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RESUMO

Pesquisas sobre a capacidade de molhabilidade de superficies sdo importantes
em diversas aplicacfes tecnoldgicas como aumento de resisténcia a corrosao,
aumento de lubrificacdo, adesdo e proliferacdo de células e acdes anti-
microbianas. No desenvolvimento de biomateriais, por exemplo, ensaios de
molhabilidade auxiliam na identificacdo de possiveis melhorias de ancoragem de
células em tecidos humanos. Verifica-se atualmente que néo existe no Brasil um
fabricante de um equipamento medidor de angulo de contato auto ajustavel
acoplado de um software. Assim, foram desenvolvidos neste trabalho: uma revisao
bibliogréfica sobre a teoria de molhabilidade de superficies; os desenhos técnicos
das plataformas de embarcacdo dos aparatos: suporte de amostra, suporte de
camera de alta resolucéo, torre de iluminacéo e gotejador automatizado por meio
do software; um software responsavel em realizar a aquisicao da imagem e calcular
0 angulo de contato entre uma gota e um substrato através do método de gota
séssil desenvolvida no LabView®. Os resultados obtidos através dos relatérios
emitidos pelo software desenvolvido foram comparados estatisticamente com o0s
resultados provenientes de um equipamento utilizado como referéncia. Neste
sentido, verificou-se uma diferenca de 1,4% dos resultados calculados no software
desenvolvido neste trabalho em relacdo a média dos resultados do equipamento
de referéncia. Por fim, estdo sendo apresentadas as conclusdes sobre as

funcionalidades e a exequibilidade deste equipamento.

Palavras-chave: Angulo de contato, Molhabilidade, Hidrofobicidade,

Hidrofilicidade, Superficies, Young-Laplace.



ABSTRACT

Research on the wettability of surfaces is important in several technological
applications such as increased corrosion resistance, increased lubrication,
adhesion and proliferation of cells and anti-microbial actions. In the development of
biomaterials, for example, wettability tests help to identify possible improvements
in the anchoring of cells in human tissues. Currently, it turns out that in Brazil there
is no manufacturer of an automatic automatic contact angle measuring device for
software. Thus, we developed in this work: a bibliographic review on a theory of
surface wettability; the technical drawings of the device boarding platforms: sample
holder, high resolution camera support, lighting tower and automated dripper using
software; a software responsible for taking an image capture and calculating the
contact angle between a drop and a substrate using the serious drop method
developed in LabView. The results obtained through the reports issued by the
developed software were statistically compared with the results from an equipment
used as a reference. In this sense, there was a difference of 1.4% of the results
calculated in the software developed in this work in relation to the average of the
results of the reference equipment. Finally, the conclusions on the functionalities
and feasibility of this equipment are being presented.

Keywords: contact angle, humidity, hydrophobia, hydrophilia, surfaces, Young-
Laplace.
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1. INTRODUCAO

A molhabilidade de superficies foi primeiramente apresentada por Thomas
Young em 1804 que explicou os principios fundamentais; a curvatura formada por
um fluido sobre a superficie, a analise geométrica da forma de um fluido em
repouso e as forcas de atracao e repulsdo entre os meios e os fundamentos fisicos
envolvidos nas leis de forcas de coesao entre os meios (COSTA et al., 2016). A
partir de seu trabalho, varios artigos como: Neumann et al., (2017), Alvarez et al.,
(2009), Chini et al., (2011), Gu et al., (2016) e Berry et al., (2015), demonstraram
gue as relacdes de molhabilidade poderiam ser descritas através do calculo do
angulo de contato, assim desde entdo técnicas especificas até equipamentos
sofisticados tém sido utilizados para o calculo do angulo formado entre um liquido,
uma superficie sélida e o0 meio gasoso no chamado ponto trifasico.

Assim, diversas pesquisas para o desenvolvimento de filmes finos,
revestimentos, tratamentos térmicos e modificagBes de superficies em geral, tém
necessitado de medidas de molhabilidade. Como exemplo de superficies
revestidas ou modificadas superficialmente tém-se: acos, titanios, ligas metalicas,
ceramicas, compdositos, polimeros e etc. (SILVA et al., 2016).

Na ponta do desenvolvimento tecnolégico de superficies, tem-se o
desenvolvimento de superficies superhidrofébicas. Esta condicdo tem despertado
grande interesse no mercado, de acordo com dados do Derwent Innovation Index,
mais de 7500 patentes foram depositadas e grande parte dessas patentes
pertencem aos grupos como: Nissan Motor CO LTD, Canon KK, Honda Motor CO
LTD entre outros (BURKARTER et al., 2010).Desta forma no mercado estédo
presentes equipamentos sofisticados para determinar a molhabilidade de um
material de forma automatizada, com o auxilio de servos motores programados
para realizar o controle do gotejamento e softwares com algoritmos afim de
processar as imagens obtidas realizando o céalculo automatico do angulo.

Diante das razdes apresentadas, este trabalho desenvolveu uma plataforma
mecanica para a realizacdo de ensaios de molhabilidade integrada a uma interface
grafica que mede o angulo de contato a partir da imagem de uma gota com volume
pré-definido. Esta interface foi construida em ambiente computacional de logica de
programacao por blocos onde foi desenvolvida uma rotina capaz de obter os dados
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da imagem e a definicdo dos angulos de contatos a partir da média dos pontos
trifasicos existentes entre a gota, superficie e o ar. Por fim, a interface € capaz de
reunir cada angulo de contato medido em uma tabela para as respectivas anélises

estatisticas.
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OBJETIVOS

Este projeto teve como objetivo o desenvolvimento de um equipamento com

software integrado para realizar ensaios de molhabilidade.

Desenvolvimento de uma plataforma mecéanica ajustavel para realizar
ensaios de molhabilidade, onde todo desenvolvimento foi destinado a
facilidade na montagem e a versatilidade para realizar o setup do ensaio
subdividindo a plataforma nas seguintes partes: Torre da camera, torre da
amostra, suporte ajustavel do gotejador, torre da lampada e gotejador
automatizado;

Elaboracdo de um software em LabView® responsavel em processar a
imagem obtida, afim de mensurar o angulo de contato com base no ponto
trifasico entre os dois elementos ensaiados (liquido-solido), afim de gerar
um relatério dos dados obtidos com a versatilidade de exportar os dados
para a plataforma Excel®, tornando possivel o tratamento dos dados de

forma estatistica.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA
3.1Angulo de contato

Todo material esta em contato com outro elemento seja ele solido, liquido
ou gasoso (KALIN; POLAJNAR, 2014). O espalhamento dos liquidos em
superficies solidas € normalmente quantificado através do angulo de contato (CA).
Vafaei et al.,, (2011) atribuem que a molhabilidade da superficie depende
diretamente de varios fatores: (1) propriedades fisicas do solido, liquido e gasoso;
(I homogeneidade do substrato solido e liquido; (Ill) rugosidade da superficie
sélida. As propriedades fisicas do soélido, liquido e gas, tais como as suas
respectivas tensdes superficiais possuem um papel significativo no equilibrio de
forcas na linha triplice (VAFAEI et al., 2011).

Assim sendo, o formato de uma gota de agua depende da energia de
superficie, apresentando um formato especifico para cada situacdo de
acomodacéo, pois, a maneira com que o volume da gota se acomoda depende
diretamente das interacfes entre a agua e a superficie do material (OGEDA et al.,
2010). Com base no formato da gota € possivel medir o angulo entre a gota e a
superficie solida, determinando assim a molhabilidade da superficie. Este angulo
pode ser determinado pela geometria formada entre uma reta tangente ao ponto
trifasico de uma gota sobre um plano como pode ser observado na Figura 1
(STALDER et al., 2010).

Figura 1 - llustracdo do angulo de contato © formado entre uma gota e uma superficie sélida.

Vapor

€]
Sdlido

Fonte: O Autor (2020).
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Thomas Young afirma que para cada combinacdo de um sdlido e de um
fluido existe um angulo de contato apropriado no ponto trifasico. Analisando o
vidro e o mercurio puro, como exemplo, tem-se que o angulo de contato € de 140°
aproximadamente, a temperaturas de 25°C = 2°C (YOUNG, 1804).

