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RESUMO 

Este trabalho teve como objetivo produzir, pela técnica de dip coating 

contínuo, revestimentos compósitos poliuretano/alumina sobre fibras de poliamida 6. 

Para tanto, foram produzidas suspensões aquosas de poliuretano com partículas de 

alumina (tamanho médio de partícula de 2,1 µm) e empregadas fibras sintéticas de 

poliamida 6 com 0,1, 0,2 e 0,4 mm de diâmetro como substrato. Diferentes 

parâmetros para produção das suspensões foram avaliados visando a otimização 

desta etapa processual. A viscosidade das suspensões foi controlada pela adição de 

carboximetilcelulose e avaliada por reometria rotacional. A distribuição 

granulométrica das suspensões também foi determinada. Os parâmetros 

operacionais do equipamento para dip coating contínuo (i.e. velocidade de 

bobinamento e temperatura dos fornos) foram avaliados na busca das condições 

operacionais ótimas para obter revestimentos uniformes ao longo da fibra. A 

caracterização morfológica dos revestimentos foi conduzida com auxílio de 

microscopias óptica, eletrônica de varredura e de força atômica. Os revestimentos 

foram caracterizados ainda por termogravimetria e sua densidade medida por 

picnometria de gás hélio. Testes de fricção, sobre as fibras revestidas foram usados 

para qualificar o revestimento quanto à resistência ao desgaste. Os resultados 

evidenciaram que o processo adotado possibilita a deposição de um revestimento 

compósito uniforme. A espessura dos revestimentos variou de acordo com a 

velocidade de bobinamento, com a viscosidade das suspensões utilizadas e com a 

espessura da fibra original. Os revestimentos formados mostraram melhorar a 

resistência ao desgaste das fibras de poliamida 6 e essa propriedade está 

diretamente ligada à espessura do revestimento obtido. A tecibilidade das fibras 

revestidas foi avaliada pela produção de tecido com uma máquina de tecelagem 

convencional. As fibras de poliamida 6 (Ø = 0,1 mm) revestidas mantiveram o 

revestimento aderido mesmo após o processo de tecelagem. Assim, a técnica de dip 

coating mostrou-se promissora para o revestimento de fibras, combinando 

características de flexibilidade e elasticidade típica de polímeros com a dureza típica 

de materiais cerâmicos na forma de um revestimento protetor. 
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ABSTRACT 

The aim of this work was to produce, using a continuous dip coating 

technique, a polyurethane/alumina composite coating over polyamide 6 fibers. For 

that, slurries based on aqueous polyurethane with dispersed alumina particles (mean 

size of 2.1 µm) were obtained and polyamide 6 synthetic fibers (diameter: 0.1, 0.2 

and 0.4 mm) were used as substrate. Different slurry characteristics were evaluated 

seeking the optimization of the procedure, including particle size distribution and 

slurry viscosity which was varied using carboxymethylcellulose as filler and evaluated 

by rotational rheometry. The operational conditions of the dip coating machine (i.e. 

roll-up speed and temperature of the ovens) were also evaluated seeking to optimize 

the conditions to obtain a uniform coating over the fibers. Morphological 

characterization of the coatings was carried out using optical, scanning electron, and 

atomic force microscopy techniques. The coatings were also characterized by 

thermogravimetric analysis, density measurement and wear testing on coated fibers. 

The textile characteristics of the coated fibers were assessed by producing a knitted 

fabric in a conventional weave machine. The results showed that the adopted 

process enables the deposition of a uniform composite coating. Thickness of the 

coatings was a function of the roll-up speed, the slurry viscosity and also the 

diameter of the original fiber. The composite coating improved the wear resistance of 

the polyamide 6 fibers and this property was connected to its thickness. Polyamide 6 

(Ø = 0.1 mm) coated fibers were able to maintain coating integrity even after the 

knitting process. In all, the dip coating technique showed to be a promising 

alternative for the production of a composite coating for the polyamide fibers, 

combining the flexibility and elasticity characteristics of typical polymers with the 

hardness typical of ceramics. 
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1 INTRODUÇÃO 

Os revestimentos compósitos têm atraído bastante interesse no 

desenvolvimento de novas propriedades sobre diversos tipos de substratos, sejam 

eles metálicos, cerâmicos, poliméricos ou até mesmo compósitos. Primordialmente, 

os revestimentos visam proteger o substrato do meio no qual este se encontra. 

Entretanto, além dessa característica essencial, os revestimentos compósitos 

buscam agregar novas propriedades ao material que é recoberto, podendo tornar, 

por exemplo, um aço muito usado em construção extremamente resistente à 

abrasão através da deposição de um sistema compósito de carbeto de tungstênio 

(WC) com cobalto (Co) 1. A resistência à corrosão também tem sido estudada 

desenvolvendo uma série de sistemas compósitos como de Ni-SiC-PTFE sobre aço 

doce 2, de Al2O3-ZrO2 sobre aço inoxidável 3, de nitretos de Al e Ti sobre aço 

martensítico 4 evidenciando melhoria nas propriedades anticorrosivas.  

Ainda há outras possibilidades como, por exemplo, tornar o substrato 

resistente a meios agressivos, funcionando como uma barreira física e química 5, 

resistente a meios abrasivos e erosivos 6, induzir condutividade elétrica e magnética 

superficial a materiais tipicamente não-condutores 7 ou ainda tornar substratos 

bactericidas 8, promotores de reações fotocatalíticas 9-10, ou ainda superhidrofóbicos 
11-12.  

Uma das aplicações de revestimentos está nos materiais têxteis, uma vez que 

as fibras que compõe os tecidos muitas vezes não têm o desempenho necessário 

para aplicações que exijam, por exemplo, elevada resistência mecânica 13, química 
14, à abrasão 15, à flamabilidade 16, superfícies com caráter hidrófobo 17, ou com 

condutividade elétrica 18, entre outros.  

O uso de revestimentos sobre tecidos para roupas protetoras, agasalhos, 

cobertores e similares é bastante antigo. Historicamente, os primeiros registros de 

uso de revestimentos sobre tecidos vêm das civilizações da América do Sul e 

Central que usavam látex para tornar seus tecidos impermeáveis 19. Atualmente, 

revestimentos convencionais para tecidos são normalmente compostos poliméricos 

devido, principalmente, à similitude das características do substrato e do 

recobrimento, que são ambos polímeros. Avanços no desenvolvimento tecnológico 

de polímeros e de fibras têxteis têm conduzido a um notável crescimento nas 
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aplicações de tecidos revestidos para diversos fins. Tais materiais encontram um 

importante lugar em meio às técnicas têxteis e agregam importantes processos 

tecnológicos dentro deste setor da indústria moderna.   

São usados vários métodos processuais para fabricar uma extensa gama de 

revestimentos sobre tecidos, que podem ser classificados como: revestimento por 

espalhamento (spread coating), revestimento por imersão (dip coating), revestimento 

por fusão (melt coating) e laminação. Estes métodos não só diferem apenas no tipo 

de equipamento usado no processamento, mas também no tipo de matérias-primas 

usadas. Assim, para spread coating são utilizadas pastas ou soluções; para dip 

coating soluções ou suspensões (barbotinas); enquanto que para melt coatings e 

laminação usam-se polímeros em forma de pós, grânulos e filmes.  

As etapas básicas envolvidas nestes processos incluem a alimentação do 

material têxtil em rolos sob baixa tensão para zona de revestimento ou laminação, 

secagem (volatilização do solvente) e cura do revestimento já depositado sobre o 

substrato em um forno. Por fim, ocorre a passagem do material recoberto por uma 

zona de resfriamento, quando necessário, e o recolhimento do produto final.  

A formação de revestimentos compósitos de matriz polimérica e reforço 

cerâmico sobre fibras pode ser realizada pela técnica de dip coating uma vez que ela 

possibilita o uso de suspensões constituídas por uma parte líquida, como uma 

solução polimérica e por uma parte sólida, como partículas cerâmicas 

homogeneamente dispersas, por exemplo. Com a devida adequação da técnica 

processual e das matérias-primas usadas, torna-se viável a produção em modo 

contínuo de um revestimento uniforme sobre fibras monofilamentares 20.  

O processo de recobrimento por dip coating pode ser contínuo ou por etapas. 

Em ambos, os principais parâmetros que governam a qualidade e a espessura do 

revestimento são a viscosidade da solução ou barbotina (banho de revestimento) e a 

velocidade de bobinamento (recolhimento do material revestido) 21-22 e se caracteriza 

por ser uma técnica processual relativamente simples, de baixo custo e de baixo 

impacto ambiental. 

Entre os vários tipos de polímeros usados para recobrir e laminar tecidos e/ou 

fibras pode-se citar: as borrachas, os policloretos de vinila (PVC) e os poliuretanos 

(PU) 19. A produção de um fluido polimérico ideal para recobrimento, que seja 

compatível com o substrato usado e com a técnica usada para deposição, é uma 
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grande preocupação para as indústrias de revestimentos e concentra o investimento 

de recursos no seu desenvolvimento tecnológico.  

Por muitos anos, somente tecidos de algodão eram revestidos. Entretanto, 

com o desenvolvimento de novas fibras têxteis outras fibras têm sido usadas como 

substrato, tais como as poliamidas, poliésteres, blendas de algodão-poliéster, além 

de fibras de vidro e de carbono. A escolha do substrato e do tipo de revestimento 

usado está atrelada às aplicações às quais são destinadas tais fibras revestidas. 

Dentro desse panorama, o uso da técnica do dip coating revela ser uma 

alternativa interessante para desenvolver revestimentos compósitos (polímero-

cerâmico) sobre fibras sintéticas que compõem tecidos, e, assim, incorporar as 

propriedades típicas de materiais cerâmicos sobre fibras sintéticas 20, 23-25 

melhorando, agregando e/ou modificando as propriedades físicas e químicas do 

substrato original. No entanto, para que se obtenha sucesso na obtenção de 

revestimentos por dip coating é necessário conhecer a interrelação entre parâmetros 

processuais e as propriedades finais de interesse. É nesse contexto que se insere o 

presente trabalho, com foco em um sistema compósito poliueratano/alumina como 

revestimento sobre uma poliamida 6 na forma de fibra.  
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2 OBJETIVO GERAL 

O presente trabalho visa desenvolver revestimentos uniformes sobre fibras de 

PA 6 a partir de um sistema compósito de PU, reforçado com partículas de alumina 

com o uso da técnica de dip coating contínuo.  

 

2.1  Objetivos específicos 

 Estudar a influência que a viscosidade das barbotinas propostas possui em 

relação à qualidade do revestimento, isto é, na uniformidade e espessura obtidas. 

 Estabelecer uma relação entre a velocidade de bobinamento no dip coating 

contínuo e a qualidade (uniformidade) do revestimento obtido. 

 Buscar a melhor configuração do equipamento para obtenção de 

revestimentos uniformes e resistentes ao desgaste sobre fibras de poliamida 6 de 

diferentes diâmetros. 

 Caracterizar as fibras revestidas quanto à espessura, morfologia, 

decomposição térmica, densidade, resistência ao desgaste e tecibilidade.  
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3 REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

3.1 Do processamento por dip coating 

3.1.1 Histórico e generalidades 

Os primeiros registros do uso da técnica do dip coating tratam da produção de 

velas (Figura 3.1). Primitivamente, o processo se baseava na produção de camadas 

sobre camadas, em torno de um pavio, de uma resina inflamável como sebo animal, 

cera de insetos e sementes substituídos, mais recentemente, por parafinas26. A 

viscosidade da resina era controlada pela temperatura do banho que mantinha o 

material aquecido, isto é, quanto mais quente o banho, mais fluído (menos viscoso) 

se apresentava e assim, podia-se controlar a espessura das camadas formadas. 

 

 

Figura 3.1. Processo artesanal de produção de velas baseado na técnica do dip coating. (Adaptado 
de 27). 

