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Resumo

Esta tese de mestrado foi elaborada no ambito da aquisicdo do grau de mestre
em Tecnologia Biomédica- Biomecanica e Reabilitacdo, tendo como objetivo principal
a caraterizagdo mecéanica do polidimetilsiloxano (PDMS) usado em dispositivos biomé-
dicos.

Ao longo deste trabalho foram efetuados diversos ensaios mecéanicos nomeada-
mente de tracdo e adesdo de forma a obter valores de tensdo, modulo de elasticidade,
deformacéo assim como de tensdo de corte, forca maxima e deslocamento. Para além
destes ensaios foi testada uma aplicacdo do PDMS, neste caso no ambito da biomicro-
fluidica, sendo que o objetivo principal foi a medicdo da pressdo maxima que os micro-
dispositivos propostos neste trabalho conseguem atingir durante o escoamento de um
fluidos Newtoniano.

Inicialmente projetou-se duas geometrias diferentes em AutoCad que foram im-
pressas em vinil com o auxilio da técnica de microfabrica¢do conhecida por xurografia.
Apbs a fabricacdo dos microcanais foi montado um sistema que consiste na ligacédo do
microcanal a uma bomba de seringa para controlar o escoamento do fluido e um trans-
dutor de pressdo para realizar a medicdo da queda de presséo, estando estes ligados a
um software que possibilitou a obtengdo dos dados em formato digital. Este sistema
experimental possibilitou testar a pressdo maxima que o microcanal consegue aguentar
devido a pressédo exercida pelo fluido.

Os resultados obtidos demonstram que o PDMS é um material bastante versatil e
que pode ser aplicado em diversas circunstancias devido as diversas vantagens que

apresenta.

Palavras-chave: PDMS, adesdo, propriedades mecénicas, xurografia, microca-

nais, biomicrofluidica.
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Abstract

This thesis was prepared for the acquisition of the master degree in Biomedical
Technology, having as main objective the mechanical characterization of polydime-
thylsiloxane (PDMS) used in biomedical devices. Throughout this work several mechani-
cal tests were performed including tensile and adhesion to obtain tension values, elasticity
modulus (Young’s modulus), strain, shear stress, maximum strength and displacement. In
addition to these experiments, a PDMS application was tested in the biomicrofluidics area,
where the main objective was to measure the maximum pressure that the microdevices

could support when submitted to the flow of a Newtonian fluid.

Initially two different geometries were fabricated with vinyl by xurography, which
Is known as a low cost technique. After the microchannel fabrication, the inlet of the chan-
nel was connected to a syringe pump to control the fluid flow, and a pressure transducer
was used to measure the pressure drop. This experimental system allowed testing the max-

imum pressure, exerted by the fluid, that the microchannel can support.

The results shows that PDMS has mechanical properties not as good as other bio-
materials, however it is a material very versatile and can be applied in many circumstances

due to the advantages it presents.

Keywords: PDMS, adhesion, mechanical properties, xurography, microchannels, biomi-
crofluidics.
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Capitulo 1

Introducao

No ramo da tecnologia biomédica séo efetuados diversos estudos relativos a pro-
cura de novas técnicas, novos materiais e novos equipamentos para solucionar alguns
problemas que surjam por exemplo a nivel da biomedicina, assim como na busca de

novos equipamentos e materiais capazes de auxiliar o tratamento de algumas patologias.

Atualmente sdo diversos os biomateriais disponiveis no mercado capazes de so-
lucionar algumas patologias, auxiliando o seu tratamento nomeadamente atraves de es-
tudos laboratoriais, sendo esse o caso do PDMS (polidimetilsiloxano). Este trata-se de

um biomaterial, biocompativel e que apresenta um baixo custo.
1.1. Motivacéao

O principal motivo da escolha deste tema para o desenvolvimento da tese de
mestrado foi a crescente utilizacdo dos biomateriais, nomeadamente na biomedicina e a

necessidade da sua caraterizacdo, de forma a otimizar a sua utilizagéo.
1.2.Defini¢ao do Problema

O Polidimetilsiloxano é um biomaterial que atualmente j& é bastante comerciali-
zado e com inUmeras aplica¢fes nas mais diversas areas, como € o caso da biomedicina.
No entanto, devido a ser um material relativamente recente, ainda ndo existe muita in-
formagcdo relativa as suas caracteristicas mecéanicas para racios diferentes do 10:1, sendo
este por norma recomendado pelo fabricante, dai a caraterizacdo mecanica deste polime-

ro.
1.3.0bjetivos

Neste trabalho pretendeu-se efetuar a caraterizacdo mecénica deste material,
nomeadamente a obtencdo de propriedades como mddulo de elasticidade, tensdo méaxi-
ma, deformacdo e tensdo de corte medidos para trés racios diferentes e duas temperatu-

ras de cura. Estas propriedades foram obtidas através de testes de tracdo e adesao.

