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Resumo

O principal objetivo deste projeto consistiu no desenvolvimento de fibras téxteis ndo convencionais com
capacidade de regulacdo térmica. Com estas pretende-se responder aos problemas associados as
variacOes de temperatura do corpo humano perante as diferentes condi¢cdes térmicas exteriores a que
estd diariamente exposto, recorrendo a materiais com capacidade de mudanca de fase (Phase Change
Materials—PCM), refletores de infravermelho (ReflV) e fibras de geometria transversal ndo convencional.
Atualmente, a maioria dos produtos téxteis comerciais que possuem a capacidade de termorregulacao
utilizam apenas PCM macroencapsulados, aplicados quer por laminagem, quer por revestimento. Estas
técnicas, contudo fazem com que o produto ndo seja agraddvel e confortavel para o utilizador. Assim,
com este projeto pretende-se verificar de que forma a geometria da fibra e a introducdo de aditivos
influenciam a capacidade de regulacdo térmica. Pretende-se ainda que o processo de producdo seja
vidvel em termos industriais e que a sua utilizacdo seja comparavel a de um téxtil convencional.

A primeira etapa do projeto consistiu na composi¢do de polimeros por extrusdo, de modo a produzir-se
o composto a ser utilizado na camada externa de uma fibra bi-componente sheath-core,
estabelecendo-se que as composi¢des teriam uma percentagem de 20 % de aditivo e o restante de
polipropileno (PP). Contudo, através da técnica de calorimetria diferencial de varrimento (DSC),
verificaram-se perdas de 61 % em massa de PCM associadas ao processo de composi¢do. Por este
motivo, foram posteriormente produzidas fibras através da extrusao por melt-spinning sem a etapa de
composi¢do, adicionando-se a mistura diretamente a extrusora. Nesta etapa, produziram-se fibras que
apresentaram percentagens de PCM entre 0,6 e 4,5%, de ReflV entre 0,6e31% e, quando
adicionados ambos os aditivos simultaneamente apresentaram percentagens de 0,3a 1,7 % de PCM e
0,2a4,8% de ReflV. As fibras produzidas foram caraterizadas por DSC, termogravimetria (TGA),
microscopia 6tica (MO), ensaios mecanicos e termografia de infravermelho. A técnica de TGA permitiu
determinar a percentagem de ReflV presente nas fibras, bem como a temperatura de degradac¢do das
matérias-primas, a ter em conta na etapa de melt-spinning. Através de DSC foi possivel ainda verificar a
presenca de PCM na fibra, pela identificacdo do pico caracteristico dos PCM analisados, e determinar a
percentagem de PCM real introduzida nas fibras. A microscopia dtica permitiu ndo soé confirmar a
presenca de PCM no revestimento, bem como, as geometrias da seccdo transversal das fibras
produzidas.

Por fim, através da termografia de infravermelho avaliou-se a influéncia da geometria da seccdo
transversal, bem como da aditivacdo nas propriedades térmicas da fibra, sendo a trilobal a que possui
uma temperatura inferior no aquecimento (31,9 °C) e a aditivada com PCM a que apresenta uma
temperatura mais elevada no arrefecimento (22,8 °C).

Palavras-chave (Tema): PCM, refletores de infravermelho, geometria da sec¢do transversal,

melt-spinning, gestdo térmica
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Abstract

The main goal of this project is the development of non-conventional textile fibers with thermal
management properties. With this is meant to solve the issues related with body temperature variations
towards different external thermal conditions on a daily basis. The use of phase change materials (PCM),
infrared reflectors (ReflV) and fibers with non-conventional cross-section geometries were studied as
possible way to control the fibers thermal behavior.

Nowadays the majority of the products with ability of thermoregulation use only macroencapsulated
PCM, applied either by lamination or by coating. These techniques however make the products
unpleasant and uncomfortable for the user. Therefore with this project it is meant to study the influence
of cross-section shape and additives on the fibers thermal properties. Moreover, it is intended to ensure
the viability of the production process for a possible industrial scale-up and to make sure that the end
product wearing is comparable to a conventional textile.

Initially, a compounding step was conducted to produce a compound to be used in the outer layer of a
sheath-core bicomponent fiber. The weight percentage target of the compound was 20 % (w/w) of
PCM and 80 % (w/w) of polypropylene (PP). By differential scanning calorimetry (DSC), it was observed
a PCM loss of 61 % (w/w) related with the compounding process. Due to the observed material losses,
the melt-spinning process was carried out without the compounding step. The materials was previously
blended inside a vat and directly feed to the melt-spinning extruder. The fibers were produced with
percentages between 0,6 and 4,5 % of PCM and 0,6 and 31 % of infrared reflectors. When both
addivites were added simultaneously the percentages were between 0,3and 1,7 % of PCM and
0,2 and 4,8 % of ReflV. The fibers produced were characterized by DSC, thermogravimetric analysis
(TGA), optical microscopy (MO), mechanical analysis and infrared thermography. By TGA it was possible
to determine the actual percentage of ReflV present in the fibers. The degradation temperature of raw
materials, it was also obtained by TGA which allowed to select the temperature widow for the
melt-spinning process. By DSC it was possible to verify the presence of PCM in the fibers by its
characteristic melting peak and determine the percentage of PCM introduced into the fibers. Optical
microscopy allowed to confirm the fiber shape and geometry as well as the presence of PCM on the
sheath side of the bicomponent fibers.

Finally, by infrared thermography it was possible to evaluate the influence of cross-section shape and
additives on the thermal behavior of the produced fibers. The trilobal shape fiber shows the lower
temperature upon heating (31,9 °C) and the fiber with PCM shows the higher temperature upon cooling

(22,8 °C).

Keywords (Topic): PCM, infrared reflectors, cross-section geometry, melt-spinning, thermal

management
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1. Introducao

1.1 Enquadramento e Apresentagao do Projeto

Ao longo dos ultimos anos, a qualidade de vida das pessoas tem melhorado significativamente, sendo
gue esta melhoria se encontra diretamente relacionada com a constante evolucdo das diversas
industrias, que tém sofrido alteracdes e cujos padrdes tém evoluido. Desta forma, o bom ja nao é
suficiente, procurando-se sempre melhorar com novas ideias, novos produtos, novas tecnologias. Esta
evolucdo tem tornado os consumidores cada vez mais exigentes, levando-os a procurar, nas mais
diversas dreas, produtos mais sofisticados e eficazes.

Deste modo, é nesta constante evolucdo que se insere também a industria téxtil que, nas ultimas
décadas, tem sido destacada pela sua capacidade de desenvolver produtos de alta tecnologia com o
intuito de dar resposta as diversas necessidades da popula¢do. Nesta industria, tem-se verificado que o
conforto do vestudrio se trata de um fator diferenciador competitivo, e que a funcionalizagdo das fibras
conferem ao produto um valor acrescentado.

Assim, é nesta procura de conforto e de inovagdo que se insere este projeto, uma vez que, este tem por
objetivo a producdo de fibras téxteis ndo convencionais com a capacidade de gestdo térmica. Para tal,
serdo utilizados materiais com capacidade de mudanca de fase (Phase Change Materials — PCM) que
irdo diminuir as variagdes de temperatura que o corpo humano sofre perante as diferentes condigbes
térmicas exteriores a que esta diariamente exposto, bem como refletores de infravermelho que, através
da sua capacidade de reflexdo de radiagao da regidao do infravermelho ird permitir ao utilizador de se
manter fresco por mais tempo. Por fim, pretende-se testar fibras com geometrias de sec¢ao transversal
nao convencionais, de modo a verificar-se qual o seu efeito a nivel de gestado térmica.

De forma a atingir os objetivos estabelecidos serdo produzidas, através da tecnologia de extrusdo por
melt-spinning, fibras bi-componentes com uma geometria de sec¢do transversal sheath-core, bem como
fibras mono-componentes com geometria de seccdo transversal oca ou trilobal para, posteriormente,
serem analisadas através de técnicas que permitirdo a avaliacdo da sua performance a nivel de gestdo

térmica.

1.2 Contributos do Trabalho

Atualmente, os inUmeros projetos de investigacdo existentes distinguem-se pela inovagdo e pela
obtencdo de um produto que satisfaca as necessidades do mercado. Este projeto, realizado no CeNTI,
tem como principal objetivo o desenvolvimento de fibras téxteis ndo convencionais com capacidade de

gestdo térmica. Trata-se de um projeto inovador, uma vez que para a obtencdo das fibras com
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capacidade de regulacdo térmica serao testadas varias geometrias de seccdo transversal e incorporados
materiais de mudanca de fase (PCM), bem como refletores de infravermelho.

Assim, este projeto ird de encontro com as necessidades do mercado, isto €, ira responder a constante
procura de um produto que permita ao utilizador de se sentir confortavel apesar das diferentes
condicOes climatéricas a que estd exposto, diminuindo assim as variacdes de temperatura que o corpo

humano sofre.

1.3 Organizagao da Tese

A presente tese encontra-se dividida em cinco capitulos principais que, se encontram descritos
sucintamente de seguida.

O capitulo 1 é referente a Introducdo, é neste que é apresentado o enquadramento do projeto, os seus
objetivos e a contribuicdo do trabalho desenvolvido. Segue-se o capitulo 2 que diz respeito ao Contexto
e Estado da Arte. Este capitulo consiste na apresentacdo concisa da informacdo necessaria para a
compreensao do projeto. Assim, sdo referidos os fatores que afetam o conforto humano, seguindo-se
da definicdo do conceito de fibra téxtil, em que sdo apresentados os tipos e as propriedades das fibras
téxteis. Segue-se uma breve referéncia aos fatores de regulacdo térmica, na qual se faz um
levantamento dos produtos existentes no mercado e se apresenta os refletores de infravermelho. Sao
igualmente apresentados os PCM, as suas aplicacGes e propriedades, os seus métodos de
armazenamento e técnicas de incorporacdo e as técnicas utilizadas para a producdo de fibras téxteis.
Por fim, sdo referidas as metodologias de andlise e avaliacdo de desempenho dos produtos obtidos. O
capitulo 3 trata dos materiais e métodos, no qual se encontram descritos os procedimentos realizados e
os equipamentos/materiais utilizados. No capitulo 4 apresentam-se e discutem-se todos os resultados
relevantes obtidos ao longo do projeto. Por fim, o dltimo capitulo trata-se das conclusdes, onde sao
apresentados os principais resultados do projeto, sendo enquadrados os resultados obtidos com os

objetivos enunciados e referidos quais os possiveis trabalhos futuros.
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2. Contexto e Estado da Arte

2.1 Fatores que afetam o conforto humano

Atualmente, com a evolugdo da industria téxtil e com a melhoria do nivel de vida das pessoas, os
critérios de compra de vestuario tém sido cada vez mais exigentes. O consumidor do século XXI procura
vestudrio com qualidade, valorizando ndo sé a qualidade das matérias-primas utilizadas no fabrico da
roupa bem como a sua durabilidade, o seu aspeto, e ainda o conforto que terd ao utilizd-lo no seu
dia-a-dia. %
O conforto é fundamental e trata-se de uma necessidade universal que apesar de ser um conceito
complexo de definir, foi descrito por Slater como sendo um agraddvel estado de harmonia psicoldgica,
fisioldgica e fisica entre o ser humano e o seu meio envolvente.!* >4 O conforto psicoldgico trata-se da
capacidade da mente manter-se funcional sem ajuda externa, o conforto fisiolégico relaciona-se com a
capacidade do corpo humano em manter a vida e o conforto fisico refere-se aos efeitos do meio
envolvente no corpo.t!
Segundo Fan, o conforto fisioldgico relativo ao vestudrio deve reunir diversos aspetos: deve possuir um
isolamento térmico adequado, de modo a manter a temperatura do corpo humano constante, deve ser
altamente permedvel a humidade e ter boas condi¢cdes de transporte/absor¢do de liquidos, de forma a
manter a pele seca e deve, igualmente, ndo causar qualquer desconforto tactil (ou também conhecido
como desconforto sensorial).”
As sensagdes tacteis associadas ao vestuario surgem através do contacto do tecido com a pele, ativando
assim sensores na superficie da pele ou perto da mesma. Desta forma, o conforto tactil determina-se
pelas caracteristicas da superficie do tecido. Existem trés categorias de recetores sensoriais na pele, a de
contacto, a térmica e a da dor. A categoria térmica envolve o transporte de calor a partir da pele e as
sensacdes de frio/calor e a categoria de contacto corresponde a sensac¢des tacteis como cdcegas, roupa
molhada ou mesmo reacdes alérgicas.?!
O conceito de conforto térmico foi estabelecido pela norma ISO 7730 como sendo uma condi¢do
psicoldgica que estabelece satisfacdo ou insatisfacdo com o ambiente térmico.® ® 7! O conforto térmico
humano esta dependente da producdo interna de calor, da perda de calor pelo corpo e das condi¢Oes
climatéricas. Quanto ao vestudrio, este ira alterar as perdas de calor e humidade da superficie
desempenhando, deste modo, um papel fundamental na manutencdo do equilibrio térmico. %7
Os fatores que podem afetar o isolamento térmico do vestuario sdo os seguintes:

= As propriedades da fibra — O isolamento térmico de uma fibra téxtil estd associado a quantidade

de ar aprisionada no interior da mesma, sendo que quanto maior a quantidade de ar contida,

melhor serd o isolamento térmico.
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= O design da peca de roupa — A nivel de aberturas e quantidade de ar aprisionado que, tal como
nas fibras, o isolamento térmico serd tanto melhor quanto maior a quantidade de ar contida.®

As perdas de calor por evaporagao correspondem a maior forma de arrefecimento corporal, caso o
vapor de dgua nao seja eliminado rapidamente através da roupa, existira uma acumulagdo de humidade
na superficie da pele e dentro do vestudrio que causardo desconforto. Desta forma, é importante que o
tecido tenha uma estrutura porosa, uma vez que o movimento do vapor de dgua é dependente desta,
estando por conseguinte relacionado com as propriedades das fibras, como a torcao e os tratamentos
de acabamento quimicos e mecanicos.
Um fator que influencia, igualmente, o conforto é a forma como o vestudrio se ajusta ao corpo e ao seu
movimento. Deste modo, é essencial que o vestuario tenha a capacidade de se alongar para que as
pessoas se consigam movimentar livremente. Este fator estd dependente das propriedades do tecido e
do design do vestuario.®
Existem outras propriedades de conforto como a permeabilidade ao ar, a resisténcia a agua e a
repeléncia a mesma. A permeabilidade ao ar de um tecido é uma medida que indica o quanto este
permite a passagem de ar. Para a roupa exterior, a permeabilidade ao ar deve ser reduzida funcionando
como uma protecdo ao vento. Este parametro influencia a resisténcia térmica e é afetado pela estrutura
da fibra. ¥
Quanto ao conforto psicoldgico, existem diversos fatores estéticos associados ao mesmo como a cor, o
estilo do vestudrio, a forma, o ajuste, se 0 mesmo se encontra dentro da moda atual, o tipo de tecido
utilizado, se é adequado para uma determinada ocasi3o, entre outros. ¥
Com este projeto pretende-se criar uma fibra com a capacidade de regulacao térmica que permita ao
consumidor sentir-se confortavel. Deste modo, o consumidor sentir-se-a mais fresco quando exposto a
temperaturas elevadas ou, pelo contrdrio, tera uma sensagdao de aquecimento a temperaturas baixas.
Nos dias de hoje, estas caracteristicas sdo deveras importantes e influenciadoras no conforto e bem-

estar das pessoas.

