler & Hauser,

2004, p. 96).
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3. Desenvolvimento experimental

Com este trabalho pretende-se numa primeira etapa, modificar quimicamente a superficie
do poliéster, através da hidrolise alcalina destas fibras, tornando-as hidrofilas. Numa segunda
etapa pretende-se incorporar polietileno glicdis sobre o poliéster na presenca de uma resina
(dimetilol-dihidroxi etileno ureia) modificada, com o objetivo de obter efeitos “soil-release”.
Pretende-se assim com este tratamento proporcionar ao tecido de poliéster a capacidade de

eliminar nédoas através duma lavagem normal.
3.1. Materiais

Neste estudo utilizou-se um tecido 100% Poliéster branqueado fornecido pela empresa

Lemar (Portugal).

Para efetuar a avaliacdo das propriedades “soil-release” usaram-se varios materiais de
acordo com a norma AATCC Test Method 130-2000, tais como, papel mata-borrdo, papel
“glassine”, cilindro com peso 2,268 + 0,045 Kg e uma escala “stain realese replica” fornecidos
pela empresa Charles Small Lda. Para efetuar a lavagem dos tecidos com manchas de éleo de

milho utiluzou-se a maquina de lavar Wascator FOM 75.

3.2. Quimicos

Os produtos utilizados neste trabalho foram polietilenoglicdis (PEGS) com massas
moleculares médias de 1000 e 2000, fornecidas pela empresa Merck (Portugal).

Foram também utilizados reagentes para analise, como é o caso do hidréxido de sédio.

Neste trabalho utilizou-se agua destilada para efetuar os tratamentos sobre o tecido de
poliéster.

Neste estudo, utilizou-se ainda uma resina Adipret P-LF, que possui um catalisador
incorporado cuja ficha técnica se encontra no anexo | e que foi gentilmente oferecida pelo Grupo
ADI (Portugal).

Neste trabalho, efetuaram-se testes “Soil- release” nas amostras de PES original e tratado
utilizando a norma AATCC Test Method 130-2000. Usou-se um detergente ECE com a

concentracao de 4 g/L e 6leo de milho.
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3.3. Equipamentos utilizados
Para efetuar o desenvolvimento experimental, utilizou-se uma maquina de tingir Ahiba,

com o objetivo de realizar a saponificacao do poliéster.

Usou-se também um Foulard vertical Werner Mathis e uma ramola, com o objetivo de
efetuar o processo de “pad-dry-cure” sobre as amostras de poliéster. Em ensaios preliminares
as amostras foram secas na ramola. Nos ensaios que se efetuaram posteriormente, as amostras

foram secas a temperatura ambiente.

Neste estudo efetuou-se a caracterizacdo do poliéster saponificado e do original
utilizando a espectroscopia de infravermelho com transformadas de Fourier (FTIR). Os espectros
do poliéster saponificado e original foram obtidos com a técnica de reflectancia total atenuada
(ATR) em vez da espectroscopia de transmissdo pelo facto das amostras serem de tecido
(amostras opacas). Os espectros foram obtidos com um espectrofotometro de FTIR Nicolet —
Avatar 360, com 32 varrimentos mint e uma resolucdo de 4 mint. O cristal de ATR utilizado
neste trabalho foi de seleneto de zinco. Foi feita a correcdo de ATR com o software OMNIC 5.2

da Nicolet.

Realizou-se a caracterizacdo do poliéster saponificado e do original utilizando a
calorimetria diferencial de varrimento (DSC). O aparelho usado para medir os parametros
térmicos das amostras de poliéster hidrolisadas e sem tratamento foi o DSC - 822 (Mettler

Toledo).

Para avaliar as propriedades mecéanicas, das amostras tratadas e nao tratadas de PES,
nomeadamente a determinacao da forca maxima e do alongamento a forca maxima por meio do

método da tira, utilizou-se um dinamometro HOUNSFIELD modelo H10KS.

O objetivo deste trabalho prende-se essencialmente em avaliar as propriedades “soil-
release” do PES tratado e original. Para efetuar estes ensaios usou-se uma maquina de lavar

Wascator FOM 75, uma estufa e uma camara de luz “Verivide”.

3.4. Métodos experimentais
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3.4.1. Hidrélise alcalina do poliéster

Antes de se efetuar o tratamento alcalino, as amostras de poliéster foram submetidas a
uma atmosfera acondicionada, a temperatura de 21°C e humidade de 65%, durante 48 horas e
pesadas. Posteriormente, as amostras de tecido de poliéster branqueado com dimensdes de
30x15 cm, foram tratadas com uma solucéo de soda caustica com concentracoes de 2M, 2,5M,
3M e 4M, numa maquina de tingir Ahiba com uma razdo de banho de 1:20 e a uma

temperatura de 90°C, durante 30 min.

Apods o tratamento, as amostras foram lavadas em agua corrente, secas durante 48 h

sob atmosfera acondicionada e pesadas.

Neste estudo, foi também realizada a hidrélise alcalina do poliéster com uma solucéo de
soda caustica com uma concentracao de 3M a uma temperatura de 55°C, e com as mesmas

condicoes citadas anteriormente.
3.4.2. Determinacao da perda de peso
A percentagem da perda de peso foi calculada através da formula evidenciada a seguir:
Perda de peso (%) = [(P,- P)]/P. x 100,

Onde P, e P, sdo 0s pesos do tecido antes e apds o tratamento alcalino respetivamente

(Haghighatkish & Youscfi, 1992 ).
3.4.3. Modificacao do poliéster com polietilenoglicol e a resina Adipret P-LF

O tratamento do poliéster com uma solucdo de polietilenoglicol e a respetiva resina, foi
efetuada segundo o processo “pad-dry-cure”. A modificacdo do poliéster com polietilenoglicol na
presenca da resina, foi realizada com base em estudos efetuados segundo Vigo e seus
colaboradores, mas com alteracdes relevantes no processo (Vigo & Bruno, 1986, p. 427). E de
salientar que as amostras foram previamente secas sobre atmosfera condicionada (20+2°C de

temperatura e 65+2% de humidade) durante 48 horas, e pesadas antes da impregnacao.

A concentracdo da solucdo de polietilenoglicol estudada foi de 250 g/L e as

concentracdes das solucdes da resina Adipret P-LF (incorporada com um catalisador), foram de
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60 g/L e 120 g/L. Procedeu-se a impregnacao no Foulard, usando uma taxa de espressado de

90%, a temperatura ambiente.

Apbs a impregnacao, foram efetuados ensaios preliminares em que as amostras de
poliéster eram secas durante 7 min a 60°C e posteriormente termofixadas durante 3 min a
180°C na ramola. Apds termofixacao, as amostras foram lavadas com agua corrente sendo
secas posteriormente sob atmosfera acondicionada e pesadas. Outro dos tratamentos que foram
efetuados e que conduziram a melhores resultados consistiram em apos a impregnacao, as
amostras de poliéster foram secas a temperatura ambiente. Apds a secagem, as amostras foram

termofixadas al80 °C durante 90 s e de seguida lavadas em agua corrente.

As amostras foram posteriormente deixadas em repouso durante 48 horas a secar sobre
atmosfera acondicionada a temperatura de 20+2°C e 65+2% de humidade e finalmente foram

pesadas.

3.4.4. Avaliacao da resisténcia a tracao

A determinacao das propriedades mecanicas do poliéster original, saponificado e tratado
com polietilenoglicol (PEG) na presenca da resina de dimetilol hidroxi etileno ureia (DMDHEU)
modificada foi realizada de acordo com a norma portuguesa NP EN ISO 13934-1. Parte 1:
Determinacéo da forca maxima e do alongamento a forca maxima por meio do método da tira.

As medidas foram efetuadas em quadruplicado a teia e a trama.

A forca de rutura, ¢ medida num dinamémetro, Figura 13, onde se coloca
aproximadamente 50 cm de tecido e aplica-se uma forca gradual até a sua rutura. O tecido é
preso nas extremidades por duas axilas de modo a que a distancia entre elas seja de 50 cm. O
dinamémetro acopolado a um computador, permite determinar a forca necessaria para romper o

fio e 0 alongamento em percentagem.
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-
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Figura 13: Dinamémetro HOUNSFIELD modelo H1OKS

Para a realizacao destes testes foram utilizadas amostras com dimensdes de 30 x 5 cm

cortadas no sentido da teia da trama.

As condicOes experimentais foram as apresentadas de seguida:

Distancia entre pincas: 1000 mm
Comprimento nominal: 200 mm

Velocidade: 100 mm/min

AN NN

Pré-tensao: 2 N
3.4.5. Avaliacao do angulo de contacto

A concecdo de superficies super-hidrofobicas tem sido alvo de intensa investigacao

desde os meados dos anos 90 (Bhushan, 2012, p. 67).

Duma forma geral, a hidrofobicidade da superficie da fibra, estd dependente de trés fatores

(Coulson, 2007, p. 187):

v’ energia superficial do material de base;
v’ energia superficial do material revestido;

v’ tens3o superficial do liquido em contacto com a superficie.

Quando se pretende avaliar a hidrofobicidade de uma superficie solida, o parametro mais
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importante é o angulo de contacto, 8, que é formado pela intersecdo da tangente a superficie
liguida de uma gota com o plano da superficie de contacto, como é possivel verificar na figura

14 (Bhushan, 2012, p. 11).

)

Figura 14: Angulo de contacto de uma superficie hidrofilica e de uma superficie hidrofobica

Uma superficie € hidrofilica se atrai a agua e o angulo de contacto tende para zero, ja
uma superficie é considerada hidrofobica quando o angulo de contacto é superior a 90° e super-
hidrofébica quando o angulo de contacto é superior a 150° (Anderson & Carrol, 2011, p. 61).

0 angulo de contacto depende, entre outros fatores, da rugosidade e da energia das

superficies (Bhushan, 2012, p. 11).

Segundo a equacao de Young - Dupre, a adesao do trabalho é dada por (Goff, et al.,

2010, pp. 4-5):
W, =7y, (cos 6 + 1)

Onde W, e v, séo trabalho de adeséo e a tensao da superficie da agua (72,8 mJ m?)

respetivamente.

Para avaliar a hidrofilidade das amostras de PES saponificadas e originais e a
hidrofilidade das amostras de PES apds impregnacao, secagem e termofixacao, utilizou-se o
equipamento que permite medir o angulo de contacto OCA 15 Plus, DataPhysics Instruments

GmbH.

3.4.6. Avaliacao da permeabilidade ao ar

A permeabilidade ao ar refere-se a capacidade de um tecido para ser atravessado pelo
ar. Esta propriedade é determinada medindo-se a velocidade de um fluxo de ar ao passar,
perpendicularmente, através de um provete, sob condicbes especificadas de area de ensaio,

pressao e tempo.
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A permeabilidade ao ar € uma propriedade do material que permite ao ar passar através
dos poros ou intersticios, sendo que a velocidade de passagem do ar através do material

depende essencialmente do tamanho e distribuicdo dos poros ou intersticios entre as fibras.

A permeabilidade ao ar tem um papel fundamental nas propriedades de transferéncia de
calor, pois tem um efeito significativo na condutividade térmica, ja que os espacos de ar

presentes na estrutura permitem uma maior transferéncia de calor por conveccao.

A avaliacao desta propriedade foi feita segundo o procedimento descrito na norma NP
EN ISO 9237:2005, utilizando uma pressao de 100 Pascais (pressao recomendada pelas
instrucdes do aparelho para medicao em vestuario) e uma area da superficie de ensaio de 20
cmz. Realizam-se 10 ensaios por cada amostra e os resultados sao apresentados em |/m?/s. Na

figura 15, pode-se visualizar o aparelho utilizado, o permeabilimetro ao ar Textest FX 3300.

Figura 15: Permeabilimetro ao ar utilizado
neste trabalho

3.4.7. Avaliacao da permeabilidade ao vapor de agua

Procedeu-se a determinacédo do indice de permeabilidade ao vapor de agua, de acordo
com a norma a norma BS 7209:1990, utilizando o equipamento “Control dish method” (figura
16). Os testes foram realizados no PES sem tratamento, e em amostras previamente
saponificadas com NaOH 3M e posteriormente tratadas com PEG 1000 na presenca de 60 g/L
e 120 g/L de resina. Efetuou-se também a analise de amostras tratadas com PEG 2000 na

presenca de resina nas concentracdes citadas anteriormente.
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Figura 16: Aparelho “Control dish method” para avaliagdo da permeabilidade ao vapor de agua

3.4.8. Espectroscopia de Infravermelho com transformadas de Fourier (FTIR)

A espectroscopia de infravermelho apresenta-se como uma técnica analitica com um
grande potencial para o estudo dos mais diversos materiais poliméricos e nos mais variados
campos de aplicacao.