Para além desta caraterizacdo mecéanica, foi também testada uma aplicacdo deste

material na area da biomicrofluidica. Foram fabricados microcanais pela técnica de




xurografia, sendo este em PDMS. De seguida estes microcanais foram conetados a uma
bomba de seringa que permitiu controlar o caudal e com o auxilio de um transdutor de
pressdo a queda de pressdo foi medida em fungdo do caudal. O principal objetivo desta
aplicacdo foi testar a pressdo maxima que o microcanal consegue aguentar devido a

pressao exercida pelo fluido (&gua com corante e glicerina).
1.4. Metodologia de Investigagéo

Com o intuito de resolver o problema apresentado anteriormente, que € a carate-
rizacdo mecanica do PDMS, foi desenvolvido um plano de trabalho que consiste numa
recolha bibliografica de forma a adquirir alguns conceitos importantes no decorrer do
trabalho, de seguida foram definidos os ensaios a fazer para esta caraterizacdo, sendo
selecionados ensaios de tracdo e de adesdo e ainda ensaios de energia superficial e rugo-
sidade, sendo estes complementares. Foi feita uma analise destes mesmos resultados e
por Gltimo foi desenvolvida uma aplicacdo deste material, que a0 mesmo tempo ajudou
a carateriza-lo, nomeadamente no apuramento da maxima queda de pressdo medida

aquando da passagem de um fluido em microcanais feitos em PDMS.
1.5. Estrutura da Tese

De forma a facilitar a consulta desta tese, a mesma sera composta por cinco capi-
tulos onde o primeiro é a apresentacdo do tema assim como a motivacao da sua realiza-
¢do, os principais objetivos, a metodologia experimental e ainda o enquadramento e

estrutura.

No segundo capitulo sera apresentada uma introducéo tedrica ao tema com base
numa revisdo literaria, para que seja mais facil a percecdo dos conceitos utilizados e das

suas potencialidades.

No capitulo trés é apresentada a atividade laboratorial relativa a caraterizacéo
mecanica, nomeadamente a producdo de PDMS, a fabricacdo dos provetes até a obten-
cdo dos resultados de adesédo e tracdo, energia superficial, assim como os ensaios de

rugosidade.

No capitulo quatro é apresentada a aplicacdo elaborada no &mbito de estudos bi-
omédicos, nomeadamente na biomicrofluidica, desde o fabrico dos microcanais por

xurografia a obtencao das quedas de presséo.



No capitulo cinco séo apresentadas as principais conclusdes deste trabalho, as-
sim como as aprendizagens e as principais dificuldades sentidas ao longo do seu desen-
volvimento. Ainda neste capitulo sdo descritos trabalhos futuros que possam dar segui-

mento ao estudo efetuado nesta tese.




Capitulo 2

Fundamentos Tedricos

Neste capitulo sdo apresentados alguns conceitos tedricos de importancia fulcral
para o desenvolvimento e percecdo deste trabalho. Esta introducéo tedrica permite ainda

enquadrar o trabalho experimental que é descrito nos capitulos seguintes.
2.1.Polimeros

Os polimeros podem ser definidos como sendo moléculas bastante grandes for-
madas pela repeticdo de pequenas e simples unidades quimicas designadas por mono-

meros.

Estes materiais podem ser divididos em trés grupos: os termoplasticos, termoen-

dureciveis e elastomeros (Marques, 2011).

Relativamente aos termoplasticos, estes constituem a maioria dos polimeros co-
merciais, sendo a sua principal carateristica a capacidade de fundir diversas vezes. Vari-
ando o tipo de plastico, também é possivel dissolver-se em diversos solventes. Estes
polimeros a temperatura ambiente podem apresentar-se maleéveis, rigidos ou até fra-

geis.

Por outro lado os termoendureciveis sdo conhecidos por serem rigidos e frageis,
s&0 muito estaveis a variacdes de temperatura. E ainda de salientar que a temperaturas
demasiadamente elevadas o polimero pode decompor-se, verificando-se que 0 processo

de reciclagem pode ndo ser realizado.