 

Entretanto, o processo de dip coating se tornou importante, industrialmente, 

quando a demanda por borracha natural superou a produção disponível e, meados 

de 1910, o PVC foi desenvolvido como substituto. Descobriu-se que com a adição de 

alguns compostos químicos, chamados de plastificantes, o PVC conseguia manter-

se flexível, e reter a flexibilidade adquirida após resfriamento. Com a demanda por 

novos materiais para suprir às duas grandes guerras mundiais, a indústria de dip 

coating adquiriu significativa importância naquela época 28.  
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Este processo ainda é muito usado em diferentes setores como na indústria 

cerâmica, onde artefatos cerâmicos recebem um tratamento superficial por imersão 

das peças em banhos chamados de engobe. Esta é uma barbotina cerâmica, que 

serve para compatibilizar a superfície da peça cerâmica com a cobertura final de 

esmalte. 

No processo de galvanização, isto é, a deposição de um metal no seu estado 

fundido sobre um substrato, tipicamente metálico, uma das alternativas para 

recobrimento está baseada na técnica do dip coating – os artefatos são imersos no 

metal fundido e são cuidadosamente retirados formando uma camada protetora. 

Esse processo é muito usado para proteger substratos contra a corrosão pela adição 

de um metal, tipicamente uma liga de zinco e alumínio. 

Na indústria de tintas e vernizes, muitas peças recebem um pré-tratamento ou 

acabamento superficial usando banhos contento uma tinta ou verniz em estado 

líquido ou sólido (na forma de pó). Dessa forma, há possibilidade de revestir 

artefatos com formatos simples ou complexos (Figura 3.2) garantindo uma cobertura 

uniforme sobre todo o substrato. 

 

(a) (b) (c) 

Figura 3.2. Uso da técnica do dip coating para revestimento de diferentes artefatos. (a) banho de 
eletroforese na carcaça de um automóvel, (b) emborrachamento de ferramentas e (c) pintura de 
grades metálicas. (Adaptado de 29-31). 

 

A formação de filmes finos por dip coating representa a mais antiga aplicação 

comercial para a tecnologia de sol-gel. A primeira patente baseada neste processo 

pertence a Jenaer Glaswerk & Gen. de 1939 para produção de filmes de sílica 32. 

Atualmente, revestimentos obtidos por sol-gel estão sendo estudados para diversas 
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aplicações que incluem revestimentos protetores, camadas de passivação, sensores 

ferroelétricos e membranas 33.  

No meio científico, diversas pesquisas mostram o uso do dip coating como 

técnica processual para produção de novos revestimentos, como a produção de 

filmes finos de óxido de zinco 34, revestimentos de hidroxiapatita 35, filmes macro 

porosos de óxido de titânio 36, membranas cerâmicas de zircônia 37, microfiltros de 

alumina com diferentes propriedades e aplicações 38, ou mesmo no auxílio à 

produção de nanotubos de carbono 39-40. 

 
 

3.1.2 Fundamentos do processo de dip coating 

Dip coating é o processo no qual o substrato a ser revestido é imerso 

verticalmente em um sistema líquido e retirado, ou puxado, com uma velocidade 

constante bem definida, e posteriormente ocorre a remoção do excesso de solvente 

por evaporação e/ou escoamento. Esta técnica pode ser contínua ou por bateladas 

dependendo da geometria das peças. Equipamentos livres de vibrações e 

movimentos suaves do substrato são essenciais para o sucesso desta técnica de 

recobrimento, ou seja, para obtenção de um revestimento com espessura específica 

e uniforme. 

A Figura 3.3 apresenta esquematicamente o processo de dip coating em 

bateladas, dividido em 5 etapas, conforme  Scriven 41: (a) imersão do artefato no 

banho; (b) início da remoção do artefato do banho; (c) deposição e drenagem do 

revestimento sobre o artefato; (d) escoamento gravitacional do revestimento em 

excesso e (e) evaporação do solvente do banho. O processo contínuo é mais 

simples, separando a etapa de imersão das demais. A formação do revestimento 

ocorre constantemente e, de certa forma, mascara a etapa de drenagem na 

deposição do filme, conforme mostra a Figura 3.3f. 
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Figura 3.3. Esquematização geral dos estágios do processo de recobrimento por dip coating em 
bateladas (a, b, c, d & e) e contínuo (f). (Adaptado de Brinker e Scherer 42).

 

O substrato em movimento (entrada e saída do banho líquido) arrasta o 

líquido e o movimento fluidodinâmico carrega parte do líquido até a região 3 

(indicada na Figura 3.3f), onde ocorre um divisão em duas frentes de fluxo. A 

camada interna tem um movimento ascendente, enquanto que a camada externa 

apresenta um movimento descendente que retorna ao banho de revestimento. A 

Figura 3.4 descreve esse fluxo e o ponto S determina o ponto onde ocorre a 

diferenciação dos fluxos ascendente e descendente. A espessura do filme 

depositado está relacionada com o comportamento fluidodinâmico do fluxo que 

divide o movimento do líquido. Com a evaporação e escoamento do solvente, o filme 

arrastado adquire o formato do substrato em uma linha bem definida. 
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Figura 3.4. Detalhe do comportamento do fluxo do banho de revestimento na região 3 da Figura 3.3f. 
(Adaptado de Brinker e Scherer 42).

 

Acima do ponto de estagnação S, onde o fluxo ascendente é balanceado pelo 

fluxo descendente e pela evaporação do solvente, a posição e espessura filme 

formado permanecem constantes em relação à superfície do banho de revestimento. 

A competição entre seis forças na região de deposição do filme governa a 

espessura do revestimento e a posição do fluxo hidrodinâmico: (a) arraste viscoso 

ascendente sobre o líquido pelo movimento do substrato; (b) força gravitacional; (c) 

força resultante da tensão superficial na concavidade do menisco curvo; (d) força 

inercial da camada limite líquida proveniente da região de deposição; (e) gradiente 

de tensão superficial, e (f) pressão de junção ou disjunção (importante para filmes 

com espessura menor que 1 μm) 43-44. 

A Figura 3.5 representa esquematicamente o estado estacionário da 

deposição e formação de um revestimento pela técnica de dip coating. As soluções 

ou suspensões de revestimento se concentram na superfície do substrato graças ao 

escoamento gravitacional acompanhado por uma intensa evaporação do solvente e 

colapso do filme formado. Inicialmente, ocorre o arraste do banho, o qual é 

diretamente relacionado a sua viscosidade. Posteriormente, ocorre a agregação, 
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gelificação e concentração da solução graças ao escoamento gravitacional e à 

evaporação do solvente. Por fim, ocorre o colapso do filme e formação de um 

revestimento com espessura constante.  

 

 

Figura 3.5. Esquematização do estado estacionário do processo de dip coating, mostrando a 
seqüência de etapas envolvidas no desenvolvimento estrutural do revestimento. Adaptado de 
Brinker et al.  44

.

 

Quando a viscosidade (η) de um líquido e a velocidade de remoção (Uo) de 

um substrato são suficientemente grandes para diminuir a curvatura do menisco, a 

espessura (h) de um filme depositado é a espessura que equilibra a viscosidade de 

arraste (∝ ηUo /h) e a força gravitacional (ρgh) de acordo com a Equação 3.1 41, 43
.

 

                            h = c1(ηUo /ρg)1/2                  (Equação 3.1) 

 

onde a constante de proporcionalidade c1 é aproximadamente 0,8 para líquidos 

Newtonianos Erro! Indicador não definido.. No entanto, quando a velocidade de remoção do 

substrato e a viscosidade do líquido não são grandes o suficiente, o balanço é 

modulado pela razão da viscosidade de arraste e a tensão superficial líquido-vapor 
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(γLV) de acordo com a seguinte relação estabelecida por Landau e Levich 21, 

mostrado na Equação 3.2.  

(Equação 3.2)

onde λ é a espessura do revestimento, η a viscosidade da solução, U0 a velocidade 

de movimentação do substrato no banho, γLV a tensão superficial do líquido-vapor, ρ 

a densidade da solução e g a aceleração gravitacional. 

 

3.2 Das matérias primas 

3.2.1 Alumina 

A alumina, ou óxido de alumínio, (Al2O3) provém da bauxita que é um mineral 

de ocorrência natural, composto basicamente por hidróxidos de alumínio e uma 

mistura de sílica, óxido de ferro, dióxido de titânio, silicato de alumínio e outras 

impurezas em quantidades menores. A alumina é obtida através do processo Bayer 

que consiste essencialmente em aquecer a matéria-prima em solução de hidróxido 

de sódio, ou soda cáustica (NaOH), para dissolver o alumínio. Logo após, ocorre a 

separação de óxido de ferro II (Fe2O3), óxido de titânio (TiO2), óxido de silício (SiO2) 

e outros resíduos insolúveis. Segue então a precipitação do alumínio pela mudança 

do pH através da passagem de dióxido de carbono (CO2) pela solução. Em seguida, 

o hidróxido de alumínio Al(OH)3 formado é aquecido a 1200ºC para a formação de  

α-Al2O3 
45.  

A estrutura cristalina da α-alumina, conhecida como coríndon, é a única fase 

termodinamicamente estável da alumina em todas as temperaturas. Ela apresenta 

uma estrutura cristalina hexagonal. As outras fases são transientes e aparecem em 

temperaturas relativamente baixas durante a calcinação e a conversão de hidróxidos 

de alumínio e outras fases amorfas de materiais precursores 46. 

O óxido de alumínio é muito utilizado na indústria cerâmica, principalmente na 

área técnica, por apresentar elevado ponto de fusão, sendo preferencialmente usada 

em situações onde se exige uma elevada temperatura e elevada dureza. Por esta 
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característica, a alumina é empregada rotineiramente como material refratário e em 

sistemas de moagem.  

Por ser um material, quimicamente de elevada inércia, a alumina é utilizada 

também na área biomédica como um aditivo, para reforçar a estrutura formada por 

fosfato de cálcio, principal constituinte do osso humano.  

Entre as principais características que este material possui, pode-se citar 46-47:  

 Dureza, resistência ao desgaste; 

 Excelentes propriedades dielétricas;  

 Forte resistência a ataques ácidos e álcalis em elevadas temperaturas; 

 Excelente conformabilidade em diferentes tamanhos e formas; 

 Elevada resistência mecânica em compressão; 

 Resistência à corrosão (inclusive em altas temperaturas). 

Já as aplicações típicas da alumina incluem:  

 Materiais refratários e isolantes de alta temperatura e eletricidade; 

 Materiais resistentes ao desgaste; 

 Isolantes de alta voltagem; 

 Anéis de vedação; 

 Guia fios e arames; 

 Proteção balística; 

 Sensores termométricos; 

 Cadinhos e porta-amostra de laboratório; 

 Meios de moagem. 

Além dessas aplicações, o desenvolvimento e a produção de filmes de 

alumina como revestimentos para aplicações elétricas, óticas e de resistência ao 

desgaste vêm crescendo consideravelmente nas ultimas décadas47-48. Muitas 

técnicas são aplicadas para se preparar tais revestimentos, incluindo deposição 

física de vapores (PVD), deposição química de vapores (CVD), métodos de 

aspersão térmica e sol-gel 49-51. Entre esses, o método de sol-gel é uma alternativa 

promissora para a obtenção de filmes muito homogêneos 52-53, que podem ser 

formados em temperaturas relativamente baixas54. Esta técnica de sol-gel se 

fundamenta na construção de um filme sobre um substrato usando os princípios da 
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técnica do dip coating, e por isso muitas vezes se encontra na literatura a 

denominação de sol-gel dip coating 48.  

 

3.2.2 Poliuretano (PU) 

Os  PUs constituem uma classe de polímeros bastante ampla com diversas 

propriedades e aplicações na indústria automobilística, de construção civil, de 

móveis, têxtil e calçadista55-56. Os PUs podem ser encontrados na forma de espumas 

flexíveis ou rígidas, elastômeros, tintas e vernizes (revestimentos), fibras e adesivos. 

Ainda é possível encontrar alguns tipos de PUs biodegradáveis os quais têm sido 

estudados para a produção de diversos tipos de biomateriais e filmes 

biodegradáveis 57-59. 