O espectrofotometro de infravermelho, permite que parte da radiacao infravermelha
da amostra em analise seja absorvida pela amostra, enquanto que a outra parte é transmitida. O
resultado representa o espectro molecular de absorcéo e transmissao, criando uma impressao
digital molecular da amostra. Como uma impressao digital ndo ha duas estruturas moleculares a
produzirem o mesmo espectro de infravermelhos. Isto faz com que a espectroscopia de
infravermelho seja util para varios tipos de analises (Anon., s.d.). Tendo em conta que os atomos
das moléculas se encontram em constante movimento e que apenas absorvem a radiacao
infravermelha quando as suas frequéncias sdo iguais, € possivel a partir desta analise
determinar o tipo de grupos quimicos existentes na amostra, ja que estes tém frequéncias
especificas associadas a rotacdo ou vibracdo e correspondentes a determinados niveis de
energia.

Assim o FTIR permite fornecer informacdes importantes tais como:

v" |dentificar materiais desconhecidos;
v" Determinar a qualidade ou consisténcia da amostra;

v" Quantificar os componentes existentes numa amostra.
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A figura 17 evidencia esquematicamente o funcionamento de um FTIR. Este aparelho
permite fazer uma medicdo simultanea de todos os niimeros de onda, produzindo a partir daqui
um espectro de absorvancia ou transmitancia de infravermelho. A nivel interno do aparelho, os
sinais obtidos através deste método sao tratados matematicamente com transformadas de

Fourier e obtém-se um espectro como resultado.

O aparelho de FTIR-ATR usado para caracterizar o poliéster original e saponificado encontra-

se evidenciado na figura 18.

Infrared Spectrometers

Interferogram

A

Sample <>

Detector, |

Movingd Mirror. =
and
Beam Splitter Source

Figura 17: Esquema de funcionamento de um FTIR

==Y

Figura 18: Aparelho de FTIR-ATR utilizado neste trabalho

A analise por IV foi realizada usando o aparelho Nicolet-Avatar 360. Os espectros de FTIR
do poliéster sem tratamento e das amostras de poliéster saponificadas foram registados nas

condicOes experimentais citadas anteriormente.
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3.4.9. Aplicacao da calorimetria diferencial de varrimento (DSC) na

caracterizacao de poliésteres saponificados e sem tratamento

A calorimetria diferencial de varrimento (DSC) ¢ uma técnica utilizada no estudo das
transicoes térmicas de substratos poliméricos, que ocorrem, quando estes sao aquecidos (Silva,

2002)

Esta técnica permite medir o fluxo de energia calorifica associado a transicdes nos
materiais em funcdo da temperatura. E um método que permite quantificar a variacdo de
entalpia, no qual a diferenca no fornecimento de energia calorifica entre uma substancia e um

material de referéncia € medida em funcao da temperatura.

Estas medidas fornecem dados qualitativos e guantitativos em processos endotérmicos

(absorcao de energia calorifica) e exotérmicos (libertacao de energia calorifica).

As caracteristicas dos materiais que podem ser identificadas usando analises térmicas,
tal como, a calorimetria diferencial de varrimento (DSC) incluem a temperatura de transicéo
vitrea (T), cristalinidade, temperatura de fusdo (T,), temperatura de cristalizacdo a frio,
processos térmicos associados a libertacao de agua e a degradacao térmica. A transicao vitrea, é

uma transicdo caracteristica de todos os materiais amorfos ou parcialmente amorfos.

A figura 19, evidencia um termograma de DSC de um polimero orgéanico tipico o qual
ilustra a diferenca de fluxo de calor (neste exemplo um processo endotérmico) em funcao da

temperatura do programa previamente imposto.
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Figura 19: Termograma obtido por DSC a 20 °C min' de uma amostra de polietileno. O degrau corresponde a passagem pela Tg,
0 pico exotérmico a cristalizacao a frio e o pico endotérmico a fusdo. O declive a face ascendente deste pico (onset) é a

temperatura de fusao (Martins, 2001).

As amostras de poliéster foram saponificadas tal como foi citado anteriormente. Os
termogramas foram obtidos com um DSC modelo 822¢ da Mettler Toledo. Amostras com massas
entre 10,4 mg e 10,7 mg foram encapsuladas em cadinhos de aluminio, com um volume de 40
microlitros. As propriedades térmicas das amostras de PES e PES saponificados, foram

determinadas apds um tratamento térmico destinado a eliminar a agua residual.

Assim, as amostras foram aquecidas desde a temperatura ambiente (25 °C) até 300 °C,
a uma velocidade de 10 °C min para eliminar a agua residual e arrefecidas até a temperatura
ambiente a velocidade controlada. Os termogramas usados na analise dos resultados foram
obtidos efetuando um novo varrimento entre 25 °C até 300 °C a 10 °C min*, sob uma atmosfera

de azoto com um caudal de 80 cmemin. Foi usada como material de referéncia uma céapsula de

aluminio vazia.

A calibracao em temperatura foi efetuada previamente usando para o efeito padrées de indio

de elevada pureza (99,99%) fornecidos pela Mettler.

O DSC usado para caracterizar o poliéster original e hidrolisado com NaOH, com diferentes

concentracdes e temperaturas, encontra-se evidenciado na figura 20.
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Figura 20: DSC utilizado neste trabalho: Modelo: DSC 822¢ da Mettler Toledo, com uma capacidade do forno de 200 W, intervalo

de temperatura: -65°C a 500 °C, com “intercooler” e uma velocidade de aquecimento/arrefecimento: 1 a 20K/min.

3.4.10. Avaliacao das propriedades “soil-release”

Tal como foi referido anteriormente, o objetivo deste trabalho, prende-se essencialmente
em avaliar as propriedades “soil-release” das amostras de PES tratadas e original. Para se
efetuar esta avaliacao, recorreu-se a norma AATCC Teste Method 130 - 2000 com ligeiras
alteracoes. Por exemplo as dimensdes das amostras a testar nao estdo de acordo com as
estipuladas pela norma. Nos ensaios usaram-se amostras em duplicado com dimensoes de 7,5
x 15 cm. Avaliaram-se estas propriedades, em amostras de PES saponificadas (com NaOH 3M,
a temperatura de 55°C durante 30 minutos) com massas moleculares médias 1000 e 2000, na
presenca da resina de DMDHEU modificada, com um catalisador incorporado, com

concentracdes de 60 g/L e 120 g/L respetivamente.

As amostras de PES originais e tratadas, permaneceram previamente sob atmosfera
acondicionada durante pelo menos 4 horas a 21°C + 2°C e 65 + 2 % de humidade padrao. Cada
uma das amostras de PES a ensaiar foram colocadas sobre papel mata-borrdo. De seguida
colocaram-se com auxilio de um conta - gotas, 5 gotas de 6leo de milho aproximadamente no
centro de cada uma das amostras. Posteriormente colocaram-se sobre cada uma das amostras
de poliéster, papel “glassine” com as medidas de 7,6 x 7,6 cm e um cilindro durante 60

segundos, tal como se pode visualizar na Figura 21.
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Figura 21: Ensaio “soil — release” segundo a norma AATCC Teste “Method” 130 - 2000 efetuado na amostra de PES.

A Figura 22, elucida as amostras de poliéster manchadas com éleo de milho.

Figura 22: Amostras de poliéster manchadas com ¢leo de milho.

As amostras foram lavadas a uma temperatura de 41 + 3°, usando uma maquina de
lavar Wascator FOM 75, durante 12 minutos. O detergente usado foi o ECE com uma

concentracao de 4g/L e foi utilizado um volume de solucao de 50mL.

Apds a lavagem, as amostras foram secas numa estufa com uma temperatura de 100
°C até ficarem completamente secas. Posteriormente avaliaram-se as propriedades “soil —
release” utilizando uma escala “stain release replica” numa camara de luz “Verivide” com a luz
D65. Os graus da escala variam de 1 a 5, sendo o primeiro o que corresponde ao pior valor de

remocao da nodoa e o grau 5 o valor 6timo.
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4. Analise e discussao dos resultados

As fibras de poliéster possuem uma elevada uniformidade, resisténcia mecanica, a abrasao
e aos reagentes quimicos. Contudo estas fibras em virtude de apresentarem uma elevada

hidrofobicidade, sao dificeis de limpar porque as suas superficies sao mais repelentes a agua.

Existem varias estratégias que podem ser adotadas para aumentar a hidrofilidade do
poliéster, tais como, por acabamento quimico ou enxerto, ou através do tratamento quimico com
hidroxido de sodio, ou por tratamento fisico usando o plasma ou ainda pelo tratamento

bioquimico com enzimas (Takke, et al., 2011, p. 2621), (Butola, 2008, p. 133).

4.1. Hidrolise alcalina do poliéster

As propriedades “soil-release” das fibras dependem entre outras caracteristicas, da
hidrofilidade. No caso da fibra de poliéster, estas propriedades podem ser melhoradas por
hidrdlise alcalina (Butola, 2008, p. 133). Neste trabalho, o processo de modificacdo do poliéster
foi efetuado em duas etapas. Numa primeira fase, efetuou-se a hidrolise alcalina do poliéster
criando grupos hidréxilos e carboxilicos sobre a superficie e na segunda fase efetuou-se a
modificacdo da superficie do poliéster através da reacdo do polietilenoglicol (PEG) na presenca

de uma resina.

4.1.1. Determinacao da perda de peso

A hidrdlise alcalina do poliéster foi efetuada com NaOH com diferentes concentracdes
de 2M, 2,5 M, 3 M e 4 M a 90°C, durante 30 minutos. Contudo observou-se que o tratamento
do poliéster com as concentracdes de 4M e de 3M de NaOH a 90°C, conduziu a uma
acentuada degradacdo do poliéster. As amostras de PES que foram tratadas com NaOH 2M e
2,5 M a 90°C, nao se encontravam degradadas e apresentam um toque muito macio. Neste
trabalho também se efetuou a hidrolise alcalina do poliéster com NaOH com uma concentracao
de 3M, a uma temperatura de 55°C, durante 30 minutos. As restantes condicdes experimentais
sao similares ao tratamento alcalino anterior. O controlo do tratamento alcalino sobre o poliéster
foi efetuado com base na variacdo do peso utilizando a equacdo apresentada no ponto 3.4.2. A
tabela 2 evidencia a variacdo média dos pesos obtidos para as amostras de poliéster tratadas

com NaOH.
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Os resultados obtidos para cada um dos tratamentos efetuados, identificados pelas
letras A a C, bem como as condicdes dos respetivos tratamentos realizados, encontram-se
representados na tabela 2, juntamente com os respetivos valores médios, desvio padrao e erro
padrao da meédia. Na figura 23, encontra-se graficamente representado o valor médio da

variacao de peso registada para cada um dos tratamentos.

Tabela 2: Variacao do peso das amostras de poliéster apos hidrolise alcalina

Tratamentos realizados

NaOH 2M X
Saponificagdo | NaOH 2.5M X
NaOH 3M
Temperatura 55°C
90 °C X X
) Amostra
Ensaios
A B C
1 92 297 -89
2 -12,7 -32,7 -6,8
o 3 -10,6 -28,7 -8,7
) o
S 3~ 4 -11,3 -27,3 -7,9
G o X
50— 5 -9,9 -30,4 -7,3
> T
6 -10,5 -29,9 -71
7 117 -29.8 -8,1
8 -10,5 -32,8 -8,6
Média -10,814 -30,167 -7,9257
Desvio padrao 1,0973 1,8544 0,7748
Erro padrao 0,388 0,6556 0,2739
£
2.
i
4
o
piA
L
2
A B c
Amostras
Figura 23: Valor médio da variacao de peso para cada uma das amostras hidrolisadas
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Na boxplot representada na figura 24, encontram-se representados o valor médio,
maximo, minimo, mediana, primeiro quartil e terceiro quartil dos resultados obtidos na
determinacédo da variacdo de peso para cada um dos tratamentos avaliados. No mesmo grafico,
encontram-se também representados os resultados obtidos em cada um dos ensaios realizados,

podendo avaliar-se a respetiva dispersao.
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Figura 24: Boxplot da variacao de peso para cada uma das amostras hidrolisadas

Procedeu-se de seguida ao tratamento estatistico dos resultados obtidos. Neste contexto
comecou por se proceder a analise da variancia (ANOVA), no sentido de avaliar a existéncia de
diferencas estatisticamente significativas entre as médias das variacoes de peso registadas para

cada tratamento (tabela 3).