Com base nisso, a molhabilidade de uma superficie esta correlacionada ao
equilibrio termodindmico presente nas interfaces: sélido, liquido e gasoso e,
caracterizada pelo angulo de contato cujo qual define a taxa de molhabilidade em
um determinado substrato (SHAW, 1975).

Segundo Hansen et al., (2016), a molhabilidade é frequentemente obtida
de medicdes indiretas que representam a afinidade dos meios porosos para
adsorver agua, ou seja, de acordo com Hansen et al.,, a molhabilidade é uma
grandeza indireta obtida por derivagcdo matematica de outras grandezas medidas
diretamente (HANSEN et al., 2016). Essas grandezas sdo mensuradas por meio
da técnica convencional do gonibmetro, ascensdo capilar em uma placa vertical
(placa de Wilhelmy), andlise simétrico ao eixo da forma da gota-didametro (adsa-
D) e forma simétrico ao eixo da gota analise-perfil (ADSA-P) (RiO; NEUMANN,
1996).

De acordo com Stalder et al., (2010) o angulo de contato pode ser medido
diretamente com o auxilio de um goniémetro ou calculado com base em um ajuste
polinomial, utilizando uma abordagem de contorno ativo ou por uma aproximagao
esférica. De acordo com a literatura, devido a sua simplicidade, o método de
gueda séssil é o procedimento mais utilizado para se obter o angulo de contato,
cujo processo depende diretamente da utilizacdo de um gonidbmetro e um
microscépio. Porém, deve se ter um treinamento especifico para o operador
realizar os procedimentos adequados, pois o0 mesmo pode manipular os
resultados com operacdes incorretas (NEUMANN et al., 2017).

De acordo com a literatura, nos ultimos anos muitos estudos foram dedicados
ao desenvolvimento de novos materiais com determinadas caracteristicas de
superficie. Uma das caracteristicas mais relevantes € a hidrofobicidade onde a
variavel molhabilidade é ligada a quantidade com que uma superficie pode aderir
ou repelir um liquido (Figura 2) (GUILIZZONI, 2011). Desta forma com base no
angulo de contato (AC) € possivel caracterizar a capacidade de molhabilidade da

superficie, quando AC for menor que 90°, caracteriza-se esta superficie como
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hidrofilica, ou seja, ela foi molhada pelo liquido. Quando a superficie de deposicéo
nao for molhada pela gota, caracteriza-se a mesma como hidrofobica e o AC sera

maior que 90° resultando no formato esférico da gota (Figura 2).

Figura 2 - Graus de molhabilidade

TAXA DE MOLHABILIDADE

NAD MOLHA
8 = 90°
8 < 90° ‘
. Y HIDROFOBICA
HIDROFILICA \
8=0° \
;’f \\
MOLHAGEM COMPLETA ,’I \.\.

Fonte: O Autor (2020)

Em uma pesquisa recém-publicada foi comprovada a utilizacdo de
membranas a base de PU/TiO2/HA em cirurgia oral e maxilofacial afim de
melhorara capacidade de osseointegracdo em pacientes. Para investigar as
propriedades hidrofilicas das membranas foram realizados testes de
molhabilidade com o auxilio do equipamento OCA 15 CE — DataPhysics® afim de
determinar as suas funcdes biologicas (WATCHARAJITTANONT et al., 2020).

Em um outro estudo realizado para melhorar os filmes utilizados em
embalagens, Deng et al., (2020) realizaram um estudo em um filme nano-fibroso
de gelatina com eletrofiacéo (electrospun) por incorporacao de nano-hidroxiapatita
(n-HAP). Utilizando o método de gota seéssil, Deng et al., determinaram que a
exposicdo superficial de n-HAP sobre as fibras resultou um aumento da
rugosidade dos filmes levando ao aumento da hidrofilicidade, obtendo como
resultado a aplicacao dos filmes anti-incrustantes em embalagens de alimentos
(DENG et al., 2020).

Em um estudo sobre a biocompatibilidade e a eficiéncia na aplicacdo de
PEG-b-PCL/hidroxiapatita com revestimento de uma camada dupla sobre a liga

de Nitinol. Etminanfar et al., (2020) utilizaram o método da gota séssil para
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comprovar a hidrofobicidade do PEG-b-PCL com aumento no teor de polimero
comparado com o revestimento de HA. Concluindo-se que o angulo de contato
pode ser afetado pela diminuicdo da porosidade apos a aplicacdo do copolimero
(ETMINANFAR et al., 2020). Assim como Etminanfar et al., (2020) e Mu et al.,
(2020) realizaram um estudo a fim de desenvolver membranas ultra filtrantes
altamente permeaveis e anti-incrustantes. Mu et al., (2020) também realizaram
ensaios de molhabilidade do método da gota séssil em suas amostras modificadas
com HAP afim de analisar a hidrofilicidade de cada uma delas com a agua (MU et
al., 2020).

Além das pesquisas com énfase no desenvolvimento de substratos
hidrofilicos e hidrofébicos, existem hoje estudos a fim de desenvolver um
revestimento superomnifébico de modo que todo material envolvido por esse
revestimento seja capaz de repelir tanto a dgua como também Oleos e até
determinados acidos. Apesar desse progresso em revestimentos, a durabilidade
tem sido um obstaculo devido a sua ampla aplicagdo. Em sua pesquisa Zhao et
al., (2020) propdem um revestimento a base de agua utilizando particulas de latex
de poli (fluoreto de vinilideno) (PVDF) modificado com um surfactante catiénico de
fluorcarbono (Zonyl 321) e um fluoroalquilsilano(FAS). O revestimento apresentou
aderéncia a varios substratos como: tecido, esponja, madeira e papel filtro. Foram
realizados testes expondo as amostras a irradiagdo UV (ultraviolenta) a fim de
analisar a durabilidade do revestimento. Apds exposicdo foram mensurados 0s
angulos de contato de cada liquido sobre o substrato por meio do método da gota

séssil a fim de analisar a sua eficiéncia (Figura 3)(ZHAO et al., 2020).
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Figura 3 — Revestimento superomnifébico
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Fonte: Adaptado de Zhao et al., (2020)

Em um estudo visando a melhoria da estabilidade proteolitica e as
atividades antibacterianas dos géis de peptideos auto-sustentaveis, Malhotra et
al., (2020) fabricaram géis auto-sustentaveis por meio da complexacdo do
dipeptideos com quitosana e com a utilizacdo do método de gota séssil comprovou
a diminuicdo da hidrofobicidade apds aplicar a complexacdo com quitosana
(Figura 4).

Figura 4—Medicao do angulo de contato para caracterizar gel fabricado

Fonte: Malhotra et al., (2020)
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A interacao entre um fluido e uma superficie sdlida tem grande importancia
em muitos campos, variando de sistemas de combate a incéndios, sistemas de
transferéncia de calor, torres de resfriamento, lubrificantes para sistemas
mecanicos e tanto para a area agricola (irrigacdo e pulverizacado de pesticidas)
(SANTINI et al., 2013).

De acordo com Vogler (1998), o efeito hidrofébico é agora devidamente
entendido como um fendbmeno dominado pela forte auto-associacdo das
moléculas de agua que excluem a associacdo e solubilizacdo de solutos néo
polares. Hildebrand (1979), afirma que néo ha hidrofobia entre agua e alcanos, sé
nao ha hidrofilia suficiente para separar as ligacdes de hidrogénio presentes na
agua para que os alcanos possam entrar em solucdo sem o auxilio de grupos
polares ligados, ou seja, as moléculas de alcanos nao tem energia suficiente para
interagir com as moléculas de agua a ponto de separar as ligacdes de hidrogénio
(VOGLER, 1998).

3.2Tenséao superficial

Basicamente, forcas intermoleculares estdo relacionadas com ligacdes
guimicas responsaveis pela coesdo das moléculas deum fluido (ATKINS et al.,
2011).