Os PUs incluem materiais que incorporam o grupo carbamato -(NHCOO)-, ou 

outros grupos funcionais, como ésteres, éteres, amidas e uréias. O nome poliuretano 

deriva do etil carbamato conhecido como uretano. Os PUs são normalmente 

produzidos pela reação de polimerização por condensação de um isocianato 

polifuncional com um macroglicol, genericamente chamado poliol, ou por outros 

reagentes contendo dois ou mais grupos reativos com o isocianato. Os polióis 

podem ser poliéteres, poliésteres com terminação álcool ou a combinação de 

ambos. Há dois tipos de PUs nomeados de acordo com o poliol usado na sua 

síntese, dessa forma, se o poliol usado para fabricação do PU for um poliéster o 

produto final será denominado poliéster-uretano e se o poliol usado for um poliéter 

será denominado polieter-uretano60. A Figura 3.6 ilustra esquematicamente o 

processo de formação de um poliuretano. 

 

Figura 3.6. Esquema de formação de um poliuretano (Adaptado de61).
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Os PUs podem ser formados por um grande número de combinações de 

isocianatos e poliois. Normalmente, estes materiais exibem excelente resistência 

mecânica e alongamento na ruptura, boa resistência ao ozônio e ótima resistência à 

abrasão. A combinação de dureza e elasticidade, não obtenível com outros 

sistemas, é possível com alguns PUs variando de uma dureza de 15-30 Shore A 

(rolos de impressão, compostos enlatados) até 60-90 Shore A (para a maioria das 

aplicações industriais e mecânicas). Também são bastante resistentes à ação de 

diferentes compostos químicos tais como solventes alifáticos, álcoois, éteres, alguns 

combustíveis e óleos, e são normalmente atacados por água quente, solventes 

polares e ácidos e bases concentradas 62. 

Com o desenvolvimento de poliois de baixo custo, revestimentos à base de 

PUs abriram as portas para aplicações automotivas. Novas técnicas de 

processamento assim como formulações apropriadas possibilitaram à indústria de 

revestimentos um franco crescimento. Atualmente, revestimentos de PUs podem ser 

encontrados sobre diversos tipos de materiais para melhorar sua aparência e 

durabilidade. Nos automóveis, por exemplo, estes revestimentos garantem uma 

aparência brilhosa da parte externa, melhoram a preservação das cores, aumentam 

a resistência a riscos e à corrosão.  

Diferentes tipos de revestimentos à base de PUs também são usados na 

construção civil. Pisos, estruturas metálicas como treliças e estruturas de concreto 

são revestidas com tintas à base de PUs tornando tais materiais mais duráveis 

contra a degradação ambiental natural e assim, reduzindo seus custos de 

manutenção. O amplo campo de aplicações de revestimentos de PUs se deve à 

versatilidade na seleção das estruturas monoméricas a partir de uma enorme lista de 

macrodiois 61.  

As resinas de PUs podem se apresentar em base aquosa. A importância 

destas dispersões aquosas vem crescendo consideravelmente dentro da indústria de 

revestimentos, motivada principalmente, por considerações ambientais, tendo 

encontrado aceitação em aplicações tais como, revestimento de tecidos e não-

tecidos, acabamento de couros, adesivos em geral e encimagem de fibras de vidro 
63.  

Dispersões aquosas de PU são sistemas coloidais binários nos quais 

partículas de um tipo de PU estão dispersas em um meio contínuo, no caso, água. O 
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tamanho da partícula pode variar, aproximadamente, de 0,1 a 1 µm e este tamanho 

médio de partícula pode estar relacionado com a estabilidade a sedimentações 63.  

As dispersões aquosas de PU foram introduzidas no mercado no final dos 

anos 60 e desde então essa classe de PU tem desfrutado de considerável interesse, 

documentado em mais de 1000 patentes nos Estados Unidos assim como em 

diversos artigos científicos. Hoje em dia é possível encontrar uma extensa gama de 

dispersões aquosas baseadas em PUs com inúmeras aplicações de mercado 64. 

 

3.2.3 Fibras de poliamida  

3.2.3.1 Histórico 

O desenvolvimento de fibras de poliamida surgiu de uma maneira 

interessante na história das fibras sintéticas. Nylon, o primeiro e mais conhecido 

nome comercial para as fibras de poliamida, foi comercializado para produção de 

meias femininas por E. I. du Pont de Nemours & Company em 1938. O imediato 

sucesso do nylon fez um negócio caseiro ser conhecido mundialmente e ter um 

período de 50 anos de grandes lucros. O sucesso desta fibra sintética conduziu à 

comercialização de outras fibras sintéticas tais como poliésteres, poliacrilonitrilas e 

fibras de poliolefinas, assim como, fibras inorgânicas de carbono e boro. Esse 

intenso desenvolvimento foi fundamentado e ocorreu graças ao progresso da 

química dos polímeros e das fibras assim como o avanço na ciência dos materiais 64. 

3.2.3.2 Principais Características  

Poliamidas alifáticas são macromoléculas cuja estrutura unitária ou elementar 

é, caracteristicamente, interligada por uma ligação amida (-NHCO-). A natureza da 

estrutura elementar constitui a base para classificação dos tipos de poliamidas as 

quais derivam, predominantemente, de monômeros alifáticos sendo agrupados 

dentro de uma genérica classe de nylons. Por outro lado, as poliamidas aromáticas 

nas quais, ao menos, 85% das ligações amida estão diretamente ligadas a 

estruturas aromáticas, são designadas aramidas. 

A Comissão Federal do Comércio dos Estados Unidos (The U.S. Federal 

Trade Commission) define que fibras de nylon são fibras manufaturadas em que a 

substância formadora da estrutura fibrosa é uma longa cadeia sintética de poliamida 
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na qual menos de 85% das ligações amina estão diretamente interligadas a dois 

grupamentos alifáticos 64.  

Embora muitas reações para formação de poliamidas sejam possíveis, 

comercialmente dois processos são amplamente usados para produção de nylons: 

(i) policondensação de monômeros bifuncionais utilizando tanto aminoácidos ou 

pares de ácidos carboxílicos estequiométricos e diaminas, (ii) polimerização por 

abertura de anéis de lactamas. As poliamidas formadas a partir de diáciados e 

diaminas são geralmente denominadas com formato tipo AABB enquanto que as 

poliamidas derivadas de amino ácidos ou lactamas são denominadas com formato 

AB 64-65. 

De acordo com Wiebeck et al. 65, as poliamidas alifáticas são homopolímeros 

formados por segmentos lineares unidos por pontes de amida formando cadeias de 

massa molar numérica média (Mn) entre 11.000 e 40.000 g.mol-1. São termoplásticos 

semi-cristalinos facilmente processáveis, com alta resistência térmica, mecânica e 

química, contendo grupos amida polares espaçados regularmente que, por isso, 

cristalizam com alta atração inter-molecular. Essas cadeias poliméricas também 

possuem segmentos alifáticos que levam a uma certa flexibilidade na região amorfa. 

Deste modo, a combinação da alta atração entre as cadeias nas fases cristalinas e a 

flexibilidade na fase amorfa tornam esses polímeros tenazes quando estão acima de 

suas temperaturas de transição vítrea. 

As poliamidas alifáticas de cadeias lineares normalmente são identificadas 

como nylon X,Y ou nylon Z, onde X,Y e Z significam o número de átomos de carbono 

na respectiva unidade monomérica. O par X,Y refere-se a nylons com constituição 

do tipo AABB, em que o primeiro número (X) é igual ao número de átomos de 

carbono na diamina originaria e o segundo número (Y) representa o número de 

átomos de carbono no correspondente diácido formador. O número (Z) refere-se aos 

nylons com constituição do tipo AB e similarmente este número representa a 

quantidade de átomos de carbono do aminoácido formador. A Tabela 3.1 ilustra uma 

série de exemplos de composições de poliamidas 66-67. 
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Tabela 3.1. Diferentes tipos de poliamidas. (Adaptado de 64). 
 

Denominação Composição da unidade monomêrica 

 
 
 

3.3 Desgaste abrasivo de fibras e tecidos  

3.3.1 Generalidades 

A resistência ao desgaste abrasivo de fibras poliméricas é uma propriedade 

fundamental em diversas aplicações de superfícies têxteis onde é importante obter 

fibras com excelentes propriedades tribológicas 68. Embora fibras de poliamida 

ofereçam propriedades tribológicas intrínsecas superiores se comparadas a outras 

fibras sintéticas ou a fibras naturais, novas exigências de uso requerem o 

desenvolvimento de novas gerações de fibras de alta performance 69-70.  

A abrasão pode ser definida como o desgaste externo de uma substância 

causada pela fricção ou atrito contra outro material. O dano abrasivo sobre tecidos 

pode ser causado por atrito ou fricção contra diferentes tipos de superfícies 

abrasivas, duras e rugosas, assim como, pelo contato com outros tecidos. 

A falha ou colapso de um tecido durante uma experiência abrasiva causada 

por forças externas pode ser explicado por três mecanismos: (i) desgaste por fricção; 

(ii) corte superficial das fibras e (iii) arrancamento ou desfiamento das fibras. 

O desgaste por fricção ocorre quando a superfície abrasiva é relativamente 

lisa, sendo dependente da carga aplicada ou presente na interface entre os dois 

materiais. O corte superficial das fibras ocorre quando projeções do material 

abrasivo são afiadas e as áreas de contato são pequenas em relação à superfície 

das fibras. O arrancamento ou desfiamento das fibras ocorre quando protuberâncias 

na superfície do abrasivo são grandes em relação ao diâmetro das fibras e a 

pressão do abrasivo sobre o tecido é elevada. Tal evento normalmente resulta na 

ruptura da fibra com o primeiro contato ou no deslizamento da fibra na trama que 

compõe o tecido.  
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O corte superficial das fibras e o arrancamento ou desfiamento das fibras 

podem também ser denominados como formas de desgaste abrasivo 70. 

 

3.3.2 Caracterização da resistência ao desgaste  

Embora um ensaio único de abrasão que preveja a durabilidade de um tecido 

durante o seu uso seja desejado, não há um instrumento que simule todos os tipos 

de esforços abrasivos aos quais uma fibra ou um tecido são expostos 71.  

A taxa de abrasão causada em um teste de laboratório simula é sempre muito 

maior que a causada pelo uso real de um artigo de vestuário não permitindo um 

tempo para que a estrutura do tecido se recupere de um carregamento antes que 

outro seja aplicado. 

Os instrumentos mais comuns para avaliação da resistência à abrasão de 

tecidos são: Stoll, Schiefer e Martindale. Basicamente estes ensaios de abrasão 

diferem no tipo de abrasivo usado, na intensidade da carga sobre a amostra contra o 

abrasivo, no grau de flexibilidade e curvatura que o tecido apresenta durante o 

ensaio e na uniformidade da tensão aplicada sobre a superfície do espécime 

testado. Por essas razões, os resultados obtidos em diferentes testes não devem ser 

diretamente correlacionados entre si. 

Uma vez que um ensaio abrasivo tenha sido escolhido e aplicado sobre uma 

fibra ou um tecido, deve-se avaliar os efeitos causados por este processo. Para isto, 

vários critérios podem ser adotados: 

 Avaliação visual de danos na fibra, como quebras, formação de cavidades, 

ranhuras ou arrancamento de camadas e mudanças na aparência superficial das 

fibras (e.g. mudança de coloração); 

 Constatação de mudanças nas propriedades físicas das fibras, tais como 

massa, espessura, permeabilidade ao ar, tensão de ruptura e alongamento na 

ruptura, entre outros; 

 Estudo por microscopia ótica ou por microscopia eletrônica de varredura  

para um melhor detalhamento de mudanças na superfície das fibras e dos tecidos. 

 Avaliação do número de ciclos necessários para causar a ruptura de uma 

fibra; 
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 Estipulação do número de ciclos necessários para a deterioração de fibras 

e tecidos. 