2.2 Fibras Téxteis

O conceito de fibra téxtil é definido pela American Society for Testing and Materials (ASTM) como sendo
um termo genérico para qualquer um dos varios tipos de material que formam o elemento de base de
um téxtil e é caracterizada como tendo um comprimento de pelo menos cem vezes o seu didmetro. &

As fibras podem ser de origem natural, sintéticas ou regeneradas e dentro destes trés grupos, existem
dois tipos de fibra: os filamentos continuos (fibras de comprimento indefinido) e as fibras cortadas

(fibras de menor comprimento que os filamentos). &
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2.2.1 Tipos de fibras téxteis

Como ja foi referido, existem trés tipos de fibras téxteis: naturais, regeneradas e sintéticas. As fibras
naturais, tal como o nome indica sdo provenientes da natureza e podem ser de origem vegetal como o
algodao e o linho ou de origem animal como a 13 e a seda. Na sua forma natural, as fibras naturais
contém impurezas, pelo que, devem ser processadas para remové-las e reduzir a variacdo do seu
comprimento. A modificacdo quimica destas fibras pode adicionar diversas propriedades desejadas
como a cor, resisténcia a chama, libertacdo de sujidade e propriedades antimicrobianas.®

As fibras regeneradas sdo produzidas com polimeros naturais que, na sua forma original, ndo sdo
aproveitados na industria téxtil mas que depois de modificados criam fibras Uteis para a mesma. Nesta
categoria de fibras téxteis fazem parte as fibras de base celuldsica como a viscose e estas
caracterizam-se pelo facto de terem uma textura suave, um brilho Unico e propriedades de
absorcdo/dessorc3o. & °

As fibras sintéticas sdo obtidas através de polimeros sintéticos como o poliéster, as poliamidas, os
acrilicos e o polipropileno. Estas podem ser produzidas livre de impurezas e proporcionam uma vasta
gama de propriedades especificas, dependendo da finalidade pretendida. Estas fibras permitem a
obtengao de um produto de facil manutenc¢do e duradouro; contudo, o seu maior obstaculo encontra-se
no conforto, deste modo, no fabrico de téxteis tem-se optado por conjugar fibras sintéticas com fibras
de origem natural.

Dos polimeros sintéticos utilizados na producdo de fibras sintéticas consta o grupo poliéster, cujo
polimero mais conhecido é o politereftalato de etileno (PET) e é igualmente o polimero mais vendido
mundialmente. Este destaca-se por ser de baixo custo, de facil processamento, tem um excelente
desempenho e é adaptavel na obtencdo de diversos produtos. Nas poliamidas, as fibras sintetizadas tém
excelentes propriedades mecanicas, resisténcia a abrasdo e a fadiga, elasticidade e uma boa adesdo a
outros materiais. A fibra sintética mais conhecida neste grupo é o nylon, bastante utilizado em blusas,
roupa interior e impermedveis. Os acrilicos sdo polimeros com bastante resisténcia a degradac¢do e tém
uma elevada durabilidade. Por fim, o polipropileno, pertencente ao grupo das olefinas, trata-se de um
polimero com elevada estabilidade térmica e quimica, quando se adicionam aditivos ao mesmo, é
moldavel, resistente a chama, barato, de facil utilizac3o e leve.> 1%

Na industria téxtil, as fibras téxteis sdo a base para a obtencdo de um produto final, estas sao
transformadas em fio e, posteriormente, transformadas em malhas ou tecidos sofrendo, por fim, um

processo de acabamento, de forma a tornar os produtos aptos a sua utiliza¢do final.l*!

2.2.2 Propriedades das fibras téxteis
As fibras téxteis possuem uma vasta gama de propriedades fisicas, mecanicas e quimicas. Nas
propriedades fisicas encontram-se as caracteristicas térmicas, as dimensionais (comprimento,

espessura, geometria da seccdo transversal, etc.) e as elétricas. Das propriedades mecanicas fazem
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parte o alongamento, a tenacidade e a forga a rotura da fibra e, por fim, nas propriedades quimicas
encontram-se a resisténcia a acidos, agentes oxidantes e solventes organicos bem como, a absorgdo de
humidade. &°!

Atualmente é possivel produzir-se fibras téxteis com propriedades variadas dependendo do fim
pretendido, sendo que cada vez mais se tem optado por fibras bi-componentes de modo a combinar
propriedades de materiais diferentes, proporcionando uma vasta gama de caracteristicas a fibra.

As fibras bi-componentes, tal como o nome indica, sdo fibras constituidas por dois componentes
distintos que conferem a fibra as propriedades especificas de cada componente escolhido.™?

Uma etapa crucial na producao de fibras bi-componentes encontra-se na escolha dos materiais que irdo
constituir as mesmas, uma vez que podem ser espécies quimicas compativeis ou ndo-compativeis. Caso
sejam compativeis, a juncdo dos componentes resulta numa solucdo de uma fase Unica e coesa,
comportando-se como se a fibra fosse constituida por um Unico componente. Pelo contrario, caso os
componentes sejam n3o-compativeis, a juncdo dos mesmos ird resultar numa separagdo de fases.*3!

As fibras téxteis, constituidas por um ou mais componentes, podem ser produzidas com diferentes
geometrias de seccdo transversal que irdo proporcionar diversas propriedades e que terdo um efeito
importante nas caracteristicas da fibra, como a absor¢do de humidade e a facilidade com que as fibras
podem ser limpas.®

As vdrias geometrias que a secgao transversal pode tomar encontram-se ilustradas na Figura 1.

Sheath-Core Island-in-the-Sea Side-by-Side Layer-by-Layer Segmcn.ted Pie

Figura 1 — Geometrias da secgdo transversal de uma fibra bi-componente.[14

A escolha da geometria da seccdo transversal da fibra é dependente da aplicacdo pretendida, por
exemplo, quando se incorporam phase change materials (PCM) ndo encapsulados numa fibra, como se
pretende que estes fiquem retidos dentro da mesma, recorre-se a geometria do tipo sheath-core para
garantir que ndo haverd perdas de material.

Para além destas cinco geometrias, a sec¢do transversal pode ser igualmente do tipo trilobal (Figura 2)

que atribui resisténcia a fibra.

Figura 2 - Fibra bi-componente com geometria de secg¢do transversal trilobal.[25]
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Existem igualmente fibras com geometrias de secg¢do transversal ndo-convencionais como a fibra 4DG™
desenvolvida pela Eastman Chemical Company que, através da sua geometria, proporciona
propriedades como o transporte de humidade, de forma eficaz e promove o isolamento térmico, uma
vez que, a sua estrutura possui espacos vazios com capacidade de aprisionar o ar. Na Figura 3 é

apresentada a estrutura da fibra 4DG™. 16 17]

Figura 3 - Geometria da secgdo transversal de uma fibra 4DG™, [16,17]

Com este projeto pretende-se testar fibras com geometrias de seccdo transversal ndo convencionais,
mais propriamente, as geometrias trilobal e oca, de modo, a observar-se qual o efeito deste parametro

na regulacdo térmica.

2.3 Fatores de Regulagdo Térmica

O vestudrio tem um papel fundamental na vida do ser humano, nao s6 para este se sentir confortavel
mas também para assegurar as condigOes fisicas adequadas para a sua sobrevivéncia. As pegas de roupa
tém como papel principal manter o corpo humano num ambiente térmico adequado, formando uma
barreira protetora e contribuindo para a manutencado do equilibrio térmico.®

O corpo humano tem a capacidade de proceder a sua regulagdo térmica através do controlo da
velocidade de libertagdo de calor por dilatagdo ou constricdo dos vasos sanguineos e controlo da
atividade das glandulas sudoriparas, responsaveis pela producio de suor.!**!

A temperatura média da pele humana é de 33,5°C e a do interior do corpo humano é de 37 °C,
podendo estes valores variar conforme a pessoa, atividade fisica, vestudrio, entre outros.?® Para manter
a temperatura da pele dentro do intervalo de conforto de 30,5 - 36,5 °C, geralmente, o ser humano
coloca mais ou menos pecas de roupa dependendo da temperatura do meio exterior. Contudo, com
vestuario com capacidade de regulacdo térmica, poder-se-ia controlar a velocidade de libertacdo de
calor e, consequentemente, regular a temperatura interna do corpo. 1%

Nos ultimos anos, novos materiais tém sido extensivamente estudados de modo a proporcionar aos
téxteis fungOes de regulacdo térmica. Nesses materiais incluem-se os phase change materials, descritos
posteriormente, e os shape memory materials que tém a capacidade de mudar de forma quando sofrem
uma perturbagcdo como, por exemplo, a variagdo de temperatura. Para além do estudo de novos
materiais, tem-se optado, igualmente, por estudar as diversas geometrias da sec¢do transversal com as

quais se podem produzir fibras téxteis, de modo a compreender-se qual o seu efeito nas funcionalidades
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das mesmas. Tem-se como exemplo as fibras ocas que tém a capacidade de retencdo de ar,
possibilitando a fibra um bom isolamento térmico.[*® 24

Neste projeto, o objetivo pretendido trata-se da producdo de fibras téxteis com efeito melhorado de
gestdo térmica, permitindo ao consumidor estar confortavel com as mudancas de temperatura sem ter

gue mudar de roupa.

2.3.1 Produtos no mercado

A empresa DuPont Company criou a fibra Thermax™ que tem a capacidade de isolamento térmico, isto
é, este tipo de fibra tira vantagem da reduzida condutividade do ar, aprisionando o mesmo para
protecdo do utilizador contra o frio. A principal desvantagem deste tipo de fibra encontra-se no facto de
so ser aplicavel o isolamento térmico em temperaturas baixas, quando as temperaturas sdo elevadas

n3o proporciona um efeito refrescante ao utilizador. %

2.3.2 Refletores de infravermelho (ReflV)

Da radiacdo emitida pelo sol, cerca de 50 % da radia¢do que atinge a superficie terrestre corresponde a
regido do infravermelho (700 — 2500 nm) e, em consequéncia da emissdo deste tipo de radiacdo num
corpo, este ultimo aquece.?!

Os refletores de infravermelho, tal como o nome indica, consistem em materiais com capacidade de
reflexdo de radiacdo pertencente a regido de infravermelho, reduzindo a quantidade de calor absorvida
por um determinado corpo, mantendo-o frio. 2324

Atualmente, os refletores de infravermelho tém sido aplicados na construcdo civil (telhados), nas tintas
e nos automdveis, de modo a reduzir os consumos de energia no arrefecimento de casas/automéveis.!?¥
Na industria téxtil, a incorporacao de refletores de infravermelho no vestudrio ird proporcionar ao
consumidor um efeito refrescante, em vez de sentir um efeito de aquecimento que levaria a uma
produgdo excessiva de calor, que seria expulsa na forma de suor. Para além de permitir um melhor
isolamento térmico ao vestuario, os refletores de infravermelho irdo prolongar o seu ciclo de vida, uma
vez que estard sujeito a temperaturas mais baixas, ndo sofrendo fendmenos de degradacdo tdo

extensivos.??

2.4 Phase Change Materials (PCM)

Os phase change materials sdo materiais de elevada capacidade de armazenamento de energia térmica,
sendo capazes de absorver ou libertar energia térmica quando sofrem uma mudanga de fase. A energia
térmica pode ser armazenada na forma de calor sensivel ou calor latente, contudo estes materiais
armazenam energia na forma de calor latente que, comparando com materiais de armazenamento de

calor sensivel, detém uma maior capacidade de armazenamento de energia.?>?”!
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De forma a absorver ou libertar o calor latente, os PCM sofrem mudancas de fase. Estas podem ser da
seguinte forma:
= Sélido-sélido — consiste no armazenamento de calor através da transformacdo da estrutura
cristalina. Esta transicdo tem, geralmente, um baixo calor latente, o que torna este tipo de
materiais indesejados.
= Sélido-gds e liquido-gas — estas transicdes possuem o maior calor latente contudo, as elevadas
variacdes de volume e a sua suscetibilidade a contamina¢des tornam esta transicdo menos
vantajosa.
= Sélido-liquido — esta transicdo de fase é a mais promissora, uma vez que, fornece uma elevada
capacidade de armazenamento de energia, isto é, pequenas quantidades de PCM armazenam
elevadas quantidades de calor latente. [283%
No ultimo caso descrito, com o aumento da temperatura, os PCM passam do estado sélido para o
liguido, deste modo, absorvem calor e fornecem um efeito refrescante. Pelo contrario, com a
diminuicdo da temperatura, os PCM passam do estado liquido para o sdlido libertando o calor

armazenado, fornecendo assim um efeito de aquecimento. 2631

2.41 Classificacao
Em 1983, Abhat apresentou uma classificagao para os PCM com base na sua composi¢ao quimica, estes

encontram-se divididos em trés classes principais, como se pode observar na Figura 4. %

PR B I
Organico * Eutéctico
Inorganico
\ 4 \ 4
Parafina N3o v \ 4 v v
Parafina Sal Metdlico Organico- Inorgéanico-
Hidratado Organico Inorgéanico
v
Inorganico-
Organico

Figura 4 - Classificagdo dos PCM. 132]

Materiais organicos — Esta classe subdivide-se em duas categorias, as parafinas que consistem em
cadeias simples de hidrocarbonetos saturados e as ndo-parafinas que englobam todos os materiais
organicos que n3o sejam parafinas, como por exemplo, os acidos gordos, alcoois e glicdis. 233!

Estes materiais tém diversas vantagens, encontram-se disponiveis numa vasta gama de temperaturas,
sdo quimicamente inertes, ndo corrosivos, reciclaveis, tém um baixo custo (sendo as ndao-parafinas mais
caras que as parafinas), apresentam baixa pressdo de vapor quando fundidos, o sobrearrefecimento
durante a cristalizacdo é minimo ou inexistente e fundem/solidificam sem ocorrer segregacdo de fases,

n3o se verificando a degradacdo do calor latente de fus3o. [2” 34361 Contudo, os materiais organicos
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possuem uma condutividade térmica baixa de 0,2 W m~! K™%, bem como, uma baixa densidade e baixo
ponto de fus3o. Estes materiais s3o altamente volateis e inflamaveis. 3% 3¢

O fendmeno de sobrearrefecimento ocorre quando a temperatura do PCM, que se encontra na fase
liguida, desce abaixo do seu limite de solidificacdo permanecendo no estado liquido. Assim, o PCM nao
muda de fase, ocorrendo apenas uma troca de calor sensivel.l3”

Materiais inorganicos — Em comparacdo com os materiais organicos, os inorganicos apresentam o
dobro da capacidade de armazenamento de calor latente. Este grupo divide-se em metdlicos e sais
hidratados.

Os metalicos abrangem os metais de baixo ponto de fusdo e os eutécticos porém, estes ndo sao
utilizados como PCM, uma vez que, 0 seu peso torna as suas possiveis aplicacGes complexas ou até
impraticdveis. Relativamente aos sais hidratados, tratam-se de uma mistura entre um acido inorganico e
agua, formando uma estrutura cristalina. 2’/

Estes possuem vdrias vantagens, entre as quais, a sua elevada condutividade térmica e capacidade de
armazenamento de calor latente, o seu baixo custo e impacto ambiental, pode-se proceder a sua
reciclagem, ndo sdo inflamdveis e tém uma elevada disponibilidade. Todavia, os sais hidratados sao
corrosivos para a maioria dos metais, apresentam uma estabilidade quimica varidvel e uma elevada
press3o de vapor, sofrem segregacdo durante as mudancas de fase e sobrearrefecimento. [27:3% 35 38,39
Misturas eutécticas — Esta classe engloba as misturas de dois ou mais componentes com um ponto de
fusdo minimo. Cada componente da mistura funde e solidifica congruentemente e sem segregacao,
formando uma mistura de cristais de cada componente durante a cristalizagdo.

As misturas eutécticas sdo vantajosas, apresentam uma elevada capacidade de armazenamento de calor
e uma larga gama de temperaturas de fusdo, contudo estes materiais ndo tém sido estudados na
atualidade.?.32 35

A escolha dos PCM fez-se tendo em conta diversos fatores, o mais importante trata-se da temperatura
de aplicacdo, uma vez que, como se pretende que estes mantenham o utilizador confortavel, a mudancga
de fase dos mesmos deve encontrar-se dentro de uma gama que possibilite a sua atua¢do quando as
temperaturas sao mais baixas ou mais elevadas. Assim, definiu-se o intervalo de temperaturas para a
mudanca de fase entre 18 e 35 °C. Contudo, também se teve em conta o seu baixo custo, facil uso, se é
possivel a producdo de fibras téxteis e se pode estar em contacto direto com o corpo humano. Deste
modo, selecionou-se a parafina visto que esta possui muitos dos aspetos pretendidos, tais como o seu
baixo custo, a baixa toxicidade, a sua elevada disponibilidade no mercado, uma vasta gama de

temperaturas para a mudanca de fase, o seu elevado calor latente e a sua elevada durabilidade. [*°!