Por fim os elastomeros, ou borrachas como também sdo conhecidos, sdo classifi-
cados como sendo uma classe intermédia entre os dois tipos ja apresentados. Os elasto-
meros apresentam alta elasticidade e incapacidade de fusdo, o que leva a uma impossibi-

lidade do processo de reciclagem (Marques,2011).



2.2. Polidimetilsiloxano (PDMS)

O polidimetilsiloxano é um elastémero de silicone, sendo na atualidade um dos
materiais poliméricos organicos mais utilizados na industria biomédica devido as inU-
meras carateristicas que apresenta nomeadamente a biocompatibilidade, o baixo custo,
que € um fator de elevada importancia neste momento e ainda devido ao fato de ser fa-

cilmente manuseado a temperatura ambiente.

Segundo F Schneider, et al., este tipo de materiais, os silicones, foram sintetiza-
dos pela primeira vez por Wacker Chemie em 1950, sendo utilizados nas mais diversas
areas. O PDMS comecou a ser utilizado no encapsulamento de componentes electroni-
cos, promovendo o prolongamento da vida de um chip. No entanto mais tarde outras
aplicacdes surgiram nomeadamente no desenvolvimento de micro e nanotecnologias, no
estudos de fluidos, sistemas 0ticos, e em sensores, podendo estes ser quimicos ou médi-
cos (Schneider, et al., 2008).

O PDMS é cerca de 50 vezes mais barato do que o silicio monocristalino e apre-
senta inumeras propriedades muito interessantes. A primeira € a baixa temperatura a
qual pode curar. A sua suavidade permite 0 movimento mecanico de componentes como
valvulas e bombas sendo tolerante a particulas que contém liquidos, como é o caso de
suspensoOes de células. Por ultimo é de salientar a capacidade de deformacdo reversivel

do PDMS, o que o torna favoravel em atuadores de membrana simples (Ainla, 2008).

S&o inimeros os fabricantes deste produto no mercado, porém para a realizacdo
deste trabalho foi escolhido o PDMS Sylgard ® 184 da empresa Dow Corning (Figura
1), uma das lideres do mercado. O material é fornecido em dois componentes, 0 pré-

polimero e o agente de cura que serdo misturados consoante um determinado réacio.




Figura 1: Polidimetilsiloxano (PDMS) pré-polimero e agente de cura.

2.2.1. Estrutura Quimica e Molecular do PDMS

O PDMS pertence a familia dos silicones, que por sua vez estdo inseridos no

grupo dos polimeros organicos sintéticos. Este apresenta silicio e ligacdes de oxigénio
na sua cadeia, como é percetivel na Figura 2.

o]

Figura 2: Estrutura quimica do polidimetilsiloxano (Marques,2011).

2.2.2. Propriedades Quimicas e Mecanicas do PDMS

Quimicamente o PDMS ¢é considerado inerte, termicamente estavel, permeavel a
gases, sendo ainda facilmente manuseado a temperatura ambiente. Trata-se de um mate-
rial que apresenta propriedades isotrépicas e homogéneas assim como reduzidos custos

e é um material ideal para o desenvolvimento de microestruturas (Mata, et al., 2005).



Na tabela 1 podemos ficar a conhecer algumas das propriedades, mecanicas e

quimicas deste composto.

Tabela 1: Propriedades do PDMS (Schneider, et al., 2008).

Propriedade PDMS Sylgard 184®
Cor Transparente
Viscosidade (mPa s) 3900
Médulo de Elasticidade (MPa) 1,8
Condutividade térmica (W m-* K™ 0,18
Coeficiente térmico de expansdo (um m™ K™) 310
Resisténcia dielétrica (kV mm™) 21,2
Constante dieléctrica 2,65
Resistividade ( cm) 1,2x10%

2.2.3. Cura Quimica do PDMS

Como ja referido, o PDMS ¢ fornecido num kit composto por dois produtos
quimicos no estado liquido, sendo um deles a base e o outro o endurecedor. Apés a
ocorréncia da mistura destes dois componentes verifica-se que 0 PDMS no estado liqui-
do passa a borracha. O principal constituinte quimico da base € dimetilvinil, terminada
dimetilsiloxano. Por outro lado, o agente de cura é feito a base de siloxano e metil-
dimetilo. Na presenca de um catalisador de platina, da-se uma reacdo de hidrossiliacao
cruzada e liga as unidades de siloxano com os grupos vinilo terminais dos polimeros da
base, transformando assim as cadeia curtas do polimero liquido numa rede elastomérica
(Ainla, 2008).

E ainda de salientar que aquando da cura o polidimetilsiloxano contrai um pou-
co, cerca de 1% (Ainla, 2008).