Entretanto, dentre os critérios adotados para avaliação da qualidade de 

tecidos ou fibras a correlação que prevalece num ensaio de abrasão é o número de 

ciclos abrasivos necessários para causar a formação de cavidades, ranhuras, 

arrancamento de camadas, diminuição na tensão de ruptura e descontinuidade 

(ruptura) das fibras durante o ensaio 71. A maneira mais utilizada para verificação, 

avaliação e validação de um material têxtil com relação à resistência à abrasão é a 

análise visual usando padrões pré-estabelecidos, caso a caso, como referências de 

qualidade.  
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4 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL 

A Figura 4.1 apresenta um fluxograma do procedimento experimental adotado 

neste trabalho. 

 
Figura 4.1. Fluxograma do procedimento experimental adotado neste trabalho.  

% em massa 
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4.1 Materiais 

Como substrato para deposição do revestimento compósito foram usadas 

fibras sintéticas monofilamentares de PA 6 com diâmetro de 0,1, 0,2 e 0,4 mm, todas 

produzidas pela Nexis FibersTM. 

Como sistema de revestimento foram preparadas suspensões baseadas em 

uma dispersão aquosa de PU e partículas de alumina formando uma barbotina 

usada como banho de imersão para recobrimento das fibras sintéticas de PA 6 pelo 

processo de dip coating. As barbotinas foram preparadas com água destilada, 

alumina (tamanho médio de partícula de 2,2 µm) da Sumitomo Chemical Co., citrato 

de amônio 99% como surfactante aniônico 72-73 e, como agente espessante e 

estabilizante das suspensões foi usada carboximetilcelulose (CMC), ambos 

fornecidos pela FLUKA. Como matriz polimérica e ligante foi usada uma dispersão 

aquosa de PU, a partir de um poliéster, e então denominada de poliéster-uretano 

(PEU) (Tubicoat PUS), além de melamina formaldeido (Tubicoat Fixierer HT) um 

agente reticulante que aumenta o número de ligações cruzadas e um agente anti-

espumante (Tubicoat Entschäumer N), todos da marca BEZEMA. 

Uma formulação previamente estabelecida por Reifler et al. 74-76 foi adotada 

como referencial, denominada barbotina padrão (BP). O efeito do aumento do teor 

de CMC na barbotina foi avaliado variando-se sua quantidade em 25, 50, 100 ou 

200% em massa acima da quantidade utilizada na formulação original em detrimento 

da quantidade de água. As denominações B25, B50, B100 e B200 correspondem ao 

incremento de CMC nas barbotinas preparadas.  

Para avaliar a influência que as partículas de alumina têm nas características 

da barbotina, foi preparada uma solução com todos os componentes da BP com 

exceção das partículas de alumina e do respectivo surfactante, denominada B0. 

Também foi preparada uma suspensão de alumina com surfactante, designada SS 

para comparar o comportamento reológico e a distribuição granulométrica frente à 

formulação BP e à dispersão aquosa de PEU. O teor em massa das matérias-primas 

usadas na formulação das barbotinas preparadas, assim como de uma solução B0 e 

da suspensão de alumina com surfactante, SS, é apresentado na Tabela 4.1. 
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Tabela 4.1. Formulações estudadas (teor percentual em massa). 

% em massa 
Matérias-primas 

SS B0 BP B25 B50 B100 B200 
        

Al2O3 49,95 - 38,75 38,75 38,75 38,75 38,75 

água destilada 49,95 63,21 38,75 38,67 38,58 38,41 38,07 

Dispersão de PEU - 31,66 19,37 19,37 19,37 19,37 19,37 

Surfactante 0,10 - 0,08 0,08 0,08 0,08 0,08 

CMC - 0,7 0,34 0,43 0,51 0,68 1,02 

Reticulante - 3,17 1,94 1,94 1,94 1,94 1,94 

anti-espumante - 1,26 0,77 0,77 0,77 0,77 0,77 

  
 
 

4.2 Metodologias 

4.2.1 Preparação das barbotinas 

Dois métodos de mistura foram empregados e comparados com a finalidade 

de aperfeiçoar o processo de produção das barbotinas. Em ambos, o agente 

espessante (CMC) foi primeiramente dissolvido em um béquer contendo 

aproximadamente 60% da água necessária, a 70ºC, com agitação magnética 

constante. Após a dissolução do CMC em água, os demais componentes foram 

incorporados e acomodados dentro de recipientes (potes) de polietileno adequados 

para utilizar no processo de mistura. No primeiro método de mistura, foi utilizado um 

o moinho de bolas com esferas de zircônia (Ø = 5 mm) como corpo moedor na 

proporção de 1 g de zircônia para cada 3,125 g de alumina presente na barbotina, 

por 2h. No segundo método, foi utilizada agitação mecânica com um agitador da 

marca CHEMCOL Labor-Mischer, modelo MSO-G operando com duas velocidades 

de mistura: 1000 rpm e 10000 rpm, durante 1 h (Figura 4.2).  
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Figura 4.2. Mistura dos constituintes da barbotina por agitação mecânica de alta velocidade.  

 
 

4.2.2 Caracterização das Barbotinas 

As barbotinas foram caracterizadas quanto à distribuição de tamanho de 

partícula, para verificar a homogeneidade das formulações preparadas, quanto ao 

comportamento reológico, já que este tem influência na espessura final do 

revestimento formado pela técnica do dip coating. 

A viscosidade aparente das barbotinas produzidas foi avaliada com um 

reômetro rotacional da marca Paar Physica – USD 200, operando com taxas de 

cisalhamento de 1 a 1000 (s-1) com o spindle # 2 a 25ºC. Para cada amostra, o 

ensaio foi repetido três vezes. A distribuição de tamanho de partícula das barbotinas 

foi analisada, também em triplicata, pela técnica de difração de raios laser, com o 

equipamento da Beckman Coulter, modelo LS 230. 

 

4.2.3 Equipamento para dip coating contínuo 

Um equipamento para produção de fibras revestidas por dip coating contínuo 

foi especialmente desenvolvido, sendo ilustrado na Figura 4.3. Este equipamento é 

constituído por: sistema de roldanas para condução das fibras, bobina de 
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alimentação de fibras puras, bobina de recolhimento das fibras revestidas com 

controlador da velocidade, sistema de posicionamento do banho de revestimento, e 

dois fornos com controle termostático eletrônico. O primeiro forno (posição vertical) 

está situado logo após a saída do banho de barbotina por onde as fibras passam 

(Figura 4.4a), sendo responsável pela remoção do excesso de água do revestimento 

depositado. Em seguida, as fibras são dirigidas ao segundo forno (posição 

horizontal) passando três vezes consecutivas (Figura 4.4b) pelo seu interior para 

garantir um tempo de residência suficiente para promover a polimerização (cura) da 

matriz do revestimento.  

 

Figura 4.3. Equipamento para dip coating contínuo de fibras construído: (1) local da bobina com a 

fibra pura, (2) banho de revestimento, (3) forno de secagem, (4) forno de cura e (5) bobina de 

recolhimento. Largura total: 100 cm; altura total: 180 cm. 
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  ba 

Figura 4.4. Detalhamento da entrada e saída das fibras por meio à barbotina de revestimento (a) e 
entrada do forno de cura por onde as fibras são conduzidas três vezes (b).  

 

A Tabela 4.2 mostra o conjunto de velocidades usadas, nove ao total, de 

acordo com a numeração do dispositivo do equipamento de dip coating contínuo. 

 
Tabela 4.2. Conjunto de velocidades usadas no equipamento de dip coating contínuo. 
 

Numeração do 

equipamento 
1 2 3 4 5 6 7 8 9 

Velocidade 

(m/min) 
0,20 0,38 0,56 0,76 0,97 1,20 1,44 1,66 1,90 

 

A temperatura dos fornos de secagem e cura foi controlada e duas condições 

de temperatura foram estabelecidas e testadas durante o processo (Tabela 4.3) com 

a finalidade de se obter um revestimento uniforme e explorar o potencial do 

equipamento na otimização da produção de fibras revestidas por dip coating.  

 

Tabela 4.3. Condições de temperatura usadas nos fornos de secagem e cura do equipamento de dip 
coating contínuo. 

Configuração Temperatura de secagem (ºC) Temperatura de cura (ºC) 

1 120 170 

2 140 175 
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Todas as fibras utilizadas foram previamente limpas com acetona de pureza 

analítica, visando remover qualquer sujidade oriunda do processo de produção das 

fibras. O procedimento de limpeza foi realizado no próprio equipamento para dip 

coating contínuo, porém, o banho de revestimento foi substituído por um banho de 

acetona e as fibras foram conduzidas na menor velocidade de bobinamento 

possível, isto é, 0,20 m/min (Figura 4.5a). Neste procedimento, tanto o forno de 

secagem quanto o de cura permaneceram desligados, visto que o solvente 

evaporara facilmente à temperatura ambiente. As fibras limpas foram armazenadas 

em bobinas e estas guardadas em sacos plásticos vedados para preservar o estado 

de limpeza até o uso. As bobinas utilizadas em todos os processos de recobrimento 

foram iguais (Figura 4.5b), de mesmo diâmetro, para se evitar variações de 

velocidade linear. 

 

 

Figura 4.5. Procedimento de limpeza das fibras de PA 6 com acetona de pureza analítica no 

equipamento de dip coating contínuo (a). Tipo de bobina utilizada para armazenamento das 

fibras de PA 6 (b). 

Fibra 
limpa 

Fibra como 
recebida  

a b
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4.2.4 Caracterização dos revestimentos 

4.2.4.1 Espessura e Morfologia 

Os revestimentos obtidos foram caracterizados quanto à espessura em um 

microscópio óptico da marca LEICA, modelo Wild M3Z Kombistereo com um 

micrômetro digital da Mitutoyo acoplado (Figura 4.6), como média de 6 medidas. 

Este procedimento foi denominado “Método 1”. A espessura do revestimento 

também foi mensurada a partir de micrografias obtidas por MEV com o auxílio de um 

software de análise gráfico (Image Access) para comparação (1 medida), este 

procedimento foi denominado “Método 2”. 

Foi medido o diâmetro das fibras iniciais e das fibras revestidas e pela 

diferença de diâmetros se inferiu a espessura do revestimento. Foram analisados 

aproximadamente 5 m de cada fibra revestida, fazendo-se 6 medidas ao longo de 

cada amostra. Este procedimento também serviu para avaliar a uniformidade do 

revestimento.  

 

 

Figura 4.6. Microscópio óptico e micrômetro digital acoplado. 

 

 

Um microscópio eletrônico de varredura da AMRAY, modelo 3200C, operando 

no modo ECO-SEM e com baixo vácuo (150 mTorr) foi empregado para avaliar a 

morfologia superficial das fibras, tanto da secção longitudinal, como da transversal, 

com o auxílio de porta-amostra apropriado. 
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Como um estudo complementar da superfície formada, foi utilizado um 

microscópio de força atômica Nanosurf easyScan 2 (AFM) operando no modo 

estático, para revelar a topografia das fibras pura e revestida. 

4.2.4.2 Análise térmica 

Análises térmicas foram realizadas para investigar as características da 

decomposição da dispersão aquosa de PEU, da barbotina B50 e de revestimentos 

obtidos a partir da barbotina B50 e da solução B0, colocando-os em uma placa de 

vidro e submetendo-as a um tratamento térmico em forno elétrico para simular as 

condições de temperatura que o revestimento sofreria no equipamento de dip 

coating contínuo. Foi escolhida a configuração 1 (Tabela 4.3), ou seja, temperatura 

de secagem de 120ºC e temperatura de cura de 170ºC. 

Foi adotada a técnica de análise termogravimétrica (ATG) usando o 

equipamento TGA-System da Mettler-Toledo, com controlador TA 4000, módulo 

TG50 e balança M3. As condições usadas para estas análises foram atmosfera de 

N2, aquecimento de 25 a 150ºC a uma taxa de aquecimento de 10ºC/min e 

aquecimento de 150 a 650ºC com taxa de aquecimento de 20ºC/min. Foi também 

realizada análise em atmosfera de O2, a fim de promover a oxidação da amostra 

remanescente com aquecimento de 650 a 850ºC, a uma taxa de aquecimento de 

20ºC/min. A pressão dos gases no equipamento foi mantido em 200 mmHg. 