Essas interagBes intermoleculares, também chamadas de forgas
secundarias, ditam a interacao entre diferentes substancias, se elas possuem ou
nao afinidade. Um bom exemplo, é o efeito da capilaridade entre liquidos e o
vidro: sendo as forcas adesivas entre o liquido e o vidro mais fortes do que as
forcas coesivas do liquido, ocorre uma curvatura ascendente formando um
menisco, aumentando o contato com o vidro (A); Analogamente, quando ocorre
0 contrério, ou seja, as forcas coesivas sdo maiores que as adesivas, o liquido
se curva no sentido descendente, diminuindo o contato com o vidro (B) (Figura
5)(ATKINS et al., 2011).



24

Figura 5 — Exemplo da capilaridade
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Fonte: O Autor (2020)

Nos liquidos ocorre um desequilibrio entre as forcas das moléculas que
estdo na superficie com as que estédo localizadas no interior (nucleo) da solucao.
Essas forcas sdo determinadas como interacdes intermoleculares, portanto, as
moléculas que se encontram na interfase liquido-ar realizam um namero menor
de interacbes comparando-se com as que se encontram no interior (SHAW,
1975).

Geralmente, para melhor compreensédo sobre a interacdo intermolecular
gue ocorre em um liquido, utiliza-se agua ultrapura. A agua é conhecidamente
composta por dois atomos de hidrogénio e um de oxigénio em ligacdes
covalentes (Figura 6). Devido ao campo eletromagnético onde o elemento com

carga negativa “-” se atrai com o de carga positiva “+”, ocorre uma deformacao
de &ngulo entre os atomos, dando a molécula uma caracteristica de dipolo, sendo

entdo considerada uma molécula polar (ATKINS et al., 2011).
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Figura 6 - llustracéo das forcas entre as moléculas de um liquido

3_3‘

i ————————rLigacgéo de hidrogénio
Fonte: O Autor (2020)

Segundo Shaw (1975), o oxigénio exerce maior eletronegatividade sobre
0os atomos de hidrogénio resultando em uma ligacdo covalente polar entre as
moléculas, ou seja, 0s elementos de oxigénio exercem maior forca de atracao aos
elétrons que compartiiham com o hidrogénio, além dessa for¢ca exercida pelo
oxigénio em relacéo ao hidrogénio, o0 mesmo exerce também o que chamamos de
forcas intermoleculares, ou seja, 0 oxigénio também pode exercer atracdo com 0s
hidrogénios das moléculas vizinhas, resultando em uma ligacdo de hidrogénio
(SHAW, 1975).

Essas forcas sao direcionadas para ambos os sentidos onde acabam se
anulando, por sua vez, observando a superficie da gota amostrada podemos
analisar que as moléculas que se encontram na superficie do liquido direcionam
suas forcas de atracdo apenas para o nucleo ocasionando a ndo anulacao das
forcas exercidas, onde a mesma tende a um formato esférico tendendo a uma
area com menor volume (Figura 7). O s6lido geométrico correspondente a essa
condicao € a esfera, determinando entédo esse fenbmeno que ocorre entre duas

fases quimicas como tenséao superficial (VOGLER, 1998).
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Figura 7 - llustracdo das forcas intermoleculares
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Fonte: O Autor (2020)

O angulo de contato esta diretamente relacionado com a tensdo de
superficie caracterizando a superficie como hidrofébica ou hidrofilica. No mesmo
sentido que o efeito hidrofébico é predominantemente devido a auto associacao
de moléculas de &gua, a hidrofobicidade da superficie também &
predominantemente devido ao estado de auto associacdo da dgua em contato
com uma superficie néo polar.

Levando em consideracdo a teoria de Hildebrand, ndo ha hidrofobia entre
a 4gua e hidrocarbonetos: simplesmente ndo ha hidrofilia suficiente para quebrar
as interacdes auto associativas das moléculas de agua, e consequentemente
molhar a superficie (VOGLER, 1998).

Na equacao do angulo de contato podemos ver a relacao das tensdes entre

o liquido, sélido e o vapor (Equacao 1) (ZHAO; JIANG, 2018).

yLV.cos 6 = ySV - ySL (Eq. 1)

Onde:
ySV : Tensao Sélido — Vapor;
ySL : Tenséo interfacial sélido — liquido;

yLV : Tenséo superficial do liquido em equilibrio com o vapor;
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Quando 8 = 0° (cos 0° = 1) o liquido é espalhado e adsorvido pelo sélido

espontaneamente, como observado na Equacgéo 2:
ySV>ySL + yLV (Eq. 2)

Esse fenbmeno acontece pelo fato da tensdo superficial solido-vapor ser
forte o suficiente para romper a tensédo superficial do liquido fazendo entdo o
rompimento das interag6es moleculares da agua resultando no umedecimento da
superficie (Figura 8) (SHAW, 1975).

Figura 8 - llustracéo das tensdes superficiais

yLV

ySV v VSL Gota d'agua
{___

Solido
Fonte: O Autor (2020)

Sendo assim, o0 molhamento realizado pelos liquidos nos substratos ocorre
por meio da dissociacao parcial ou completa das ligacfes interatbmicas presentes
nos sélidos, ou seja, na auséncia de reacdo ou deslocamento de massa na
interface solido-liquido, a energia atrativa para o molhamento proporciona uma
interacao fisica reversivel das forcas de Van der Waals (LUZ et al., 2008). Desta
forma o angulo de contato 6 representado pela equacéao de (Eq. 1), e sob condicbes

analogas angulo de contato ocorre quando ySV>ySL>yLV (LUZ et al., 2008).
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3.3Técnicas para obter o angulo de contato e tensao superficial

3.3.1 Método da placa de Wilhelmy

Stalder et al., (2010), relatam o método da placa de Wilhelmy onde uma
pequena placa é suspensa por um braco de uma balanca e mergulhada em um
recipiente com liquido, a tensdo superficial € medida indiretamente conforme o
recipiente vai se deslocando gradativamente para baixo até o desligamento entre
o liquido e a placa analisando o peso de destacamento, aplicando um ajuste
polinomial pode-se obter a tenséo superficial. Na Figura 9 € mostrado o método
em uma lamina de comprimento X e largura Y, onde a mesma encontra-se

parcialmente imersa na agua.

Figura 9 - Método Wilhelmy

S
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B

Fonte: Adaptado de Shaw (1975)

De acordo com Cengel e Cimbala (2007), a Equacéo 3 expressa o trabalho

realizado sobre a superficie do liquido.

AW= F.AZ (Eq.3)
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Onde F é a forca resultante para deslocar a lamina verticalmente para cima
e AZ é o deslocamento realizado pela lamina. Considerando que a lamina possui
duas faces, pode-se expressas que a area deslocada pela superficie do liquido é
resultante do comprimento X pelo deslocamento vertical AZ multiplicado por

2(Equacéo 4).

AS=2.X.AZ (Eq.4)

Define-se tensao superficial, y, como a razao entre o trabalho AW pela area
AS (Equacgao 5) (ISRAELACHVILI, 2011).

Yy = AW/AS (Eq.5)

Substituindo as Equacdes 3 e 4 na Equacao 5, considerando a espessura
da lamina Y e adotando que a placa esteja em direcao vertical (Angulo de contato
e = 0°). Na Equacéao 6 tem-se que:

y = F/ 2(X+Y). (Eq.6)

Sendo assim, para se determinar a tensdo superficial de um determinado
liquido utilizando o método Wilhelmy € preciso ter o conhecimento das dimensdes
e peso da amostra utilizada (CENGEL; CIMBALA, 2007).

3.3.2 Técnica do Meio — angulo

De acordo com o trabalho de Gu et al., (2016), o angulo de contato foi obtido
através da aplicagdo do algoritmo de meio angulo (Half — angle), onde que uma
gota séssil é parte de uma esfera ideal. Gu et al., (2016) construiram todo o
aparato experimental utilizando um suporte de amostra central, torre de
iluminacdo, suporte de camera de alta resolucdo e gotejador. Este método é
aplicavel de duas maneiras, a primeira para angulos agudos e a segunda para
angulos obtusos, ambas possuem um algoritmo independente. Aplicando esse

meétodo para angulo agudo, o angulo de contato (0) é calculado com base na altura
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(h), no didmetro (d) da gota e no angulo de osculagao da superficie solida (a) (GU

et al., 2016). A Figura 10 demonstra um exemplo com angulo agudo.