2.4.2 Propriedades
Na selecdo de um PCM, existem diversas propriedades que se devem ter em conta e que devem ser

adaptadas conforme a aplicacdo desejada. Estas propriedades encontram-se na Tabela 1:
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Tabela 1 - Propriedades de sele¢do de PCM.[27 30, 32, 35, 36]

- Quimicamente compativel com outros materiais
Propriedades
- Nado-téxico, ndo-inflamavel, ndo-explosivo

Quimicas
- Ndo se degradar apds varios ciclos térmicos (solidificagdo e fusdo)
Propriedades - Elevada densidade
Fisicas - Baixa variagao de volume e pressdo de vapor

Propriedades
- Elevada taxa de cristalizagdo

Cinéticas
- Elevada condutividade térmica
Propriedades - Boa transferéncia de massa
Térmicas - Elevado calor latente
- Gama de temperatura de mudanca de fase adequada
Propriedades - Custo e rentabilidade
Econdmicas - Comercialmente disponivel
Propriedades - Baixo impacto ambiental
Ambientais - Reciclavel

2.43 Aplicagbes

Os PCM tém diversas aplicagbes que cobrem diversas areas, desde a construgao civil a industria téxtil ou
até mesmo no ramo energético.

Estes materiais podem ser utilizados no armazenamento de calor latente para sistemas de energia solar,
em que armazenam o excesso de energia produzida pelos painéis fotovoltaicos e libertam-no quando
necessario.® 3% Na protec¢do térmica de equipamentos eletrénicos, em que a sua elevada capacidade
de armazenamento de calor latente é fundamental.* No transporte de alimentos, em que a
temperatura dos mesmos se deve encontrar numa determinada gama, de modo a garantir a sua
conservacdo e qualidade, desta forma recorre-se a recipientes com PCM incorporados na parede,
garantindo assim protec3o térmica.l*” Nos materiais de construcdo, os PCM podem reduzir os gastos
energéticos associados a sistemas de refrigeracdo/aquecimento, absorvendo calor quando a
temperatura se encontra elevada e libertd-lo a temperaturas baixas.!**!

Aplicagdo de PCM na Industria Téxtil

Na indUstria téxtil estes materiais tém, cada vez mais, um papel importante na regulagao térmica, uma
vez que, os téxteis com PCM tém a capacidade de responder de forma imediata a variagbGes de
temperatura. Isto é, quando a temperatura diminui, os PCM libertam o calor latente armazenado
originando um efeito de aquecimento enquanto que, com o aumento da temperatura, os PCM
absorvem energia proporcionando um efeito refrescante. Deste modo, os PCM conferem conforto

térmico aos utilizadores deste tipo de téxteis.!*?
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Foi no final dos anos 70 que a National Aeronautics and Space Administration (NASA) foi pioneira na
utilizacdo de PCM em téxteis, pesquisando e desenvolvendo novos materiais que protegessem materiais
delicados no espaco. Contudo, foi em 1987 que em parceria com a Triangle Research and Development
Corporation demonstraram a possibilidade de incorporar PCM em fibras téxteis, tendo resultado a
respetiva patente em 1994, BY

Neste tipo de industria, os PCM sao maioritariamente utilizados para vestuario, desde roupa casual até
fatos para bombeiros ou até mesmo para astronautas, tendo como objetivo criar um microclima o mais
proximo possivel da pele. Os PCM podem igualmente ser aplicados no interior de automdveis, no

calcado ou em materiais utilizados em hospitais (material cirdrgico, roupa de cama dos doentes).!** 4!

2.4.4 Produtos no mercado

A Outlast™ foi fundada em 1990 e produz fibras e malhas com PCM para regulacdo térmica. Um dos
produtos mais conhecidos s3o as Thermocules™, que se tratam de microcapsulas com PCM
permanentemente envolvidas e protegidas num invélucro de polimero. Este produto possui diversas
aplicacdes e pode ser incorporado em fibras e malhas de forma a absorver, armazenar e libertar calor
latente, regulando continuamente o microclima da pele.3 48!

A desvantagem deste produto encontra-se no seu custo e, contrariamente ao produto que serd

desenvolvido neste projeto nao permite a reflexdo de radiagdo pertencente a regido do infravermelho.

245 Métodos de armazenamento de PCM

De modo a reduzir a reatividade dos PCM com o exterior, diminuindo assim as taxas de evaporacao e
difusdo, desenvolveram-se métodos de armazenamento de PCM. Os métodos utilizados mais comuns
sdo a formacdo de espuma, a encapsulagao e os PCM de forma estabilizada.

A formagdo de espuma, tal como o nome indica baseia-se na formagdo de espumas rigidas de
poliuretano (PU). Para a incorporagdo do PCM na espuma de PU utilizam-se, usualmente, trés técnicas: a
injecdo direta e dispersdo de PCM na espuma, o aprisionamento de PCM na estrutura durante a sintese
da espuma e o enxerto quimico.”

No encapsulamento de PCM, a cdpsula ird funcionar como uma barreira, evitando perdas de material.
Esta devera ser estdvel e ter uma area superficial que permita trocas de calor eficientes. Este método
divide-se em microencapsula¢io e macroencapsulacdo. B2

Na microencapsulacdo, os PCM (ou o material que se pretende envolver) ficam envolvidos num material
de revestimento rigido de dimensdes entre 1 e 1000 um, tratando-se normalmente de um polimero.
Existem trés métodos de microencapsulagdo, os mecanicos que incluem os processos de spray-drying e
de revestimento, os métodos quimicos como a polimerizacdo por emulsdo, dispersdo e suspensio e os

métodos fisico-quimicos como a extrus3o e a evaporagao por solvente.[3% 3% 44
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Este tipo de encapsulamento tem diversas vantagens, é quimicamente estavel, previne fugas de PCM
nas mudancas de fase e resiste as variagcdes de volume. Contudo, este método é bastante caro, a rigidez
do invélucro dificulta a transferéncia de calor e as microcdpsulas podem nao resistir as forgas de corte
durante o processo de extrusdo, dificultando o seu processamento quando produzidas por
melt-spinning e composi¢do por extrusio.!3% 48!

Na macroencapsulagao, as capsulas apresentam dimensdes superiores a 1000 um, o que permite
armazenar maiores quantidades de PCM que na microencapsulacdo. No entanto, apesar de ser um
método econdmico, a implementacdao destes materiais em vestuario gera desconforto, tornando as
pecas de roupa pesadas e rigidas.3% !

Por fim, os PCM de forma estabilizada sdo constituidos por PCM e um material de suporte, este ultimo
pode ser o polietileno de alta densidade, tipicamente utilizado, ou até mesmo o butadieno-estireno.
Neste método o PCM e o material de suporte sdo fundidos e misturados a elevadas temperaturas,
sendo posteriormente arrefecidos até ficar no estado sdlido. Os materiais obtidos com este método
conseguem incorporar até 80 % (m/m) de PCM no material de suporte, tém um custo acessivel e uma
facil preparagdo.F##7!

Neste projeto, serdo utilizados PCM microencapsulados, de forma a compreender quais as vantagens
destes a nivel processual. Estes serdo posteriormente misturados ao polimero de base, o polipropileno
(PP). Este polimero foi selecionado por possuir uma viscosidade inferior a do polietileno, uma vez que,
no processo de extrusao por melt-spinning se trata de um parametro fundamental. Deste modo, caso a
viscosidade seja elevada, maior sera o atrito dentro da extrusora, o que causara uma maior dissipagao

térmica e, consequentemente, a temperatura aumentara podendo degradar os PCM introduzidos.

2.4.6 Técnicas de incorporagdo de PCM em fibras téxteis

Os PCM cada vez mais tém sido destacados na industria téxtil, mais propriamente na area da saude e do
desporto, uma vez que tornam possivel a regulacdo térmica nos téxteis. Deste modo, foram
desenvolvidas diversas técnicas de incorpora¢do de PCM em téxteis, de forma a tirar vantagem das
propriedades destes materiais. Estas técnicas encontram-se descritas sucintamente de seguida.
Laminagem

Na laminagem os PCM sdo incorporados num filme polimérico de baixa espessura, o qual é
posteriormente aplicado no interior do vestuario por laminagem, conferindo propriedades de regulagao
térmica. Esta técnica é maioritariamente utilizada com PCM microencapsulados. 26 28

Revestimento

Nesta técnica, o revestimento é formado por microesferas de PCM dispersas numa solucdo de agua
contendo um agente tensioativo, um dispersante, um agente anti-espuma e uma mistura de polimeros.
Uma vez obtido o revestimento, este pode ser aplicado em téxteis.

Esta técnica é das mais utilizadas para a incorporagdo de PCM.[26 28,44
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Tecnologia de Processamento de Fibras

Enquanto que as técnicas de laminagem e de revestimento sdo aplicadas diretamente no tecido, as
tecnologias de processamento de fibras, como a extrusdo por melt-spinning, sdo técnicas de
incorporacdo de PCM diretamente na massa da fibra téxtil. Desta forma, requer-se que o PCM seja
microencapsulado para que se torne possivel a sua incorporacdo num material de base que,
normalmente, é de base polimérica.l?% 28

No desenvolvimento deste projeto optou-se por aplicar como técnica de incorporacdo de PCM a
tecnologia de fibras, mais propriamente, a extrusao por melt-spinning. Com isto pretende-se produzir
fibras téxteis com geometria de seccdo transversal oca e trilobal, bem como fibras bi-componentes, com
geometria de seccdo transversal sheath-core (revestimento-centro), em que a zona da secg¢do central do
filamento (centro) é constituida apenas pelo polimero de base e a zona mais externa (revestimento) é
composta pela mistura de refletores de infravermelho com PCM microencapsulados e um polimero que
conferira as caracteristicas téxteis desejadas. Na Figura 5 encontra-se esquematizada a geometria da

secc¢do transversal da fibra bi-componente que se pretende desenvolver.

Polimero de base +
Refletor IV + PCM encapsulado

Polimero de base

Figura 5 - Esquema representativo da fibra bi-componente, com geometria de secgdo transversal sheath-core que se pretende

desenvolver.

2.4.7 Composigao de polimeros por extrusao

O primeiro passo a efetuar na producdo de fibras multi-componentes é a composi¢cdo de polimeros por
extrusdo, uma vez que é com este processo que se obtém a mistura entre o polimero de base e o aditivo
a incorporar no revestimento.

Neste procedimento, os materiais sdo adicionados a extrusora de composi¢do e misturados pelo duplo
fuso, a saida a mistura é solidificada por arrefecimento que podera ser por agua, conveccdo, entre
outros. O fuso ira facilitar o transporte dos materiais, melhorar a mistura entre estes e a capacidade de
fusdo.

A temperatura do processo devera encontrar-se acima do ponto de fusdo do polimero de base, porém,
devera ter-se em atencdo que n3o seja excedida a temperatura de degradacido dos PCM/refletores de
infravermelho. Apds a realizagdo da extrusdo, o material é granulado e é armazenado para,

posteriormente ser utilizado na extrus3o por melt-spinning.k>% 5!
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2.4.8 Extrusdo de fibras por melt-spinning

A extrusdo por melt-spinning consiste na fusao de um ou mais polimeros numa extrusora, a fim de se
obter fibras téxteis.

Inicialmente, os compostos que formarao a fibra téxtil sdo conduzidos através de linhas de distribuicao
até a cabeca de extrusao ou fieira (spinneret), com bombas de fluxo que garantem um fluxo constante e
controlam a quantidade de cada material na fibra.

A cabeca de extrusdao possui varios orificios e é constituida por placas furadas de espessura e dimensdes
variaveis acompanhadas por um conjunto de filtros que impedem a passagem de impurezas e
distribuem os compostos introduzidos inicialmente. Estas placas sdo escolhidas conforme o tipo de fibra
e aplicacdo pretendida. Logo apds ocorrer a extrusdo dos compostos, os filamentos saem pela fieira e
sdo solidificados através de uma coluna de ar de arrefecimento e conduzidos, posteriormente, para os
diferentes rolos. A etapa de estiramento é crucial, uma vez que é nos rolos que o produto final adquire
orientacao molecular, aumentando assim a sua resisténcia mecanica e estabilidade térmica.

Por fim, as fibras sdo bobinadas e armazenadas.

<«—— Bomba de fluxo

Rolo de Rolo de

relaxamento estiramento

Ar de arrefecimento

Bobine Rolo de alimentacdo
Figura 6 - Esquema da extrusdo por melt-spinning.

Na Figura 6 encontra-se esquematizada a extrusdao por melt-spinning, sendo que neste projeto
utilizaram-se trés extrusoras para a realizacdo da fibra bi-componente, duas para o material de
revestimento e outra para o material do nucleo.

Os parametros importantes para o melt-spinning sdo a selecdo de materiais a utilizar, os perfis de
temperatura de processo, a velocidade rotagdo da bomba, a pressdo na fieira, o didametro da fieira e
numero de furos, a velocidade de puxo do fio, a razao de estiramento, a temperatura de estiramento e a

razdo de relaxamento.

2.49 Torgdo da fibra
Apds obtencdo da fibra através do processo de extrusdao por melt-spinning procede-se a sua torcdo, de

modo a fornecer uma coesdo entre as fibras e formar um fio com uma certa resisténcia para,
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posteriormente, formar uma malha. Assim, a tor¢do ird possibilitar que a fibra seja manuseada para
formacao de malha sem que ocorra rompimento da sua estrutura.
O fio pode ter duas dire¢Oes de tor¢do, a S e a Z. A direcdo S é obtida pela tor¢do da fibra no sentido

hordrio enquanto que, a direcao Z, pelo contrario, é obtida pela torcdo da fibra no sentido anti-horario,

N

como se pode ver na Figura 7.1

%

Figura 7 - Dire¢des de tor¢do Z e S. [11]

2.5 Métodos de Avaliagao e Caracterizagcdo de Materiais e Produtos

De modo a caracterizar e avaliar os materiais utilizados e os produtos obtidos recorre-se a diversos
métodos de avaliacdo e caracterizacdo de materiais, descritos posteriormente, para assim, poder-se
comparar os varios produtos obtidos, ndo sé entre eles bem como em relagdo as matérias-primas

utilizadas.

2.5.1 Termogravimetria (TGA)

A andlise por termogravimetria (TGA - Thermogravimetric Analysis) é uma técnica utilizada para a
determinacdo da variacdo de massa (perda ou ganho) de uma amostra em funcdo do tempo ou
temperatura, em atmosfera controlada.

Na técnica de TGA, a amostra é introduzida num cadinho e sujeita a um programa de temperaturas
selecionado, ao longo do qual é registada a massa de material. Os ensaios podem ser efetuados em
atmosfera inerte, na qual se pode observar a perda de componentes voldteis por evaporagdao ou em
atmosfera reativa, na qual se perde massa por combustdo e reacdo dos componentes da amostra com o
oxigénio do ar.

Este tipo de analise permite a determinag¢do da percentagem de um determinado componente existente
numa amostra, bem como a determinac¢do da temperatura de degradagdao de um material, o que, neste

caso, permitira o estabelecimento das temperaturas maximas de processamento.?

2.5.2 Calorimetria Diferencial de Varrimento (DSC)

A calorimetria diferencial de varrimento (DSC - Differential Scanning Calorimetry) é uma técnica analitica
gue determina a variacao de fluxo de calor em func¢ao da temperatura. Esta variacao de fluxo permite a
determinacdo das temperaturas e entalpias de fusao, cristalizacdo e de transicdo vitrea dos materiais e
permite, igualmente, a dete¢cdo de mudancas de fase fisicas e reagGes quimicas que envolvem processos

endotérmicos e exotérmicos.
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Nesta técnica é analisado, em simultaneo, a amostra e uma de referéncia, que normalmente
corresponde a um suporte vazio. Desta forma, o equipamento deteta as diferencas de fluxo de calor
entre a amostra e a referéncia, tracando as curvas de fluxo de calor dos materiais, permitindo assim a
determinacao dos parametros referidos anteriormente.