2.2.4. Aplicagdes Biomédicas do PDMS

Devido as suas 6timas carateristicas o polidimetilsiloxano (PDMS) é utilizado

numa vasta gama de aplicacdes na area da biomedicina.

O PDMS por ter um elevado grau de flexibilidade e estabilidade é usado numa
vasta gama de proteses, nomeadamente para articulagdes dos dedos, valvulas cardiacas,
implantes mamarios, entre outros (Melo, 2007). Pode ainda ser usado em cateteres, tu-
bos de drenagem e encapsulamento de componentes eletronicos, como é o caso do pa-
cemaker (Schneider, et al., 2008) (Melo, 2007). O PDMS pode ainda ser aplicado como
isolador dielécrico e ainda em estudos de biomicrofluidica, como por exemplo estudos
do escoamento sanguineo, visto que é um material ao qual o sangue nao adere logo nao
se formam coagulos e é possivel ser feito um estudo in vitro da microcirculacdo humana
em laboratdrio. Nas Figuras 3 e 4 podemos visualizar duas das aplicacdes do PDMS na

biomedicina.
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Figura 3: Escoamento sanguineo em microcanais fabricados em PDMS (Padilha,
2007).



Figura 4: Lentes de contacto (UCDAVIS, 2008).

2.3.Propriedades Mecanicas

Diversos materiais aquando da sua utilizacdo podem estar sujeitos a forcas ou
cargas, como € o caso do PDMS quando aplicado por exemplo em proteses de artérias,
estando este constantemente sob o efeito da pressdo sanguinea. Logo nestas circunstan-
cias é de extrema importancia conhecer as carateristicas do material de forma a que a

forca a qual esta sujeito ndo leve a rutura do material (da Silva, 2012).

O comportamento mecanico de um material reflete a sua resposta aquando da

sujeicdo a uma carga ou forga que esteja a ser exercida (da Silva, 2012).

Experimentalmente as propriedades mecénicas dos materiais sdo obtidas por
exemplo pela execucdo de testes de tragdo que pretendem reproduzir as cargas as quais
estes podem ser sujeitos no dia a dia. Os fatores a ter em conta séo a intensidade da car-
ga a ser aplicada, o tempo que estara sujeita a essa carga e ainda a velocidade de aplica-
cdo da carga. Esta carga pode ser de tracdo, compressao ou de corte, e a sua magnitude

podera ser constante ao longo do tempo ou entdo variar continuamente (da Silva, 2012).

2.3.1. Curvade Engenharia

Quando a distribuicdo de tensGes numa area de corte transversal é considerada

uniforme, entdo esta tensdo (o) é dada pelo quociente entre uma forca de tracdo F apli-




cada em cada ponto sobre a area da secdo inicial transversa A,. A unidade Sl para esta
grandeza é o Newton por metro quadrado (N/m?) ou Pascal (P) (Banea, et al., 2009).

o=— 1)

Ao

Quando a forca de tracdo uniaxial atua no provete provoca-lhe uma deformacéo
(¢) que é dada pela razdo entre a variagdo do comprimento (I) e o comprimento inicial

(lo), sendo traduzido pela equacgéo (Cerqueria, et al., 2010):

e=t A )
lo

lo

Quando se verifica a deformacdo linear de uma estrutura, esta deforma devido a

magnitude da tensdo que Ihe é imposta:

oc=E.¢ (3)
Esta equacdo é referente a lei de Hooke, sendo que a constante de proporcionali-

dade E € 0 mddulo de elasticidade (da Silva, 2012).

O processo de deformacéo no qual a tensdo e a deformacgédo sdo proporcionais
entre si é chamada de deformacéo elastica, sendo a sua representacdo grafica uma reta

como representado na Figura 5.

£
Figura5: Lei de Hooke (da Silva, 2012).

No entanto esta lei ndo € valida para todos os valores de deformacdo, esta é ape-

nas uma aproximacgdo quando a tensdo é relativamente baixa, tendo em conta o tipo de
10



material a ser avaliado. A deformacao elastica ndo é permanente o que leva a que quan-

do se deixa de aplicar uma carga a peca retorna a sua forma original (da Silva, 2012).

O modulo de Young ou mddulo de elasticidade (E), como também é conhecido,

pode ser definido como a variacdo da deformacéo como funcao da tenséo.

Por norma esta propriedade mecanica pode ser obtida atraves da inclinacdo da
linha reta num diagrama tensdo-deformacéo. A tangente do modulo de elasticidade tra-
ta-se da inclinacdo do diagrama referido (Figura6) em qualquer ponto, por outro lado a
secante do modulo de Young é a razao entre a tenséo e a deformacao para qualquer valor
de tensdo ou deformacédo (INSTRON, 2010).