4.2.4.3 Densidade 

A densidade dos revestimentos formados sobre a placa de vidro a partir das 

composições B0 e B50 e do pó de alumina foram analisadas por picnometria de gás 

hélio com um picnômetro da MicroMeritics modelo AccuPyc 1330. 

4.2.4.4 Resistência ao desgaste  

Para caracterizar a resistência ao desgaste dos revestimentos obtidos foi 

utilizado um equipamento que estuda a fricção entre tecidos e a pele humana. Neste 

equipamento, a contraparte fica oscilando horizontalmente sob o porta-amostras e a 

amplitude, número de ciclos, freqüência e aceleração de deslizamento, além da 

carga aplicada, são programáveis. 

A Figura 4.7 ilustra o equipamento para testes de fricção e a Figura 4.8 

mostra em detalhes uma amostra sendo ensaiada.  
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Um porta-amostras foi especialmente adaptado para fixar 4 fibras 

simultaneamente. Como agente abrasivo ou contraparte foi usado uma placa de 

vidro com rugosidade média (Ra) de 12,57 mm da Fallander VITREX NIPPON, tipo 

GS2. A Figura 4.9a apresenta o porta-amostras com as fibras e a Figura 4.9b mostra 

a placa de vidro rugoso utilizada nos testes de fricção.  

O equipamento utilizado para os testes de fricção foi programado de acordo 

com os parâmetros apresentados na Tabela 4.4.  

 

 

Figura 4.7. Equipamento utilizado para o ensaio de fricção sobre as fibras. 

 

 

Figura 4.8. Detalhamento de um teste de fricção em andamento.  
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Figura 4.9. Detalhamento do porta-amostras utilizado para prender as fibras submetidas ao teste 
de fricção (a) e a placa de vidro utilizada como contraparte no teste de fricção. 

ba

 

Tabela 4.4. Parâmetros utilizados no equipamento que realizou os testes de fricção das fibras 
sintéticas. 

Carga vertical [N] 3 

Numero de ciclos de deslizamento 1400 

Freqüência de deslizamento [Hz] 631 

Aceleração de deslizamento [Hz/m.s] 8 

 

Distância de deslizamento (amplitude) [mm] 20 

 

 
A metodologia adotada para avaliação da resistência ao desgaste das fibras 

foi baseada na análise visual das amostras, logo após o teste de fricção, com auxílio 

de microscópio óptico da LEICA, modelo Wild 10, com aumento de 10x. Foram 

criados padrões de referência para classificar o nível de desgaste que ocorreu na 

superfície das fibras (Tabela 4.5.) e, assim, inferir sobre a resistência ao desgaste 

dos diferentes revestimentos produzidos.  

O uso deste tipo de classificação é comum nos setores de controle de 

qualidade das indústrias têxteis que testam o desgaste por fricção, de tecidos e 

fibras que compõem tecidos. Na metodologia adotada neste trabalho, o porta-

amostras utilizado nos testes de fricção foi dividido em 10 partes iguais (Figura 4.10) 

para permitir estimar, pela análise visual, a porcentagem de regiões das fibras que 

não foram danificadas (tipo A) ou as que sofreram danificações dos tipos B, C, D ou 

E. 
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Tabela 4.5. Padrões de referência adotados para classificação dos resultados nos ensaio de fricção.  

A 
Não danificado 

B 
Pequeno trilho deixado pela fricção 

sobre o revestimento sem visualização 
da superfície original da fibra 

C 
Discreta ranhura no revestimento 

expondo o substrato, porém sem dano 
à superfície da fibra 

D 
Ranhura acentuada no revestimento 

expondo e iniciando a deterioração do 
substrato 

E 
Dano total do revestimento e 

desfibrilamento da superfície da fibra 
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Figura 4.10. Porta-amostras e as respectivas marcações utilizadas para estimar as regiões 
danificadas ou não de cada fibra submetida ao teste de fricção 
 

4.2.4.5 Tecibilidade das fibras revestidas  

A confecção de tecidos a partir das fibras revestidas foi realizada utilizando 

uma máquina de tecelagem para tecidos do tipo tricot trama da marca Velha Co. 

modelo H. Lucas apresentada na Figura 4.11a. Neste tipo de tear, é possível utilizar 

tanto monofilamentos quanto multifilamentos. A máquina possui um cilindro único 

com velocidade regulável para entrelaçamento das fibras formando uma malha 

tubular de acordo com a Figura 4.11b. 

 
Figura 4.11. Equipamento de tecelagem usado para produção de um tecido (a) e detalhamento do cilindro 
entrelaçador das fibras em funcionamento (b). 
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5 RESULTADOS E DISCUSSÃO 

5.1 Da preparação das barbotinas 

Os três métodos de mistura utilizados foram comparados visando verificar a 

eficiência no processo de mistura e homogeneização das barbotinas. Para tal, a 

barbotina BP, apresentada na Tabela 4.1, foi preparada usando um moinho de bolas 

e uma agitação mecânica de baixa e alta rotação. A Figura 5.1, acompanhada da 

Tabela 5.1, apresentam a distribuição de tamanho de partícula para as barbotinas 

em função do método de cominuição.  
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Figura 5.1. Distribuição de tamanho de partículas para as barbotinas preparadas por diferentes 
métodos de mistura. 

 

Tabela 5.1. Análise granulométrica das barbotinas preparadas por diferentes métodos de mistura.  
Método de mistura D10 (μm) D50 (μm) D90 (μm) Dmédio(μm) 

Moinho de bolas 0,213 2,788 6,935 1,920 

Agitação mecânica (1000 rpm) 0,215 2,828 8,023 2,015 

Agitação mecânica (10000 rpm) 0,163 2,067 4,057 2,065 

 

A agitação mecânica de baixa velocidade (1000 rpm) não homogeneizou 

adequadamente a barbotina mostrando uma curva com uma tendência bimodal e 
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picos muito largos, indicando a presença de aglomerados. A mistura em moinho de 

bolas resultou em uma homogeneização mais eficiente, com a presença de uma 

curva bimodal bem definida, porém, mais larga que a curva da distribuição 

granulométrica da barbotina preparada com agitação mecânica de alta velocidade 

(10000 rpm). Esta última condição foi então adotada como padrão no preparo das 

novas composições de barbotinas.  

O primeiro pico da distribuição do tipo bimodal das curvas da Figura 5.1, 

referente ao tamanho médio de aproximadamente 0,20 µm é, provavelmente, devido 

à presença de uma pequena fração de partículas menores de alumina, com tamanho 

médio de 0,20 µm, inseridas na matriz polimérica de PEU. 

A viscosidade aparente das barbotinas também foi investigada e não variou 

significativamente com as condições de preparo. De fato, a Figura 5.2, que 

apresenta a variação da viscosidade com a taxa de cisalhamento, mostra 

comportamento bastante similar nos valores de viscosidade para as diferentes 

amostras. 
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Figura 5.2. Viscosidade aparente das barbotinas preparadas por diferentes métodos de mistura. 
 

As Figuras 5.3 e 5.4 apresentam, respectivamente, a distribuição do tamanho 

de partículas e a viscosidade aparente, comparando a barbotina B50 com a 

dispersão de PEU e a solução contendo apenas alumina e surfactante (SS), após 

agitação padrão. Os resultados permitem estimar que a distribuição de tamanho de 
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partículas da barbotina é influenciada preponderantemente pela suspensão SS, 

sendo pouco influenciada pela dispersão de PEU. De fato, a distribuição 

granulométrica da dispersão de PEU após agitação padrão apresenta um grande 

volume diferencial em torno dos 0,12 µm que corresponde, provavelmente, aos 

agregados de pré-polímeros de PEU, os quais não são observados após a 

incorporação e a mistura na formação da barbotina onde o tamanho médio das 

partículas de alumina é mais significativo e representativo.  
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Figura 5.3. Distribuição de tamanho de partícula para a barbotina B50, a dispersão de PEU e a 
suspensão de alumina SS. 
 

A suspensão SS mostra um segundo pico um pouco mais largo que o 

correspondente ao da barbotina, indicando que ocorre uma possível sedimentação e 

aglomeração do pó cerâmico na água. Na barbotina, a distribuição é ligeiramente 

mais estreita devido à presença da dispersão polimérica e do CMC que também atua 

como estabilizante das barbotinas minimizando a sedimentação e a aglomeração 

das partículas cerâmicas. 
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Figura 5.4. Viscosidade aparente da barbotina B50, da dispersão de PEU e da suspensão de 
alumina em água com o surfactante.  
 

Com relação às características reológicas, tanto a dispersão de PEU quando 

a barbotina apresentam um comportamento não-Newtoniano do tipo pseudoplástico, 

isto é, a viscosidade diminui com o aumento da taxa de cisalhamento aplicada. Já a 

suspensão de alumina em água com o surfactante apresenta um comportamento 

não-Newtoniano do tipo dilatante, ou seja, há um aumento da viscosidade com a 

tensão aplicada. 

 

5.2 Das formulações propostas para as barbotinas 

As formulações investigadas foram analisadas pela distribuição de tamanho 

de partícula (Figura 5.5 e Tabela 5.2) para verificar se a adição de um agente 

espessante (CMC) altera a curva típica da BP. O comportamento reológico das 

barbotinas também foi avaliado (Figura 5.6) para verificar a influência que o CMC 

tem sobre a viscosidade aparente das barbotinas. É possível observar que o 

aumento do teor de CMC na barbotina praticamente não tem influência nos valores e 

na forma (bimodal) de distribuição de tamanho de partículas resultante. 
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Figura 5.5. Distribuição do tamanho de partículas das barbotinas preparadas com aumento de CMC 
em massa com relação à BP. 

 

Tabela 5.2. Análise granulométrica das barbotinas preparadas com aumento de CMC em massa 
com relação à BP. 

Formulação da barbotina D10 (μm) D50 (μm) D90 (μm) Dmédio(μm) 

BP 0,163 2,067 4,057 2,065 

B25 0,167 2,107 4,273 2,108 

B50 0,170 2,100 4,170 2,101 

B100 0,163 2,077 4,243 2,078 

B200 0,176 2,087 4,213 2,088 

 

O incremento da quantidade de CMC na barbotina e a respectiva diminuição 

do teor de água acarretam um aumento da viscosidade aparente, preservando, 

porém, o comportamento não-Newtoniano do tipo pseudoplástico da barbotina, 

assim como o formato da curva típica destas barbotinas, conforme mostra a Figura 

5.6.  
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Figura 5.6. Viscosidade aparente das barbotinas preparadas com aumento de CMC em peso em 
relação à BP. 
 

Experimentalmente, foi constatada uma maior dificuldade em preparar as 

barbotinas com maior teor de CMC, principalmente as barbotinas B100 e B200, 

devido à dificuldade de dissolver uma maior quantidade de CMC na água. Mesmo 

assim, todas as formulações propostas foram utilizadas para recobrir as fibras de 

poliamida 6 com 0,2 e 0,4 mm de diâmetro. 

A barbotina B50 possibilitou a obtenção de revestimentos uniformes com 

diferentes configurações operacionais propostas. Dessa forma, foram realizados dois 

estudos complementares para caracterização das barbotinas: a influência das 

propriedades da barbotina com o tempo de prateleira e com o tempo exposto ao 

processamento por dip coating contínuo.  

 

5.2.1 Influência do tempo de prateleira 

As barbotinas foram armazenadas em vasilhames de polietileno com vedação 

da tampa do tipo rosca. Observou-se que após aproximadamente um mês, da sua 

produção, as barbotinas apresentavam um aspecto diferente, isto é, mais viscosas e 

gelatinosas. Para estabelecer o tempo de validade, isto é, o tempo em que a 

barbotina ainda preservava as características iniciais, uma barbotina B50 foi 

analisada após a sua produção e após três semanas, quando ainda era possível 

manuseá-la para produzir revestimentos. Depois desse período, as barbotinas 
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começavam a ficar com uma viscosidade tal que impossibilitava o manuseio, ou 

seja, era dificultado o despejo da barbotina no recipiente (béquer) acoplado no 

equipamento para dip coating contínuo, assim como, era impossibilitada a análise 

reológica pelo método adotado. Entretanto, em três semanas de vida, constatou-se 

que a distribuição granulométrica permaneceu igual como mostra a Figura 5.7.  
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Figura 5.7. Distribuição do tamanho de partículas da barbotina B50 medida logo após ser preparada 
e após três semanas de vida.  