Tabela 3: ANOVA para a variacdo média de peso das amostras hidrolisadas

Fonte GL Soma dos Quadrados  Media dos quadrados Valor F  Valor-p
Tratamentos 2 234027251 117013626 ©B69.52441 a
Erros 1 36.70196 1.74771
Total 23 2376.9T448

GL - Graus de liberdade

H,: As médias dos varios tratamentos sao iguais
H,: As médias de um ou mais tratamentos sao diferentes

Nivel de significancia a=0.05
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Analisando os resultados da tabela ANOVA vemos que o valor F calculado é superior ao
valor-p, logo, para o nivel de significancia especificado (0=0.05), rejeita-se a hipdtese nula. Pode
assim concluir-se pela existéncia de diferencas significativas entre as médias da variacéo de

peso associada aos varios tratamentos realizados.

Tendo-se concluido pela existéncia de diferencas significativas entre as médias dos
resultados obtidos para os varios tratamentos, realizou-se de seguida um teste de Tukey com o
objetivo de identificar as médias que, tomadas duas a duas, diferem significativamente entre si,

encontrando-se os resultados obtidos representados na tabela 4.

Tabela 4: Teste de Tukey das amostras hidrolisadas

Par de Ap SEM Valor g Valor-p a sig Intervalo de confianga
amostras LI LS
B A -19.35375 D6E101 4140712 0 0.05 1 -21.01984 -17 68765
C A 2.8B798 D.EE101 6.1788 7.54E-04 0.05 1 1.22188 455407
C B 2224172 0.EE101 47.58502 0 0.05 1 2057563  23.90782

Ay - Diferenca das médias; SEM - Erro padria; a - Nivel de significincia
Sig - Diferenca significativa das médias/diferenca ndo significativa das médias (1/0)
LI - Limite inferior do intervalo de confianca; LS - Limite superior do intervalo de confianca

Pela analise dos resultados obtidos pela realizacao do teste de Tukey, pode concluir-se
que todos os pares de tratamentos, apresentam resultados médios significativamente diferentes
entre si, com o valor-p a ser neste caso inferior a 0.05 (nivel de significancia especificado para o
teste). O mesmo se pode concluir pela analise da coluna Sig que fornece o valor O para pares de
amostras com diferencas de médias nao significativas e o valor 1 para pares de amostras com

diferencas de médias significativas.

As mesmas conclusdes podem também ser retiradas através da analise da figura 25, no
qual se encontram graficamente representadas as diferencas entre as médias obtidas pela
realizacdo dos varios tratamentos, juntamente com os respetivos intervalos de confianca, para o
nivel de significancia definido (a=0.05). Assim, podemos verificar que as diferencas de médias
dos pares de tratamentos sao consideradas significativas, pois o intervalo de confianca nao inclui

o valor 0.
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Figura 25: diferenca das médias de variacao de peso das amostras hidrolisadas

Da analise dos resultados evidenciados anteriormente pode-se constatar, que existem
variacdes de peso significativas em todas as condicdes de tratamento utilizadas. Realca-se no
entanto que, as amostras saponificadas numa solucdo de NaOH (2,5 M) a temperatura de 90°C
exibem variacoes de peso bastante superiores as obtidas nas restantes condicdes de tratamento.

Pode também concluir-se que as condicées que menos contribuem para a reducao da
perda de peso, logo para uma menor degradacao do poliéster, consistem na realizacdo do
tratamento utilizando menor uma concentracdo de NaOH de 3,0 M a temperatura de 55° C,
durante 30 minutos. Estes resultados estdo de acordo com os estudos anteriores (Wang &

Zhejiang, 2009, p. 289)

4.1.2. Avaliacao da resisténcia a tracao das amostras de poliéster hidrolisadas em
meio alcalino
As propriedades mecanicas das amostras de PES, nomeadamente a resisténcia a
tracdo, foram alteradas com a hidrolise alcalina. As tabelas e figuras a seguir apresentadas
evidenciam os valores médios obtidos para a resisténcia a tracao das amostras de poliéster sem

tratamento e hidrolisadas nas direcoes da teia e trama.

Mestrado Integrado em Engenharia Téxtil 70
Dissertacao de mestrado



Modificacdo quimica do poliéster para obtencao de efeitos “soil-release”

Os resultados obtidos para cada um dos tratamentos efetuados, identificados pelas
letras A a D, bem como as condicdes dos respetivos tratamentos realizados, encontram-se
representados na tabela 5, juntamente com os respetivos valores médios, desvio padrao e erro
padrao da média. Na figura 26, encontra-se graficamente representado o valor médio da

resisténcia a tracao registada para cada um dos tratamentos a teia.

Como efetuado no ponto 4.1.1, todos as avaliacdes dos testes efetuados para este
trabalho seguem a mesma formatacao, sendo inicialmente realizada uma tabela com as médias
desvio padrao e erro padao da média. De seguida elabora-se um grafico com os valores médios
dos ensaios efetuados, de seguida a boxplot. Por fim, elaboram-se duas tabelas uma a ANOVA e
a segunda com o teste de Tukey. Através destas duas ultimas tabelas & possivel concluir se

existem diferencas significativas entre as médias, sendo ainda representadas num grafico.

Tabela 5: Resultados obtidos nos ensaios de resisténcia a tracdo no sentido da teia dos tecidos

de poliéster tratados com NaOH

Tratamentos realizados

Sem tratamento X
2M %
[MadH) Z.5M X
am ®
Temperatura 55 °C X
P 90 °C x X
Ensaios Amosira
A B c D
2 1 4635 4320 3940 2135
,,‘f "% = 2 4355 420.0 400.5 22B.5
a i = 3 436.5 465.0 385.2 1996
T 4 450.5 410.4 i628
Média 4465 4319 31856 2132
Desvio padrio 13.2 23.8 16.5 135
Emo padrao da media 6.6 11.9 8.2 7.8
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Resisténcia 4 fracio (N)

Amostras

Figura 26: Valores médios da resisténcia a tracao para cada amostra hidrolisada no sentido da teia
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Figura 27: Boxplot dos valores médios de resisténcia a tracao das amostras hidrolisadas no sentido da teia
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Tabela 6: ANOVA para os valores médios de resisténcia a tracdo das amostras hidrolisadas no

sentido da teia

Fonte GL Soma dos Quadrados  Média dos quadrados Valor F  Valor-p
Tratamentos 3 112034.6225 37344 87417 12082245 1.06E-08
Erros 11 33099775 309.08886
Total 14 1154346

GL - Graus de liberdade

H,: As médias dos varios tratamentos sao iguais
H,: As médias de um ou mais tratamentos sao diferentes

Nivel de significancia 0=0.05

Analisando os resultados da tabela ANOVA, tabela 6, vemos que o valor F calculado é
superior ao valor-p, logo, para o nivel de significancia especificado (0=0.05), rejeita-se a hipotese
nula. Pode assim concluir-se pela existéncia de diferencas significativas entre as médias da

variacdo de peso associada aos varios tratamentos realizados.

Tendo-se concluido pela existéncia de diferencas significativas entre as médias dos
resultados obtidos para os varios tratamentos, realizou-se de seguida um teste de Tukey com o
objetivo de identificar as médias que, tomadas duas a duas, diferem significativamente entre si,

encontrando-se os resultados obtidos representados na tabela 7.

Tabela 7: Teste de Tukey para os valores de resisténcia a tracdo no sentido da teia

Par de Ap SEM Valor q Valor-p a sig Intervalo de confianga
amostras LI LS
B A -14.65 1243159 1.66658 6.52E-01 005 0 -52.06341 22.76341
CA -60.875 1243159 6.92512 0.00227 0.05 1 -98.28841 -23.46159
cB -46.225 1243159 5.25854 1.53E-02 0.05 1 -83.63841 -8.81159
DA -233.3 1342765 2457139 0 0.05 1 -273.7111  -192.8889
DB -218.65 1342765 23.02843 0 0.05 1 -259.0611 -178.2389
D C -172.425 1342765 18.15997 1.58E-07 0.05 1 -212.8361 -132.0139

Ay - Diferenca das médias; SEM - Erro padrao; o - Nivel de significancia
Sig - Diferenca significativa das médias/diferenca nao significativa das médias (1/0)
LI - Limite inferior do intervalo de confianga; LS - Limite superior do intervalo de confianca

Pela analise dos resultados obtidos pela realizacdo do teste de Tukey, pode concluir-se
que os pares de tratamentos CA, CB, DA, DB e DC apresentam resultados meédios
significativamente diferentes entre si, com o valor-p a ser neste caso inferior a 0.05 (nivel de

significancia especificado para o teste).
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As mesmas conclusdes podem também ser retiradas através da analise da figura 28, no

qual se encontram graficamente representadas as diferencas entre as médias obtidas pela

realizacdo dos varios tratamentos, juntamente com os respetivos intervalos de confianca, para o

nivel de significancia definido (0=0.05). Assim, podemos verificar que as diferencas de médias

dos pares de tratamentos cujo intervalo de confianca inclui o valor O sdo consideradas nao

significativas.

Pares de amostras

B A B Diferenga de médias néo significativa
B Diferenga de médias signi i

T

-200

I ! 1

-100 0

Diferenga das médias da resisténcia & tragao (N)

Figura 28: Diferenca das médias de resisténcia a tracdo no sentido da teia

Os resultados obtidos para cada um dos tratamentos efetuados, identificados pelas

letras A a D, bem como as condicdes dos respetivos tratamentos realizados, encontram-se

representados na tabela 8, juntamente com os respetivos valores médios, desvio padrao e erro

padrao da média. Na figura 29 encontra-se graficamente representado o valor médio da

resisténcia a tracao registada para cada um dos tratamentos efetuados a trama.
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Tabela 8: Resultados obtidos nos ensaios de resisténcia a tracdo no sentido da trama dos

tecidos de poliéster tratados com NaOH

Tratamentos realizados

Sem fratamenio X
2M b
[NaQH] 2.5M k3
3M ¥
Temperatura 55%¢ X
20 °C % x
Ensaios Amostra
A B c D
2. 1 5750 465.5 3812 2285
g %= 2 566.0 4805 4185 2303
ﬁ E = 3 593.0 501.0 3856 2125
o 4 508.0 435.5 2135
Meédia 5780 483.8 407.7 2215
Desvio padrdo 137 24.2 23.5 9.8
Emo padrio da media 7.9 12.1 1.7 4.9

Resisténcia 4 tracio (N)

Amostras

Figura 29: Valores médios da resisténcia a tracdo para as amostras hidrolisadas no sentido da trama
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Figura 30: Boxplot dos valores médios de resisténcia a tracdo das amostras hidrolisadas no sentido da trama

Tabela 9: ANOVA das médias da resisténcia a tracao no sentido da trama

Fonte GL Soma dos Quadrados  Media dos quadrados Valor F  Valor-p
Tratamentos 3 2485693293 B2B56.44311 22372635 3.8BE-10
Erros 11 4073.82 7034727
Total 14 252643.1493

GL - Graus de liberdade

H,: As médias dos varios tratamentos sao iguais
H,: As médias de um ou mais tratamentos sao diferentes

Nivel de significancia 0=0.05

Analisando os resultados da tabela ANOVA, tabela 9, vemos que o valor F calculado é
superior ao valor-p, logo, para o nivel de significancia especificado (0=0.05), rejeita-se a hipotese
nula. Pode assim concluir-se a existéncia de diferencas significativas entre as médias da variacéo

de peso associada aos varios tratamentos realizados.

Tendo-se concluido a existéncia de diferencas significativas entre as médias dos

resultados obtidos para os varios tratamentos, realizou-se de seguida um teste de Tukey com o
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objetivo de identificar as médias que, tomadas duas a duas, diferem significativamente entre si,

encontrando-se os resultados obtidos representados na tabela 10.

Tabela 10: Teste de Tukey para as médias de resisténcia a tracdao no sentido da trama

Par de Intervale de confianga

amostras Ap SEM Valor q Valor-p a Sig L LS
B A 9425 1469816  9.08845 248E-04 pos 1 -1358.48474 -50.01526
CA -170.3 1469816 16.38576 T.A9E-07 0os 1 -214.53474 -126.06526
CB -¥G6.03 1360783  T.90358 TSHEE-04 0os 1 -117.00342 -35.08658
DA -356.55 14.69816 34.30819 0 0os 1 -400.78474 -312.31526
DB -262.3 1360785 2725987 1] 0os 1 -303.25342 -221.34658
DC -186.25 1360785 19356827 1.51E-08 005 1 -227.20342 14529658

Ay - Diferenca das médias; SEM - Erro padrio; a - Mivel de significancia
Sig - Diferenga significativa das médias/diferenga ndo significativa das médias (1/0]
LI - Limite inferier do intervalo de confianga; LS - Limite superior do intervalo de confianca

Pela analise dos resultados obtidos pela realizacdo do teste de Tukey, pode concluir-se
que todos os pares apresentam resultados médios significativamente diferentes entre si, com o
valor-p a ser neste caso inferior a 0.05 (nivel de significancia especificado para o teste). O
mesmo se pode concluir pela analise da coluna Sig que fornece o valor 1 para pares de

amostras com diferencas de médias significativas.