Tangent moculus
j of elasticity= %1

Stress ———»
_hl":
o

|
Secant modulus :
of alastizity= 8 |
P | ' g
5 Strain—» —— Strain—

Figura6: Diagrama tens&o-deformacéo (INSTRON,2010).

O ensaio de tracdo é dos procedimentos mais utilizados para avaliar varias pro-
priedades mecanicas dos materiais tais como mdédulo de elasticidade, tensdo de cedén-

cia, tensdo de rutura e deformacéo (Banea, et al., 2009).

Este consiste na utilizacdo de um provete de determinado material com forma e
dimens@es padronizadas (Figura 7) que € sujeito a uma forca de tracdo uniaxial que o ira
esticar ou alongar até que ocorra a sua rutura (Padilha, 2007). A carga e tracdo exercida
sera gradualmente crescente e € aplicada uniaxialmente ao longo do eixo mais comprido

do provete, podendo este ser circular ou retangular.
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Figura7: Exemplo de provete utilizado em ensaios de tracdo (Banea, et al., 2009).

Por norma, ao longo do ensaio, a deformacgdo ocorre essencialmente na regiao
central do provete visto que esta é a regido com menor area. Por sua vez, o provete é
preso pelas amarras da maquina que o tracionam com uma velocidade constante defini-
da no inicio do ensaio, sendo medida a carga e o alongamento que resulta do traciona-
mento. Este tipo de teste € designado por ensaio destrutivo pois no final o provete é des-
truido (da Silva, 2012).

No ensaio de tracdo regista-se a forca e o alongamento que permitem calcular a
tengdo (Eq.2) e a deformacéo (Eq.3) dando a curva de engenharia, como mostrado na
Figura 8. O equipamento utilizado para a execu¢do dos ensaio de tracdo foi uma maqui-

na da INSTRON que pode ser visualizada na Figura 9.
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Figura8: Gréfico tensdo-deformacéo (Dutra,2010).
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Figura9: Maquina de ensaios de tracdo INSTRON.

2.1.1. Curva Real

A tenséo real (G,) é definida como sendo a razédo entre a forca pela area (A) reta

do provete, como representado na equacao abaixo (Padilha, 2007) (INSTRON,2010).
G, == (@)

Relativamente a deformacgéo real, €, esta é definida pela equacéo abaixo apre-
sentada:

— ldl l
7=1,7=1() ©
No entanto admitindo que a deformac&o ao longo do provete é uniforme e tendo
em conta que o volume € constante, pode demonstrar-se que:
e, =In(1+¢);0=01+¢) (6)

No entanto, para materiais com elevada deformacéo ou para estudar o compor-
tamento plastico dos materiais, prefere-se a curva real (FiguralO) (Padilha, 2007).
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FiguralO: Representacdo da comparacgéo das curvas tensdo/deformacéo para a cur-
va real e para a curva de engenharia (Padilha, 2007).

A curva real é usada para materiais que tém uma elevada deformacdo como é o
caso do PDMS.

2.2. Rugosidade

A rugosidade é um parametro cuja medicdo deve ser minuciosa, pois por vezes
0s parametros utilizados para a representar levam a uma caraterizacdo incompleta do

perfil ou da superficie que esta a ser analisada.

Por norma os parametros de rugosidade existentes sdo valores numéricos que re-
sultam de integracfes ou de operacfes matematicas simples de perfis de amostras de
superficies, o que faz cm que sejam representacdes sujeitas a diversos erros de medigédo
e interpolacdo (Biblioteca Digital USP,2011).

E importante referir que a rugosidade ou perfil linear de uma superficie é nor-
malmente representado em escalas distintas no que se refere a direcGes horizontais ou
verticais. Isto é um fator relevante pois permite evidenciar a mudanca de perfil de maior
interesse para a analise de uma superficie visto que as escalas de variacdo para dimen-
sbes perpendiculares a superficie sdo por norma, menores que as relativas a dimensdes

paralelas a superficie.

Na Figura 11 é possivel visualizar um exemplo de um perfil de rugosidade rela-

tivo a uma superficie de um material.
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Figurall: Exemplo de representacdo de um perfil de rugosidade (Biblioteca Digital USP,2011).

No entanto é de salientar que muitas representacdes de perfis de rugosidade po-
dem levar a uma interpretacdo errada. Pois além deste possivel erro de compreensao

também outros erros de distor¢do podem ocorrer.