Os dados obtidos através deste tipo de analise sdo essenciais para determinar as condi¢des de

processamento de polimeros, bem como para avaliar a performance dos PCM a nivel de calor latente.*

2.5.3 Microscopia Otica (MO)
A microscopia dtica permite, através da observag¢dao de uma amostra num microscépio 6tico, a avaliacdo
de diversos parametros como a morfologia, o tamanho, a transparéncia e opacidade, os indices de

refragdo, a cor refletida e transmitida, a fluorescéncia, entre outros.">¥

2.5.4 Ensaios Mecanicos

Os materiais sdo sujeitos, no seu dia-a-dia, a forgas e cargas que o podem danificar, deste modo devem
ser realizados testes mecanicos para que ndao ocorram falhas aquando da sua utilizacao.

Alguns testes mecanicos mais comuns sdo os ensaios de tracdo, compressao, rigidez, e impacto. No caso

de filamentos téxteis, os pardmetros mais importantes sdo a for¢a a rotura e o alongamento a rotura.

2.5.5 Avaliagdo da performance do tecido

A fim de se observar qual o comportamento das fibras produzidas quando expostas a temperaturas
baixas ou elevadas, recorre-se a métodos de avaliagdo como, por exemplo, 0os ensaios com manequins, a
termografia de infravermelho, o togmeter, a alambeta e o skin model.>5>8

Os métodos para avaliagdo da gestao térmica destacados na literatura sdo o skin model e a termografia
de infravermelho que sdo facilmente aplicados a tecidos. O skin model trata-se de um método baseado
num instrumento que simula a transferéncia de calor e de massa que ocorrem na pele, de forma a
avaliar o desempenho de um téxtil a nivel de gestdo térmica.®”! A termografia de infravermelho consiste
na captacdo de termogramas através de uma camara de infravermelho, permitindo avaliar diferencas de
temperatura entre o tecido produzido com PCM e refletores de infravermelho e um tecido de

referéncia.l®
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3. Métodos e Materiais

3.1 Materiais

Os materiais selecionados para a producdo das fibras bi-componentes com geometria de secgdo
transversal sheath-core, bem como, das fibras mono-componentes com geometria de seccdo transversal
oca e trilobal encontram-se enumerados de seguida.

o PCM
O PCM microencapsulado utilizado na producgdo das fibras bi-componentes trata-se do MPCM 24D da
Microtek Laboratories, Inc., cujo ponto de fusdo é de 24 °C. Na constituicdo deste composto,
85-90 % em massa do mesmo trata-se do PCM em si, enquanto que, os restantes 10-15 % em massa,
dizem respeito ao polimero de revestimento (capsula).

e Polimero
O polimero de base utilizado em todas as fibras produzidas trata-se do PP 088 Y1E da Repsol, sendo um
composto com um indice de fluidez de 31g/10min, a 230°C e 2,16 kg, uma densidade de
0,903 g cm™3 e uma temperatura de fusdo de 165 °C.5?

e Refletores de infravermelho
Na produgdo das fibras bi-componentes recorreu-se aos pigmentos refletores de infravermelho
fornecidos pela Huntsman, mais propriamente, do Altiris 800. Estes pigmentos sdo constituidos

maioritariamente por didxido de titanio.[%

3.2 Meétodos

e Composicao de polimeros

Para a composicdo de polimeros recorreu-se a uma extrusora de duplo fuso da Rondol Technology Ltd,

de 21 mm (L/D = 25:1), disponivel nas instalagdes do CeNTI, esquematizada na Figura 8.

I- ,,//////é////_//,//// _/// //y//w/////// ///////////

F'\E';’” B //7\/;//7?7/77/ Niis

Z1 22 Z4

Figura 8 - Esquema da extrusora de duplo fuso utilizada.
Com esta etapa pretende-se produzir um composto polimérico homogéneo que tenha na sua

composicdo o PP 088 Y1E e o aditivo (PCM ou refletores de infravermelho) para, posteriormente o

alimentar a extrusora de melt-spinning, de modo a obter fibras bi-componentes. Quanto as condicGes
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de funcionamento da extrusora de duplo fuso para a producdao dos masterbatches com PCM e refletores
de infravermelho, encontram-se apresentadas de seguida.

Masterbatch de PCM:

O masterbatch de PCM produzido nesta etapa é composto por 20 % de PCM e 80 % de PP, em massa. A
velocidade de rotagdo do fuso duplo foi de 100 rpm, o torque variou entre 30-40 % e a pressao foi de
12 bar. Relativamente as temperaturas das varias zonas da extrusora, a zona 1 esteve nos 194 °C, a
zona 2 nos 184 °C e as zonas 3 e 4 estiveram nos 170 °C.

Masterbatch de refletores de infravermelho:

Este composto é constituido por 20 % de refletores de infravermelho e 80 % de PP, em massa. A
velocidade de rotagdo do fuso duplo foi de 100 rpm, o torque variou entre 50-60% e a pressao foi de
17 bar. A nivel de temperaturas, a zona 1 esteve nos 166 °C, a zona 2 nos 185 °C, azona3 nos 179 °C e
a zona 4 manteve-se nos 181 °C.

e Extrusao por melt-spinning
Para a realizacdo dos ensaios de extrusao por melt-spinning recorreu-se a extrusora tri-componente da

Hills Inc., disponivel nas instalacdes do CeNTI, esquematizada na Figura 9.

> Bomba B (1,2 cc/rot)
Extrusora B
EE LLUL KA ETLAENAR LY
= Bomba A (0,6 cc/rot]| | BombacC(2,92 «/rn!]
ULTALENLELA LV ////lll////// ////I///////////// ///ﬁﬁ%

Extrusora A

Extrusora C

s, ¥,

Figura 9 - Esquema da extrusora tri-componente utilizada.

Para a obtencdo de fibras com geometrias de secg¢do transversal sheath-core, trilobal e oca utilizaram-se
trés fieiras diferentes de 36 orificios.

A fieira circular, utilizada para a geometria sheath-core tem orificios com um diametro de 0,6 mm. Para
a obtencdo das fibras com esta geometria recorreu-se a duas extrusoras, a A para o revestimento, na
qual se alimentaram os masterbatches com PCM e refletores de infravermelho, uma vez que, sendo a
extrusora mais pequena e com menor débito, possibilita a diminuicdo de perdas de material ao longo do
fuso e um maior controlo do material a ser extrudido, a extrusora C foi utilizada para o centro (core),
onde se alimentou o polipropileno. Para a geometria trilobal alimentou-se as extrusoras B e C o

polipropileno e, utilizou-se uma fieira com 36 orificios. Quanto a geometria oca, apenas se recorreu a
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extrusora A e a fieira utilizada possui 36 orificios de 0,9 mm de diametro externo e uma percentagem de
30 % de zona oca.

Para a producdo das fibras definiu-se, numa fase inicial, as temperaturas das varias zonas da extrusora,
da respetiva bomba de fusdo, bem como, da linha de transferéncia da mesma, de forma a garantir que
ndo seja atingida a temperatura de degradacao dos materiais utilizados e que o fluxo do material seja

estavel. As temperaturas médias utilizadas neste processo encontram-se na Tabela 2.

Tabela 2 - Perfil de temperaturas médio para os ensaios realizados na produgao de fibras.

Extrusora A Extrusora C Extrusora A Extrusora B Extrusora C

T'nedia (°C) T'nedia (°C) T (°C) T (°C) T (°C)
Alimentacdo 18,98 19,11 19,20 19,70 19,40
Zonal 191,08 173,12 175,60 174,10 179,50
Zona 2 191,95 175,93 183,80 185,70 176,90
Zona 3 187,60 179,64 189,10 183,30 180,30
Zona 4 - 184,56 - - 181,80
Bomba de fluxo 199,70 199,84 199,20 200,40 200,00
Fundido 180,40 176,85 184,3 169,50 179,40
Linha de 179,95 182,33 179,90 179,90 180,70

transferéncia

De modo a controlar a quantidade de material debitado por cada extrusora, é necessario ajustar a
velocidade de rotagdo das respetivas bombas conforme a percentagem de material de revestimento e
de centro pretendida. Assim, é pretendido obter fibras bi-componentes com propriedades téxteis com a
maior percentagem possivel de PCM e/ou refletores de infravermelho, contudo deve-se garantir que o
filamento possa ser estirado corretamente. Os caudais das bombas encontram-se na Tabela 3,
agrupadas conforme as percentagens de material de revestimento e de centro pretendidas.

Tabela 3 — Caudal das bombas das duas extrusoras utilizadas na produgdo de fibras bi-componentes, para diferentes

percentagens de revestimento e centro.

10 % Revestimento 1,45 0,01 15,68 0,01
30 % Revestimento 4,35 0,02 12,21 0,01
50 % Revestimento 7,31 0,01 8,71 0,03
90 % Revestimento 13,08 0,01 1,74 0,01

Na producdo de fibras com geometrias de seccdo transversal sheath-core, trilobal e oca,
estabeleceram-se diferentes valores de caudal para as bombas das extrusoras que se encontram

identificadas na Tabela 4.

Materiais e Métodos 20



Fibras téxteis ndo convencionais com propriedades de conforto melhoradas

Tabela 4 - Caudal das bombas das trés extrusoras, para as geometrias de secgdo transversal produzidas.

Sheath-core 7,31 - 8,67
Trilobal - 7,20 8,70
Oca 14,47 - -

De forma a garantir que o material possua um fluxo constante no seu percurso até a fieira, a pressao
entre as extrusoras e as respetivas bombas de débito normalmente deve encontrar-se entre 34 e
68 bar. Neste processo, para todos os ensaios definiu-se que a pressdo se deveria manter nos 35 bar.
Assim para garantir que este valor ndo seja ultrapassado, a velocidade de rotacdo da extrusora é
ajustada automaticamente.

Os filamentos, a saida da fieira, seguem para a Ultima etapa na qual passam por trés rolos até serem
bobinados. O primeiro rolo é o de alimentacdo que define a massa linear inicial do fio, o segundo
trata-se do rolo de estiramento que permite definir a razdo de estiramento quando dividido pelo rolo de
alimentagdo e, por fim, o rolo de relaxamento que tem como fun¢do relaxar as tensdes residuais
estabelecidas durante o estiramento. Na Tabela 5 encontram-se as velocidades dos trés rolos, bem

como a razdo de estiramento (R; = v,/v;) e arazdo de relaxamento (R, = v3/v;).

Tabela 5 - Velocidade dos rolos, razdo de estiramento e razdo de relaxamento das fibras produzidas.

Fibras com refletores de

. 200,00 650,00 650,00 3,25 1,00
infravermelho?

Fibra_36%ReflV 200,00 350,00 350,00 1,75 1,00

Fibra com PP sheath-core 200,00 650,00 650,00 3,25 1,00

Fibras com m|§tura dePCM e 200,00 450,00 450,00 2,25 1,00
refletores de infravermelho

Fibras com PCM 200,00 450,00 450,00 2,25 1,00

Fibra oca e trilobal 200,00 600,00 600,00 3,00 1,00

2 — Fibras com refletores de infravermelho e PP a exce¢do da Fibra_36%RefIV.

e Termogravimetria
Os ensaios de termogravimetria foram realizados no equipamento Thermogravimetric analyser Pyris da
Perkin Elmer®, disponivel nas instalagdes do CeNTIl, a fim de se determinar a percentagem massica de
PCM e de refletores de infravermelho que se encontra nas fibras bi-componentes produzidas, bem
como, a temperatura de degradagdo das matérias-primas.
Os ensaios de degradacdo térmica das fibras e das matérias-primas foram realizados por queima em ar,

a uma velocidade de aquecimento de 20 °C min~! e num intervalo de temperaturas de 18 a 900 °C.
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e Calorimetria Diferencial de Varrimento
A técnica de calorimetria diferencial de varrimento foi realizada no equipamento Diamond DSC da
Perkin Elmer®, existente nas instalacGes do CeNTI, de modo a determinar-se as temperaturas de
mudanca de fase e o calor latente das matérias-primas e das fibras com diversas composi¢des. Os
ensaios decorreram numa gama de temperaturas entre os —50 e os 250 °C, a uma velocidade de

varrimento de 20 °C min~?

, exceto para os PCM cujo intervalo de temperaturas foi de —50 a 150 °C.
Estes foram efetuados segundo um método interno do CeNTI baseado na norma ISO 11357-3 “Plastics —
Differential Scanning Calorimetry (DSC) — Part 3: Determination of temperature and enthalpy of melting
and crystallization”. Este método tem por base a realizacdo de um primeiro aquecimento, cujo objetivo
se trata de eliminar a histéria térmica do material, seguindo-se de um arrefecimento e de um segundo
aquecimento, a fim de se determinar quais as temperaturas e entalpias de fusdo e cristalizacdo. Entre os
aquecimentos e arrefecimento é realizada um passo isotérmico durante 5 minutos, a temperatura de
ensaio e velocidade de varrimento de 20 °C min~?, de forma a estabilizar o equipamento.
e Microscopia Otica

As imagens provenientes do método de microscopia 6tica foram adquiridas através do microscopio
Leica DM2500 M, com a camara digital Leica DFC 420, disponivel nas instalagdes do CeNTI. Com este
método foi possivel observar-se as diversas geometrias de seccdo transversal utilizadas nas fibras, bem
como, detetar-se a presenga de PCM nas fibras bi-componentes. As imagens das fibras foram adquiridas

com amplia¢des de 100 X e 200 X e, processadas no software Leica Application Suite v. 3.1.0.

e Ensaios Mecanicos

Na caracterizagdo das fibras produzidas, procedeu-se a determinacdo da massa linear das mesmas no
equipamento Electronic wrap reel da Mesdan, disponivel nas instalagdes do CeNTI. Este equipamento
permite a obtengdo de amostras com um comprimento pré-definido que posteriormente sdo pesadas a
fim de se obter a sua massa linear. Os ensaios foram realizados em duplicado, de acordo com as normas
EN I1SO 2060, ASTM D 1907 e ASTM D 2260-BS2010.

Foram ainda realizados ensaios mecanicos, para a obteng¢ado do alongamento e tenacidade das fibras, no
equipamento Textechno Statimat M Equipment, disponivel nas instalagdes do CITEVE, que tem por base
a norma EN ISO 2062:2009. Foram analisadas 5 amostras de cada fibra produzida, nas mesmas
condigdes, isto é, com um comprimento de 25 cm, velocidade de alongamento de 25 cm min~?, sendo
utilizada uma célula de carga de 10 N.

e Avaliagao da performance por termografia de infravermelho
Através da termografia de infravermelho estudou-se o aquecimento e posterior arrefecimento das

fibras, de modo a avaliar qual a performance das mesmas numa situagdo o mais préximo possivel da

realidade, isto é, com este método pretende-se analisar a resposta das fibras a temperaturas mais
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elevadas (correspondendo o aquecimento a um dia com exposicdo de radiacdo de infravermelho) ou
mais baixas (correspondendo o arrefecimento a um dia sem exposicdo a radiacao de infravermelho).
Para a realizacdo dos testes utilizou-se uma fonte de infravermelho da Philips, que se encontrava a uma
altura de 18,4 cm e a uma distancia de 26,5 cm da amostra, em todos os ensaios. Para a captacdo das
imagens térmicas recorreu-se a uma camara Thermovision™ A-Series, da FLIR® SYSTEM e ao software
ThermaCAM™ Researcher Professional para a sua respetiva andlise. Estes equipamentos encontram-se
disponiveis nas instalacdes do CeNTI.

Das fibras produzidas recolheram-se duas amostras de cada através da técnica de torcdao, que se
encontra descrita de seguida e procedeu-se, em primeiro lugar, ao aquecimento das mesmas durante
250 segundos, seguindo-se o arrefecimento durante 200 s. As condicGes de temperatura ambiente,
humidade relativa e temperatura inicial de aquecimento a que ocorreram o0s varios ensaios,
encontram-se na Tabela 6.

Tabela 6 - Condigdes de temperatura ambiente, humidade relativa e temperatura inicial de aquecimento de realizagdo dos

varios ensaios de termografia de infravermelho.