As mesmas conclusdes podem também ser retiradas através da analise da figura 31, no
qual se encontram graficamente representadas as diferencas entre as médias obtidas pela
realizacdo dos varios tratamentos, juntamente com os respetivos intervalos de confianca, para o
nivel de significancia definido (0=0.05). Assim, podemos verificar que as diferencas de médias

dos pares de tratamentos ndo inclui o valor O, e por isso, sdo consideradas significativas.
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Figura 31: Diferenca das médias de resiténcia a tracdo no sentido da trama

Da analise dos resultados, podemos concluir que a resisténcia a tracdo diminui de forma
significativa com o tratamento alcalino efetuado nas amostras de poliéster excetuando as
amostras tratadas com NaOH (3M) & temperatura de 55°C. Neste caso ndo existem variacdes
estatisticamente significativas entre as amostras nao tratadas e as amostras tratadas nestas
condicoes, tal como se pode comprovar da analise de resultados anteriormente apresentados.
No caso da trama as amostras tratadas nas mesmas condicbes sdao também aquelas que
apresentam menor perda de resisténcia mecanica, apesar de tudo superior a encontrada na teia
e com significancia estatistica. Estes resultados mostram que as melhores condicées do
tratamento alcalino correspondem & concentracdo de NaOH de concentracdo 3,0 M, a

temperatura de 55° C, durante 30 minutos.

Estes resultados estdo de acordo com os valores médios da variacao de peso obtidos em

percentagem e respetivos tratamentos estatisticos dos resultados descritos no ponto 4.1.1.

4.1.3. Avaliacao do angulo de contacto das amostras de poliéster hidrolisadas em
meio alcalino
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O comportamento dinamico do angulo de contacto de uma gota de dgua destilada sobre
a superficie das amostras de poliéster ndo tratado e do poliéster hidrolisado é evidenciado na

figura 32.

Figura 32: Angulos de contacto (0) de uma gota de dgua sobre a superficie de a) poliéster nao tratado b) amostra de poliéster
tratada com NaOH (2M) a temperatura de 90°C durante 30 minutos) c) amostra de poliéster tratada com NaOH (2,5 M) a
temperatura de 90°C durante 30 minutos d) amostra de poliéster tratado com NaOH (3M) a temperatura de 55°C, durante 30

minutos.

Quando se adiciona uma gota de agua destilada, esta tem alguma dificuldade a penetrar
na superficie do poliéster sem tratamento, dado que esta fibra é hidrofoba (figura 32). Da analise
da figura 32 podemos verificar que com a hidrolise alcalina as amostras tornam-se mais
hidrofilas. Através da analise da tabela 11, é possivel verificar que o poliéster sem tratamento
apresenta os valores mais elevados de angulo de contacto, o que confirma o carater hidréfobo

desta fibra.

As amostras de poliéster saponificadas possuem angulos de contacto menores, como é
possivel observar na tabela 11. Este tratamento permite que a superficie do poliéster fique

hidrofilica, permitindo assim que a gota de agua destilada penetre mais facilmente no tecido.
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Tabela 11: Valores médios do angulo de contacto das amostras sem tratamento e hidrolisadas

Tratamentos realizados

Sem tratamento X
NaOH 2M X
Saponificagdo | NaOH 2.5M X
NaOH 3M
Temperatura 55°C

90 °C X X

Amostra
A B C D

1039 153 541 260
893 112 700 252
922 00 687 206

106.4 20.7 686 209

1004 334 874 244

1021 0.0 543 254

Média 99.1 134 672 238
Desvio padréo 6.79 128 123 238
Erro padréo 277 523 5.03 0.97

Ensaios

Angulo de
contacto (°)

O b ON =

Na figura 33 encontra-se graficamente representado o valor médio do angulo de

contacto registado para cada um dos tratamentos.

Angulo de contacto ()

Amosiras
Figura 33: Valor médio do angulo de contacto das amostras estudadas
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Figura 34: Boxplot do angulo de contacto das amostras sem tratamento e hidrolisadas

Tabela 12: ANOVA para o angulo de contacto das amostras hidrolisadas

Fonte GL Soma dos Quadrados  Média dos quadrados Valor F Valor-p
Tratamentos 3 2834660792 94458 86931 10281844 252E-12
Erros 20 1837 97167 91.89858
Total 23 30184.57958

GL - Graus de liberdade

H,: As médias dos varios tratamentos sao iguais
H,: As médias de um ou mais tratamentos sao diferentes

Nivel de significancia 0=0.05

Analisando os resultados da tabela ANOVA, tabela 12, vemos que o valor F calculado é
superior ao valor-p, logo, para o nivel de significancia especificado (a=0.05), rejeita-se a hipotese
nula. Pode assim concluir-se a existéncia de diferencas significativas entre as médias da variacéao

de peso associada aos varios tratamentos realizados.

Tendo-se concluido a existéncia de diferencas significativas entre as médias dos

resultados obtidos para os varios tratamentos, realizou-se de seguida um teste de Tukey com o
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objetivo de identificar as médias que, tomadas duas a duas, diferem significativamente entre si,

encontrando-se os resultados obtidos representados na tabela 13.

Tabela 13: Teste de Tukey para o angulo de contacto das amostras hidrolisadas

Par de Ap SEM Valor q Valor-p a sig Intervalo de confianca
amostras LI LS
B A -85.61667 55347 21.87659 0.00E+00 0.05 1 -101.10776  -70.12557
CA -31.86667 5.5347 8.1425 6.804E-05 0.05 1 -47.35776  -16.37557
CcB 53.75 55347 13.73408 1.15E-06 0.05 1 38.2589 69.2411
DA -75.3 5.5347 19.24049 0 0.05 1 -90.7911 -59.8089
DB 10.31667 5.5347 2.63609 0.27449 005 0 -5.17443  25.80776
DC -43.43333 55347 11.09799 9.12E-07 0.05 1 -58.92443 -27.94224

Ay - Diferenca das médias; SEM - Erro padrio; o - Nivel de significancia
Sig - Diferenca significativa das médias/diferenca néo significativa das médias (1/0)
LI - Limite inferior do intervalo de confianca; LS - Limite superior do intervalo de confianca

Pela analise dos resultados obtidos pela realizacdo do teste de Tukey, pode concluir-se
que o par DB nao apresenta resultados médios significativamente diferentes entre si, pois o
valor-p neste caso nao é inferior a 0.05 (nivel de significancia especificado para o teste). O
mesmo se pode concluir pela analise da coluna Sig que fornece o valor O para pares de

amostras com diferencas de médias nao significativas.

As mesmas conclusdes podem também ser retiradas através da analise da figura 35, no
qual se encontram graficamente representadas as diferencas entre as médias obtidas pela
realizacdo dos varios tratamentos, juntamente com os respetivos intervalos de confianca, para o
nivel de significancia definido (0=0.05). Assim, podemos verificar que as diferencas de médias
dos pares de tratamentos cujo intervalo de confianca inclui o valor O sdo consideradas nao

significativas.
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Figura 35: Diferenca das médias do angulo de contacto das amostras hidrolisadas

De uma forma geral o angulo de contacto diminui com a realizacao da saponificacao
independentemente das condicoes utilizadas. Verifica-se no entanto, que para a mesma
temperatura de tratamento (90°C), o angulo de contacto da amostra tratada com NaOH 2,5 M é
superior ao registado para a amostra tratada com NaOH 2M. Estes resultados poderao
eventualmente dever-se a uma degradacdo excessiva da superficie da fibra que podera ter
conduzido a reducdo da sua porosidade. Esta situacdo nao pode no entanto ser comprovada,

requerendo trabalhos futuros no sentido de aprofundar o seu estudo.

4.1.4. Analise dos poliésteres saponificados e nao tratados por Espectroscopia de

Infravermelho com transformadas de Fourier (FTIR)

As alteracdes quimicas do poliéster durante a imersdo numa solucao de NaOH, foram
caracterizadas através da Espectroscopia de Infravermelho com Transformadas de Fourier e a
técnica de refletdncia atenuada (FTIR-ATR). Os resultados sao apresentados nas figuras
evidenciadas a seguir. Podemos observar varias bandas de absorcédo caracteristicas do poliéster
em todas as amostras estudadas. O pico a volta de 1708 cm- é atribuido a elongacao do grupo

C=0 dos grupos éster. As bandas de absorcao na regiao de 1245-1000 cm, séo atribuidas a
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vibracdes de elongacao da ligacdo C-O. Os picos a 1465 e 1403 cm* podem corresponder a

vibracdo de deformacao no plano da ligacdo C-H do anel benzénico (Gua, et al., 2001, p. 139).
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Figura 36: Espectro de FTIR da amostra de poliéster original.
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Figura 37: Espectro de FTIR da amostra de poliéster tratada com uma solucao de NaOH (3,0 M) com uma temperatura de 55°C,
durante 30 minutos.
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Os espectros de FTIR das amostras de poliéster original e tratado com uma solucdo de

NaOH (3M) durante 30 minutos, a temperatura de 55°C sao evidenciados na Figura 38.
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Figura 38: Sobreposicdo dos espectros de FTIR das amostras de PES sem tratamento (—) e PES tratado com solucdo NaOH
(3M) & temperatura de 55°C, durante 30 minutos (—).

Da analise da Figura 39 podemos observar um pico a 1506 cm* que aparece no
poliéster tratado com NaOH (3M) a temperatura de 55°C, durante 30 minutos, que ¢ atribuido a
uma vibracao de elongacao assimétrica do anido COO- o que comprova que houve efetivamente

uma hidrolise alcalina do poliéster (Gua, et al., 2001, p. 139).

4.1.5. Analise dos poliésteres hidrolisados em meio alcalino e nao tratados por DSC
A calorimetria diferencial de varrimento (DSC) tem contribuido de um modo relevante
para a caracterizacdo de polimeros.
Os parametros térmicos dos poliésteres saponificados e originais foram medidos com
um DSC, tal como foi afirmado anteriormente. As figuras 30 e 40 mostram as curvas de DSC
para o PES original e hidrolisado na presenca do hidroxido de sédio (3M), a temperatura de 55°C

durante 30 minutos.
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Figura 39: Termograma de DSC obtido para o poliéster sem tratamento.
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Figura 40: Curva de DSC do PES tratado com NaOH (3M) a temperatura de 55°C, durante 30 minutos.

A tabela 14 evidencia o estudo da entalpia de fusdo e da temperatura de fusao T, obtidas
para o poliéster sem tratamento e para o poliéster hidrolisado com NaOH (3M), a temperatura

de 55°C, durante 30 minutos.
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Tabela 14: Estudo das entalpias de fusao (AH) e temperaturas de fusao (T,) obtidas por DSC,

para as amostras: PES nao tratado e PES tratado com NaOH (3M) & temperatura de 55°C,

durante 30 minutos.