 

A Figura 5.8 apresenta a curva de viscosidade aparente pela taxa de 

cisalhamento para as mesmas barbotinas. Com o passar de três semanas, 

constatou-se uma discreta mudança na curva, revelando um incremento nos valores 

da viscosidade, possivelmente atrelado a fatores como a evaporação do solvente 

mesmo dentro do frasco vedado e, mais provavelmente, ao início das reações de 

polimerização e reticulação do PU que acarretam na solidificação de parte do 

material.  

 

 39



0,01

0,10

1,00

10,00

1 10 100 1000 10000

Taxa de cisalhamento [s-1]

V
is

co
si

da
de

 a
pa

re
nt

e 
[P

a.
s]

B50 recém produzido

B50 após 3 semanas 

 
Figura 5.8. Viscosidade aparente da barbotina B50 medida logo após ser preparada e após três 
semanas de preparo. 

 

5.2.2 Estabilidade da barbotina com o processamento 

Com o intuito de avaliar a estabilidade reológica da barbotina em função do 

tempo de uso contínuo na produção de fibras revestidas, foram utilizadas fibras de 

poliamida 6 de 0,1 mm de diâmetro e uma barbotina de composição B50, a qual teve 

a viscosidade e distribuição granulométrica previamente analisadas. O experimento 

foi programado para rodar por 30 h ininterruptas com a configuração 1, descrita 

anteriormente na Tabela 4.3 e com a velocidade de bobinamento constante de 0,38 

m/min.  

O experimento não foi conduzido por mais tempo para não comprometer a 

integridade dos fornos e dos dispositivos eletrônicos do equipamento. O béquer 

contendo a barbotina não foi vedado e o processo foi desenvolvido em ambiente 

com condições estáveis, isto é, umidade relativa de 65% e temperatura de 21ºC.  

A Figura 5.9 e a Tabela 5.3 apresentam a distribuição granulométrica para a 

barbotina B50 antes e após 30h de uso contínuo na produção de fibras com o 

revestimento compósito. Observa-se que houve um discreto incremento em todos os 

índices apresentados, o que indica uma tendência de aglomeração das partículas de 

alumina.  

 40



0

1

2

3

4

5

6

7

0,01 0,1 1 10 100
Tamanho de partícula  [µm] 

V
ol

um
e 

di
fe

re
nc

ia
l [

%
]

B50 inicial

B50 após 30 h de uso 

 
Figura 5.9. Distribuição de tamanho de partículas da barbotina B50 antes e após 30 h de uso 
contínuo na confecção de fibras de PA 6 revestidas. 
 
Tabela 5.3. Análise granulométrica da barbotina B50 antes e após uso por 30 h consecutivas.  

Método de mistura D10 (μm) D50 (μm) D90 (μm) Dmédio(μm) 

B50 inicial 0,160 2,058 4,289 2,092 

B50 após 30 h de uso 0,183 2,157 4,798 2,265 

 

Com relação ao comportamento reológico da barbotina B50 antes e após 30 h 

de uso, foi possível constatar um aumento nos valores da viscosidade aparente, 

contudo o perfil da curva foi preservado como mostra a Figura 5.10. O incremento da 

viscosidade está vinculado à evaporação do solvente e este fenômeno foi facilitado 

pela constante movimentação da barbotina causada pela entrada e saída da fibra no 

banho de revestimento. Outro fator a ser considerado é o início da polimerização 

(reticulação) que podem ocorrem mesmo em temperaturas baixas. 
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Figura 5.10. Comportamento reológico da barbotina B50 antes e após 30 h de uso contínuo na 
confecção de fibras de PA 6 revestidas. 

 

5.3 Caracterização dos revestimentos  

5.3.1 Espessura e Morfologia 

5.3.1.1 Revestimentos obtidos com diferentes formulações de barbotinas 

 

As barbotinas preparadas com diferentes teores em massa de CMC foram 

usadas para revestir fibras de PA-6 de 0,2 e 0,4mm de diâmetro. Para observar a 

qualidade dos revestimentos obtidos com as diferentes barbotinas, foi utilizada a 

configuração operacional 1 no equipamento para dip coating contínuo e uma 

velocidade de bobinamento constante de 0,38 m/min. 

As micrografias obtidas por MEV das fibras de PA 6 com 0,2 mm de diâmetro, 

seção longitudinal e da seção transversal são apresentadas nas Figura 5.11 e 5.12, 

respectivamente. 
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Figura 5.11. Micrografias de MEV da seção longitudinal das fibras de PA-6 com 0,2 mm de 
diâmetro pura (a) e recobertas com a barbotina de composição BP (b), B25 (c), B50 (d), B100 (e) e 
B200 (f). (Aumento de 100x) 
 
 

Figura 5.12. Micrografias de MEV da seção transversal das fibras de PA-6 com 0,2mm de diâmetro 
pura (a), e recobertas com a barbotina de composição BP (b), B25 (c), B50 (d), B100 (e) e B200 (f). 
(Aumento de 200x) 
 

 

As imagens obtidas sugerem que as fibras revestidas a partir das barbotinas 

BP, B25 e B50, apresentaram uniformidade superficial, isto é, sem maiores 

imperfeições ou irregularidades na superfície. Já os revestimentos obtidos com a 

barbotina B100 e B200 apresentam inconstância no revestimento formado. A Tabela 

5.4 apresenta as medidas de espessura dos revestimentos obtidos analisados pelos 
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dois métodos anteriormente descritos. É possível verificar que o coeficiente de 

variação nas medidas por microscopia óptica (Método 1) é maior nos revestimentos 

de composição BP e B100, indicando que a viscosidade dessas barbotinas não é a 

ideal para produzir revestimentos com espessura constante nas condições propostas 

neste ensaio. É importante salientar que a espessura da camada da fibra recoberta 

com B200 não foi determinada por nenhum dos métodos por se tratar de uma 

superfície extremamente irregular sem a possibilidade de ter uma amostragem 

confiável.  

 

Tabela 5.4. Espessura de camada dos revestimentos obtidos a partir das diferentes formulações das 
barbotinas usadas. Medidas para as fibras de poliamida 6 com 0,2mm de diâmetro.  

Composição do revestimento BP B25 B50 B100 

Espessura média do revestimento 
(μm) - Método 1 6,58 8,42 12,92 30,58 

Coeficiente de variação 
Método 1

15,9 % 8,9 % 13,1 % 17,9 % 

Espessura do revestimento (μm) 
Método 2 

7,36 7,44 13,74 28,93 

 

As Figuras 5.13 e 5.14 apresentam, respectivamente, micrografias obtidas por 

MEV da seção longitudinal e transversal das fibras de PA 6 de 0,4 mm de diâmetro 

recobertas com as barbotinas estudadas. As fibras revestidas com as barbotinas de 

formulação BP, B25, B50 e B100 apresentam uma superfície regular ao longo das 

fibras recobertas. Já as fibras recobertas com a barbotina mais espessa, B200, 

apresentaram espessura claramente irregular e presença de acúmulos e distorções 

da mesma forma que as fibras de 0,2 mm revestidas com esta barbotina. 

A Tabela 5.5 apresenta os valores da espessura para as fibras de 0,4 mm de 

diâmetro analisadas pelos dois métodos adotados. O coeficiente de variação teve 

um comportamento diferente para estas fibras revestidas, mostrando que à medida 

que a viscosidade era aumentada, a espessura do revestimento se tornava mais 

constante, até o limite da viscosidade da barbotina B200, com a qual não foi possível 

obter um revestimento uniforme nas condições investigadas. Isso mostra que as 

fibras de maior diâmetro proporcionam um melhor controle da espessura ao longo da 

fibra recoberta. Da mesma forma que as fibras de 0,2 mm, os revestimentos obtidos 
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a partir da barbotina B200 não foram mensurados pela irregularidade superficial 

apresentada. 

 

Figura 5.13. Micrografias de MEV da seção longitudinal das fibras de PA-6 com 0,4 mm de 
diâmetro pura (a), e recobertas com a barbotina de composição BP (b), B25 (c), B50 (d), B100 (e) e 
B200 (f). (Aumento 100x) 
 

Figura 5.14. Micrografias de MEV da seção transversal das fibras de PA-6 com 0,4mm de diâmetro 
pura (a), e recobertas com a barbotina de composição BP (b), B25 (c), B50 (d), B100 (e) e B200 (f). 
(Aumento 100x) 

 

Foram também produzidos revestimentos com as fibras de PA 6 com 0,2 e 

0,4 mm de diâmetro a partir da solução B0, que não continha partículas de alumina, 

e utilizando as mesmas condições operacionais no processo de dip coating 
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contínuo. A Figura 5.15 mostra as micrografias obtidas por MEV desses 

revestimentos. Quando do manuseio e análise visual, verificou-se que o aspecto 

desses revestimentos era incolor e levemente emborrachado, diferentemente das 

fibras revestidas com as barbotinas, que mostravam uma superfície mais áspera.  

 

Tabela 5.5. Espessura dos revestimentos obtidos a partir das diferentes barbotinas usadas para as 
fibras de PA 6 com 0,4 mm de diâmetro. 

Composição do revestimento BP B25 B50 B100 

Espessura média do revestimento 
(μm) - Método 1 16,08 19,83 37,58 73,08 

Coeficiente de variação 
Método 1 

11,4% 8,8% 4,5% 2,9% 

Espessura do revestimento (μm) 
Método 2 

13,97 17,46 36,26 71,24 

 

A Tabela 5.6 apresenta os valores da espessura (analisados pelos dois 

métodos) dos revestimentos formados a partir da solução B0. Nota-se que os 

revestimentos apresentam coeficientes de variação muito diferentes, ratificando a 

maior facilidade em manter um revestimento com espessura constante para as fibras 

de maior diâmetro. 

 

 
Figura 5.15. Micrografias de MEV das fibras de PA 6 revestidas com a solução B0. Fibra de 0,2 
mm na seção transversal (aumento 200x) (a) e na seção longitudinal (aumento 70x) (b) e fibras de 
0,4mm na seção transversal (aumento 130x) (c) e na seção longitudinal (aumento 50x) (d). 
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Tabela 5.6. Espessura de camada dos revestimentos obtidos a partir da solução B0 sobre as fibras 
de PA 6. 
 

Composição do revestimento B0 – (Fibra Ø = 0,2 mm) B0 – (Fibra Ø = 0,4 mm) 

Espessura média do revestimento 
(μm) - Método 1 

4,42 15,42 

Coeficiente de variação 
Método 1 

41,62% 4,42% 

Espessura do revestimento (μm) 
Método 2 

5,34 15,92 

 

A Figura 5.16 apresenta a variação da espessura dos revestimentos obtidos 

em função da viscosidade da barbotina de Al2O3, que variou de acordo com a 

quantidade de CMC adicionado e da concentração da solução de PU. Para a 

comparação, escolheu-se a taxa de cisalhamento de 1000 s-1 e a espessura foi 

medida pelo Método 1. Pode-se verificar que a espessura de camada do 

revestimento aumentou com o teor de CMC na barbotina no intervalo investigado.  
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Figura 5.16. Variação da espessura do revestimento em função da viscosidade da solução de poliéster-
uretana (B0) e das barbotinas com diferentes teores de CMC na formulação. 
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5.3.1.2 Revestimentos obtidos com diferentes velocidades de bobinamento 

No estudo da influência da velocidade de bobinamento sobre as 

características dos revestimentos formados, foi utilizada uma barbotina de 

formulação B50 por apresentar um valor intermediário de viscosidade em relação às 

demais formulações propostas e por ter possibilitado a obtenção de revestimentos 

uniformes nos testes preliminares.  