Figura 10 - Angulo agudo

Fonte: Adaptado de Gu et al., (2016)

Com a suposicao da esfera ideal pode-se expressar o angulo de contato
() para o método do angulo agudo conforme a Equacgéo 7 nos mostra (GU et al.,
2016).

h
g =2a=2tan"! (E)
2 (Eq.7)

Desta mesma forma pode-se adotar este mesmo método para gotas com

angulo obtuso (Figura 11).

Figura 11 - Angulo obtuso

Fonte: Adaptado de Gu et al., (2016)



31

Adotando o mesmo método, porém com as relagdes distintas, na Equacao
8 observa-se como obter o &ngulo de contato com base no método para angulos
obtusos.

=90+ o = 9{]“+m:r1'1(

) (Eq.8)

| m| =

Porém para que a suposicdo da esfera ideal seja valida, o volume da gota
nao pode ser muito excessivo. De acordo com Extrand e Moon (2010), o volume
maximo da gota séssil para que o valor do angulo de contato obtido seja confiavel
ndo pode exceder a 10 pyL. Esse método sé se aplica para obter angulos de
contato entre 10° e 140° (EXTRAND; MOON, 2010).

3.3.3 Analise da forma da gota

A palavra goniometria na sua etimologia tem origem em duas palavras
gregas: gonia que significa angulo e metron, medida, resultando no gonidmetro,
uma ferramenta para medir &ngulo. Com isso aplica-se o método de goniometria
para determinar o angulo de interseccdo entre as trés fases: solido, liquido e
gasoso (STALDER et al., 2010).

Com o auxilio de um gotejador e uma camera, goteja-se uma gota sobre a
superficie da amostra e captura-se uma imagem. Com base na imagem capturada
aplica-se o0 método goniométrico para obter o angulo resultante entre uma
superficie e uma gota, ou seja, se determina uma tangente no ponto de
interseccdo entre trés fases, (liquido, solido e gasoso). Uma funcionalidade
imprescindivel de um gonidmetro esta no controle do volume de aplicagdo dessa
gota, em geral em mililitros ou microlitros, e na aquisi¢ao digitalizada da imagem
da gota. Esse método € aplicado entdo a partir do perfil em duas dimensdes dessa
interacdo superficie versus gota. Como exemplo, observa-se na Figura 12 uma
interface grafica de um software com uma imagem obtida por meio de um

goniémetro.



32

Figura 12 - Software SCA 20
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Fonte: O Autor (2020)

Neste sentido, Thakker et al., (2013) desenvolveram uma interface grafica
para o calculo do angulo de contato na qual foram comparados os resultados
obtidos com valores obtidos em um equipamento de referéncia. Na Tabela 1 pode
se observar o comparativo realizado por Thakker et al., (2013) entre os valores

obtidos pelo seu software e os valores reais do angulo.
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Tabela 1 - Comparativo entre o software de Thakker e um software padréao

Angulo de Angulo de

contato contato
obtido por obtido por Erro
software software

padrao desenvolvido
109.52° 109.10° +0.42°
31.50° 32.20° -0.70°
22.50° 22.20° +0.30°
33.00° 32.50° 0.50°
83259 83.00° 0.25°

Fonte: Adaptado de Thakker et al., (2013)

3.3.3.1 Método da gota séssil

De acordo com a literatura um dos métodos especificos e mais utilizados
para mensurar o angulo de contato entre um liquido e um substrato é o método de
gota séssil “sessile drop” (BAEK et al., 2012). A vantagem da analise de goticulas
esta presente no processo de operagao “aneasy”, ou seja, adequacado a Varios
materiais e a baixa necessidade de liquidos (ZHAO; JIANG, 2018).

A andlise da forma de gota por imagens permite medir diretamente o angulo
de contato a partir da captura da imagem da gota, seja ela simétrica ou nao (CHINI
et al., 2011). Esse método pode ser realizado com a utilizacdo de um gonidémetro,
o qual normalmente € composto por trés partes: luz de fundo, um estagio de
amostra e uma camera (Figura 13) (ZHAO; JIANG, 2018).
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Figura 13 - Método da gota séssil
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Fonte: O Autor (2020)

O processo de medicédo do angulo de contato estatico pelo método de gota
séssil € determinado da seguinte forma:

l. A amostra a ser ensaiada deve ser posicionada no seu devido lugar

de acordo com o equipamento a ser utilizado;

I. Um certo volume de gota d’agua deve ser cuidadosamente

depositado na amostra a ser ensaiada;

II. Apbs o contato entre a gota e a amostra ser realizado a imagem entéo

€ capturada;

De acordo com a literatura o volume da gota a ser ensaiada deve estar entre
0,5 —10uL. O uso de pequenas gotas evita a deformagéo da gota d’agua causada
pela gravidade (ZHAO; JIANG, 2018).

Zhao e Jiang (2018) afirmam que para se realizar a comparacdo dos
fenbmenos de molhabilidade em diferentes substratos o volume para todas as
gotas devem ser 0 mesmo, pois a medicdo do angulo de contato pode ser
influenciada pelo volume da gota. Com base na literatura o angulo de contato deve
ser medido logo apods a deposi¢do da gota no substrato, garantindo assim que a
evaporacdo seja minimizada (ZHAO; JIANG, 2018). Porém, é necessario
determinar um tempo suficiente para que a gota se espalhe na superficie e reaja
com ela, caso o ensaio for replicado o tempo deve ser constante em todas as
repeticdes (ZHAO; JIANG, 2018).

A preparacdo da superficie sélida a ser ensaiada também possui efeito

direto na medicdo do CA como por exemplo, as substancias que se cristalizam na
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presenca de agua apresentam frequentemente um angulo de contato menor do
gue se a substancia que se cristalizasse em contato com o ar apenas (SHAW,
1975).

A técnica aplicada para obten¢do do angulo de contato neste método esta
presente na deteccdo da linha base (1), contorno da gota (2) e o ponto de
interseccdo que tangencia a gota com o ponto trifasico entre a gota, a amostra e o
ar (3). Na Figura 14 pode-se observar que a medida do angulo de contato é
realizada nas duas pontas da gota onde o valor real do CA € definido como a média
do valor de ©1 e O2.

Figura 14 - Técnica tangencial para gota séssil
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Fonte: O Autor (2020)

3.3.3.2 Método da gota pendente

O método de anélise de imagens pode ser aplicado para mensurar a tensao
interfacial de um determinado liquido. A determinacéo da tensé&o interfacial permite
que sejam realizadas inferéncias em relacdo as caracteristicas liquidas de
adsorcdo de solutos ativos em superficies (BERRY et al., 2015). Dentre varios
métodos para determinar a energia de tensao interfacial dos liquidos, o método de
gota pendente “pendant drop” € o mais utilizado (DEMARQUETTE et al., 1997).
Similar ao método da gota séssil, 0 método da gota pendente também necessita
da utilizacdo de um gonidbmetro, porém, a técnica aplicada neste método é
diferente. A captura da imagem é realizada no momento em que a gota pende

sobre uma agulha e ndo quando ela é depositada em uma superficie (Figura 15).
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Figura 15 - Método da gota Pendente
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Fonte: O Autor (2020)

A analise da forma da gota é realizada com base na Equacdo 9
(DATAPHYSICS INSTRUMENTS, 2019). Nessa equacdo € possivel analisar a
diferenca de pressao entre as areas dentro e fora de uma interface liquida curva

com base nas suas principais curvaturas (BERRY et al., 2015).

AP = (Pint — Pext) = },(% + %) (Eq. 9)

Sendo R1 e R2 os raios principais de curvatura; AP a pressdo de Laplace
através da interface (interno e externo) e y a tensao interfacial do liquido.