Amostras AH (J/g) T; (°C)
PES original 48.11 253.62
PES tratado 4593 253.56

Da analise da tabela 14, pode-se inferir, que com a hidrélise alcalina, vai haver quebra
das cadeias poliméricas, levando a uma diminuicdo da cristalinidade. Assim observa-se uma
diminuicdo da entalpia de fusdo e da temperatura de fusdo para o poliéster hidrolisado com
NaOH 3M, a temperatura de 55°C, durante 30 minutos, comparada com o PES sem tratamento.
E de referir, que em relacdo ao valor obtido para a temperatura de fusdo do PES tratado, a
diferenca é ligeira, comparada com a temperatura de fusdo do PES original. Estes resultados
estdo de acordo com os valores obtidos na avaliacdo da resisténcia a tracdo do PES hidrolisado
na presenca de NaOH 3M, a temperatura de 55°C sendo o valor que mais se aproxima do
poliéster original. Pode-se entdo concluir, que as melhores condicées de saponificacdo do
poliéster correspondem a hidrélise com NaOH (3M) a 55°C, durante 30 minutos, como se pode

também visualizar através da figura 41.
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Saponificacao
Menor Maior
Melhor Pior

Variacao de peso

NaOH3 M —» NaOH2 M —» NaOH25M
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. Melhor Pior
Angulo de contacto
NaOH 3 M
—» NaOH25M
NaOH2 M
Menor Maior
»
Resisténcia a tracao Melhor Pior
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NaOH3 M —» NaOH2M —» NaOH25M
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NaOH 3 M —» NaOH2M —» NaOH2.5M

Figura 41: Quadro resumo da saponificagdo do poliéster

4.2. Modificacao quimica das fibras de PES hidrolisadas por reticulacao com PEG

e resina (DMDHEU)

Apods se ter efetuado a hidrélise do poliéster e ter estudado as melhores condicdes da
reacao, procedeu-se a segunda etapa de modificacdo do polimero. Esta modificacao consistiu
em utilizar polietilenoglicois (PEGs) com massas moleculares médias de 1000 e 2000 que foram
reticulados aos tecidos de PES, por um processo “pad-dry-cure”, na presenca de uma resina de

DMDHEU modificada quimicamente, com diferentes concentracoes (60 g/L e 120 g/L).
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As propriedades “soil-release” dos tecidos de PES podem ser melhoradas utilizando
polietilenoglicois de baixos pesos moleculares, uma vez que os PEGs sdo polimeros hidrofilicos.
Assim, tendo em conta o processo de modificacdo citado anteriormente, na segunda etapa da
reacdo, a resina Adipret P-LF (DMDHEU modificada quimicamente, com catalisadores
incorporados) que atua como agente reticulante, formando pontes entre as cadeias do PEG e a

fibra de poliéster (Haojie & Xiao, 2003, p. 2288).

Neste trabalho, efetuaram-se ensaios preliminares, que consistram em secar
previamente as amostras em atmosfera acondicionada (20°C+ 2°C e 65 + 2% de humidade)
durante 48 horas, e pesadas antes da impregnacao. Posteriormente as amostras de poliéster
foram secas na ramola durante 7 minutos, a 60°C e termofixadas durante 3 minutos a 160°C.
De seguida foram lavadas em agua corrente e secas durante 48 horas em atmosfera

acondicionada (20°C+ 2°C e 65 + 2% de humidade).
Os ganhos de peso foram determinados tendo em conta a equacao evidenciada a seguir.
Ganho de peso (%) = [(P,- P)]/P, x100,

Onde P, é o peso inicial da amostra seca em atmosfera acondicionada (20°C+ 2°C e 65
+ 2% de humidade) durante 48 horas e P, é o peso final apds tratamento e seco sob atmosfera

acondicionada (20°C+ 2°C e 65 + 2% de humidade) durante 48 horas.

Observou-se que o processo de secagem das amostras de PES tratadas a 60°c durante
7 minutos, resultou na degradacao do polietilenoglicol. Estes resultados estao de acordo com os
obtidos em estudos efetuados por J. Glastrup (Glastrup, 1995, p. 217). Este investigador
verificou que a degradacao do polietiloglicol podia ocorrer com uma secagem a 70°C, dando
origem a formacao de acido férmico. Quando se efetua a secagem, o acido reage com o grupo
hidroxilo terminal do PEG resultando em ésteres do acido formico. Em condigdes humidas o

acido permanece em solucao ou evapora-se.

Assim a etapa de secagem descrita por T. L. Vigo e J. S. Bruno (Vigo & Bruno, 1986), no
seu processo de modificacdo do poliéster com DMDHEU e adotado nos ensaios preliminares

deste trabalho, foram alterados por uma simples secagem a temperatura ambiente.
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Definidas estas condicdes, procedeu-se entdo a realizacdo de ensaios nos quais se
trataram amostras de poliéster com PEGs de diferentes massas moleculares médias (1000 e
2000), na presenca de diferentes concentracdes de uma resina DMDHEU (Adipret P-LF).
Concluido o tratamento, procedeu-se a avaliacdo das alteracées produzidas ao nivel das
variacbes de peso, angulo de contacto, propriedades mecanicas, permeabilidade ao ar e ao

vapor de agua.

4.2.1. Avaliacao das variacoes de peso associada aos tratamentos com PEG e

resina

Os resultados obtidos para cada um dos tratamentos efetuados, identificados pelas
letras A a D, bem como as condicdes dos respetivos acabamentos realizados, encontram-se
representados na tabela 15, juntamente com os respetivos valores médios, desvio padrao e erro
padrao da média. Na figura 42 encontra-se graficamente representado o valor médio da variacéo

de peso registada para cada um dos tratamentos.

Tabela 15: Valores médios da variacdo de peso das amostras tratadas

Tratamentos realizados

Saponificagdo X X X X
Resina 60 g/L
120 g/L X X
PEG 1000 X
PEG 2000 X X
. Amostra
Ensaios
A B C D
° o 1 0,81 048 1,15 2,17
§ §3 2 155 029 1,15 217
59 < 3 105 100 086 201
= 4 135 0,71 065 271
Média 1,1919 0,6186 0,9539 2,2638
Desvio padrao 0,3246 0,3075 0,2449 0,3053
Erro padrao 0,1623 0,1537 0,1225 0,1526
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Variagéo de peso (%)

Amostra

Figura 42: Valores médios da variacao de peso das amostras tratadas
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Figura 43: Boxplot da variacao de peso das amostras tratadas
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Tabela 16: ANOVA para a variacao de peso das amostras tratadas

Fonte GL Soma dos Quadrados  Média dos quadrados Valor F  Valor-p
Tratamentos 3 6,06915 2,02305 22,91879 2,95E-05
Erros 12 1,05925 0,08827
Total 15 7,1284

GL - Graus de liberdade

H,: As médias dos varios tratamentos sao iguais
H,: As médias de um ou mais tratamentos sao diferentes

Nivel de significancia 0=0.05

Analisando os resultados da tabela ANOVA, tabela 16, vemos que o valor F calculado é
superior ao valor-p, logo, para o nivel de significancia especificado (0=0.05), rejeita-se a hipotese
nula. Pode assim concluir-se pela existéncia de diferencas significativas entre as médias da

variacao de peso associada aos varios tratamentos realizados.

Tendo-se concluido pela existéncia de diferencas significativas entre as médias dos
resultados obtidos para os varios tratamentos, realizou-se de seguida um teste de Tukey com o
objetivo de identificar as médias que, tomadas duas a duas, diferem significativamente entre si,

encontrando-se os resultados obtidos representados na tabela 17.

Tabela 17: Teste de Tukey para a variacao de peso das amostras tratadas

Par de Ap SEM Valor q Valor-p a sig Intervalo de confianga
amostras LI LS
B A -0,5733 0,21008 3,85926 7,54E-02 005 0 -1,19702 0,05042
CA -0,23805 0,21008 1,60247 0,67719 005 0 -0,86177 0,38567
CB 0,33525 0,21008 2,25679 4,17E-01 005 0 -0,28847 0,95897
DA 1,07187 0,21008 7,2155 0,00129 0,05 1 0,44816 1,69559
DB 1,64517 0,21008 11,07476 2417E-05 0,05 1 1,02146 2,26889
DC 1,30992 0,21008 8,81797 2,20E-04 0,05 1 0,68621 1,93364

Ayp - Diferenca das médias; SEM - Erro padrio; a - Nivel de significincia
Sig - Diferencga significativa das médias/diferenca nao significativa das médias (1/0)
LI - Limite inferior do intervalo de confianca; LSC - Limite superior do intervalo de confianga

Pela analise dos resultados obtidos pela realizacao do teste de Tukey, pode concluir-se
que apenas os pares de tratamentos DA, DB e DC apresentam resultados médios
significativamente diferentes entre si, com o valor-p a ser neste caso inferior a 0.05 (nivel de
significancia especificado para o teste). O mesmo se pode concluir pela analise da coluna Sig
que fornece o valor O para pares de amostras com diferencas de médias nao significativas e o

valor 1 para pares de amostras com diferencas de médias significativas.

Mestrado Integrado em Engenharia Téxtil 92
Dissertacao de mestrado



Modificacdo quimica do poliéster para obtencao de efeitos “soil-release”

As mesmas conclusdes podem também ser retiradas através da analise da figura 44, no
qual se encontram graficamente representadas as diferencas entre as médias obtidas pela
realizacdo dos varios tratamentos, juntamente com os respetivos intervalos de confianca, para o
nivel de significancia definido (0=0.05). Assim, podemos verificar que as diferencas de médias
dos pares de tratamentos cujo intervalo de confianca inclui o valor O sao consideradas nao

significativas.

Hl MeanDiff (nonsignificant difference)
B MeanDiff (significant difference)
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Figura 44: Diferenca das médias de variacao de peso das amostras tratadas

Através dos resultados obtidos, & possivel concluir que, o tratamento com resina e PEG
apenas produz uma variacao estatisticamente significativa do peso no caso da aplicacao de 120
g/L de resina e PEG 2000. Os resultados das restantes amostras ndo apresentam desvios

significativos entre si.

4.2.2. Avaliacao da resisténcia a tracao das amostras de poliéster tratadas pelo

processo “pad-dry-cure” na presenca de PEG e resina

No ponto 4.1.2 avaliou-se a resisténcia a tracdo do PES original, na direcdo da teia e

trama, obtendo-se os valores de 446,5 N e de 578 N respetivamente. As tabelas mostram os
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resultados obtidos para a resisténcia a tracao das amostras de poliéster tratadas pelo processo

“pad-dry-cure”.

Os resultados obtidos para cada um dos tratamentos efetuados, identificados pelas
letras A a E, bem como as condicoes dos respetivos acabamentos realizados, encontram-se
representados na tabela 18, juntamente com os respetivos valores médios, desvio padrao e erro
padrao da média. Na figura 45 encontra-se graficamente representado o valor médio da

resisténcia a tracdo no sentido da teia.

Tabela 18: Valores médios da resisténcia a tracao para as amostras tratadas no sentido da teia

Tratamentos realizados

NaOH 3M X X X
Resina 60 gl
120 g/L X X
1000 X X
PEG 2000 X X
) Amostra
Ensaios
A B C D E
.g o 1 432.0 422.5 403.0 378.8 364
@ ‘% = 2 420.0 434.0 400.5 358.8 353.2
2 ﬁ ~ 3 465.0 404.0 421.0 366.8 338.8
§ 4 3904 405.5 383.2 365.6 349.2
Média 426.9 416.5 401.9 367.5 351.3
Desvio padrao 30.9 144 15.5 8.3 10.4
Erro padrao da média 15.4 7.2 7.7 4.2 5.2
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Figura 45: Valores médios da resisténcia a tracao no sentido da teia
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Figura 46: Boxplot da resisténcia a tracdo no sentido da teia
Tabela 19: ANOVA da resisténcia a tracao no sentido da teia
Fonte GL Soma dos Quadrados  Média dos quadrados Valor F  Valor-p
Tratamentos 4 16666.788 4166.697  13.22012 8.28E-05
Erros 15 4727.6775 315.1785
Total 19 21394.4655

GL - Graus de liberdade

H,: As médias dos varios tratamentos sao iguais
H,: As médias de um ou mais tratamentos sao diferentes

Nivel de significancia 0=0.05

Analisando os resultados da tabela ANOVA, tabela 19, vemos que o valor F calculado é
superior ao valor-p, logo, para o nivel de significancia especificado (0=0.05), rejeita-se a hipotese
nula. Pode assim concluir-se pela existéncia de diferencas significativas entre as médias da

variacao de peso associada aos varios tratamentos realizados.

Tendo-se concluido pela existéncia de diferencas significativas entre as médias dos

resultados obtidos para os varios tratamentos, realizou-se de seguida um teste de Tukey com o

Mestrado Integrado em Engenharia Téxtil 95
Dissertacao de mestrado



Modificacdo quimica do poliéster para obtencao de efeitos “soil-release”

objetivo de identificar as médias que, tomadas duas a duas, diferem significativamente entre si,

encontrando-se os resultados obtidos representados na tabela 20.