Na area das engenharias, € comum a analise dos perfis de rugosidade serem ob-
tidos por contato direto, através de um apalpador, de um perfilometro ou de um rugosi-
metro. No entanto existem dois fatores que podem modificar a aquisi¢do do perfil anali-
sado, e por conseguinte fornecer perfis que ndo retratam a realidade, sendo eles: a carga
aplicada no apalpador de leitura e o raio da ponta do apalpador (Biblioteca Digital USP,
2011).

Relativamente a distor¢do causada pela carga aplicada ao apalpador, pode dizer-
se que é quase impossivel obter uma leitura de perfil de contato sem que este contato
ndo provoque danos na superficie em analise, logo ira alterar o perfil, diferenciando-o
do registado no aparelho. No entanto existem outras formas de obter estes perfis, nome-
adamente através de meios 6ticos como € o caso do microscopio de varrimento eletroni-
ca. Através destes equipamentos é possivel registar os perfis das superficies sem que

ocorra modificagdo na sua estrutura.

Quanto ao outro tipo de distor¢do provocada pelo efeito do raio do apalpador,

este baseia-se no ideal de que, por menor que seja o raio utilizado para obter o perfil de
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rugosidade, este por muito pequeno que seja sera sempre maior do que zero, logo con-
clui-se que com esta técnica ndo é possivel obter perfis de rugosidade na qual a dimen-

s80 seja muito menor do que 0 seu raio.

Logo mais uma vez € possivel concluir que é mais viavel a utilizacdo dos meca-

nismos 6ticos para obtencdo do perfil da superficie sem que haja contato.

No entanto ¢ de salientar que os microscopios oticos de varrimento ndo séo subs-
titutos dos rugosimetros nem dos perfilometros, apenas servem para fazer uma analise

complementar de forma a validar os resultados obtidos (Biblioteca Digital USP, 2011).

2.3.Energia Superficial e Angulo de Contato

A tensdo ou energia superficial € encarada como sendo uma forca paralela a su-
perficie por unidade de comprimento do liquido. Embora a tensdo superficial seja devi-
da a uma forca que atua sobre cada molécula perpendicularmente a superficie, ela tra-
duz-se no aparecimento de uma forca paralela a superficie.

Quando uma gota de agua cai sobre uma superficie, ela tem tendéncia a espa-
Ihar-se consoante o tipo de material que constitui a superficie. Tal acontecimento ocorre
pois 0 modo como o volume de &gua se acomoda é dependente das interagdes entre a
agua e a superficie onde foi depositada. Logo é possivel medir 0 &ngulo com que uma

gota fica numa superficie e assim é possivel a caraterizacdo dessa mesma superficie.

O angulo de contato inicial de um material pode ser alterado por determinados
fatores, como ocorre com o tempo, pois um determinado material que seja hidrofdbico e
que esteja muito tempo em contato com a dgua, comeca de certa forma a “habituar-se” a
agua. Este facto ocorre pois mesmo uma adsorcdo fisica minima da agua na superficie

do solido altera o angulo de contato desta com o material (Ogeda, 2012).

Podemos entdo dizer que a nivel fisico e quimico o angulo de contato pode ser
definido como o angulo entre o plano tangente a uma gota do liquido e um plano con-
tendo a superficie onde o liquido se encontra depositado. Entéo a superficie molhada
depende do equilibrio termodinamico entre este sistema de trés interfaces: liquido, séli-
do e vapor. Logo o angulo de contato representa uma medida quantitativa do processo

de molha de uma superficie.
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Por norma, o angulo de contato entre uma gota de liquido com uma determinada
tenséo superficial conhecida e uma superficie sélida é dependente da relacéo entre as
forcas adesivas, que fariam a gota espalhar-se pela superficie e as forcas coesivas do
liquido, que pretendem contrair a gota a uma esfera com uma superficie minima, como é

percetivel na Figural2 (Ogeda,2012).

Figural2: Medigdo do angulo de contato 6 entre uma gota de liquido e uma

determinada superficie (Ogeda,2012).