As forcas que determinam a queda da gota sdo, a tensdo superficial e a
gravitacdo. A tenséo superficial tende a minimizar a area da superficie e tender a
gota a um formato esférico, j4 a gravitacdo por sua vez tende a alongar a gota
fazendo com que a mesma tenda a se esticar para o lado oposto da agulha. Desta
forma a gravitacdo causa uma diferenca de pressao através do eixo z, sendo
assim, a pressao de Laplace AP em fung¢ao do deslocamento z em um plano de

referéncia arbitrario com pressao de Laplace AP0 é apresentado na Equacéo 10.
AP(z) = APO + Apgz (Eq. 10)

Sendo Ap ¢é a diferenca de densidade (pd e p sdo a densidade da fase de

queda e densidade de fase continua) (Figura 16).
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Figura 16 - Gota Pendente

Agulha

4 Forga gravitacional

Fonte: Adaptado de DataPhysics® (2020)

Desta forma de acordo com a literatura, Berry et al., (2015) e Alvarez et al.,
(2009) utilizaram um algoritmo computacional associando as Equacdes 9 e 10 com
a férmula do numero de Bond onde ambos determinaram entédo a tenséo superficial

interfacial do liquido — ar.
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A seguir, sao apresentados o equipamento utilizado como referéncia neste

estudo, o programa para a elaboragcdo dos desenhos técnicos para a construgdo

das estruturas mecanicas e a plataforma para o desenvolvimento do software

medidor de angulo de contato (Figura 17).

Figura 17 - Fluxograma da metodologia
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Fonte: O Autor (2020)
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4.1Equipamento de referéncia

Para um conhecimento especifico sobre como se obter o angulo de contato,
foram realizados ensaios de molhabilidade com a utilizacdo do equipamento OCA
15 da DataPhysics® no Laboratério EngBio-IBTEC da Unesp - Campus Botucatu
— SP (Figura 18).

Figura 18 - OCA 15

Fonte: O Autor (2020)

4.2Elaboracao das estruturas mecanicas

Todo modelo foi desenvolvido visando a facilidade do processo de
fabricacdo e o custo beneficio. Também foi levada em consideragéo a questdo do
peso e locomocao do equipamento, facilitando a montagem e a troca de ambientes.
Toda a estrutura mecanica foi projetada visando imprimir as pecas plasticas em
ABS na impressora 3D. Todo projeto foi desenhado e simulado em um software
CAD 3D, SolidWorks® (Figura 19).
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Figura 19 - Esboco plataforma mecanica
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Fonte: O Autor (2020)
4.3Elaboracao do software

Com base na literatura do método da gota séssil para aferir o angulo de
contato entre dois materiais: sélido e liquido, foi desenvolvido um software
responsavel por processar a imagem da gota a fim de obter os dados necessarios
para calcular o CA automaticamente. Na Figura 20 pode-se observar o fluxograma

contendo a arquitetura légica do software desenvolvido.



Figura 20 - Fluxograma da arquitetura l6gica do software desenvolvido
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O software foi desenvolvido em uma linguagem de programacao gréafica
originaria da National Instruments®. O LabView® é um software que possui varias
bibliotecas destinadas a aquisicao de dados, processamento de imagens, leitura
de sinais, tratamento de dados, etc., sua versatilidade nos permite gerar relatorios
e estabelecer comunicacdo com a Microsoft Office para exportar dados e entre
outros servicos de nuvem. Seus programas ou mais conhecidos como
instrumentos virtuais (IVs) sdo compostos pelo painel frontal que contém toda
interface do software (indicadores e comandos) (Figura 21) e pelo diagrama de

blocos onde esta presente toda programacao desenvolvida (controle) (Figura 22).

Figura 21 — Parte da interface gréfica do software
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Fonte: O Autor (2020)
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Figura 22 — Parte da programacéo do software
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Para realizar a aquisicdo de imagem e a deteccédo do valor de cada pixel
presente nela, foi utilizada uma VI (virtual instrument) onde o software recebe o
enderecamento da imagem e realiza um mapeamento da mesma salvando em uma
memoria. Com base nos dados salvos foi realizada uma sub-rotina responsavel por
tracar o contorno na imagem a partir da diferenca dos valores mapeados em cada
pixel (CHINI et al., 2011) (Figura 23).

Figura 23— (A) Processamento e mapeamento da imagem e (B) Contorno da gota baseado no

valor de cada pixel mapeado
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Fonte: O Autor (2020)
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Para determinar o angulo de contato entre a linha base e o contorno da gota,
foi utilizada uma VI para transcrever os pontos coletados pelo mapeamento do
contorno em um gréfico, afim de se obter a funcéo inversa da tangente entre o
ponto que tangéncia a curva e o ponto triplice. Para obter uma maior confiabilidade
no angulo apresentado entre a gota e o substrato, foi desenvolvida uma sub-rotina
a fim de replicar os calculos nos dois lados da gota, determinando-se a média entre

esses valores como angulo de contato resultante (Figura 24).

Figura 24 — Grafico resultante do contorno da gota
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Fonte: O Autor (2020)

Sendo assim, o software possibilita a versatilidade da exportacdo dos dados
para o Excel® a fim de realizar uma andlise estatistica de hipéteses a fim de
determinar a caracteristica da superficie da amostra ensaiada. Dentre as andlises
aplicadas, de acordo com a literatura, foi utilizado o Teste-F a fim de determinar a
taxa de variancia no grupo amostral para determinar se as amostras possuem
variancias equivalentes ou ndo, caracterizando o Teste-T de hipdteses a ser
realizado, se 0 mesmo presumira variancias equivalentes ou nao
(MONTGOMERY; RUNGER, 2012) (Figura 25).
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Figura 25 — Dados apresentados no Test-T
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Fonte: O Autor (2020)

Desta forma € possivel determinar o grau de confiabilidade da analise a ser
realizada nos dois grupos amostrais. Para determinar se as meédias sao
equivalentes o valor de P deve ser maior do que 0,01 e aplicado de acordo com as
necessidades da andlise a ser realizada, podendo analisar de forma uni-caudal ou
bi-caudal (MONTGOMERY; RUNGER, 2012) (Figura 26).

Figura 26 - Curva gaussiana com distribuicdo normal, (A) bi-caudal e (B) uni-caudal

(A) (B)
Fonte: Adaptado de Montgomery; Runger (2012)
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5 RESULTADOS

Sao apresentados os resultados referentes aos testes feitos em
equipamento de referéncia, ao planejamento da plataforma mecéanica, relagéo de

custos para a fabricagéo e, os resultados referentes ao software.

5.1Estruturas do equipamento medidor de angulo de contato

O desenvolvimento do equipamento foi realizado em subdivisdes para
facilitar a montagem e a troca de pecas caso necessite (Figura 27). A subdivisdo
foi realizada com base na ordem de montagem a seguir:

1. Chapa Base;
Torre da camera;
Suporte X-Y-Z da camera;
Torre da lampada;
Suporte para alinhamento do gotejador;

Gotejador automatizado;

N o g R~ Wb

Torre da amostra;
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Figura 27 - Equipamento desenvolvido

Fonte: O Autor (2020)

Conforme abordado no capitulo anterior, o planejamento da plataforma
mecanica foi desenvolvido para minimizar os custos. A Tabela 2 ilustra uma relagéo
do custo das pecas fabricadas por meio do processo de usinagem com relagéo no
custo hora - maquina utilizada. Todos esses dados foram obtidos com base em

consultoria nas empresas de usinagem localizadas na cidade de S&o Carlos - SP.

Tabela 2 - Relacéo de custos para producgédo da plataforma mecanica

Pecgas usinadas |Hora maquina | Custo do processo
Chapa hase 1,5 RS 225,00

Torre da cAmera 2 RS 20,00
Suporte ¥-¥Y-Z da cAmera 1 RS 150,00
Torre da lAmpada 2,5 RS 375,00
Torre da amostra 2 RS 320,00
Suporte para alinhamento 2 RS 180,00
Mecaniscmo do gotejador 2,5 RS 220,00

Fonte: O Autor (2020)
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O custo total para produzir a estrutura mecéanica sera de aproximadamente
1.550,00 reais, porém existe a possibilidade de diminuir ainda mais esses gastos
com base em um estudo de materiais mais acessiveis, aplicando uma andlise de
resisténcia X ductilidade e entéo realizar a impresséo das possiveis pe¢cas em uma
impressora 3D.