Para compreender melhor o efeito da velocidade de bobinamento sobre a 

formação de revestimentos espessos e uniformes, foram utilizadas fibras de PA 6 de 

diferentes diâmetros (0,1, 0,2 e 0,4 mm). Apenas os revestimentos que resultaram 

uniformes foram levados em consideração e a medida dessas espessuras foi 

realizada por MO. Revestimentos irregulares foram desconsiderados e não são 

apresentados.  

Para as fibras de 0,1 e 0,2 mm, os testes iniciaram com velocidades de 

bobinamento maiores (0,56 m/min) em relação às fibras de 0,4 mm, pois testes 

anteriores mostraram que abaixo desta velocidade de bobinamento era possível 

obter revestimentos uniformes com essas fibras mais finas.  

A Figura 5.17 mostra a espessura dos revestimentos obtidos com diferentes 

velocidades para as diferentes fibras de PA 6 testadas. Para as fibras de 0,4 mm de 

diâmetro, somente se conseguiu obter revestimentos uniformes entre as velocidades 

de bobinamento de 0,2 a 0,76 m/min. Acima dessa velocidade de bobinamento, os 

revestimentos ficaram irregulares. 

Para as fibras de 0,1 mm, foram obtidos revestimentos uniformes em todas as 

velocidades testadas e não foram observados significativos incrementos na 

espessura do revestimento obtido variando de 4,08 µm (a 0,56 m/min) até 6,75 µm 

(a 1,9 m/min). Já para as fibras de 0,2 mm, o limite máximo de velocidade de 

bobinamento para obtenção de revestimentos uniformes foi de 1,66 m/min.  

De modo geral, verifica-se que quanto maior o diâmetro da fibra, maior será o 

incremento na espessura do revestimento obtido. Além disso, a espessura da fibra 

original está relacionada com a faixa de velocidades de bobinamento utilizáveis para 

obtenção de recobrimentos uniformes. Nesse caso, quanto maior o diâmetro da 

fibra, menor a velocidade de bobinamento máxima utilizável para as condições 

propostas neste experimento.  
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Figura 5.17. Influência da velocidade de bobinamento na espessura dos revestimentos obtidos por 
dip coating contínuo sobre fibras de PA 6. 

 

Como era esperado e de acordo com a relação estabelecida por Landau e 

Levich 21, à medida que ocorre um aumento da velocidade de bobinamento, ocorre 

um aumento na espessura de camada obtida pelo processo de dip coating contínuo 

para fibras. 

Contudo, a partir deste experimento, observou-se que o fator mais importante 

para a má formação dos recobrimentos, principalmente para as fibras mais grossas, 

está atrelado à grande quantidade de barbotina que foi arrastada pelas fibras que 

passaram com maior velocidade pelo banho de revestimento. O grande volume de 

barbotina depositado sobre as fibras não conseguia ser totalmente seco no primeiro 

forno, assim a fibra chegava às roldanas na saída deste forno com um revestimento 

parcialmente úmido e gelatinoso que era facilmente deformado pelo contato direto 

com essas roldanas. As micrografias apresentadas na Figura 5.18 ilustram o aspecto 

das fibras de poliamida 6 com 0,4 mm de diâmetro, processadas com diferentes 

velocidades de bobinamento.  

 

 49



 

Figura 5.18. Micrografias de MEV para as fibras de PA 6 de 0,4 mm revestidas com diferentes 
velocidades de bobinamento, indicadas no canto inferior direito de cada micrografia. (Aumento 30x). 
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5.3.1.3 Condições operacionais no processo de dip coating contínuo 

Com base nos resultados encontrados no estudo apresentado na seção 

anterior, foi feita uma investigação para explorar as condições operacionais 

necessárias para obtenção de revestimentos uniformes sobre as fibras de PA 6 

disponíveis. A Tabela 5.7 associa as velocidades de bobinamento utilizadas para as 

diferentes fibras de PA 6, assim como as condições de temperatura usadas nos 

fornos de secagem e cura do equipamento (ver Tabela 4.3). Os testes iniciaram com 

a condição de temperatura dos fornos na configuração 1 para todos os diâmetros de 

fibras. Em todos os testes foi utilizada a barbotina B50. 

À medida que a velocidade de bobinamento aumentava e eram observadas 

irregularidades, as condições de temperatura dos fornos era alterada para a 

configuração 2 com o objetivo de promover a volatilização do solvente.  

Para as fibras de 0,1 mm, foi possível obter revestimentos uniformes 

utilizando a configuração 1 na faixa de velocidades de bobinamento de 0,2 a 1,44 

m/min e com a configuração 2 na faixa de velocidades de 1,44 a 1,9 m/min.  

Para as fibras de 0,2 mm, pode ser utilizada a configuração 1 até a velocidade 

de bobinamento 1,20 m/min. Entre 1,20 e 1,66 m/min, a configuração 2 viabilizou a 

formação de revestimentos uniformes. Contudo, acima desta velocidade de 

bobinamento, as configurações propostas não lograram a formação de um 

revestimento uniforme.  

Por fim, para as fibras de 0,4 mm, a configuração 1 possibilitou a obtenção de 

revestimentos uniforme para uma faixa de velocidades de bobinamento até 0,56 

m/min. Acima desta velocidade, e até 0,76 m/min, a configuração 2 se adequou ao 

processo. Para velocidade de bobinamento superiores, não foi possível formar 

revestimentos uniformes sobre essas fibras. Outras configurações na temperatura 

dos fornos ainda mais elevadas não foram testadas para preservar a integridade e 

as características originais das fibras de PA 6. 

Estes resultados mostram que a etapa de secagem e evaporação do solvente 

que constitui o revestimento é fundamental para a obtenção de um revestimento 

uniforme. Assim, surge uma possibilidade de melhoria na arquitetura do 

equipamento a fim de proporcionar melhores condições de secagem das fibras no 

início da formação do revestimento com um maior tempo de residência das fibras 

nesta primeira etapa.  
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Tabela 5.7. Relação das velocidades de bobinamento e das configurações operacionais adotadas 
para os fornos de secagem e cura no equipamento de dip coating contínuo utilizando as fibras de 
PA 6 de 0,1; 0,2 e 0,4 mm de espessura. 
 

Diâmetro das fibras 
de PA 6 [mm] 

Velocidade de 
bobinamento [m/min] 

Configuração dos fornos recomendada para 
obtenção de um revestimento uniforme 

0,20 
0,38 
0,56 
0,76 
0,97 
1,20 
1,44 

Configuração1 

1,66 

0,1 

1,90 
Configuração 2 

0,20 
0,38 
0,56 
0,76 
0,97 
1,20 

Configuração 1 

1,44 
1,66 

Configuração 2 

0,2 

1,90 Nenhuma configuração satisfaz  
0,20 
0,38 
0,56 

Configuração 1 

0,76 Configuração 2 
0,97 
1,20 
1,44 
1,66 

0,4 

1,90 

Nenhuma configuração satisfaz 

 

5.3.1.4 Morfologia superficial por  AFM e MEV 

As Figuras 5.19 e 5.20 apresentam ilustrações tridimensionais obtidas por 

AFM do substrato original e após ser recoberto com a barbotina B50 (usando a 

configuração 1 e velocidade de bobinamento de 0,38 m/min), respectivamente. E 

possível observar que a fibra original apresenta as marcas na sua direção 

longitudinal oriundas do processo de fabricação das fibras de PA 6 (Figura 5.20) e a 

fibra recoberta mostra uma topografia que revela a presença das partículas de 

alumina depositadas sobre o substrato original. 
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Figura 5.19. Representação tridimensional obtida por AFM de uma fibra de PA 6 original com 0,4 
mm de diâmetro. 

 

 
Figura 5.20. Representação tridimensional obtida por AFM de uma fibra de PA 6 com 0,4 mm de 
diâmetro revestida. 
 

 

A seqüência de micrografias de MEV apresentadas na Figura 5.21 mostram 

uma fibra de PA 6 revestida com a barbotina B50 (usando a configuração 1 e 

velocidade de bobinamento de 0,38 m/min) formando um nó que evidencia a 

flexibilidade do revestimento compósito formado. A morfologia superficial obtida em 

diferentes magnificações mostra que as partículas de alumina se encontram 

dispersas e embebidas na matriz de PU.  
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Figura 5.21. Micrografias de MEV para uma fibra de PA 6 de 0,4 mm revestida com a barbotina B50 fazendo 
um nó (a) e diferentes magnificações da superfície desse revestimento formado(b - f). 

  

5.3.2 Análise termogravimétrica  

A Figura 5.22 apresenta a ATG conduzida para a dispersão aquosa de PEU, 

assim como para a barbotina B50 e o respectivo revestimento formado.  
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É possível observar que tanto a barbotina quanto a dispersão de PEU têm um 

comportamento semelhante na decomposição térmica atrelado à perda de água que 

é parte integrante da dispersão aquosa de PEU e, consequentemente, da barbotina. 

A máxima decomposição da PEU ocorre na faixa dos 340ºC a 350ºC. O 

revestimento tem uma perda de massa final de aproximadamente 22% 

remanescendo apenas as partículas de alumina e cinzas da decomposição dos 

compostos orgânicos. A massa remanescente nas curvas de ATG da barbotina B50 

e da dispersão de PEU foram de 41,13% e 1,38% respectivamente. Pela diferença 

desses valores, chega-se a 39,75%, valor muito próximo ao teor em massa de 

alumina (38,75%).  
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Figura 5.22 Curvas de ATG da matriz polimérica de PEU, da barbotina B50 e do revestimento 
formado a partir desta barbotina. 
 

O revestimento formado a partir da barbotina B50 foi comparado com um 

revestimento formado a partir da solução B0 para verificar a influência que as 

partículas cerâmicas têm sobre as propriedades do revestimento compósito (Figura 

5.23). Verificou-se que a temperatura de decomposição da PEU era discretamente 

afetada com a adição de partículas de alumina. De fato, a máxima temperatura de 

decomposição do revestimento compósito foi de 346ºC contra 342ºC do 

revestimento formado a partir de B0.  
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Figura 5.23. Curvas de ATG de um revestimento obtido a partir da barbotina B50 e de um 
revestimento de PEU puro. 
 
 

5.3.3 Densidades 

A Tabela 5.8 ilustra os valores das medidas de densidade do revestimento 

compósito (a partir da barbotina B50) e do revestimento de PEU (a partir da solução 

B0), assim como do pó de alumina. Como era de se esperar, o revestimento 

compósito apresenta um valor intermediário entre o pó de alumina e o PU.  

 
Tabela 5.8. Densidade do pó de alumina e dos revestimentos compósito (B50) e de PEU obtidos por 
picnometria de gás hélio.  

Material Densidade (g/cm3) Coeficiente de variação 

Pó de alumina  4.02 0,39% 

Revestimento compósito (B50) 2.49 0,11% 

Revestimento de PEU 1.14 0,18% 

 

5.3.4 Resistência ao desgaste 

Para a avaliação da resistência ao desgaste das fibras, foram realizados dois 

testes de fricção sendo que 8 segmentos (quatro por porta-amostra) da mesma fibra 

foram analisadas separadamente. Com o auxílio de um microscópio óptico e com a 
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comparação visual utilizando o padrão de referência desenvolvido (ver Tabela 4.5), 

construíram-se os histogramas apresentados nas Figura 5.24 e na Figura 5.25.  

Os resultados apresentados na Figura 5.24 são para fibras de 0,2 e 0,4 mm, 

revestidas com barbotinas B25 e B50 utilizando duas velocidades de bobinamento 

(0,38 e 0,76 m/min). Em todos os processos de recobrimento foi adotada a 

configuração 1 dos fornos do equipamento de dip coating contínuo e apenas 

revestimentos uniformes foram escolhidos neste experimento e, assim, evitou-se que 

variações na espessura do revestimento influenciassem os resultados obtidos.  
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Figura 5.24. Avaliação da resistência ao desgaste, pelo grau de danificação, para fibras de PA 6 
revestidas com as barbotinas de formulação B25 e B50. 