No entanto, considerando que a gota esta em equilibrio, tem-se a equagdo de Young:
Ys = Vs. + YLy cos6 (7)

YLy-C0SO = Y5 + Vs, (8)

O trabalho de adesdo, W, entre o sélido e o liquido pode ser representado pela expres-

sdo de Dupré:
Wa=vs+VsL— Vv )
Efetuando-se a combinacdo das equacbes 7 e 8 obtém-se a equacdo de Young-Dupré:
W, = ys.(cosf + 1) (10)
Entdo, quando 6=0 e cosf=1 temos:

W, =2 (12)

YsL

Logo, a quantidade 2., , isto €, o dobro da tensdo superficial do liquido é deno-

YsL?

minada trabalho de coesdo do liquido, que é referente a energia minima necessaria para
romper uma coluna liquida com area unitaria. Quando se verifica este fendmeno, obser-
va-se que o trabalho de adeséo liquido-sélido ¢ igual ou superior ao trabalho de coeséo

do liquido e assim o liquido espalha-se pela superficie solida (Figural3).
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Figural3: Angulos de contato entre liquidos e superficies solidas, para liquidos que a) molham
perfeitamente, b)molham predominantemente, ¢) ndo molham predominantemente e d) ndo mo-
Iham (Ogeda, 2012).

Por fim verifica-se que quanto maior for o angulo de contato, e a tensdo superfi-

cial registada, maior seré a adesdo registada na superficie solida avaliada.

2.4. Adesao

Um fendmeno que ocorre aquando da existéncia de adesdo € demonstrado pelo
estado no qual duas superficies se mantém unidas por forgas intermoleculares. Estas
podem consistir em forcas de valéncia, sendo que esta definicdo tem por base a norma
ASTM D 907 (Cerqueria, et al., 2010).

A verdadeira adesdo é entdo traduzida pelas forcas entre atomos de duas superfi-
cies. De forma a especificar esta adesdo, podem ser usadas grandezas expressas em ter-
mos de forcas e em termos de energias de ligacdo. Por norma os valores relativos a ade-
sdo podem ser calculados a partir de um modelo teérico (Good-Girifalco; Volkersen),

ou podem ainda ser obtidos através de medicdes experimentais (Cerqueria, et al., 2010).

2.4.1. Adesdo em Biomedicina

O termo adesdo é aplicado nas mais diversas areas, tal como acontece na biome-
dicina, apesar de ainda ser um conceito muito pouco utilizado. Este conceito é pouco
aplicado nesta area devido ao fato do nosso organismo ser um meio aquoso, logo verifi-
camos que a taxa de sucesso da aplicacdo de um adesivo nestas condigdes seja baixa
(Cerqueria, et al., 2010).

Podemos evidenciar fendmenos de adesdo por exemplo, na coagulacdo do san-

gue aquando de uma ferida, sendo esta muito importante também a nivel macroscopico
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que € relativo ao fabrico de proteses. Neste campo € importante a utilizacdo de adesivos
que sejam resistentes ao desgaste provocado pelos elementos organicos existentes no

NOsSso organismo.

Um outro caso onde é visivel a aplicacdo do conceito de adesdo na medicina é
no caso do cancro. O cancro nao é mais do que um aglomerado de células malignas que
se deslocam e multiplicam no nosso organismo, logo se fosse possivel aderir essas
mesmas células num Unico local, seria mais facil o tratamento desta patologia e evitar-

se-ia a propagacao da mesma para outras zonas do corpo (Cerqueria, et al., 2010).

2.4.2. Ensaios de Adesao

Os ensaios praticos de adesdo auxiliam na medicdo de algumas propriedades
mecanicas como é o caso da tensdo de corte que € medida através de um ensaio mecani-

CO.

Relativamente a tensdo de corte () podemos dizer que o material pode ser de-
formado pela acdo de uma tensdo de corte ou tensdo tangencial S. Neste caso a forca de
corte atua sobre a area (A). A unidade Sl desta grandeza é o Newton por metro ou Pas-

cal.

RS

(12)

@‘
Il

Existem alguns fatores a ter em conta neste tipo de ensaios como as dimensdes
do provete, as dimensdes de sobreposicdo, a velocidade com que é efetuado o teste, a

existéncia de residuos na superficie, entre outros (Cerqueria, et al., 2010).

2.4.3. Juntas de Sobreposicdo Simples

Atualmente as juntas adesivas sdo cada vez mais utilizadas em diversas aplica-
¢Oes na industria (da Silva, et al., 2009). No entanto é necessaria uma andlise da estrutu-
ra do material em andlise para uma escolha correta da geometria da junta que deve ser

utilizada para o tipo de ligacdo em estudo. Existem diversos tipos de juntas, estando
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representadas na Figura 14 as mais utilizadas, sendo que na maioria deste tipo de juntas,

0s substratos estdo sujeitos a cargas de tracdo (Teixeira, 2000).
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Figural4d: Geometrias de diferentes juntas adesivas (Carbas, 2008).