Toda parte estrutural do equipamento foi projetada de acordo com que o
operador consiga regular o equipamento para cada ensaio em especifico. Desta
forma a base da camera foi projeta de maneira que a mesma possa ser movel e
rotativa para que o setup (ponto ideal para o ensaio) da maquina seja realizado
com varios graus de liberdade, facilitando a captura da imagem. Na Figura 28

podem-se observar os graus de liberdade presente no manuseio da camera.

Figura 28 - Torre da camera

Fonte: O Autor (2020)

O dispositivo responsavel por sustentar a amostra possui um ajuste de altura
com um sistema de cremalheira, onde o operador podera regular a altura da
amostra em direcdo a camera e o gotejador. A cada ¥ de volta no manipulo, a
superficie contendo a amostra subird 1mm, a Figura 29 ilustra o funcionamento da

torre da amostra.
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Figura 29 - Torre da amostra

Fonte: O Autor (2020)

Para realizar o setup do gotejador, foi desenvolvido um controle de dois
eixos X e Z onde o operador possa manusear o gotejador com uma precisao de
1mm, ou seja, a cada uma volta realizada nos manipulos o gotejador deslocara 1

mm no eixo aplicado (Figura 30).

Figura 30 - Controle de ajuste do gotejador

Fonte: O Autor (2020)
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Desta forma o controle de gotejamento automatizado foi projetado para que
a cada volta realizada pelo eixo do servo motor o embolo da seringa utilizada

realizasse um deslocamento linear de 0,7mm (Figura 31).

Figura 31 - Controle de vazéo da seringa utilizada

Deslocamento linear

.

Fonte: O Autor (2020)

5.2Desenvolvimento do software

Na

Figura 32 pode-se observar a funcdo de cada componente presente na
interface do software. De acordo com os indicadores numéricos temos que: 1-
Realiza-se o enderecamento da imagem a ser processada; 2- Apos o upload da
imagem ser realizado, € entdo realizado um contorno retangular em volta da gota;
3- Neste item é realizada a operacdo de contorno da gota, o operador devera
apenas pressionar o botdo “Contorno da gota” e o software realizara todo o
processo automaticamente; 4- Neste item é possivel regular o angulo de rotacéo
da imagem, caso a base da amostra ndo esteja paralela a linha base do retangulo
desenhado pelo operador, 0 mesmo pode alinhar a imagem; 5- E apresentado o
angulo de contato referente ao lado esquerdo da gota; 6- E apresentado o angulo
de contato referente ao lado direito da gota; 7- Com base nos itens 5 e 6, o software
realizard uma média entre os dois valores calculados e entdo o angulo de contato
resultante € apresentado; 8-Nesse item o0 operador podera observar o gréafico
gerado pelo software com base no contorno da gota e também podera tratar os
dados exportando-os para o Excel clicando com o botéo direito do mouse sobre o

grafico e selecionando a opgao “export to data Excel”; 9- Nesse item é apresentada
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uma tabela onde todos os resultados de cada imagem processada sera arquivo
para que o operador possa emitir um relatorio dos dados em extensao txt; 10-
Nessa opc¢ao é realizado o enderecamento da pasta onde o operador queira salvar
os dados em seu computador; 11- Neste campo € preenchido o nome com que a
imagem sera salva, exemplo : “Amostra 90°” e por ultimo no item 12 o operador

pressiona o botdo “Save” para que os dados sejam salvos.

Figura 32 — Interface grafica do software
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Fonte: O Autor (2020)

A funcéo do software responsavel por realizar o contorno automatico da gota
foi desenvolvida com base na tonalidade dos pixels (CHINI et al., 2011). Desta
forma o controle da intensidade luminosa aplicado contra a camera na hora de
realizar a captura da imagem €& fundamental para que o software consiga

apresentar dados confiaveis.
5.3Testes iniciais em equipamento de referéncia
Estdo sendo apresentados a seguir dois ensaios de molhabilidade de duas

amostras identificadas como “Membrana 1” e “Membrana 2”. Estas amostras foram

recebidas em membranas retangulares em polimero Branco, area: 6 cm?,
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espessura: 1 mm em recipiente lacrado. Ambas superficies das amostras estao
isentas de gordura e sujeiras ndo necessitando de limpeza em ultrassom. A
molhabilidade da superficie foi avaliada usando um medidor de &ngulo de contato
em estado estacionario com agua ultrapura. Assim, foi utilizado instrumento de
medicdo de angulo de contato Optico baseado em captacao por video camera de
alta resolucdo. Os parametros para os calculos através da teoria de Laplace-Young
foram: Densidades de fase d'dgua: 0,9982 g/cm?, Fase ambiente - Ar: (0,0013
g/cm?3), temperatura da sala: 25° C, aceleragdo da gravidade de 9,81 m/s? e taxa
de dosagem de 0,1/s. O volume de cada gota foi ajustado em 1,0 uL, onde para
cada placa, vinte e quatro gotas foram fotografadas e analisadas. Os dados obtidos

para a membrana 1 estdo sendo apresentados na Tabela 3.

Tabela 3 - Dados medidos na amostra Membrana 1 onde apresenta-se o angulo de contato -

CA(M)[°], tenséo de superficie — IFT [n/m], erro de medicao — Err[um] e o volume — Vol[uL]

Run-No |CAIM)FI[IFTIn/m][ Errlum] | Vollul]
1 99.49 27 009 0.77

2 88.81 /3.44 0.06 0.69
3 75.06 171.83 0.24 0.71
4 78.29  60.63 0.3 0.54
> 78.42  ©60.63 0.23 0.8
6 81.55  103.33 0.12 0.95
7 73.89 68.4 0.25 1.06
8 70.01 716.63 0.76 0.81
9 68.18 61.99 0.13 0.89
10 78.07  83.1% 0.17 1.02
11 88.78 60.57 0.21 1.07
12 94.11 69.09 0.23 1.05
13 84.35 65.09 0.27 0.68
14 74,43  39.82 0.09 1.04
15 71.09  73.73 0.05 1.09
16 77.87 68.63 0.16 0.98
17 76.06 42474 122 0.83
13 7543 7145 0.18 0.99
19 80.195 15.36 0.15 0.56
20 79.73  101.31  0.37 0.75
21 8146 44.27 0.07 1.14
22 76.78 141.86 0.07 0.91
23 71,71  254.34  0.07 0.88
24 70.62 280.21 0.17 0.72

Fonte: O Autor (2020)
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A partir da Tabela 2 foi feita uma distribuicdo dos valores obtidos em uma

curva estatistica conforme a Figura 33.

Figura 33 - Histograma da distribuig&o dos angulos de contatos medidos na membrana 1
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Fonte: O Autor (2020)

A amostra Membrana 1 é considerada hidrofébica de acordo com Vogler
(1998). A média calculada para o angulo de contato foi de 78.7° (x7,4).
Da mesma maneira foi realizado o estudo da molhabilidade da membrana 2. Os

dados obtidos estdo apresentados na Tabela 4.
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Tabela 4 — Dados medidos na amostra Membrana 2 onde apresenta-se o angulo de contato -

CA(M)[°], tenséo de superficie — IFT [n/m], erro de medigdo — Err[pm] e o volume — Vol[uL]

Run-No CA(M)[°] FT[mN/m Err[um] Vol[pL]
1 67.27 365.4 0.13 0.7

2 72,51 147552 0.26 0.83
3 72.25 86.42 0.17 1.09
4 74.85 14153 0.06 0.95
3 76.54  75.85 0.22 1.01
6 73.77 167.12 0.14 0.82
7 75.45  33.55 0.15 1.06
8 81.13  463.9 1.06 1.01
9 79.63 15515 1.81 1.02
10 68.12 7266 0.11 0.67
11 68.79 726.6 0.46 0.82
12 75.33 7266 0.49 0.94
13 71.81 187.05 1.28 0.99
14 72,23 271.26 0.12 1.08
15 71.85 198.76 0.13 0.8
16 63.29 79.92 0.09 0.72
17 67.66 79.92 0.1 0.76
18 66.21 233.54 0.33 0.73
13 79.42 233.54 0.24 0.83
20 72.25 31.69 0.09 0.86
21 78.14  28.6 0.08 1.03
22 75.44 437.55 1.66 1.03
23 77.24 1599 0.49 1.06
24 76.23 76.78 0.3 0.95

Fonte: O Autor (2020)

Analogamente, a curva estatistica para a membrana 2 esta sendo

apresentada na Figura 34.