Fibra_sheath-core 19,7 54,4 22,0
Fibra_trilobal 19,3 51,2 21,2
Branco oca_1 19,7 55,1 21,9
Fibra_10%PCM 19,9 54,5 21,8
Fibra_5%PCM/5%RefIV 19,3 52,5 21,5
Fibra_2%ReflV 20,5 47,4 21,2
Fibra_4%ReflV 20,1 48,9 21,2
Fibra_10%RefIV 20,3 49,1 21,4
Fibra_18%ReflV 20,2 48,4 21,2
Fibra_36%ReflV 19,5 57,2 21,8
e Torgao

A etapa de tor¢do teve como finalidade a obten¢do de amostras de fibras a utilizar no método de
termografia de infravermelho. O ideal seria testar estruturas téxteis (tecidos ou malhas) contudo, por
uma questdo de calendario, ndo foi possivel a obtengdo das mesmas. Deste modo, como alternativa
recorreu-se a etapa de tor¢do dos fios em suportes planos, de forma a obter amostras planas, uniformes
e coesas que possam ser analisadas por termografia de infravermelho.

O equipamento utilizado foi o DirectTwist-2D6 da AGTEKS, disponivel nas instalacdes do CeNTI. Os varios
ensaios decorreram nas mesmas condigdes, isto é, a 50 rotacdes m~! e 4000 rotacdes min~?, durante

30 s, de forma a garantir a mesma massa de amostra colocada no porta-amostra.
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4. Resultados e Discussao

Nesta seccdo serao apresentados e discutidos os resultados obtidos através das técnicas previamente
descritas. Pretende-se assim estudar qual o efeito da geometria da seccdo transversal, bem como da
aditivacdo na capacidade de gestdo térmica das fibras téxteis.

Assim, numa fase inicial, preparou-se por composicdao de polimeros a mistura de 20 % de PCM com
80 % de PP e a mistura de 20 % de refletores de infravermelho com 80 % de PP, nas condicGes
referidas na secgdo anterior. Com estes compostos preparados, torna-se assim possivel a producdo de
fibras bi-componentes com geometria de sec¢do transversal do tipo sheath-core através da técnica de

extrusdo por melt-spinning.

4.1 Extrusao por melt-spinning

Através da manipulacdo da velocidade de rotacdo das bombas das extrusoras consegue-se determinar
qual a percentagem de material debitada para o centro e para o revestimento da fibra. Desta forma,

obtiveram-se as composi¢cOes apresentadas na Tabela 7.

Tabela 7 - Composigao das fibras produzidas por melt-spinning.

Fibra_10%PCM 50 50 10 0 90
Fibra_14%PCM 30 70 14 0 86
Fibra_18%PCM 10 90 18 0 82
Fibra_10%ReflV 50 50 0 10 90
Fibra_14%RefIV 30 70 0 14 86
Fibra_18%ReflV 10 90 0 18 82
Fibra_5%PCM/5%RefIV 50 50 5 5 90
Fibra_7%PCM/7%RefIV 30 70 7 7 86
Fibra_9%PCM/9%RefIV 10 90 9 9 82

Para além destas fibras, ainda se produziu o branco cuja composicao é de 100 % de PP, para assim
proceder-se a selecdo das condi¢bes processuais, bem como para, posteriormente, comparar os
resultados obtidos para as varias composi¢cdes com esta fibra.

Apds a obtencgdo das fibras, procedeu-se a andlise das mesmas.

4.2 Termogravimetria (TGA)

Os ensaios de termogravimetria permitiram, numa primeira fase, selecionar as condi¢Ges de
processamento da extrusdo por melt-spinning, uma vez que, pela andlise das matérias-primas
consegue-se observar a partir de que temperatura estas se comegam a degradar.

Na Figura 10 é apresentado o ensaio de termogravimetria para o PP e o PCM microencapsulado, nas

condigdes ja referidas anteriormente.
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Figura 10 - Representagdo grafica dos ensaios dinamicos por TGA do PP e PCM, entre 18 e 900 °C, a uma velocidade de

aquecimento de 20 °C min~1.

Analisando a Figura 10, verifica-se que o PP inicia a sua degradacdo apds os 250 °C enquanto que o PCM
perde 5 % da sua massa até aos 250 °C, verificando-se uma maior perda de massa apds os 350 °C.
Sendo o PCM utilizado microencapsulado por um polimero, este ultimo ird apresentar uma degradacdo
diferente do PCM, assim o comportamento observado no ensaio corresponde a interagdo do PCM com a
capsula, em que esta ird conferir ao composto uma maior resisténcia térmica. Deste modo, é possivel
proceder-se a extrusdo por melt-spinning a temperaturas até os 250 °C. Contudo, o ideal seria realizar
0s ensaios a temperaturas o mais baixo possivel, de forma a minimizar as perdas de aditivo por
degradagdo térmica, uma vez que este material degrada-se gradualmente até os 250 °C.

Realizou-se, igualmente, ensaios dinamicos por TGA as vdrias fibras produzidas com o intuito de se

determinar qual a percentagem de aditivo presente nas mesmas.
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Figura 11 — Representagdo grafica dos ensaios dinamicos por TGA das matérias-primas e da fibra com 10 % de PCM, entre 18 e

900 °C, a uma velocidade de aquecimento de 20 °C min~!.

Da andlise da Figura 11, pretende-se verificar se a fibra tem na sua composicdo os 10 % em massa de
PCM calculados teoricamente. Contudo, uma vez que as curvas de TGA das matérias-primas sdo muito

proximas, ndo é possivel distinguir onde se da a degradacdo do PCM e do PP na curva de TGA da fibra. O
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mesmo se verifica para as restantes fibras compostas por PP e PCM, cujos ensaios dindmicos se
encontram no Anexo A. Assim, ndo é possivel determinar qual a percentagem de PCM introduzida na
fibra através do método de TGA.

Posteriormente, procedeu-se a analise das curvas dos ensaios dinamicos por TGA as fibras com os

refletores de infravermelho, de forma a determinar-se qual a sua percentagem na fibra.
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Figura 12 - Representagdo grafica dos ensaios dinamicos por TGA do PP e da fibra com 10 % de refletores de infravermelho,

entre 18 e 900 °C, a uma velocidade de aquecimento de 20 °C min~!.

No ensaio dinamico dos refletores de infravermelho, que se encontra no Anexo A, verifica-se a perda de
apenas 1 % da massa ao longo de todo o ensaio. Assim, torna-se possivel determinar a percentagem de
aditivo introduzida na fibra através da percentagem de residuo observada no fim do ensaio. Na massa
residual, sabe-se que 1 % corresponde ao PP e o restante aos refletores de infravermelho; contudo,
como ao longo do ensaio se perde 1 % de aditivo, pode-se assumir que a percentagem total de residuo
corresponde a percentagem real de refletores de infravermelho presente na composicdo da fibra. O
mesmo ndo se verifica nas fibras com PCM e refletores de infravermelho, uma vez que na massa
residual 1 % corresponde ao PP e 1 % aos PCM. Deste modo, para se determinar a percentagem de
refletores de infravermelho deve-se subtrair 1% a percentagem de residuo. Os restantes ensaios
dindmicos por TGA realizados as fibras encontram-se no Anexo A.

Na Tabela 8 encontra-se a percentagem de refletores de infravermelho presente nas fibras em relagao a

percentagem de aditivo que se pretendia obter, bem como as perdas no processo.

Tabela 8 - Percentagem de aditivo existente nas fibras em relagdo a percentagem que se pretendia obter e perdas no processo.

Fibra_10%ReflV 10,0 10,0 0,0
Fibra_14%ReflV 14,0 12,7 9,3
Fibra_18%ReflV 18,0 15,6 13,3
Fibra_5%PCM/5%RefIV 5,0 5,2 0,0
Fibra_7%PCM/7%RefIV 7,0 5,6 20,0
Fibra_9%PCM/9%RefIV 9,0 6,4 28,9
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Como se pode verificar na Tabela 8, existem perdas de material associadas ndo sé ao processo de
melt-spinning bem como a composicdo de polimeros. Estas perdas devem-se ao facto de, numa primeira

fase, o material ficar retido na extrusora de fuso duplo e, seguidamente, na extrusora tri-componente.

4.3 Calorimetria Diferencial de Varrimento (DSC)

Os ensaios de DSC, tal como os de TGA, iniciam-se pela analise das matérias-primas (PCM e PP), de
modo a identificar os seus picos caracteristicos, para posterior comparacdo de resultados.

Nestes ensaios, o primeiro aquecimento é desprezado uma vez que visa apenas a eliminagdo da histdria
térmica dos polimeros.

Na Figura 13 encontra-se a representacdo grafica do ensaio de DSC realizado aos PCM. Como se pode
observar, no segundo aquecimento existem trés picos endotérmicos, sendo o central o mais acentuado.
Este pico tem uma entalpia de fusdo de 111,04 K] kg‘l, isto é, consegue absorver um calor de
111,04 k] kg~! aquando da sua mudanca de fase do estado sélido para o liquido. A temperatura do pico

é de 30,6 °C que corresponde a temperatura de fusdo do composto.
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Figura 13 - Fluxo de calor (mW) em fungdo da temperatura (°C) para os PCM, a uma velocidade de varrimento de 20 °C min~1.

Na Figura 14 pode-se observar o ensaio de DSC realizado ao PP. Neste consegue-se obter a temperatura
de fusdo que é de 167,7 °C, valor este que se aproxima do apresentado da literatura (165 °C).>
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Figura 14 - Fluxo de calor (mW) em fung¢do da temperatura (°C) para o PP, a uma velocidade de varrimento de 20 °C min~?.
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Os ensaios de DSC foram realizados, igualmente, as fibras que possuiam PCM na sua composi¢do, bem
como, ao composto produzido por composicdo de polimeros, o masterbatch. Com isto pretende-se
verificar qual a percentagem de PCM real nas fibras e no masterbatch, determinar a entalpia de fusdo e
identificar em que etapa se verificou maior perda de material.

Assim, na Tabela 9 encontra-se a informacdo relativa ao pico do PCM, isto é, a temperatura inicial (T;)
e final do pico (Tf), a temperatura do pico (Tpy) e a entalpia de fusdo (AHy), para os ensaios as fibras,

ao masterbatch e ao PCM.

Tabela 9 - Temperatura inicial e final do pico, temperatura do pico e entalpia de fusdo do 22 aquecimento para as amostras.

PCM 21,78 37,02 30,61 111,04
Masterbatch 22,71 30,58 26,84 8,77
Fibra_10%PCM 21,31 26,23 24,49 3,42
Fibra_14% PCM 23,27 29,29 26,86 4,16
Fibra_18% PCM 22,14 28,39 25,85 7,18
Fibra_5%PCM/5%RefIV 23,35 29,03 26,53 1,28
Fibra_7%PCM/7%RefIV 24,48 30,75 27,86 2,07
Fibra_9%PCM/9%RefIV 20,79 26,21 24,17 3,75

Como nao foi possivel determinar a percentagem de PCM presente nas fibras através do método de
TGA, recorreu-se a calorimetria diferencial de varrimento. Para tal, calculou-se inicialmente qual a
percentagem real de PCM existente no masterbatch através das entalpias de fusdo do mesmo

(AH,, do masterbatch) e do PCM (AH,, do PCM), seguindo a seguinte express3o: !

AHp do masterbatch
AHpdo PCM

Percentagem de PCM = X 100 (4.3.1)

Deste modo, em vez de 20 % de PCM, o Master tem na sua composicao cerca de 8 % de aditivo, o que
corresponde a uma perda de 61 % de material na etapa de composi¢ao de polimeros. O mesmo calculo
foi realizado para as vdrias fibras produzidas, tendo-se substituido o numerador da expressdo 4.1 pelas
entalpias de fusdo das respetivas fibras. Todavia, de forma a compreender-se em que etapa as perdas
de material sdo mais significativas, calculou-se a percentagem de PCM presente nas fibras através das
entalpias de fusdo das mesmas (AH;, do pico relativo ao PCM na fibra) e do masterbatch, aplicando a

seguinte expressao:

AHp, do pico relativo ao PCM na fibra

Percentagem de PCM = x 0,2 %100 (4.3.2)

AHpdo masterbatch

Assim, esta percentagem ira possibilitar a comparag¢do entre as perdas que ocorrem na etapa de melt-
spinning e na composicdo de polimeros. As perdas relativas a etapa de melt-spinning sdo obtidas através
da percentagem de PCM pretendida e da calculada com as entalpias de fusdo das fibras e do

masterbatch.
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As percentagens de PCM calculadas encontram-se na Tabela 10, bem como as perdas de material

determinadas na etapa de melt-spinning.

Tabela 10 — Andlise comparativa da percentagem de PCM existente nas fibras em relagdo ao PCM puro e ao masterbatch.

Percentagem de perdas na etapa de extrusdo por melt-spinning.

Fibra_10%PCM 31 7,8 22,0
Fibra_14% PCM 3,7 9,5 32,0
Fibra_18% PCM 6,5 16,4 9,0
Fibra_5%PCM/5%RefIV 1,2 2,9 42,0
Fibra_7%PCM/7%RefIV 1,9 4,7 33,0
Fibra_9%PCM/9%RefIV 3,4 8,6 5,0

A perda de 61 % de aditivo na etapa de composicao é mais significativa em relagdo as perdas associadas
a etapa de melt-spinning, isto podera dever-se ao facto da extrusora de composi¢do ter um fuso duplo
que pode desintegrar a capsula dos PCM. Assim, esta deixa de conferir resisténcia térmica aos mesmos

fazendo com que os PCM se libertem e degradem.

4.4 Extrusdo por melt-spinning — Aditivagdo direta

De acordo com os resultados apresentados no ponto anterior, optou-se por produzir novas fibras com
os mesmos aditivos, eliminando a etapa de composicao devido as elevadas perdas de material
associadas. Assim, a aditivagdo serd direta, isto é, a mistura sera diretamente colocada na extrusora.

As composicdes das fibras produzidas, com geometria de secgdo transversal do tipo sheath-core,
encontram-se na Tabela 11. As diferentes percentagens de aditivo presentes nas fibras sdo obtidas

através da manipula¢do do caudal das bombas das extrusoras.

Tabela 11 — Composigdo das fibras produzidas por melt-spinning com aditivagdo direta.

Fibra_2%PCM 90 10 2 0 98
Fibra_6%PCM 70 30 6 0 94
Fibra_10%PCM 50 50 10 0 90
Fibra_2%ReflV 90 10 0 2 98
Fibra_4%ReflV 90 10 0 4 96
Fibra_10%ReflV 50 50 0 10 90
Fibra_18%ReflV 10 90 0 18 82
Fibra_20%ReflV 50 50 0 20 80
Fibra_36%ReflV 10 90 0 36 64
Fibra_1%PCM/1%RefIV 90 10 1 1 98
Fibra_3%PCM/3%ReflV 70 30 3 3 94
Fibra_5%PCM/5%RefIV 50 50 5 5 90
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Nesta etapa, a mistura aditivada é adicionada diretamente na Extrusora A. A mistura que deu origem as
fibras com PP e PCM tem 20 % de PCM e 80 % de PP. Para as fibras com PP, ReflV e PCM, a mistura
introduzida na Extrusora A tem 10 % de ReflV, 10 % de PCM e 80 % de PP. Quanto as fibras
Fibra_2%ReflV, Fibra_10%ReflV e Fibra_18%ReflV a mistura é de 20 % de ReflV e 80 % de PP. As
restantes 3 fibras com PP e ReflV resultam de uma mistura de 40 % de ReflV e 60 % de PP.

Na extrusao por melt-spinning foram igualmente produzidas fibras com geometria de sec¢ao transversal
do tipo trilobal (Fibra_trilobal), oca (Fibra_oca) e repetiu-se o branco cuja geometria é sheath-core
(Fibra_sheath-core). Estas fibras tém apenas polipropileno na sua composic¢ao.

Tentou-se ainda aditivar as fibras com geometrias ndo convencionais, contudo ndo foi possivel
bobina-las uma vez que estas quebravam a saida da fieira. Assim, estas fibras serdo apenas comparadas

com a fibra com geometria convencional (circular) de PP.

4.5 Determinacdo da percentagem de refletores de infravermelho por
Termogravimetria (TGA)

Como ja foi referido anteriormente, com o método de termogravimetria é possivel determinar a
percentagem de refletores de infravermelho presente nas fibras produzidas. Assim, na Figura 15

encontram-se os ensaios de TGA dinamicos realizados as fibras que tém na sua composicao PP e ReflV.
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Figura 15 - Representagdo grafica dos ensaios dinamicos por TGA das fibras com ReflV e PP, entre 18 e 900 °C, a uma

velocidade de aquecimento de 20 °C min~1.