Tabela 20: Teste de Tukey para a resisténcia a tracdo no sentido da teia

Par de Ay SEM Valor q Valor-p . sig Intervalo de confianca
amostras Ll LS
B A -10.35 12.55346 1.16598 9.19E-01 005 0 -49.114 28.414
CA -24.925 12.55346 2.80793 3.19E-01 005 0 -63.689 13.839
cB -14.575 12.55346 1.64195 7.72E-01 005 0 -53.339 24.189
DA -59.35 12.55346 6.68609 2.14E-03 0.05 1 -98.114 -20.586
DB -49  12.55346 5.52011 1.05E-02 0.05 1 -87.764 -10.236
DcC -34.425 1255346 3.87816 0.09386 005 0 -73.189 4.339
E A -75.55 12.55346 8.51111 1.97E-04 0.05 1 -114.314 -36.786
EB -65.2 12.55346 7.34513 0.0008843 0.05 1 -103.964 -26.436
EC -50.625 12.55346 5.70318 0.00817 0.05 1 -89.389 -11.861
ED -16.2 12.55346 1.82502 0.70071 005 0 -54.964 22.564

Ay - Diferenga das médias; SEM - Erro padrao; a - Nivel de significancia
Sig - Diferenca significativa das médias/diferenca nao significativa das médias (1/0)
LI - Limite inferior do intervalo de confianga; LS - Limite superior do intervalo de confianca

Pela analise dos resultados obtidos pela realizacdo do teste de Tukey, pode concluir-se
que apenas os pares de tratamentos DA, DB, EA, EB e EC apresentam resultados médios
significativamente diferentes entre si, com o valor-p a ser neste caso inferior a 0.05 (nivel de
significancia especificado para o teste). O mesmo se pode concluir pela andlise da coluna Sig
que fornece o valor O para pares de amostras com diferencas de médias nao significativas e o

valor 1 para pares de amostras com diferencas de médias significativas.

As mesmas conclusdes podem também ser retiradas através da analise da figura 47, no
qual se encontram graficamente representadas as diferencas entre as médias obtidas pela
realizacdo dos varios tratamentos, juntamente com os respetivos intervalos de confianca, para o
nivel de significancia definido (0=0.05). Assim, podemos verificar que as diferencas de médias
dos pares de tratamentos cujo intervalo de confianca inclui o valor O sdo consideradas nao

significativas.
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Figura 47: Diferenca das médias da resisténcia a tragdo no sentido da teia

Os resultados obtidos para cada um dos tratamentos efetuados, identificados pelas
letras A a E, bem como as condicoes dos respetivos acabamentos realizados, encontram-se
representados na tabela 21, juntamente com os respetivos valores médios, desvio padréo e erro
padrao da média. Na figura 48 encontra-se graficamente representado o valor médio da

resisténcia a tracao no sentido da trama.

Tabela 21: Valor médio da resisténcia a tracdo no sentido da trama

Tratamentos realizados

NaOH 3M X X X
Resina c0glL
120 g/L X X
1000 X X
PEG 2000 X X
. Amostra
Ensaios
A B ] D E
L. 1 4320 347.6 375.6 378.0 418
@ ‘% = 2 420.0 347.2 371.2 390.8 380.4
2 ﬁ =~ 3 465.0 374.0 361.6 388.8
& 4 390.4 4015
Média 426.9 367.6 373.4 376.8 395.7
Desvio padrao 309 259 3.1 146 19.7
Erro padrao da média 15.4 12.9 2.2 8.5 11.4
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Figura 48: Valor médio da resisténcia a tracdo no sentido da trama
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Figura 49: Boxplot da resisténcia a tracdo no sentido da trama
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Tabela 22: ANOVA da resisténcia a tracdo no sentido da trama

Fonte GL Soma dos Quadrados  Média dos quadrados Valor F  Valorp
Tratamentos 4 8615.39021 2153.84755 3.89616 3.30E-02
Erros 11 6080.94417 552.81311
Total 15 14696.33438

GL - Graus de liberdade

H,: As médias dos varios tratamentos sao iguais
H,: As médias de um ou mais tratamentos sao diferentes

Nivel de significancia 0=0.05

Analisando os resultados da tabela ANOVA, tabela 22, vemos que o valor F calculado é
superior ao valor-p, logo, para o nivel de significancia especificado (0=0.05), rejeita-se a hipotese

nula. Pode assim concluir-se a existéncia de diferencas significativas entre as médias da variacédo

de peso associada aos varios tratamentos realizados.

Tendo-se concluido a existéncia de diferencas significativas entre as médias dos
resultados obtidos para os varios tratamentos, realizou-se de seguida um teste de Tukey com o

objetivo de identificar as médias que, tomadas duas a duas, diferem significativamente entre si,

encontrando-se os resultados obtidos representados na tabela 23.

Tabela 23: Teste de Tukey para a resisténcia a tracdo no sentido da trama

Par de Ap SEM Valor q Valor-p a sig Intervalo de confianca
amostras LI LS
B A -59.275 16.62548 5.04211 2.91E-02 0.05 1 -113.04213 -5.50787
CA -53.45 20.36197 3.7123  1.32E-01 005 © -119.30101 12.40101
CcCB 5.825 20.36197 0.40457 9.98E-01 005 O -60.02601 71.67601
DA -50.05 17.95757 3.94159 1.03E-01 005 O -108.12514 8.02514
DB 9225 1795757 0.7265 9.84E-01 005 O -48.85014  67.30014
DC 34 21.4634 0.22402 0.99983 005 0O -66.01306  72.81306
E A -31.11667 17.95757 245053 4.54E-01 005 O -89.1918  26.95847
EB 28.15833 17.95757 2.21755 0.54423 005 O -29.9168  86.23347
EC 2233333 21.4634 1.47153 0.83173 005 O -47.07973 91.7464
ED 18.93333 19.19745 1.39476 0.85609 005 O -43.1516  81.01826

Apu - Diferenca das médias; SEM - Erro padrio; a - Nivel de significancia
Sig - Diferenca significativa das médias/diferenca nao significativa das médias (1/0)

LI - Limite inferior do intervalo de confianga; LS - Limite superior do intervalo de confianga

Pela analise dos resultados obtidos pela realizacao do teste de Tukey, pode concluir-se
que apena o par BA apresenta resultados médios significativamente diferentes entre si, com o

valor-p a ser neste caso inferior a 0.05 (nivel de significancia especificado para o teste). O
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mesmo se pode concluir pela analise da coluna Sig que fornece o valor O para pares de
amostras com diferencas de médias nao significativas e o valor 1 para pares de amostras com

diferencas de médias significativas.

As mesmas conclusdes podem também ser retiradas através da analise do grafico,
figura 50, no qual se encontram graficamente representadas as diferencas entre as médias
obtidas pela realizacao dos varios tratamentos, juntamente com os respetivos intervalos de
confianca, para o nivel de significancia definido (a=0.05). Assim, podemos verificar que as
diferencas de médias dos pares de tratamentos cujo intervalo de confianca inclui o valor O sdo

consideradas n&o significativas.

W Diferenca de médias significativa
Diferenca de médias néao significativa
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Figura 50: Diferenca das médias da resisténcia a tracao

Da analise dos resultados obtidos, pode concluir-se que o tratamento com PEG 1000
nao produz alteracbes significativas na resisténcia a tracdo no sentido da teia,
independentemente da concentracao de resina utilizada. Pelo contrario a utilizacdo de PEG 2000
induz uma perda significativa na resisténcia a tracdo independentemente da concentracao da

resina quando comparada com a amostra saponificada.
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A resisténcia a tracdo no sentido da trama, apresenta variacdes estatisticamente
significativas apenas no caso da amostra tratada com 60 g/| de resina e PEG 1000. No entanto
essa situacdo pode dever-se ao reduzido numero de testes realizados o que implica a

necessidade de estudos anteriores para validar estas conclusoes.

4.2.3. Avaliacao do angulo de contacto das amostras de poliéster tratadas com o

processo “pad-dry-cure” com resina e PEG

O comportamento dindmico do angulo de contacto de uma gota de agua destilada sobre

a superficie das amostras de poliéster impregnadas é evidenciado nas figuras abaixo

representadas.

Figura 51: Angulos de contacto (6) de uma gota de agua sobre a superficie de a) poliéster nao tratado b) amostra de poliéster
tratado com PEG (massa molecular média, 1000) e resina Adipret P-LF (60 g/L) c) amostra de poliéster tratada com PEG (massa

molecular média, 1000) e resina Adipret P-LF (120 g/L).

Figura 52: Angulos de contacto () de uma gota de dgua sobre a superficie de a) poliester nao tratado b) amostra de poliéster
tratada com PEG (massa molecular média, 2000) e resina Adipret P-LF (60 g/L) c) amostra de poliéster tratada com PEG (massa

molecular média, 2000) e resina Adipret P-LF (120 g/L).
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Os resultados obtidos para cada um dos tratamentos efetuados, identificados pelas
letras A a G, bem como as condicdes dos respetivos acabamentos realizados, encontram-se
representados na tabela 24, juntamente com os respetivos valores médios, desvio padrao e erro
padrao da média. Na figura 53 encontra-se graficamente representado o valor médio do angulo

de contacto registado para cada um dos tratamentos.

Tabela 24: Valor médio do angulo de contacto das amostras tratadas

Tratamentos realizados

Saponificagdo NaOH 3M X X X X X X X
Resina c0glL

120 g/L X X X

PEG 1000 X X
PEG 2000 X X
I —
. Amostra

Ensaios

A B C D E F G

1 341 260 255 241 184 05 0.0
%Q 2 390 252 252 213 187 0.0 0.0
9% 3 527 206 245 205 184 23 0.0
Eﬁ% 4 448 209 205 248 157 01 1.1
< 3 5 598 244 193 200 226 01 0.0
6 355 254 - - 200 14 00
Média 443 238 230 221 190 07 02
Desvio padrao 10,2 24 29 22 23 09 04
Erro padrao 4.2 1.0 1.3 10 09 04 02
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Figura 53: Valor médio do angulo de contacto
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Figura 54: Boxplot para o angulo de contacto

Tabela 25: ANOVA para o dngulo de contacto

Fonte GL Soma dos Quadrados  Média dos quadrados Valor F  Valor-p
Tratamentos 6 8235.62067 1372.60344  71.65824 0
Erros 33 632.11033 19.15486
Total 39 8867.731

GL - Graus de liberdade

H,: As médias dos varios tratamentos sao iguais
H,: As médias de um ou mais tratamentos sao diferentes

Nivel de significancia 0=0.05

Analisando os resultados da tabela ANOVA, tabela 25, vemos que o valor F calculado é
superior ao valor-p, logo, para o nivel de significancia especificado (a=0.05), rejeita-se a hipotese
nula. Pode assim concluir-se a existéncia de diferencas significativas entre as médias da variacao

de peso associada aos varios tratamentos realizados.

Tendo-se concluido a existéncia de diferencas significativas entre as médias dos

resultados obtidos para os varios tratamentos, realizou-se de seguida um teste de Tukey com o
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objetivo de identificar as médias que, tomadas duas a duas, diferem significativamente entre si,

encontrando-se os resultados obtidos representados na tabela 26.

Tabela 26: Teste de Tukey do angulo de contacto

Int lo d fi
Par de Ay SEM Valor g Valor-p a sig ntervalo de confianca
amostras LI LS

-28.49356 -12.63977
-29.63047 -13.00287
-9.0638 7.5638
-30.49047 -13.86287
-9.9238 6.7038
-9.54348 7.82348
-33.2769 -17.4231

w

-20.56667 2.52685 11.51066 1.47E-07 0.05 1
-21.31667 2.65018 11.3752 1.613E-07 0.05 1
-0.75 2.65018 0.40022 1.00E+00 0.05 0
-22.17667 2.65018 11.83412 1.245E-07 0.05 1
-1.61 2.65018 0.85914 0.99612 0.05 0
-0.86 2.76802 0.43938 1.00E+00 0.05 0
-25.35 252685 14.18777 6.609E-08 0.05 1
-4.78333 2.52685 267711 0.49882 0.05 0 -12.71023 3.14356
-4.03333 2.65018 2.15231 0.73005 0.05 0 -12.34713 4.28047
-3.17333 2.65018 1.69338 8.90E-01 0.05 0 -11.48713 5.14047
-43.58333 2.52685 24.39252 6.19E-08 0.05 1 -51.51023 -35.65644
-23.01667 252685 12.88186 9.63E-08 0.05 1 -30.94356 -15.08977
-22.26667 265018 11.88215 1.22E-07 0.05 1 -30.58047  -13.95287
-21.40667 265018 11.42323 1.56E-07 0.05 1 -29.72047  -13.09287
-18.23333 252685 10.20475 6.53E-07 0.05 1 -26.16023 -10.30644
-44.13333 2.52685 24.70034 6.33E-08 0.05 1 -52.06023 -36.20644
-23.56667 2.52685 13.18968 9.26E-08 0.05 1 -31.49356 -15.63977
-22.81667 2.65018 12.17565 1.11E-07 0.05 1 -31.13047  -14.50287
-21.95667 265018 11.71672 1.31E-07 0.05 1 -30.27047  -13.64287
-18.78333 2.52685 10.51257 3.965E-07 0.05 1 -26.71023 -10.85644
-0.55 2.52685 0.30782 0.99999 0.05 0 -8.4769 7.3769
Ap - Diferenca das médias; SEM - Erro padrado; a - Nivel de significancia

Sig - Diferenca significativa das médias/diferenga nao significativa das médias (1/0)
LI - Limite inferior do intervalo de confianga; LS - Limite superior do intervalo de confianga

OOOOOOmM T T T T MMMMOOOOO
TMOOWPMOOBPPOODEON>ODR >

Pela analise dos resultados obtidos pela realizacdo do teste de Tukey, pode concluir-se
que apenas os pares de tratamentos BA, CA, DA, EA, FA, FB, FC, FD, FE, GA, GB, GC, GD e GE
apresentam resultados médios significativamente diferentes entre si, com o valor-p a ser neste
caso inferior a 0.05 (nivel de significancia especificado para o teste). O mesmo se pode concluir
pela analise da coluna Sig que fornece o valor O para pares de amostras com diferencas de
meédias nao significativas e o valor 1 para pares de amostras com diferencas de médias

significativas.