55

Figura 34 - Histograma da distribuicao dos angulos de contatos medidos na membrana 2
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Fonte: O Autor (2020)

A amostra membrana 2 € considerada hidrofébica de acordo com Vogler
(1998). A média calculada para o angulo de contato foi de 73,2° (x4,6).
Consequentemente, foi realizado um teste de hipétese entre os dados obtidos para
as duas amostras. Em um nivel de 95% de confianca para o Teste-T student as
médias sdo consideradas significativamente diferentes. Portanto, pode-se afirmar

gue a membrana 1 é mais hidrofébica que a membrana 2.
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6 DISCUSSAO
6.1Desempenho do software

O software para calcular o angulo de contato com base na aquisicdo da
imagem obteve seus primeiros resultados. Toda sua estrutura desenvolvida no
LabView® resultou um sistema eficaz e de facil manuseio para se obter o angulo
resultante. A Figura 35 ilustra uma parte da programacdo em blocos onde é
realizada a aquisicdo da imagem, a leitura dos valores de cada pixel e a

determinacao do contorno da gota.

Figura 35 - Programacg&o em blocos
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Fonte: O Autor (2020)

A Figura 36 apresenta a imagem do software no momento em que é obtido
o angulo de contato de uma determinada imagem, onde apresenta-se uma gota
com angulo de contato real de 61.6°. O software desenvolvido apresenta um

resultado onde o angulo determinado € de 61,1225°, ou seja, 0 software

apresentou um erro de 0,4775° para este caso.
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Figura 36 — Mapeamento da imagem a ser calculada o angulo de contato no software
desenvolvido
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Fonte: O Autor (2020)

Assim como Thakker et al., (2013) realizaram um comparativo entre seu
software e um padrédo, este trabalho realizou um comparativo entre os angulos
coletados das membranas 1 e 2apresentadas no capitulo anterior. As imagens
capturadas por meio do equipamento OCA 15 foram processadas no software SCA
20® e no software desenvolvido afim de realizar um comparativo entre os angulos
obtidos. A Figura 37 ilustra um dos resultados do angulo de contato obtido no
software SCA 20® da DataPhysics®.



Figura 37 - Angulo obtido pelo SCA 20
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Fonte: O Autor (2020)

Na Figura 38 pode-se visualizar a medida do angulo de contato aplicado na

mesma imagem da gota, porém agora o software utilizado € o desenvolvido neste
projeto.

58
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Figura 38 - Angulo de contato obtido pelo software desenvolvido
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Fonte: O Autor (2020)

No comparativo realizado com base nas imagens da membrana 1, o
software SCA 20® apresentou um angulo de contato médio igual a 77,9868°.
Entretanto o software desenvolvido neste trabalho apresentou um angulo médio de
78,9366°. Na Figura 39 pode-se observar que ambos os dados tendem ao mesmo

ponto ndo ocasionando a dispersdo de dados entre os dois softwares resultando

em um erro médio de + 1°.
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Figura 39 - Gréafico comparativo da membrana 1 entre o software de referéncia e o desenvolvido

Membrana 1

1 2 3 4 5 6 7 8 5 o0 11 12 13 14 15 16 17 18 19 0 21 22 23 24

N.” de amostras
—a— Software Desenvolvido [CA (2)] —a—SoftwareSCA 20 [CA(")]

Fonte: O Autor (2020)

O mesmo padrédo comparativo aplicado na membrana 1 também foi aplicado
na membrana 2. Na Figura 40 é apresentada a curva comparativa entre os dados

coletados no software de referéncia e no software desenvolvido.

Figura 40 - Grafico comparativo da membrana 2 entre o software de referéncia e o desenvolvido
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Fonte: O Autor (2020)

Os angulos médios apresentados pelo software SCA 20® e o software

desenvolvido foram de 73,2254° e 72,2286°. Conforme analisado na membrana 1,
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nota-se que na membrana 2 ambas as curvas também tenderam aos mesmos
pontos resultando também em um erro médio de + 1°. Thakker et. al., (2013),
realizaram uma analise comparativa entre o seu software desenvolvido e o de
referéncia, 0 mesmo apresentou um erro médio de + 1°, porém o equipamento
utilizado para realizar o gotejamento foi de sua propria autoria, ou seja, um
protétipo desenvolvido junto com o software.

A fim de comparar os dados obtidos nos ensaios de molhabilidade s&o
apresentados dados que comparamos valores obtidos por meio do software de

referéncia entre a membrana 1 e 2 (Tabela 5).

Tabela 5 - Resultados obtidos nos ensaios de molhabilidade realizados no software de referéncia

SOFTWARE SCA 20
N amostra MEMBRANA 1 _ MEMBRAMNA 2 _
SoftwareSCA 20 [CA[™)] SoftwareSCA 20 [CA[™)]
1 96,3272 67,27
2 85,6782 72,51
3 75,7662 72,25
4 77,6626 74 85
5 78,3613 76,54
& 20,2706 73,77
7 71,3603 75,45
8 74,4836 81,13
9 63,6359 79,63
10 77,215 63,12
11 31,0425 83,79
12 04 5587 75,33
13 22,1717 71,31
14 73,2857 72,23
15 72,0645 71,35
16 77,6236 83,29
17 77,0335 67,66
18 73,0764 G6,21
19 77,554 79,42
20 78,345 72,25
21 21,0664 78,14
22 76,467 75,44
23 70,3358 77,24
24 69,7456 768,23
CA medio= 77,98682917 | 73,22541667

Fonte: O Autor (2020)

Analogamente na tabela abaixo sdo apresentados os dados comparativos

entre as membranas obtidos no software desenvolvido neste trabalho (Tabela 6).
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Tabela 6 - Resultados obtidos nos ensaios de molhabilidade realizados no software desenvolvido

SOFTWARE DESENVOLVIDO

N.® amostras I".-1EI".-1BRANA_1 i, MEMERANA_I _
Software Desenvolvido [CA [*)|Software Desenvolvido [CA ()]
1 99,49 67,9239
2 88,81 71,6214
3 75,06 70,3727
4 78,29 70,3811
5 78,42 75,0731
& 81,55 71,0291
7 73,89 74,722
g 70,01 82,4837
9 68,18 78,1467
10 78,07 £8,0515
11 BB,7B 69,2166
12 04,11 73,2077
13 84,39 69,1132
14 74,45 74,3672
15 71,00 70,1707
16 7187 59,6622
17 76,06 66,9181
18 75,45 &6, 7091
15 80,19 79,6805
20 79,73 72,0595
21 81,46 77,6292
22 76,78 76,0633
23 71,71 73,8364
24 70,62 75,0498
C4 medio= 78,93666667 | 72,2286875

Fonte: O Autor (2020)

Desta forma a fim de evidenciar os estudos decorrentes da técnica de
molhabilidade presentes na literatura aplicadas em amostras poliméricas,
Agrawal et al., (2017) demonstram a importancia da taxa de umedecimento de um
biomaterial polimérico afim de determinar a biocompatibilidade com os tecidos
humanos onde, Luan et al., (2012) desenvolveram um filme de PNVP- modificado
com SEBS e aferiram a molhabilidade utilizando o modelo de gota séssil,
comprovando a reducéo da adsorgcéo de proteinas e a adesao de plaquetas nas
superficies modificadas diminuindo as chances tromboéticas na sua aplicacéo (
AGRAWAL et al., 2017) (Figura 41).
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Figura 41 -Angulo de contato e energia superficial dos filmes de poli(estireno-b-(etileno-co-
butileno)-b-estireno) (SEBS)
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Fonte: Adaptado de Luan et al., (2012)

Em outra pesquisa realizada em membranas biocompativeis, porém esta de
borracha natural. Nascimento et al., (2018) realizaram testes de molhabilidade em
membranas de (NR) (puro, composto polimero-bioceramico (NR-CaP). A
incorporacao de particulas de CaP no polimero diminui a rugosidade e aumenta a
aderéncia interfacial, ndo havendo dependéncia entre a morfologia e a linha de
contato de equilibrio preservando o estado hidrofébico das superficies da NR
(NASCIMENTO et al., 2018). Na Figura 42 pode-se observar a curva resultante dos
valores dos angulos de contato das membranas NR e NR-CaP em relagcdo a uma
faixa de tempo em segundos, onde observa-se a diferenca da taxa de
molhabilidade entre as membranas, caracterizando-se a membrana de NR-CaP

como mais hidrofilica do que a membrana de NR.
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Figura 42 - Evolucao do raio de contato normalizado R/Ri em funcdo do tempo t/tf normalizado

medido para as superficies NR e NR-CaP a 37°C.
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Fonte: Nascimento et al., (2018)

Desta forma Nascimento et al., (2018) determinaram que a caracteristica
hidrofébica associada a membrana de NR pode ser utilizada em aplicacdes que
necessitam de uma ma aderéncia de proteinas/células como por exemplo
membranas destinadas a hemodialise, valvulas cardiacas etc. (NASCIMENTO et
al., 2018).