Na Tabela 12 é apresentada a percentagem de refletores de infravermelho existente nas fibras, a
percentagem de aditivo que se pretendia obter, bem como, as perdas associadas ao processo de

melt-spinning.
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Tabela 12 — Percentagem de refletores de infravermelho presente nas fibras produzidas e perdas associadas ao processo de

melt-spinning.

Fibra_2%ReflV 2,0 0,6 70,0
Fibra_4%ReflV 4,0 3,5 13,0
Fibra_10%RefIV 10,0 51 49,0
Fibra_18%ReflV 18,0 10,4 42,0
Fibra_20%ReflV 20,0 11,2 44,0
Fibra_36%ReflV 36,0 31,2 13,0
Fibra_1%PCM/1%ReflV 1,0 0,2 80,0
Fibra_3%PCM/3%ReflV 3,0 1,7 43,0
Fibra_5%PCM/5%ReflV 5,0 4,8 4,0

Como se pode ver na Tabela 12, as perdas de aditivo associadas ao processo de melt-spinning sao
bastante elevadas. Verifica-se no entanto que as amostras denominadas Fibra_4%ReflV, Fibra_36%ReflV
e Fibra_5%PCM/5%ReflV perdem menos que as restantes (no maximo 13 %). Estas perdas significativas
poder-se-do dever a varios fatores, nomeadamente, ao facto de se ter verificado que havia material em
po retido nas paredes do fuso e cilindro da extrusora, bem como no filtro da fieira.

Os materiais para a aditivagdo direta foram pesados nas percentagens pretendidas e a mistura foi
homogeneizada num recipiente, sendo posteriormente colocada na tremonha de alimentagdo da
extrusora de forma gradual. Neste processo de alimentagdo existem erros associados as quantidades
relativas que poderdo efetivamente estar a ser colocadas na extrusora e, consequentemente na matriz
da fibra, estes erros juntamente com os previamente descritos poderdo estar na origem das perdas
verificadas.

Quanto as fibras com 4 e 36 % de ReflV, estas foram as ultimas a serem produzidas e as que
apresentaram menores perdas, o que se podera dever ao facto de a fieira e a extrusora terem
acumulado bastante material ao longo dos ensaios prévios, sendo que este acumular de material, de

certa forma podera ter compensado as perdas associadas aos erros descritos anteriormente.

4.6 Determinacdo da percentagem de PCM através da Calorimetria Diferencial de

Varrimento (DSC)

Como descrito no ponto 4.3, recorreu-se a analise por DSC, ndo sé para determinar se a percentagem de
aditivo introduzida corresponde a percentagem real, mas também para verificar a quantidade de
energia que o material consegue absorver ou libertar, e deste modo a observar-se o efeito dos PCM a

nivel de gestao térmica.
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Tabela 13 — Percentagem de PCM presente nas fibras e as perdas associadas ao melt-spinning.

Fibra_2%PCM 2,0 0,6 70,0
Fibra_6%PCM 6,0 2,3 62,0
Fibra_10%PCM 10,0 4,5 55,0
Fibra_1%PCM/1%RefIV 1,0 0,3 75,0
Fibra_3%PCM/3%ReflV 3,0 0,9 70,0
Fibra_5%PCM/5%RefIV 5,0 1,7 66,0

Na Tabela 13, encontra-se percentagem de PCM real introduzida nas fibras e as perdas associadas a
etapa de melt-spinning.

Como se pode verificar, as perdas no processo de extrusdo sdo bastante significativas; contudo, a
medida que se aumenta a percentagem de aditivo, as perdas de material associadas vao diminuindo.

A elevada quantidade de perdas de PCM poderd dever-se ao facto deste material ficar retido no filtro da
fieira, contudo este elemento ndo pdde ser alterado devido ao risco de obstrugdo dos orificios da fieira
devido a passagem de impurezas ou particulas de tamanho superior.

Tal como na produgao das fibras com ReflV e PP, a mistura de PCM e PP foi introduzida continuamente e
manualmente na Extrusora A, havendo igualmente perdas que poderdo estar relacionadas com o
método de alimentacdo.

Quanto a capacidade de absorg¢do de calor dos PCM introduzidos nas fibras, na Figura 16 é apresentada

uma analise comparativa da entalpia de fusdo do aditivo presente nas fibras.
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Figura 16 — Analise comparativa da entalpia de fusdo do pico endotérmico correspondente ao PCM existente nas fibras (12 pico

observado na curva de DSC) obtido no 22 aquecimento.

Como seria de esperar, a entalpia de fusdo aumenta com a percentagem de PCM introduzida na fibra.
Contudo, para se verificar efeito a nivel da capacidade de gestdo térmica, o ideal seria ter valores
superiores de entalpia de fusdo e cristalizagdo, uma vez que, quanto maior a entalpia, maior a
capacidade do PCM para absorver ou libertar energia sob a forma de calor. A fibra com maior
percentagem de PCM tem a capacidade de absorver cerca de 5 kJ kg~!. Deste modo, a possibilidade de

se observar algum efeito destes materiais a nivel de inércia térmica nas fibras é reduzida.
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Na Figura 17, encontra-se uma andlise comparativa da temperatura de fusdo do PCM obtida para as

varias fibras produzidas.
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Figura 17 - Analise comparativa da temperatura de fusdo do pico endotérmico correspondente ao PCM existente nas fibras (12

pico observado na curva de DSC) obtido no 22 aquecimento.

Tal como seria de esperar estas temperaturas s3o praticamente iguais, independentemente da
composicdo das fibras produzidas. Na literatura é indicado que a temperatura de fusdo do PCM é de
24 °C, pela analise de DSC as fibras, este parametro encontra-se muito préximo do valor indicado, sendo
que as variagcbes observadas se prendem sobretudo aos erros associados ao equipamento e

procedimentos de medicado.
4.7 Ensaios Mecanicos

Na Tabela 14 encontra-se o resultado da caracterizagdo mecanica efetuada as varias fibras produzidas.

Tabela 14 - Propriedades das fibras resultante dos ensaios mecanicos.

Média Desvio padrao Média Desvio padrao
Fibra_sheath-core 46,24 5,46 3,37 0,16 214,00
Fibra_trilobal 26,44 7,30 3,47 0,07 227,00
Fibra_oca 31,07 6,96 3,58 0,29 214,00
Fibra_2%PCM 90,55 3,14 2,88 0,04 305,00
Fibra_6%PCM 78,48 2,94 2,41 0,04 308,00
Fibra_10%PCM 61,71 5,18 1,96 0,09 307,00
Fibra_1%PCM/1%ReflV 84,45 6,34 2,76 0,16 309,00
Fibra_3%PCM/3%ReflV 74,97 2,22 2,32 0,05 318,00
Fibra_5%PCM/5%ReflV 55,26 4,72 1,83 0,08 323,00
Fibra_2%ReflV 62,83 2,38 3,64 0,04 209,00
Fibra_4%ReflV 69,98 4,45 3,40 0,08 211,00
Fibra_10%ReflV 57,58 0,33 3,17 0,04 220,00
Fibra_18%ReflV 34,92 6,73 2,68 0,11 221,00
Fibra_20%ReflV 44,29 2,64 2,52 0,11 232,00
Fibra_36%ReflV 26,02 3,65 0,98 0,06 343,00
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A massa linear das fibras é um parametro diretamente proporcional ao didametro das mesmas. Desta
forma, quanto maior for a massa linear, mais espessa sera a fibra. Este parametro é influenciado pela
razdo de estiramento dada pelas diferentes velocidades dos rolos e pelo débito das bombas das
extrusoras.'®” Ao longo dos ensaios, a velocidade do primeiro rolo (rolo de alimenta¢do) manteve-se
constante, variando-se os restantes parametros. A razao de estiramento é superior nas fibras com
refletores de infravermelho, a exce¢do da Fibra_36%ReflV (1,75) e na Fibra_sheath-core (3,25),
seguindo-se das fibras com geometria oca e trilobal (3,0) e, por fim, das restantes fibras (2,25). A
variacdo deste parametro deve-se a impossibilidade de bobinar algumas das fibras produzidas com as
velocidades dos rolos pré-definidas. Desta forma, diminuiu-se a velocidade do rolo de estiramento e,
consequentemente do rolo de relaxamento, de modo a possibilitar a obtencdo das vdrias fibras.

Quanto a velocidade de rotacdo das bombas das extrusoras, esta variou conforme a percentagem de
material pretendida no centro e no revestimento, sendo que o caudal total se manteve constante para
todas as fibras produzidas.

Analisando as massas lineares obtidas para as varias fibras, apresentadas na Tabela 14, verifica-se que
aumentando a razdo de estiramento, a massa linear diminui. Este resultado seria de esperar, uma vez
que, uma fibra mais estirada corresponde a uma fibra mais fina e consequentemente havera menor
massa por unidade de comprimento.

Um parametro importante a ter em conta na andlise de fibras é a tenacidade, que relaciona a forga de
rotura das fibras com a sua massa linear, permitindo assim obter a for¢a especifica a rotura da fibra. Na
Figura 18 estd representada a tenacidade obtida para cada uma das fibras produzidas.
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Figura 18 — Analise comparativa da tenacidade das fibras.

Da anadlise da Figura 18, verifica-se que aumentando a percentagem de aditivo, a tenacidade das fibras é
menor para todas as razdes de estiramento. Isto deve-se a aditivagdo que torna as fibras mais frageis e

menos resistentes.
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4.8 Microscopia Otica (MO)

Os ensaios de microscopia 6tica foram realizados de forma a confirmar a presenca de PCM nas fibras,

bem como, para verificar que a geometria de sec¢do transversal das fibras é a pretendida.
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Figura 19 — Imagens de MO da secgdo transversal das fibras Fibra_10%PCM e Fibra_14%PCM, com ampliagdo de 200 X.

O método de microscopia 6tica realizado as fibras vai de encontro com os resultados obtidos pela DSC,
uma vez que se confirma a presenga de PCM microencapsulados no revestimento da fibra. Como se
pode observar na Figura 19, estes correspondem as “esferas” que se encontram na zona externa da
fibra, o revestimento.

Na etapa de melt-spinning, a Fibra_10%PCM foi produzida de modo a que 50 % do material ficasse no
centro e 50 % no revestimento, enquanto que no caso da Fibra_14%PCM, 70 % do material faz parte
do revestimento e 30 % do centro. Esta variagdo de percentagens dos materiais é visivel nas imagens de
microscopia 6tica, uma vez que a zona externa da Fibra_14%PCM é mais espessa em comparagao com a
Fibra_10%PCM, o que confirma o aumento de percentagem estipulado na etapa de extrusdo.

Os ensaios de MO foram, igualmente, realizados as fibras com geometria de sec¢do transversal do tipo

trilobal e oca, de forma a confirmar-se a geometria das mesmas.

Fibra trilobal

Figura 20 — Imagens de MO da secgdo transversal das fibras com geometria de secgdo transversal do tipo oca e trilobal. A

imagem da esquerda tem uma ampliagdo de 200 X e a da direita de 100 X.
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Analisando a Figura 20, verifica-se que as geometrias da seccdo transversal ndo convencionais

pretendidas foram obtidas com sucesso.

4.9 Termografia de infravermelho

O método de termografia de infravermelho foi utilizado de forma a comprovar a capacidade de gestao
térmica das fibras produzidas. Este divide-se em duas partes, o aquecimento da fibra através da
utilizacdo de uma lampada de infravermelho e, posteriormente, o arrefecimento. Desta forma, com o
aquecimento podera observar-se o comportamento das fibras quando expostas a radiacdo de
infravermelho e no arrefecimento verificar-se-a a resposta das mesmas sem exposicdo de radiacdo. Com
este método pretende-se simular o comportamento do téxtil quando exposto a radiacdo de
infravermelho proveniente do Sol. Para tornar o método o mais real possivel, a camara de infravermelho
capta termogramas no lado oposto a incidéncia da lampada. Deste modo é possivel observar as
variagdes de temperatura da fibra na face do téxtil que estard em contacto com o utilizador. A

montagem encontra-se esquematizada na Figura 21.

Ensaios de aquecimento das fibras

Figura 21 — Esquema representativo da instalagdo de termografia de infravermelho.

Em cada uma das etapas, estudou-se a influéncia da geometria da seccdo transversal, bem como da
aditivacdo de PCM e ReflV nas propriedades de regulacdo térmica das fibras.
Na Figura 22 é apresentado o aquecimento das fibras com as diferentes geometrias de seccdo

transversal, quando expostas a uma lampada de infravermelho durante 250 s.
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Figura 22 - Evolugdo da temperatura das fibras com diferentes geometrias ao longo do tempo nos ensaios de aquecimento.

Como se pode observar na Figura 22, a fibra de geometria convencional atinge temperaturas superiores
as fibras com geometrias ndo convencionais. Enquanto que a primeira atinge uma temperatura maxima
de 33,0 °C, a fibra com geometria trilobal atinge 31,2 °C e a fibra oca alcangca uma temperatura de
32,1 °C. Comparando estas temperaturas, constata-se que a fibra trilobal difere em 1,7 °C da fibra
convencional e 0,8 °C da fibra oca. Desta forma, verifica-se que a geometria da seccdo transversal afeta
o aquecimento das fibras, sendo a fibra com geometria trilobal a que apresenta um menor
aquecimento. Esta geometria difere das restantes por possuir secgdes mais planas, fazendo com que a
area de incidéncia de radiagdo seja maior, facilitando assim a reflex3o da radiagdo de infravermelho.
Analisou-se, de seguida, a influéncia da incorporac¢do de aditivos na fibra em comparacdo com a fibra de
controlo (Fibra_sheath-core) apresenta-se na Figura 23.

Com este método apenas se testaram as fibras com percentagens maximas de PCM e de mistura de
PCM com ReflV, uma vez que se assume que os efeitos dos aditivos serdo mais significativos quanto

maior a percentagem destes na fibra.
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Figura 23 — Andlise comparativa da evolugdo da temperatura das fibras com aditivos com a fibra convencional ao longo do

tempo, nos ensaios de aquecimento.
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Assim, analisando a Figura 23 verifica-se que a fibra que apresenta um menor aquecimento é a fibra
convencional sem aditivos, seguida da fibra com 10 % de PCM e, por fim, da fibra com a mistura dos
aditivos. Deste modo, observa-se que a adicdo de PCM n3o melhorou as propriedades térmicas da fibra,
ao contrario do pretendido. Tal deve-se ao facto de a percentagem de PCM ser reduzida, limitando a
capacidade de absor¢do de calor latente a 5kJ kg™!, possivelmente fazendo com que os mesmos
saturem rapidamente quando expostos a fonte de infravermelho.

Adicionando ReflV aos PCM observa-se um maior aquecimento em relagao as fibras com apenas PCM, o
que pode também estar relacionado com o brilho das amostras, uma vez que a medida que se
introduzem aditivos nas fibras, estas vao perdendo brilho, ficando com aspeto mate. Esta propriedade
interfere com a reflexdo de infravermelho, sendo que quanto menor o brilho, menor a capacidade de
reflex3o.1?

As fibras aditivadas com refletores de infravermelho foram analisadas para as diferentes percentagens
de aditivo, a excegdo da fibra com 20 % de ReflV que possui uma percentagem muito préoxima da fibra

com 18 % de ReflV.
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Figura 24 — Anadlise comparativa da evolugdo da temperatura das fibras com ReflV com a fibra convencional ao longo do tempo,

nos ensaios de aquecimento.

Da andlise da Figura 24 verifica-se que a medida que a percentagem de ReflV aumenta, a temperatura
maxima atingida pela amostra aumenta igualmente. Contudo a fibra com 36 % de ReflV destaca-se por
ter um aumento mais significativo, estabilizando na temperatura de 40 °C, é bastante superior as
restantes fibras.

Como os ReflV utilizados sdo compostos na sua maioria por didxido de titanio, a partir de uma certa
percentagem, comportam-se como bioceramicos.®® Os biocerdmicos s3o materiais que quando
aquecidos, adquirem a propriedade de absorver os raios solares e o calor corporal, convertendo essa

energia em emissdo de radia¢do infravermelha.l® ¢!
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Deste modo, a fibra com 36 % de ReflV apresenta um comportamento similar aos bioceramicos, nao se
verificando qualquer efeito no sentido de diminuicdao da temperatura devido a reflexdo da radiacdo de
infravermelho.