As mesmas conclusdes podem também ser retiradas através da analise da figura 55, no
qual se encontram graficamente representadas as diferencas entre as médias obtidas pela
realizacao dos varios tratamentos, juntamente com os respetivos intervalos de confianca, para o

nivel de significancia definido (a=0.05). Assim, podemos verificar que as diferencas de médias
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dos pares de tratamentos cujo intervalo de confianca inclui o valor O sdo consideradas nao

significativas.
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Figura 55: Diferenca das médias do angulo de contacto

Dos resultados obtidos é possivel concluir que a aplicacdo isolada de 120 g/L de resina
aumenta significativamente a hidrofobicidade do poliéster. Por outro lado a aplicacdo de PEG
1000 independentemente da concentracdo de resina utilizada ndo produz alteracdes
estatisticamente significativas do angulo de contacto do PES, o mesmo acontecendo no caso da
aplicacao isolada de 60 g/L de resina. E no entanto possivel constatar que a aplicacio de PEG
2000 reduz de modo significativo o angulo de contacto do PES independentemente da

concentracao da resina utilizada.

Assim pode afirmar-se que de entre as diferentes condicdes utilizadas, os melhores
resultados sao obtidos pela aplicacao de PEG 2000 na presenca de 60 g/L de resina, uma vez
que a variacao registada em relacdo a utilizacdo de PEG 2000 juntamente com 120g/L de

resina nao é estatisticamente significativa.
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4.2.4. Avaliacao da permeabilidade ao ar das amostras tratadas pelo processo

“pad-dry-cure” com PEG e resina

Dadas as implicacbes que os tratamentos efetuados poderdo ter na porosidade dos
materiais e consequentemente na sua permeabilidade ao ar procedeu-se também a avaliacao

desta propriedade.

Os resultados obtidos para cada um dos tratamentos efetuados, identificados pelas
letras A a E, bem como as condicoes dos respetivos acabamentos realizados, encontram-se
representados na tabela 27, juntamente com os respetivos valores médios, desvio padrao e erro
padrao da média. Na figura 56 encontra-se graficamente representado o valor médio da

permeabilidade ao ar registada para cada um dos tratamentos.

Tabela 27: Valores médios da permeabilidade ao ar

Tratamentos realizados

Sem tratamento X
NaOH 3M X X X X
. 60 g/L
R
esina M0 giL X X
1000 X
PEG 2000 X X
) Amostra
Ensaios
A B C D E
1 92.3 97.5 91.3 67.5 60.5
- 2 88.1 97 1 84 .4 67.5 69.5
g 3 93.0 95.6 83.3 66.8 67
8~ 4 954 94.2 85.7 71.0 65.7
w
3 &E 5 92.8 97.6 83.7 66.4 64.8
% ] 6 94.6 88.6 86.4 714 60.4
g 7 95.7 86.2 79.4 74.6 60.6
@ 8 95.7 88.9 79.3 71.2 62
& 9 99.1 98.7 84.0 76.6 63.3
10 95.3 96.7 74.3 76.8 65
Meédia 94.2 941 83.2 71.0 63.9
Desvio padréo 29 4.5 46 4.0 3.1
Erro padrao da média 0.9 14 15 1.3 1.0
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Figura 56: Valores médios da permeabilidade ao ar
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Figura 57: Boxplot da permeabilidade ao ar
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Tabela 28. ANOVA da permeabilidade ao ar

Fonte GL Soma dos auadrados Média dos quadrados Valor F Valor p
Tratamentos 4 7439.948 1859.987 123.47286 0
Erros 45 677.877 15.06393
Total 49 8117.825

GL - Graus de liberdade

H,: As médias dos varios tratamentos sao iguais
H,: As médias de um ou mais tratamentos sao diferentes

Nivel de significancia 0=0.05

Analisando os resultados da tabela ANOVA, tabela 28, vemos que o valor F calculado é
superior ao valor-p, logo, para o nivel de significancia especificado (0=0.05), rejeita-se a hipotese
nula. Pode assim concluir-se a existéncia de diferencas significativas entre as médias da variacdo

de peso associada aos varios tratamentos realizados.

Tendo-se concluido a existéncia de diferencas significativas entre as médias dos
resultados obtidos para os varios tratamentos, realizou-se de seguida um teste de Tukey com o
objetivo de identificar as médias que, tomadas duas a duas, diferem significativamente entre si,

encontrando-se os resultados obtidos representados na tabela 29.

Tabela 29: Teste de Tukey para a permeabilidade ao ar

Par de Ap SEM Valor q Valor-p a sig Intervalo de confianca
amostras LI LS
B A -0.09 1.73574 0.07333  1.00E+00 005 O -5.02201 4.84201
CA -11.02 1.73574 8.97868 9.2088E-07 0.05 1 -15.95201 -6.08799
CB -10.93 1.73574 8.90535 1.10E-06 0.05 1 -15.86201 -5.99799
DA -23.22 1.73574 18.91878 0 0.05 1 -28.15201 -18.28799
DB -23.13 1.73574 18.84545 0 0.05 1 -28.06201 -18.19799
DC -12.2 1.73574 9.9401 8.23E-08 0.05 1 -17.13201 -7.26799
E A -30.32 1.73574 2470359 6.5599E-07 0.05 1 -35.25201 -25.38799
E B -30.23 1.73574 2463026 6.5371E-07 0.05 1 -35.16201  -25.29799
EC -19.3 1.73574 15.72491 0 0.05 1 -24.23201 -14.36799
ED -7.1 1.73574 5.78481 1.58E-03 0.05 1 -12.03201 -2.16799

Ap - Diferenga das médias; SEM - Erro padrao; a - Nivel de significancia
Sig - Diferenca significativa das médias/diferenca nio significativa das médias (1/0)
LI - Limite inferior do intervalo de confianga; LS - Limite superior do intervalo de confianca

Pela analise dos resultados obtidos pela realizacao do teste de Tukey, pode concluir-se
que apenas o par de tratamentos BA apresenta resultados médios significativamente iguais entre

si, com o valor-p a ser neste caso superior a 0.05 (nivel de significancia especificado para o
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teste). O mesmo se pode concluir pela analise da coluna Sig que fornece o valor O para pares de
amostras com diferencas de médias nao significativas e o valor 1 para pares de amostras com

diferencas de médias significativas.

As mesmas conclusdes podem também ser retiradas através da analise da figura 58, no
qual se encontram graficamente representadas as diferencas entre as médias obtidas pela
realizacdo dos varios tratamentos, juntamente com os respetivos intervalos de confianca, para o
nivel de significancia definido (0=0.05). Assim, podemos verificar que as diferencas de médias
dos pares de tratamentos cujo intervalo de confianca inclui o valor O sdo consideradas nao

significativas.
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Figura 58: Diferenca das médias da permeabilidade ao ar

Da analise dos resultados anteriormente apresentados, € possivel concluir que apenas a
aplicacdo de PEG 1000, na presenca de 60 g/L de resina nado produz alteracdes

estatisticamente significativas no que se refere a permeabilidade ao ar dos materiais tratados.

Pelo contrario, todas as restantes condicdes utilizadas originam uma reducao
estatisticamente significativas da permeabilidade ao ar. Verifica-se de igual forma que a

permeabilidade ao ar tende a diminuir com o aumento da concentracao de resina para 0 mesmo
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tipo de PEG utilizado. A mesma tendéncia se verifica com o aumento da massa molecular média

do PEG usado para uma mesma concentracao de resina aplicada.

Esta diferenca de valores, podera estar relacionada com uma diminuicao da porosidade
do material apos o tratamento o que resulta numa maior dificuldade de passagem do ar através

dos intersticios das fibras.
4.2.5. Avaliacao do indice de permeabilidade ao vapor de agua

As modificacdes quimicas produzidas no poliéster na sequéncia dos tratamentos
realizados e as implicacdes que as mesmas produzem ao nivel da hidrofilidade dos materiais sao
suscetiveis de alterar a sua permeabilidade ao vapor de agua, com possiveis implicacdes ao nivel
da respetiva respirabilidade. Assim procedeu-se a avaliacao do indice de permeabilidade ao
vapor de agua dos materiais tratados nas condicdes descritas na tabela 30. Na figura 59
encontra-se graficamente representado o valor médio da permeabilidade ao vapor de agua

registada para cada um dos tratamentos.

Tabela 30: Valores médios do indice de permeabilidade ao vapor de agua

Tratamentos realizados

Sem tratamento X
NaQH 3M X X X X
) 60 g/L
R
esina 120 gIL x X
1000 X
PEG
2000 X X
. Amostra
Ensaios
A B C D E
indice de permeabilidade ao 1 96.8 98.1 991 98.6 98.5
vapor de agua 2 96.2 98.7 98.5 98.1 97.0
Média 96.5028 98.3578 98.822 98.3306 97.7568
Desvio padrao 0.43442 041771 0.45467 0.33252 1.05744
Erro padréo da média 0.30718 0.29537 0.3215 0.23513 0.74772
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Figura 59: Valores médios do indice de permeabilidade ao vapor de agua
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Figura 60: Boxplot do indice de permeablidade ao vapor de agua
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Tabela 31: ANOVA para o indice de permeabilidade ao vapor de agua

Fonte GL Soma dos Quadrados  Média dos quadrados ValorF  Valorp
Tratamentos 4 6.40614 1.60154 4.45197 0.06642
Erros 5 1.79868 0.35974
Total 9 8.20483

GL - Graus de liberdade

H,: As médias dos varios tratamentos sao iguais
H,: As médias de um ou mais tratamentos sao diferentes

Nivel de significancia 0=0.05

Analisando os resultados da tabela ANOVA, tabela 31, vemos que o valor F calculado é
superior ao valor-p, logo, para o nivel de significancia especificado (0=0.05), rejeita-se a hipotese
nula. Pode assim concluir-se a existéncia de diferencas significativas entre as médias da variacédo

de peso associada aos varios tratamentos realizados.

Tendo-se concluido pela existéncia de diferencas significativas entre as médias dos
resultados obtidos para os varios tratamentos, realizou-se de seguida um teste de Tukey com o
objetivo de identificar as médias que, tomadas duas a duas, diferem significativamente entre si,

encontrando-se os resultados obtidos representados na tabela 32.

Tabela 32: Teste de Tukey para o indice de permeabilidade ao vapor de agua

Par de Ap SEM Valor q Valor-p a sig Intervalo de confianca
amostras LI LS
B A 1.85491 0.59978 4.37368 1.23E-01 005 O -0.55111 4.26094
CA 2.3192 0.59978 5.4684 0.0573 005 O -0.08683 472522
CB 0.46428 0.59978 1.09473 9.28E-01 005 O -1.94174 2.87031
DA 1.82775 0.59978 4.30964 0.129 005 O -0.57827 4.23378
DB -0.02716 0.59978 0.06404 1 005 O -2.43318 2.37886
DC -0.49144 0.59978 1.15877 9.14E-01 005 0O -2.89747 1.91458
E A 1.25399 0.59978 2.95677 0.34702 005 O -1.15203 3.66001
E B -0.60092 0.59978 1.41691 0.84497 005 O -3.00695 1.8051
EC -1.06521 0.59978 2.51163 0.47186 005 O -3.47123 1.34082
ED -0.57376 0.59978 1.35287 8.64E-01 005 O -2.97979 1.83226

Ap - Diferenga das médias; SEM - Erro padrao; a - Nivel de significancia
Sig - Diferenca significativa das médias/diferenca nio significativa das médias (1/0)
LI - Limite inferior do intervalo de confianga; LS - Limite superior do intervalo de confianca

Pela analise dos resultados obtidos pela realizacao do teste de Tukey, pode concluir-se
que todos os pares de tratamentos apresentam resultados médios significativamente iguais entre

si, com o valor-p a ser neste caso superior a 0.05 (nivel de significancia especificado para o
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teste). O mesmo se pode concluir pela analise da coluna Sig que fornece o valor O para pares de

amostras com diferencas de médias nao significativas e o valor 1 para pares de amostras com

diferencas de médias significativas.