Sendo assim, de acordo com as analises realizadas com o software
desenvolvido neste trabalho e de acordo com a literatura, aplicou-se o teste F onde
determinaram-se as variancias das amostras obtidas no software desenvolvido e
no de referéncia como equivalentes. Desta forma aplicou-se o Test-T student para
confirmar estatisticamente com 95% de confiabilidade que os dados amostrais
obtidos no software desenvolvido e no software de referéncia sdo equivalentes. Na

Tabela 7 observa-se o Teste-T aplicado aos dados referentes a membrana 1.
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Tabela 7 - Teste-T aplicado aos dados referente a membrana 1 obtidos no software desenvolvido

e no de referéncia

Teste-t: duas amostras presumindo variancias equivalentes

Varidvel 1 Varidvel 2

Média 78,9366667 77,9868292
Varidncia 59,074771 46,0259602
Observacdes 24 24
Varidncia agrupada 52,5503656
Hipotese da diferenca de média 0
el 46
Stat t 0,45389151
P(T<=t) uni-caudal 0,32602062
t critico uni-caudal 1,67866041
P(T<=t) bi-caudal 0,65204123
t critico bi-caudal 2,0128956

Fonte: O Autor (2020)

Analogamente a Tabela 8 apresenta o Teste-T aplicado aos dados da

membrana 2.

Tabela 8 - Teste-T aplicado aos dados referente a membrana 2 obtidos no software desenvolvido

e no de referéncia

Teste-t: duas amostras presumindo variancias equivalentes

Variguel 1 Varigue! 2
Media 72,22B6875 73,22541667
Variancia 24 09755468 2116454764
Observacies 29 24
Wariancia agrupada 22,63105116
Hipotese da diferenca de média 0
gl 46
Statt -0,72579743
P{T<=t) uni-caudal 0,235819853
t critico uni-caudal 1678660414
P[T<=t) bi-caudal 0,4716359706
t critico bi-caudal 2,012895599

Fonte: O Autor (2020)

Desta forma foi possivel caracterizar a diferenca da taxa de hidrofobicidade
entre as membranas poliméricas 1 modificada com irradiacdo e aplicacdo de
corante e a membrana 2 em ambos os softwares, resultando em possiveis

aplicacfes biocompativeis.
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Apoés analisar os resultados do software, verificou-se que a qualidade das
imagens obtidas influéncia diretamente no resultado do angulo, pois o contorno da
gota é realizado de acordo com a tonalidade de cada pixel presente na imagem,
sendo assim o controle da iluminagéo € de extrema importancia durante um ensaio
de molhabilidade. A Figura 43 ilustra uma imagem com uma qualidade inferior do
gue a desejada para realizar a medicdo, pois a mesma apresenta uma taxa de
iluminagcdo maior do que a desejada resultando no ndo contorno da gota,

implicando em um angulo ndo mensuravel (NaN).

Figura 43 — Erro no contorno da gota
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Fonte: O Autor (2020)

Assim como o excesso de iluminacéo influencia na aquisicdo da imagem, a
auséncia de iluminacdo também pode influenciar no resultado final. Na Figura 44
€ apresentada a aquisicdo de uma imagem onde a diferenca de tonalidade de pixel
entre a gota e o fundo realizado pela luminosidade no ensaio € minima a ponto do
software néo realizar o contorno ideal, resultando em um angulo de contato nao

confiavel.
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Figura 44 - Auséncia de iluminacdo na imagem processada
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Para que esse problema nao ocorra o operador pode ajustar a intensidade

da iluminagé&o por meio de um potencidmetro presente na plataforma mecanica,

controlando assim a intensidade luminosa de acordo com a sensibilidade da

camera a ser utilizada.
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7 CONCLUSOES

O equipamento desenvolvido nesta dissertagdo teve como motivacdo a
producgéo de um equipamento inovador no mercado nacional. Assim, todo o projeto
foi pensado para que o manuseio, montagem e 0os componentes fisicos sejam
acessiveis. Espera-se um custo-beneficio viavel e uma agilidade de producédo. As
conclusdes a respeito dos estudos, dos experimentos e do desenvolvimento do
equipamento realizados neste trabalho foram:

Todas as estruturas fisicas de cada peca necessarias para a realizacao de
um teste de molhabilidade foram projetadas em um software capaz de apresentar
os detalhes, cotas, e dimensdes em plantas em trés dimensodes.

Foi possivel a partir da elaboracdo de cada peca o levantamento de custo
de producao da estrutura fisica de um gonidmetro. Espera-se que a producéo de
um prototipo seja possivel com as dimensdes pré-ajustadas e descritas nas
plantas, facilitando assim a construcdo de cada pec¢a mecéanica, nao havendo a
necessidade de uma reelaboracao de projeto fisico. O posicionamento dos itens,
torre de iluminacdo, camera de alta resolucéo, suporte de amostra e gotejador
necessitam de um alinhamento correto para a realizacao do teste, como pode ser
verificado a partir do equipamento de referéncia. Dessa forma, um equipamento
capaz de realizar ensaios de molhabilidade foi projetado neste trabalho, sendo
possivel a execucdo de um prot6tipo com materiais leves, resistentes e de baixo
custo.

A plataforma fisica foi desenvolvida de forma a minimizar o seu custo de
producdo com a implementacdo da manufatura aditiva sem perda de qualidade e
confiabilidade. O equipamento foi projetado para que a preparacdo e operacao
sejam de forma simples e intuitiva, tornando possivel 0 manuseio do equipamento
sem a necessidade de um operador especializado.

Um programa foi desenvolvido para realizar a aquisicdo da imagem e pode
ser utilizado em qualquer plataforma Windows®, ndo necessitando da utilizacdo de
um computador de alto desempenho, assim como, todo o controle do equipamento
a fim de realizar o gotejamento trabalhara paralelamente ao software, nédo
ocasionando conflitos entre ambos. Os resultados medidos nesse software foram

aferidos e os angulos de contato medidos com o software construido apresentaram
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uma variacao media de 1,439% em relacéo aos valores medidos pelo equipamento
de referéncia.

O software desenvolvido aqui visou uma versatilidade operacional na sua
utilizacéo, e sua primeira versdo traz uma analise basica para medi¢cdo do angulo
de contato e, consequentemente, a caracterizacdo da superficie da amostra
ensaiada. Mesmo sendo apenas uma versao inicial o software, quando comparado
com o software SCA 20®da DataPhysics®, os resultados obtidos apresentaram
uma confiabilidade de 95%, de acordo com o Teste-T de student. Além disso, o
software desenvolvido apresenta alguns aperfeicoamentos ndo encontrados em
outros softwares comerciais, como: um grafico que demonstra a curvatura da gota
e as retas tangentes no ponto trifdsico de ambos os lados; a realiza¢éo de varios
ensaios sequenciais sem que haja a necessidade de ficar anotando ou exportando
os dados obtidos em cada ensaio; a compatibilidade com softwares de analise de
dados, geracédo de relatérios em extensao txt e exportacdo direta dos dados para

o Excel®, a fim de que os dados possam ser tratados.
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