Quanto as restantes fibras, a excecdo da fibra que apresenta 2 % de ReflV, apresentam temperaturas
superiores a fibra de controlo. Desta forma, assume-se que o brilho das amostras tenha um papel
importante na reflexdao da radiacdo, uma vez que, estas amostras apresentam um menor brilho e um
aquecimento superior, comparativamente a fibra convencional. A fibra com 2 % de ReflV apresenta um
comportamento semelhante a fibra sem aditivo, o que se deve ao facto desta na realidade conter
apenas 0,6 % de ReflV, percentagem que ndo altera significativamente o brilho da fibra.

No aquecimento das fibras, para além de analisar a evolugdo da temperatura ao longo do tempo,
estudou-se o tempo que a amostra demora a atingir a temperatura de 31 °C. Com este parametro
pretende-se avaliar a velocidade da resposta da fibra a radiacdo incidente, sendo que quanto mais
lentamente atingir essa temperatura, melhor sera a capacidade de regulacao térmica da fibra.

Na Figura 25 é apresentado o pardmetro anteriormente referido para as varias fibras testadas.
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Figura 25 — Tempo que as amostras demoram a atingir a temperatura de 31 °C.

Da andlise da Figura 25 verifica-se que a Fibra_36%ReflV é aquela que apresenta um aquecimento mais
rapido, uma vez que se trata da amostra que atinge a temperatura de 31 °C em menos tempo.
Seguem-se as fibras aditivadas, a exce¢do da Fibra_2%ReflV, que tal como foi referido anteriormente
atingem temperaturas mais elevadas em comparagdo com as fibras ndo aditivadas e, analisando este
ultimo parametro, aquecem mais rapidamente, atingindo os 31 °C antes de 40 s de aquecimento.

Por fim, surgem as fibras constituidas por PP com diferentes geometrias de sec¢do transversal e a
Fibra_2%ReflV. Como se pode observar, a fibra que demora mais tempo a atingir os 31 °C é a oca,

seguindo-se das fibras com 2 % de ReflV, da trilobal e, por ultimo, da fibra convencional de sec¢do
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circular. Contudo, o desvio associado as fibras oca e Fibra_2%ReflV é significativo fazendo com que o
tempo que a amostra demora a atingir os 31 °C necessite de nova avaliacdo, de modo a diminuir os
erros associados ao mesmo.

Deste modo, relativamente a resposta das fibras a exposicao de radiacdo de infravermelho verifica-se
gue a geometria tem influéncia as propriedades de regulacdo térmica, sendo que a fibra trilobal
apresenta os melhores resultados seguindo-se da fibra oca e, por fim, da fibra convencional de seccado
circular. Quanto a influéncia da aditivacdo, constata-se que as fibras aditivadas ndo apresentam as
propriedades de gestdo térmica esperadas, observando-se que a medida que a percentagem de ReflV

aumenta, estes tendem a aquecer.

Ensaios de arrefecimento das fibras

Analisando a etapa de arrefecimento das fibras estudou-se, tal como no aquecimento, a influéncia da

geometria da secgao transversal, bem como, da aditivagao.
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Figura 26 - Evolugdo da temperatura das fibras com diferentes geometrias ao longo do tempo nos ensaios de arrefecimento.

Pela analise da Figura 26, verifica-se que a temperatura minima atingida pelas diferentes fibras é muito
proxima. Contudo a temperatura inicial de arrefecimento ndo é a mesma, o que influencia a
temperatura minima atingida pelas fibras. Desta forma, ird comparar-se as diferentes geometrias em
funcdo da variagdo de temperatura determinada com o inicio e o fim desta etapa.

Para a fibra do tipo sheath-core, a variacao de temperatura é de 10,6 °C seguindo-se da fibra oca com
9,9 °C e, por ultimo da fibra trilobal com 8,8 °C. Assim, tal como no aquecimento, a geometria trilobal
apresenta melhores propriedades de regulagdo térmica sendo a fibra que sofre uma menor diminuigao
de temperatura. Da mesma forma, a fibra oca apresenta melhores capacidades de gestdo térmica que a
fibra convencional.

Analisando a influéncia da aditivacdo, apresenta-se na Figura 27 o arrefecimento das fibras com PCM e

com a mistura dos aditivos em comparagao com a fibra convencional sem aditivos.
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Figura 27 — Andlise comparativa da evolugdo da temperatura das fibras com aditivos com a fibra convencional ao longo do

tempo, nos ensaios de arrefecimento.

Na etapa de arrefecimento, uma vez que ndo ha exposicdo de radiacdo de infravermelho, é possivel
observar-se o arrefecimento real das fibras sem a influéncia do brilho das mesmas.

Desta forma, analisando a Figura 27 verifica-se que a fibra com a mistura de aditivos atinge
temperaturas inferiores a fibra convencional, ndo se verificando o efeito pretendido dos PCM devido a
baixa percentagem dos mesmos na fibra. Contudo na fibra com 10 % de PCM constata-se que esta
alcanca temperaturas superiores a fibra convencional, apresentando uma diferenca de 0,4 °C.

Quanto a analise da variacdo da temperatura das amostras nesta etapa, a fibra com a mistura de
aditivos apresenta uma diminuicao de 16,3 °C, seguindo-se da Fibra_10%PCM com 11,6°C e a
convencional com 10,6 °C. Deste modo, verifica-se que a fibra convencional sem aditivos apresenta um
arrefecimento menor, porém a fibra com PCM estabiliza numa temperatura superior a convencional.

Analisando a influéncia dos ReflV nas propriedades das fibras, apresenta-se a Figura 28.
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Figura 28 — Anélise comparativa da evolugdo da temperatura das fibras com ReflV com a fibra convencional ao longo do tempo,

nos ensaios de arrefecimento.
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Analisando a Figura 28 observa-se que as fibras com percentagens de ReflV entre os 2e 18 %
estabilizam numa temperatura, em média, de 21,6 °C. Este valor é inferior a temperatura minima da
fibra convencional, o que implica que as fibras com este aditivo atingem temperaturas inferiores no
arrefecimento.

Quanto a fibra com 36 % de ReflV constata-se que esta estabiliza numa temperatura de 22,2 °C, que se
encontra 0,4 °C acima da temperatura minima atingida pela fibra de PP do tipo sheath-core. Todavia, é
de realcar que a fibra aditivada inicia a etapa de arrefecimento a uma temperatura bastante mais
elevada e, apesar de inicialmente o arrefecimento ser rapido, esta acaba por estabilizar a uma
temperatura superior a das amostras com as restantes percentagens.

Desta forma, deve-se estudar outros parametros com o intuito de se compreender o comportamento da
Fibra_36%ReflV.

Assim, analisou-se o tempo que as amostras demoram a atingir a temperatura de 23 °C, que permite

inferir acerca da inércia térmica das amostras analisadas. O resultado dessa andlise esta representado

na Figura 29.
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Figura 29 - Tempo que as amostras demoram a atingir a temperatura de 23 °C.

Analisando este parametro, verifica-se que a fibra com a mistura de aditivos, bem como as fibras com
ReflV, a excecdo da Fibra_36%ReflV, apresentam um menor tempo, o que faz com que estas fibras
sejam as mais rapidas a atingir os 23 °C.

Seguem-se as fibras constituidas por PP cujas geometrias de secg¢do transversal sdo do tipo oca, trilobal
e sheath-core. Estas alcancam a temperatura de 23 °C mais rapidamente que a Fibra_36%ReflV,
apresentando uma diferenca de cerca de 24s. Desta forma, é possivel observar-se que a
Fibra_36%ReflV apresenta um arrefecimento mais lento. Tendo em consideragao que os aditivos sdo de

base ceramica, seria de esperar uma maior inércia térmica com a adicdo destes materiais na matriz da
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fibra, dai que com o aumento da percentagem deste aditivo se verifigue um maior tempo de
arrefecimento.

Contudo, a fibra que se destaca é a Fibra_10%PCM que detém um arrefecimento mais lento. Deste
modo, observa-se o efeito deste tipo de material que, quando exposto a uma diminuicdo de
temperatura, liberta energia sob a forma de calor latente, diminuindo a velocidade de arrefecimento da
fibra. Este parametro vai de encontro com o anterior, uma vez que esta fibra apresentou um menor
arrefecimento, estabilizando a uma temperatura de 22,8 °C.

Assim, na etapa de arrefecimento, verificou-se a influéncia da geometria da fibra, sendo a trilobal a que
apresenta um menor arrefecimento. Quanto a aditivacao, a presenca dos PCM torna o arrefecimento

mais lento, sendo esta fibra a que apresenta uma temperatura de estabilizacdo mais elevada.
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5. ConclusOes

A realizagdo deste projeto envolveu varias etapas. Inicialmente realizou-se a selecdo de materiais a
utilizar e a sua caracterizacdo de modo a estipular as condicbes de processo para as etapas
subsequentes. Os PCM apresentam perdas de 5 % da sua massa até aos 250 °C, tendo-se registado uma
maior perda apds os 350 °C. Deste modo, o polimero de base escolhido foi o polipropileno, cujo ponto
de fusdo é de 165 °C e o inicio de degradacdo encontra-se nos 250 °C. Relativamente aos refletores de
infravermelho, estes apenas perdem 1% da sua massa até aos 900 °C. Assim, as temperaturas de
processo de composicdo por extrusdo foram inferiores a 200 °C para que as perdas de aditivo por
degradacdo térmica fossem minimas.

Tendo em conta todas as propriedades dos materiais e suas condicionantes realizou-se a composicao
por extrusdo do polimero de base com os aditivos. Os compostos poliméricos produzidos nesta etapa
continham 20 % de aditivo e 80 % de PP.

Obtidas as composicoes foram efetuados ensaios de caracterizacdo. Através dos ensaios dindmicos de
TGA verifica-se que ndo é possivel determinar a percentagem de PCM nas fibras, uma vez que nas
curvas ndo se distingue a zona de degradagdo dos PCM da zona de degradagdo do PP. Deste modo, este
método foi apenas utilizado para determinar a percentagem de ReflV presente nas fibras.

Os ensaios de DSC permitiram a determina¢do da percentagem de PCM real existente nas fibras e no
composto produzido por composi¢do, o masterbatch. Verificaram-se perdas de 61 % de PCM na etapa
de composicdo, o que possivelmente se deve ao facto do duplo fuso desintegrar a microcdpsula,
libertando e degradando o PCM. Quanto a etapa de melt-spinning, as perdas de aditivo ndo foram tdo
significativas quando comparadas com a etapa de composicdo. Deste modo, optou-se por produzir
novas fibras sem etapa de composicdo de polimeros.

Na producdo das fibras téxteis por melt-spinning preparam-se, em primeiro lugar, as varias composi¢oes
a alimentar na Extrusora A, de modo a obter fibras com percentagens de PCM entre 2 e 10 %, fibras
com ReflV entre 2 e 36 % e fibras com ambos os aditivos com percentagens entre 1 e 5% de cada
componente.

Através da técnica de TGA determinou-se a percentagem de ReflV presente nas fibras produzidas,
tendo-se verificado perdas que rondam os 40 %, a exce¢do das fibras denominadas Fibra_2%ReflV,
Fibra_4%ReflV e Fibra_36%ReflV. As perdas deste aditivo encontram-se associadas ao facto do mesmo
ficar retido na extrusora, na fieira e no filtro, bem como ao modo de alimentagdo a extrusora. As fibras
com 4 e 36 % de ReflV apresentaram menores perdas, uma vez que as mesmas foram produzidas em
ultimo lugar, ja estando a fieira e extrusora saturadas.

A técnica de DSC permitiu a determinacdo da percentagem de PCM real introduzida nas fibras, tendo-se

verificado que as perdas de aditivo na etapa de melt-spinning foram superiores a 50 %. Estas perdas

Conclusoées 44



Fibras téxteis ndo convencionais com propriedades de conforto melhoradas

podem estar relacionadas com o filtro da fieira e com o modo de alimentac¢do a extrusora. Esta técnica
permite, igualmente, a determinacdo das entalpias de fusdo e cristalizacdo relativas ao pico do PCM.
Nas fibras produzidas, as entalpias de fusdo/cristalizacdo aumentam conforme a percentagem de PCM

1ede

adicionado a fibra, tendo-se obtido para a Fibra_10%PCM uma entalpia de fusdo de 5 KkJ kg™
cristalizacdo de 7 k] kg~1. Estes valores encontram-se significativamente abaixo das entalpias de fusdo e
cristalizacdao da matéria-prima. Deste modo, o efeito pretendido dos mesmos podera nao ser verificado.
As fibras obtidas foram submetidas a ensaios de caracterizagdo mecanica onde as razdes de estiramento
variaram entre 1,75 e 3,25, o que influencia as propriedades mecanicas das fibras. Desta forma,
procedeu-se a comparacao das fibras com razdes de estiramento idénticas.

O alongamento méaximo efetuado pela fibra até a sua rotura tem tendéncia a diminuir a medida que a
percentagem de aditivo aumenta, uma vez que a presenca de aditivo fragiliza a fibra. Contudo, o mesmo
ndo se verifica a medida que se aumenta a percentagem de ReflV, o que se podera dever ao facto do
material de revestimento ndo se encontrar homogeneamente distribuido na fibra, influenciando o
alongamento da mesma. A tenacidade fornece a forca de rotura das fibras, independentemente da sua
massa linear. Este parametro diminui com o aumento da percentagem de aditivo, uma vez que os
mesmos fragilizam a fibra.

Os ensaios de microscopia 6tica as fibras permitiram confirmar a presenga de PCM no revestimento das
mesmas, bem como, conferir a geometria da secgao transversal.

Por fim realizaram-se os ensaios de termografia de infravermelho, nos quais se verificou que as fibras do
tipo trilobal apresentam melhores caracteristicas de gestdo térmica no aquecimento, diferindo em
1,7 °C da fibra convencional. Enquanto que no arrefecimento, a fibra que apresentou uma menor

diminuicdo de temperatura é composta por 10 % de PCM.

5.1 Objetivos Realizados

O projeto teve como principal objetivo o desenvolvimento de fibras téxteis com capacidade de gestdo
térmica recorrendo a materiais com capacidade de mudanca de fase (Phase Change Materials - PCM),
refletores de infravermelho e variando as geometrias de sec¢do transversal das fibras.

As fibras produzidas por melt-spinning continham na sua composi¢cdo PCM e ReflV, como comprovado
por DSC e TGA, bem como, geometrias ndo convencionais como observado na microscopia dtica. Sendo
o efeito de gestdo térmica comprovado posteriormente pela termografia de infravermelho, devido a
diferenca maxima de 1,7 °C entre a fibra convencional e a trilobal no aquecimento e de 0,4 °C entre a
fibra com PCM e a convencional, sendo que a primeira apresenta uma descida de temperatura mais

lenta.
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5.2 Limitagdes e Trabalho Futuro

As limitagbes encontradas na producdo das fibras com capacidade de gestdo térmica foram a nivel
processual, visto que se verificaram perdas significativas de material nos processos de extrusdo e nao foi
possivel produzir fibras com percentagens de PCM superiores a 5 %. Desta forma, o ideal seria recorrer
a PCM microencapsulados com diametro inferior ao utilizado neste projeto, de modo a nao ficar retido
no filtro da fieira.

Para a obtencdo de fibras com maior capacidade de absorcdo/libertacdo de energia, podera testar-se
outros tipos de PCM microencapsulados com entalpias de fusdo e cristalizacdo superiores.

A aditivagdo nas geometrias de secgao transversal do tipo trilobal e oca foi testada, contudo as fibras
guebravam o que impossibilitou a bobinagem dos filamentos. Assim, para trabalho futuro podera
estudar-se a introducdo de aditivos em fibras com este tipo de geometrias.

Para melhorar as propriedades mecanicas das fibras obtidas poder-se-a estudar a importancia de
incorporar aditivos.

Os ensaios de termografia de infravermelho foram realizados com fibras, sendo que o ideal seria testar

estruturas téxteis, com as quais se poderia obter resultados diferentes.