 

A partir do histograma da Figura 5.24 é possível destacar que a resistência ao 

desgaste está relacionada à espessura do revestimento formado, não dependendo 

do diâmetro das fibras, da composição da barbotina ou da sua viscosidade, assim 

como dos parâmetros operacionais (velocidade de bobinamento). 

Outra relação foi realizada a partir de avaliação feita apenas com fibras de PA 

6 com 0,4 mm de diâmetro preparadas com a barbotina B50, também utilizando a 

configuração 1 dos fornos. Nesse estudo, foram utilizadas quatro diferentes 

velocidades de bobinamento (0,20, 0,38, 0,56 e 0,76 m/min) que garantiram um 

revestimento uniforme ao longo de cada fibra testada. A Figura 5.25 apresenta o 
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histograma com os resultados obtidos os quais ratificam a influência que a 

espessura do revestimento tem na melhoria da resistência ao desgaste das fibras de 

PA 6 revestidas. A espessura dos revestimentos variou de 26 µm para a velocidade 

de bobinamento de 0,20 m/min até 59 µm para os revestimentos obtidos com a 

velocidade de bobinamento de 0,76 m/min.  
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Figura 5.25. Avaliação da resistência ao desgaste, pelo grau de danificação, para fibras de PA 6 
com 0,4 mm de diâmetro revestidas com a barbotina B50. 

 

 

A partir dos dois histogramas apresentados é possível constatar que as fibras 

com revestimento acima de 50 µm não apresentaram danificações severas do tipo E 

(Tabela 4.5), indicando que esta espessura serve como uma referência para a 

obtenção de revestimentos resistentes às condições de fricção propostas. 

Ainda para avaliar a aparência das fibras após o teste de fricção, foram 

tomadas imagens de MEV de revestimentos ensaiados. As amostras analisadas e 

apresentadas nas Figuras 5.26 e 5.27 representam respectivamente àquelas 

apresentadas nas Figuras 5.11 e 5.13 que correspondem, respectivamente, às fibras 

de PA 6 de 0,2 e 0,4 mm de espessura recobertas com as diferentes formulações de 

barbotinas formuladas, isto é, BP, B25, B50, B100 e B200 nas mesmas condições 

operacionais adotadas. 
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Figura 5.26. Micrografias de MEV da seção longitudinal das fibras de PA-6 com 0,2 mm de 
diâmetro pura (a), e recobertas com a barbotina de composição BP (b), B25 (c), B50 (d), B100 (e) 
e B200 (f) após teste de fricção. (Aumento 100x).  

 

É possível observar que nos revestimentos mais finos ocorre o 

desprendimento da camada de revestimento, e à medida que a espessura da 

camada é maior, a integridade da fibra é preservada, talvez pela coesão estrutural 

do revestimento. Para as fibras sem revestimento, Figura 5.26a e 5.27a, constata-se 

uma danificação acentuada com a presença inclusive de desfribrilamento. 

 

Figura 5.27. Micrografias de MEV da seção longitudinal das fibras de PA-6 com 0,4mm de diâmetro 
pura (a), e recobertas com a barbotina de composição BP (b), B25 (c), B50 (d), B100 (e) e B200 (f) 
após teste de fricção. (Aumento 100x). 
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5.3.5 Tecibilidade das fibras revestidas 

As primeiras tentativas de confeccionar tecidos a partir das fibras revestidas 

foram realizadas utilizando as fibras de 0,2 mm de diâmetro revestidas com a 

barbotina B50, velocidade de bobinamento de 1,44 m/min e a configuração 1 dos 

fornos do equipamento de dip coating contínuo. Entretanto, com estas fibras com 

espessura de revestimento de 23 µm e diâmetro total de 246 µm espessura, não foi 

possível passar por algumas das agulhas da máquina de tecelagem.  

Uma segunda tentativa foi realizada com as fibras de 0,1 mm revestidas nas 

mesmas condições das fibras de 0,2 mm. Estas fibras apresentavam uma espessura 

de camada de 5,75 µm e diâmetro total de 111,50 µm. Com esta condição, obteve-

se sucesso na confecção de um tecido do tipo tricot trama. Também foi 

confeccionado um tecido da fibra de 0,1 mm de diâmetro pura para comparação. As 

Figuras 5.28 e 5.29 apresentam, respectivamente, o tecido a partir das fibras puras e 

revestidas, obtidas por microscopia óptica. O aspecto visual do tecido feito com 

fibras revestidas deixou de ser transparente passando a ser branco com uma 

superfície levemente aspera em relação ao tecido feito com fibras puras.  

 

 
Figura 5.28. Tecido produzido com as fibras de poliamida 6 de 0,1 mm de diâmetro sem 
revestimento.  
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Figura 5.29. Tecido produzido com as fibras de poliamida 6 de 0,1 mm de diâmetro com 
revestimento compósito de poliuretano/alumina.  

 

Para um maior detalhamento, os tecidos produzidos foram analisados por 

MEV. As Figuras 5.30 e 5.31 mostram respectivamente o tecido a partir da fibra pura 

e o produzido com o revestimento compósito.  

 

Figura 5.30. Micrografia de MEV para o tecido produzido com as fibras de poliamida 6 de 0,1 mm 
de diâmetro sem revestimento. 
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Figura 5.31. Micrografia de MEV para o tecido produzido com fibras de poliamida 6 de 0,1 mm de 
diâmetro com revestimento compósito de poliuretano reforçado com partículas de alumina 
 

O tecido confeccionado a partir das fibras revestidas mostrou que as fibras, 

mesmo após passar por uma seqüência de agulhas e guias para tecelagem, as 

quais submetem intensamente as fibras ao dobramento, o recobrimento permaneceu 

aderido em quase toda a superfície do tecido e as imperfeições não são percebidas 

a olho nu.  

 62



6 CONCLUSÕES 

Pelos resultados obtidos, o processo de revestimento de fibras sintéticas por 

dip coating contínuo apresentou um grande potencial de aplicação tecnológico para 

sistemas que requerem que as propriedades de flexibilidade e leveza da fibra 

sintética sejam combinadas com a funcionalidade de partículas cerâmicas. 

Especificamente, pode-se inferir a partir da realização do trabalho 

experimental as seguintes conclusões: 

6.1 Quanto à obtenção dos revestimentos 

 Foi possível obter um revestimento compósito de PU reforçado com 

partículas de alumina (tamanho médio de partícula 2,1 µm) sobre fibras sintéticas de 

PA 6 fazendo usa da técnica de dip coating contínua;  

 Os revestimentos obtidos mostraram-se bastante dependentes das 

características reológicas, isto é, da viscosidade da barbotina PU/alumina utilizada.  

 As melhores características da barbotina em termos da distribuição de 

tamanho de partículas e da viscosidade foram obtidas quando se utilizou agitação 

mecânica de alta velocidade (10.000 rpm), sendo este método o recomendado para 

o preparo de suspensões desta natureza; 

 O comportamento reológico da barbotina foi determinado 

preponderantemente pela suspensão de alumina, tendo a dispersão de PEU 

utilizada na formulação um efeito menor. O agente espessante (CMC) aumentou a 

viscosidade das barbotinas preparadas, contudo não alterou o seu comportamento 

reológico que foi do tipo não-Newtoniano pseudoplástico; 

 As condições operacionais mostraram que, para aumentar a eficiência na 

produção de fibras revestidas com o sistema compósito proposto, a etapa de 

secagem deve permitir um longo percurso ou tempo de residência da fibra úmida na 

etapa de evaporação do solvente. Sendo assim, é possível considerar reformulações 

no projeto do equipamento proposto para melhorar o desempenho do processo, ou 

seja, uso de maiores velocidades de bobinamento. 

 O diâmetro das fibras sintéticas de PA 6 mostrou influenciar a qualidade do 

revestimento obtido, sendo que quanto maior o diâmetro da fibra pura, menores 
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velocidades de bobinamento, no equipamento de dip coating contínuo, permitiram a 

obtenção de um revestimento uniforme.  

 Considerando as condições processuais estudadas, constatou-se que a 

variação da espessura dos revestimentos uniformes, ao longo da fibra, era menor 

quanto maior o diâmetro da fibra utilizada.  

 O incremento do teor de CMC nas barbotinas ocasionou um considerável 

aumento da viscosidade das mesmas, que refletiu diretamente na espessura dos 

revestimentos obtidos.  

 O aumento na velocidade de bobinamento também influencia a espessura 

dos recobrimentos formados, sendo que, quanto maior a velocidade de 

bobinamento, maior a espessura do filme formado. Assim, constatou-se um limite de 

viscosidade aparente da barbotina (aproximadamente 0,25 Pa.s a 1000 s-1) para se 

obter um revestimento homogêneo e espesso a uma velocidade de bobinamento de 

0,4 m/min para todos os diâmetros de fibras testadas. 

 

6.2 Quanto à caracterização dos revestimentos 

 O uso das fibras de PA 6 com 0,1 mm de diâmetro resultaram em 

revestimentos uniformes com uma espessura que variou de 4 a 7 µm. Para as fibras 

de PA 6 com 0,2 mm de diâmetro os revestimentos uniformes apresentaram 

espessuras que variaram de 12 a 27 µm. E para as fibras mais grossas, isto é, de 

0,4 mm de diâmetro a espessura dos revestimentos uniformes variou de 26 a 60 µm. 

 A análise da morfologia obtida por microscopia de força atômica revelou que 

a superfície original da fibra foi alterada pela presença do revestimento o qual 

recobriu as marcas do processo de confecção das fibras originais. Constatou-se 

também que as partículas de alumina do revestimento compósito se encontram 

homogeneamente embebidas pela matriz polimérica de poliuretano. 

 A análise termogravimétrica mostrou que tanto a barbotina quanto a 

dispersão de PEU têm um comportamento semelhante na decomposição térmica 

atrelado à perda de água. A máxima temperatura de decomposição do revestimento 

compósito foi de 346ºC contra 342ºC do revestimento de poliuretano indicando que 

as partículas de alumina influenciam, discretamente, na temperatura de 

decomposição do polímero. 
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 A densidade do revestimento B50 foi de 2.49 g/cm3 ficando em uma faixa 

intermediária entre a densidade do pó de alumina de 4,02 g/cm3 e do PU de 1,14 

g/cm3. 

 Verificou-se que a resistência ao desgaste das fibras originais foi 

notavelmente melhorada com o uso do sistema compósito de PEU+alumina e que 

esta propriedade está diretamente atrelada à espessura do revestimento obtido 

independente do diâmetro da fibra usada.  

 As fibras de PA 6 de 0,1 mm de diâmetro, revestidas com o sistema 

compósito PEU/ alumina, mostraram uma boa tecibilidade na produção de um tecido 

do tipo tricot trama.  
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7 SUGESTÕES DE TRABALHOS FUTUROS 

Considerando os resultados apresentados neste trabalho, tanto em termos 

operacionais quanto em termos de propriedades dos revestimentos obtidos, 

sugerem-se os seguintes temas para trabalhos futuros: 

 Investigar novas formulações de barbotinas, variando o teor em massa ou a 

granulometria das partículas cerâmicas usadas, inclusive com o uso de partículas 

cerâmicas nanoestruturadas;  

 Modificar o equipamento usado para dip coating contínuo de modo a 

permitir um maior tempo de residência das fibras úmidas na etapa de secagem e, 

consequentemente, possibilitar o uso de maiores velocidades de bobinamento; 

 Avaliar a resistência ao desgaste por métodos quantitativos;  

 Investigar a adesão dos revestimentos formados sobre as fibras de PA 6, ou 

seja, a interface entre estes materiais, por exemplo, em testes de arracamento de 

camada (pull-out); 

 Investigar a aplicação do revestimento compósito PEU/alumina por dip 

coating contínuo em outras fibras sintéticas, como poliéster, ou naturais, como de 

algodão; 

 Incorporar outras partículas cerâmicas compatíveis e assim agregar outras 

propriedades ao sistema compósito, para melhorar propriedades de interesse 

tecnológico como resistência mecânica, resistência química, inflamabilidade, ou 

mesmo, ação bactericida e/ou fotocatalítica. 
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