As mesmas conclusdes podem também ser retiradas através da analise da figura 61, no

qual se encontram graficamente representadas as diferencas entre as médias obtidas pela

realizacao dos varios tratamentos, juntamente com os respetivos intervalos de confianca, para o

nivel de significancia definido (0=0.05). Assim, podemos verificar que as diferencas de médias

dos pares de tratamentos cujo intervalo de confianca inclui o valor O sdo consideradas nao

significativas.

| B Diferenca de médias ndo significativa

m
o

Pares de amostras

-2

! | ! I ! 1
2 4 6

Diferenga das médias dos indices da permeabilidade ao vapor de agua

Figura 61: Diferenca das médias do indice de permeabilidade ao vapor de agua

Os resultados obtidos ndo apresentam variacdes estatisticamente significativas entre si,

dai se concluindo que os tratamentos realizados nao produzem alteracoes significativas desta

propriedade.

4.3. Avaliacao do efeito “soil-release”
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Concluida a avaliacao das propriedades testadas e anteriormente descritas procedeu-se
a avaliacdo do desempenho dos materiais modificados no que concerne a sua capacidade para
permitir a libertacdo de sujidades oleosas no decurso das lavagens domésticas a que os

materiais sao usualmente submetidos.

Neste contexto, avaliou-se as propriedades “soil-release” de acordo com os
procedimentos descritos na norma AATCC Test Method 130-2000 tendo-se obtido os resultados
a seguir descritos na tabela 33. Na figura 62 é possivel observar as amostras que estiveram na

origem dos resultados apresentados no ensaio anterior.

Tabela 33: Avaliacao do grau de "soil-release"

Tratamentos realizados

Sem tratamento X
NaOH 3M X X X X
Resina 60 g/l
120 g/L X X
PEG 1000 X
2000 X X
Amostra
A B C D E
Grau "Soil-Release” [ 34 4 4 5
a) b) c)
d) e)

Figura 62: Provete utilizados na avaliacdo das propriedades soil-release
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Da analise tabela 33, ¢ possivel concluir que as amostras de poliéster tratadas com PEG
de massa molecular média 2000 apresentam os melhores resultados independentemente da
concentracdo de resina aplicada. A utilizacdto de PEG 1000, melhora ligeiramente as
propriedades “soil-release”, passando do grau 3-4 obtido no poliéster nao tratado para o grau 4
independentemente da concentracéo de resina utilizada. A figura 63 ilustra o quadro resumo do

PES tratado com PEG e resina nas varias condicoes testadas.

Tratamento com PEG e resina
Maior Menor
Variagao >
de Melhor Pior
peso 120 g/L de resina
+ —» Restantes amostras
PEG 2000
Menor Maior
Angulo >
de Malhor Pior
contacto 60 g/L de resina + PEG 2000 60 g/L de resina + PEG 1000
120 g/L de resina + PEG 2000 ) 120 g/L de resina + PEG 1000
Maior Menor
Resisténcia —>
. = Malhor Pior
atragao
(Teia) 60 g/L de resina + PEG 1000 60g/Lderesina  120g/L de resina
+ +
120 g/L de resina + PEG 1000 PEG 2000 PEG 2000
Resisténcia . ) ) - L
R - 3 Naoseregistam diferencas estatisticamente significativas
atragao na resisténcia a tragao
(Trama)
Maior Menor
Permeabilidade  Melhor Pior
aoar . - x "
60 g/L de resina 120g/Lderesina  60g/Lderesina 120 g/L de resina
+ > - » - > +
PEG 1000 PEG 1000 PEG 2000 PEG 2000
Permea b'"tll:de Mo se registam diferengas estatisticamente significativas
ac vapor de na resisténcia a tracio
agua

Figura 63: Quadro resumo do tratamento do poliéster com PEG na presenca de uma resina com diferentes concentracoes.

Da analise do quadro resumo da figura 64, pode constatar-se que sao estas condicdes que

melhor permitem otimizar o angulo de contacto, sendo esta a propriedades mais diretamente
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relacionada com a obtencdo dos objetivos pretendidos. E também possivel verificar que a
utilizacdo de 120 g/L de resina e PEG 2000 proporciona resultados semelhantes aos obtidos
nas condicdes selecionadas. Contudo, verifica-se que neste caso a resisténcia a tracdo e a
permeabilidade ao ar sdo mais degradas do que no caso anterior, razao pela qual foram essas

consideradas as melhores condicbes para a realizacao do tratamento.
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5. Conclusoes finais e perspetivas futuras

Globalmente pode considerar-se que foram atingidos os objetivos inicialmente propostos,
que consistiam no desenvolvimento de processos de acabamento destinados a melhorar as

propriedades "soil-release” dos tecidos de poliéster.

Assim foi concebido um novo processo de acabamento realizado em duas etapas. A
primeira, destinada a aumentar a reatividade e hidrofilidade dos substratos do poliéster (hidrolise
alcalina ou saponificacao) e a segunda destinada a melhorar as propriedades “soil- realese”
através da incorporacao de um polimero hidrofilico (PEG) e de um agente reticulante responsavel

pela criacao de pontes entre as fibras e o polietilenoglicol.

De uma maneira global pode concluir-se que as melhores condicbes para a realizacao da
primeira etapa do tratamento, consistem na utilizacdo de uma solucdo de NaOH 3M, a

temperatura de 55°C durante 30 minutos.

Relativamente & segunda etapa, a utilizacdo de uma solucdo de tratamento contendo 60 g/L
de resina e PEG 2000, constituem as condicdes que melhor permitem atingir os objetivos

propostos.

Os resultados obtidos nos ensaios “soil-release” permitem confirmar estes resultados uma
vez que se verifica que os materiais tratados nas condicdes selecionadas sdo aqueles que
melhor comportamento exibem no que refere a sua capacidade de libertar sujidades oleosas no

decurso dos processos de lavagem doméstica.

Em trabalhos futuros, seria importante efetuar o estudo por FTIR-ATR, nos tecidos de
poliéster hidrolisados nas melhores condicdes reportadas anteriormente e tratados com PEG na

presenca da resina.

Um aspeto muito importante a explorar, diz respeito a caracterizacdo por DSC, do poliéster
hidrolisado e modificado posteriormente com polietilenoglicol (com massas moleculares médias

de 1000 e 2000) na presenca da resina com diferentes concentracgoes.
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Em estudos futuros, seria muito interessante avaliar a possibilidade de combinar os
processos de tingimento com corantes dispersos e acabamento “soil-release” no poliéster numa

s0 etapa. Deste modo seria possivel diminuir o consumo de agua, reagentes e eletricidade.
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Otimizac&o do tingimento e acabamento Soil-release da fibras de poliéster

Anexo | - Ficha técnica da resina Adipret P-LF
Literatura Técnica ADIPRET® P-LF
Pagina 1/3
Resina para acabamento "easy-care" com catalisador incorporado e baixo teor de
formaldeido

Propriedades e campos de aplicacao

- Adequado para o acabamento "easy-care" de fibras celuldsicas e suas misturas com fibras
sintéticas

- Toque muito macio

- Com baixo teor de formaldeido e catalisador incorporado

- Resistente a hidrdlise

- Proporciona um efeito "easy-care" sélido a lavagem a fervura e a limpeza a séco

- Apropriado para tecidos brancos e tingidos

- Compativel com os produtos habitualmente utilizados nos acabamentos com resinas, como por
exemplo, produtos oleo e hidrofobantes das marcas BAYGARD e EDOLAN

Propriedades

Base Quimica DMDHEU maodificada, com catalisador incorporado
Aspecto Liquido transparente, ligeiramente amarelado

pH (20°C) 2,5-3,5

Densidade (20°C) 1,24 g/cm3

Solubilidade em agua Soluvel em agua fria em qualquer proporcéo
Estabilidade do produto Deve ser armazenado em embalagens fechadas a

temperaturas entre 5 e 30°C. Apods aberta, a
embalagem deve ser utilizada o mais rapidamente
possivel. E compativel com os produtos normalmente
utilizados nos acabamentos com resinas, mas testes de
compatibilidade devem ser levados a cabo nas
condicdes de producao.

Técnica de aplicacao

Geral

O ADIPRET® P-LF foi desenvolvido para o acabamento "easy-care" de malhas e tecidos

compostos por fibras celuldsicas e suas misturas com fibras sintéticas.

Os niveis de estabilidade obtidos sdo 6ptimos e com boa permanéncia a lavagem a fervura e a

lavagem a seco.

Os artigos acabados apresentam teores de formaldeido muito baixos.

Nao necessita da adicao de catalisador pois ja o incorpora na sua formulacao.

A sua elevada taxa de reticulacao traduz-se em quantidades de reduzidas de aplicacao.
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Quantidades de aplicacao
Foulard - reticulacao a seco:
100% CO:

30-100 g/I ADIPRET P-LF

10 - 20 g/1 ADISOFT PEN Conc.
5-15 g/l PERSOFTAL PLUS Conc.
100% CV:

60 - 130 g/1 ADIPRET P-LF

10- 20 g/1 ADISOFT PEN Conc.
5-15 g/l PERSOFTAL PLUS Conc.
PES/CO:

30-80 g/I ADIPRET P-LF

10- 20 g/1 ADISOFT PEN Conc.
5-15 g/l PERSOFTAL PLUS Conc.
PES/CV:

40-110 g/1 ADIPRET P-LF

10 - 20 g/1 ADISOFT PEN Conc.
5-15 g/l PERSOFTAL PLUS Conc.

Taxa de expressao: 60 - 90%

Literatura Técnica ADIPRET® P-LF
Pagina 2/3

A temperatura e tempo de secagem e reticulacdo devem ser ajustados a maquinaria disponivel e

artigo a acabar.

Como orientacdo podemos indicar como condicoes de reticulacao 30 - 40 seg a 170 - 180°C

sobre 0 material previamente seco.
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Literatura Técnica ADIPRET@ P-LF

Pagina 3/3

Estabilidade de Armazenamento

6 meses, em embalagens seladas, apos a entrega. Manter as embalagens bem fechadas e em
local com boa ventilacdo. As embalagens devem ser sempre fechadas apos cada utilizacdo para
prevenir contaminacoes. Evitar exposicdo a temperaturas extremas, temperaturas entre 5 e 30°C
sao ideais. As indicacdes de manuseamento apresentadas nas embalagens originais devem ser

cuidadosamente respeitadas.

Notas de Seguranca
Informacdes sobre o manuseamento e o comportamento ecoldgico e toxicoldgico do produto

podem ser encontradas na folha de dados de seguranca do ADIPRET® P-LF.

Clausula de desresponsabilizacao para Produtos Comerciais

Esta informacéo e o nosso aconselhamento técnico - verbal, por escrito ou através de ensaios - sdo dados de boa fé mas sem
garantias, isto também se aplica sempre que estejam envolvidos interesses de terceiros. O nosso aconselhamento nao retira a
obrigacéo do cliente verificar a validade das informacdes e testar a adequabilidade dos produtos para as aplicacdes e processos
pretendidos. A aplicacdo, utilizacdo e processamento dos nossos produtos com base no nosso aconselhamento técnico esta fora

do nosso controlo e ¢, portanto, inteiramente da responsabilidade do nosso cliente.

Clausula de desresponsabilizacao para Aconselhamento Técnico

Esta informacéo técnica é, apenas, um auxiliar para 0s nossos parceiros de negocio e outros interessados nos nossos produtos.
Como as condicbes de utilizacao e aplicacao das formulacdes sugeridas estdo fora do nosso controlo, é imperativo que sejam
testadas para determinar, de acordo com as vossas necessidades, a sua adequabilidade para as utilizacdes e aplicacdes
pretendidas. Esta avaliacdo deve incluir, no minimo, testes para determinar, dos pontos de vista técnico, de saude, seguranca e
ambiental a adequacdo do produto. Todas as informacdes aqui prestadas sdo dadas sem garantias e & expressamente
compreendido e acordado que o utilizador do produto assume e, por este meio expressamente nos liberta de toda a
responsabilidade civil, contratual ou outras que possam ser contraidas, relacionadas com a utilizacéo deste guia de aplicagao.
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