5.3 Apreciagdo final

Através do projeto desenvolvido foi possivel adquirir conhecimentos na drea de composicdo de
polimeros, producdo de fibras, processamento téxtil, bem como conhecimento e aptiddes relativas a
técnicas de caracterizagdo de materiais, tais como, a calorimetria diferencial de varrimento (DSC), a
termogravimetria (TGA), a microscopia 6tica e a termografia de infravermelho, entre outras, que me

permitem ser auténoma na sua utilizacdo.
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Anexo A — Resultados relativos a Termogravimetria

Nesta seccdo sdo apresentados todos os ensaios dindamicos de TGA realizados as fibras produzidas, bem

como aos refletores de infravermelho.
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Figura 30 - Representacgdo grafica dos ensaios dindmicos por TGA dos refletores de infravermelho, entre 18 e 900 °C, a uma

velocidade de aquecimento de 20 °C min~1.

Como se pode observar, ao longo do ensaio dindmico, apenas se perdeu 1 % de massa de refletores de
infravermelho.

Os ensaios dinamicos apresentados de seguida dizem respeito as fibras produzidas com etapa de

composigao.
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Figura 31 - Representagdo grafica dos ensaios dindamicos por TGA das matérias-primas e da fibra com 14 % de PCM, entre 18 e

900 °C, a uma velocidade de aquecimento de 20 °C min~!.
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Figura 32 - Representagdo grafica dos ensaios dinamicos por TGA das matérias-primas e da fibra com 18% de PCM, entre 18 e

900 °C, a uma velocidade de aquecimento de 20 °C min~L.
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Figura 33 - Representacgdo grafica dos ensaios dindmicos por TGA das matérias-primas e da fibra com 5% de PCM e 5% de

ReflV, entre 18 e 900 °C, a uma velocidade de aquecimento de 20 °C min~!.
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Figura 34 - Representacdo grafica dos ensaios dinamicos por TGA das matérias-primas e da fibra com 7% de PCM e 7% de

ReflV, entre 18 e 900 °C, a uma velocidade de aquecimento de 20 °C min~1.
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Figura 35 - Representagdo grafica dos ensaios dindmicos por TGA das matérias-primas e da fibra com 9% de PCM e 9% de

ReflV, entre 18 e 900 °C, a uma velocidade de aquecimento de 20 °C min~!.
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Figura 36 - Representagao grafica dos ensaios dinamicos por TGA do PP e da fibra com 10% de ReflV, entre 18 e 900 °C, a uma

velocidade de aquecimento de 20 °C min~?1.
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Massa /%
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Figura 37 - Representacdo grafica dos ensaios dindmicos por TGA do PP e da fibra com 14% de ReflV, entre 18 e 900 °C, a uma

velocidade de aquecimento de 20 °C min~?.
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Figura 38 — Representacgado grafica dos ensaios dinamicos por TGA do PP e da fibra com 18% de ReflV, entre 18 e 900 °C, a uma
velocidade de aquecimento de 20 °C min~1.

De seguida sdo apresentados os ensaios dindmicos de TGA relativos as fibras téxteis produzidas com

aditivacdo direta, isto é, sem etapa de composicdo de polimeros.
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Figura 39 - Representacgdo grafica dos ensaios dinamicos por TGA da fibra com 2% de ReflV, entre 18 e 900 °C, a uma

velocidade de aquecimento de 20 °C min~1.
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Figura 40 - Representagdo grafica dos ensaios dinamicos por TGA da fibra com 4% de ReflV, entre 18 e 900 °C, a uma

velocidade de aquecimento de 20 °C min~1.
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Figura 41 - Representagdo grafica dos ensaios dinamicos por TGA da fibra com 10% de ReflV, entre 18 e 900 °C, a uma

velocidade de aquecimento de 20 °C min~?1.
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Figura 42 - Representac¢do grafica dos ensaios dinamicos por TGA da fibra com 18% de ReflV, entre 18 e 900 °C, a uma

velocidade de aquecimento de 20 °C min~!.
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Figura 43 - Representagdo grafica dos ensaios dinamicos por TGA da fibra com 20% de ReflV, entre 18 e 900 °C, a uma

velocidade de aquecimento de 20 °C min~1.
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Figura 44 - Representagdo grafica dos ensaios dinamicos por TGA da fibra com 36% de ReflV, entre 18 e 900 °C, a uma

velocidade de aquecimento de 20 °C min~1.
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Na Tabela 15 e Tabela 16 encontram-se as temperaturas e percentagens de massa perdida das
diferentes zonas de degradacdo, observadas nas curvas termogravimétricas obtidas com os ensaios
dindmicos realizados as fibras e matérias-primas.

Tabela 15 — Temperaturas e percentagens de massa perdida das diferentes zonas de degradagao, para as fibras produzidas com

etapa de composigdo de polimeros e o PCM.

PCM 256,0 368,0 19,8 368,0 392,0 66,8 392,0 614,0 8,2
Fibra_10%PCM 263,0 407,0 95,4 - - - 407,0 529,0 3,4
Fibra_14%PCM - - - 358,0 414,0 97,3 - - -
Fibra_18%PCM - - - 380,0 437,0 91,8 - - -
Fibra_10%RefIV - - - 344,0 420,0 89,3

Fibra_14%ReflV - - - 353,0 425,0 78,1

Fibra_18%ReflV - - - 354,0 430,0 83,6

Fibra_5%PCM/ - - -
5%RefIV 301,0 416,0 92,4 - - -

Fibra_7%PCM/ - - -
7%RefIV 321,0 449,0 91,0 - - -

Fibra_9%PCM/ - - -
9%RefIV - - - 375,0 437,0 88,8

Tabela 16 — Temperaturas e percentagens de massa perdida das diferentes zonas de degradagdo, para as fibras produzidas sem

etapa de composi¢do de polimeros, o polipropileno e os refletores de infravermelho.

PP 326,0 392,0 98,0 392,0 525,0 1,8
ReflV 18,0 900,0 1,1 = = =
Fibra_2%ReflV 363,0 429,0 92,2 - - -
Fibra_4%ReflV 365,0 433,0 91,1 = = =
Fibra_10%ReflV 375,0 441,0 89,9 - - -
Fibra_18%ReflV 380,0 442,0 84,8 = = =
Fibra_20%ReflV 374,0 442,0 85,6 - - -
Fibra_36%ReflV 372,0 445,0 65,3 = = =
Fibra_1%PCM/1%RefIV 356,0 422,0 97,3 - - -
Fibra_3%PCM/3%ReflV 394,0 450,0 94,9 = = =
Fibra_5%PCM/5%ReflV 366,0 426,0 91,5 - - -
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Anexo B — Resultados obtidos através da DSC

Nesta sec¢do encontram-se todos os ensaios calorimetria diferencial de varrimento realizados as fibras

produzidas, bem como ao Master.
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Figura 45 - Fluxo de calor (mW) em fungdo da temperatura (°C) para o Master (80% de PP e 20% de PCM), a uma velocidade

de varrimento de 20 °C min~1.
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Figura 46 - Fluxo de calor (mW) em fungdo da temperatura (°C) para fibra com 10% de PCM, a uma velocidade de varrimento

de 20 °C min~1.
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Figura 47 - Fluxo de calor (mW) em fungdo da temperatura (°C) para fibra com 14% de PCM, a uma velocidade de varrimento

de 20 °C min~1.
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Figura 48 - Fluxo de calor (mW) em fungdo da temperatura (°C) para fibra com 18% de PCM, a uma velocidade de varrimento

de 20 °C min~1.
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Figura 49 - Fluxo de calor (mW) em fungdo da temperatura (°C) para fibra com 5% de PCM e 5% de ReflV, a uma velocidade de

varrimento de 20 °C min™".
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Figura 50 - Fluxo de calor (mW) em fungdo da temperatura (°C) para fibra com 7% de PCM e 7% de ReflV, a uma velocidade de

varrimento de 20 °C min™".
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Figura 51 - Fluxo de calor (mW) em func¢do da temperatura (°C) para fibra com 9% de PCM e 9% de ReflV, a uma velocidade de

varrimento de 20 °C min~1.

Seguem-se os ensaios de DSC

das fibras téxteis produzidas sem etapa de composicdo de polimeros.
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Figura 52 - Fluxo de calor (mW) em fungdo da temperatura (°C) para fibra com 2% de PCM, a uma velocidade de varrimento de

20 °C min~1.
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Figura 53 - Fluxo de calor (mW) em fungdo da temperatura (°C) para fibra com 6% de PCM, a uma velocidade de varrimento de

20 °C min~1.
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Figura 54 - Fluxo de calor (mW) em

de 20 °C min~1.
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Figura 55 - Fluxo de calor (mW) em fungdo da temperatura (°C) para fibra com 1% de PCM e 1% de ReflV, a uma velocidade de

1

varrimento de 20 °C min™".
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Figura 56 - Fluxo de calor (mW) em fungdo da temperatura (°C) para fibra com 3% de PCM e 3% de ReflV, a uma velocidade de

varrimento de 20 °C min~1.
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Figura 57 - Fluxo de calor (mW) em fungdo da temperatura (°C) para fibra com 5% de PCM e 5% de ReflV, a uma velocidade de

varrimento de 20 °C min~1.

Na Tabela 17 encontram-se os parametros obtidos através das curvas de DSC do 12 e 22 aquecimento

relativos ao pico do PCM, para as fibras produzidas com composi¢do de polimeros.

Tabela 17 — Parametros relativos ao 12 e 22 aquecimento do pico de PCM, para as fibras produzidas com etapa de composigdo.

Fibra_10%PCM 20,1 24,5 26,7 3,1 21,3 24,5 26,1 34
Fibra_14%PCM 23,5 27,5 30,3 3,2 23,3 26,9 29,3 4,2
Fibra_18%PCM 21,9 26,5 29,3 7,1 22,1 25,9 28,4 7,2
Fibra_5%PCM/
5%RefIV 230 269 299 12 234 265 290 1,3
Fibra_7%PCM/
7%RefIV 23,9 28,2 31,9 2,2 24,5 27,9 30,8 2,1
Fibra_9%PCM/
9%ReflV 206 249 273 3,7 208 242 262 3,7

Na Tabela 18, os parametros apresentados tratam-se do pico do PP.

Tabela 18 - Parametros relativos ao 12 e 22 aquecimento do pico de PP, para as fibras produzidas com etapa de composigdo.

—

Fibra_10%PCM 154,7 166,0 169,8 69,6 157,0 164,6 168,2 66,4
Fibra_14%PCM 157,9 170,0 174,1 66,0 160,4 167,3 172,6 71,5
Fibra_18%PCM 155,3 167,7 172,0 69,6 157,9 166,0 171,2 68,6
Fibra_5%PCM/
59%ReflV 158,2 170,4 175,4 75,1 160,6 168,0 174,0 79,5
Fibra_7%PCM/
7%RefIV 158,6 173,4 178,5 68,9 161,3 170,3 176,5 73,3
Fibra_9%PCM/
9%RefIV 152,9 167,0 171,4 70,7 155,5 162,9 168,9 73,7

Na Tabela 19 e Tabela 20 sdo apresentados os parametros relativos ao 12 e 22 aquecimento do pico do

PCM e PP, respetivamente, para as fibras téxteis produzidas sem etapa de composicao.
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Tabela 19 - Parametros relativos ao 12 e 22 aquecimento do pico de PCM, para as fibras produzidas com etapa de composigdo.

e T

Fibra_2%PCM 22,2 25,2 31,9 0,6 22,2 251 312 0,7
Fibra_6%PCM 26 265 30,0 2,2 26 265 295 25
Fibra_10%PCM 22,8 26,5 29,6 3,7 22,5 26,5 29,3 5,0
Fibra_1%PCM/
1%RefIV 208 255 279 0,2 21,6 251 276 03
Fibra_3%PCM/
3%RefIV 216 248 271 0,8 21,8 248 265 1,0
Fibra_5%PCM/
5%ReflV 21,8 255 28,1 1,6 26 251 27,7 1,9

Tabela 20 - Parametros relativos ao 12 e 22 aquecimento do pico de PP, para as fibras produzidas com etapa de composigao.

| l°aquecimento

Fibra_2%PCM 153,8 168,3 173,2 82,5 156,9 165,6 171,8 85,2
Fibra_6%PCM 154,8 170,3 176,8 80,0 156,8 167,6 174,2 93,2
Fibra_10%PCM 155,0 169,0 173,9 70,8 156,7 166,3 172,3 73,4
Fibra_1%PCM/
1%ReflV 154,2 169,3 173,7 84,3 156,9 165,6 171,6 93,0
Fibra_3%PCM/
39%RefIV 153,4 167,9 172,3 76,3 156,5 164,2 170,0 79,2
Fibra_5%PCM/
59%ReflV 153,9 167,9 172,9 71,6 155,5 165,2 171,1 77,3

Relativamente ao pico de arrefecimento, na Tabela 21 e Tabela 22 é apresentado os parametros
relativos aos picos do PCM e do PP para as fibras produzidas com e sem etapa de composi¢do de

polimeros.

Tabela 21 - Parametros relativos ao arrefecimento do picos do PCM e do PP, para as fibras produzidas com etapa de

composicao.

Fibra_10%PCM 9,8 144 173 5,0 1103 1152  120,9 84,5
Fibra_14%PCM 8,7 13,7 17,6 6,2 11,3 1173 1231 85,1
Fibra_18%PCM 8,7 13,1 17,4 8,5 1103 1156 1206 82,0
Fibra_5%PCM/

5%ReflV e 12,7 17,1 -2,0 1097 1186 1255 88,7
Fibra_7%PCM/

7%RefIV 76 127 171 3,1 1081 1163  122,0 82,0
Fibra_9%PCM/

9%RefIV bl 124 169 4,8 1096 1150  119,8 81,8
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Tabela 22 - Parametros relativos ao arrefecimento do picos do PCM e do PP, para as fibras produzidas com etapa de

composigdo.

Fibra_10%PCM 7,7 13,7 18,6 -0,9 109,0 113,6 119,5 -94,3
Fibra_14%PCM 7,2 12,4 17,6 -3,6 107,3 113,0 119,3 -96,7
Fibra_18%PCM 7,4 12,7 17,5 -7,0 106,8 113,3 119,5 -87,7
Fibra_5%PCM/

59%RefIV 9,4 13,3 17,8 -0,3 108,5 113,6 119,8 -92,4
Fibra_7%PCM/

7%RefIV 8,9 13,3 17,3 -1,5 109,8 114,3 119,7 -92,5
Fibra_9%PCM/

9%RefIV 7,8 13,0 16,5 -3,1 107,5 113,7 119,4 -86,6
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Anexo C— Termografia de infravermelho

Nesta seccdo encontram-se os ensaios de aquecimento e arrefecimento realizados as fibras téxteis

produzidas.
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Figura 58 - Evolugdo da temperatura da fibra de PP com geometria de sec¢do transversal do tipo sheath-core ao longo do

tempo nos ensaios de aquecimento e arrefecimento.
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Figura 59 — Evolugdo da temperatura da fibra de PP com geometria de sec¢do transversal oca ao longo do tempo nos ensaios de

aquecimento e arrefecimento.
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Figura 60 - Evolugdo da temperatura da fibra de PP com geometria de sec¢do transversal trilobal ao longo do tempo nos

ensaios de aquecimento e arrefecimento.
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Figura 61 - Evolugdo da temperatura da Fibra_10%PCM ao longo do tempo nos ensaios de aquecimento e arrefecimento.
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Figura 62 - Evolugdo
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Figura 63 - Evolugdo da temperatura da Fibra_2%ReflV ao longo do tempo nos ensaios de aquecimento e arrefecimento.
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Figura 64 - Evolugdo da temperatura da Fibra_4%ReflV ao longo do tempo nos ensaios de aquecimento e arrefecimento.
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Figura 65 - Evolugdo da temperatura da Fibra_10%ReflV ao longo do tempo nos ensaios de aquecimento e arrefecimento.
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Figura 66 - Evolucdo da temperatura da Fibra_18%ReflV ao longo do tempo nos ensaios de aquecimento e arrefecimento.
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Figura 67 - Evolugdo da temperatura da Fibra_36%ReflV ao longo do tempo nos ensaios de aquecimento e arrefecimento.
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