A junta de sobreposicdo simples (single lap joint) apresentada na Figura 15 é o
tipo de junta mais utilizada na industria. Segundo Adams, 2009 (Cerqueria, et al., 2010)
a junta de sobreposicao simples apresenta uma boa relagéo entra a facilidade de suporte
de cargas aplicadas e o seu custo. Relativamente a facilidade em suportar cargas aplica-
das, este tipo de junta adquiriu classificacdo de 10 numa escala de 1 a 15. Relativamente
ao custo, apresenta classificacdo de 2 numa escala de 8. Porém apesar desta classifica-
cao apresentar algumas reservas, a qualidade e o custo das juntas variam com as carate-
risticas geomeétricas e com os tipos de materiais utilizados. No entanto a sua utilizacéo é
justificada até certo ponto pois apresenta custos reduzidos devido essencialmente a faci-

lidade de execucdo e a um razodvel comportamento mecanico (Teixeira, 2000).

¢
-~ L [ [ [ 1

I e F
Carregado CT T T T ] I | —

Figural5: Junta de sobreposicéo simples (OSMO,2009).
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2.5.Microfabricacéo

A microfabricacdo ¢ um termo por norma ligado a processos de fabricacdo de
dispositivos de reduzidas dimensdes. Estes microdispositivos podem ser fabricados por
diversos métodos como € o caso dos wafers de deposicéo de filmes, micromaquinagem
e outros métodos de fabricacdo de estruturas que se encontram na escala microm. Com o
desenvolvimento tecnoldgico tornou-se possivel a obtencdo de um enorme controlo ge-
omeétrico de estruturas a escala micrométrica, o que permitiu a criagdo de ferramentas
nas mais diversas areas de estudo, como € o caso da biologia molecular, bioquimica,
medicina e microfluidica (Pinto, 2012) (Pinto, et al., 2013).

S&o enumeras as areas de estudo onde a microfabricacdo pode intervir devido ao
fato de as tornar mais baratas e eficientes, visto que € notoria a reducdao do tamanho do
dispositivo, o que leva a uma diminuicdo do material a utilizar para a sua fabricacéo,

existem menos residuos e um melhor controlo do estudo.

Na engenharia biomédica, bioquimica e bioldgica, por exemplo, ja estdo a utili-
zar os microdispositivos, o que levar a um aumento dos estudos feitos associados a pro-

ducdo de novos microdispositivos para analises clinicas e alguns cuidados de saude.

Algumas das técnicas de fabricacdo de microdispositivos mais utilizadas, nome-
adamente microcanais utilizados para testes de escoamentos sanguineos sdo a fotolito-

grafia, a prototipagem rapida e a xurografia (Pinto, 2012).
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2.5.1. Xurografia

A xurografia € uma técnica recente que tem vindo a ser utilizada no fabrico de
moldes para a producdo de microcanais. Trata-se de uma técnica que surgiu tendo como
base a litografia suave, no entanto para usar esta técnica é necessario uma sala limpa
equipamentos bastante dispendiosos. Os equipamentos e materiais utilizados na xuro-
grafia sdo de baixo custo e apresentam maioritariamente natureza gréfica, como é o caso
das plotters de corte (Figural6), o vinil, papel de transferéncia, entre muitos outros ma-
teriais. O principal objetivo desta técnica € a fabricacdo de microcanais a um custo re-
duzido (Figura 17) (Pinto, 2012). Esta técnica permite o fabrico de varios dispositivos, o
que é uma grande vantagem aquando de estudos experimentais, visto que os procedi-

mentos devem ser repetidos varias vezes.

Figural6: Plotter de corte com o vinil utilizado para fazer os moldes.

Figural?: Microcanais fabricados e impressos pela Plotter de corte
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2.6.Mecanica dos Fluidos e Biofluidos

Um fluido pode ser definido como sendo uma substéncia que sofre deformacéo
quando é submetida a uma forca tangencial. A defini¢do de fluidos abrange liquidos e
gases, sendo que o critério utilizado para os distinguir recai sobre o grau de compressi-
bilidade, pois os liquidos sdo praticamente incompressiveis, contrariamente aos gases
que na mesma condi¢do de pressédo apresentam elevado grau de compressibilidade
(Afonso, 2007) (Bruus, 2004).

Algumas propriedades fisicas estdo ligadas a mecéanica dos fluidos como € o ca-
so da massa volumica, a isotropia, a continuidade, a compressibilidade, a viscosidade e

a tenséo superficial.

Sdo diversos os tipos de fluidos existentes, no entanto todos os fluidos que exis-
tem em sistemas bioldgicos, como é o caso do sangue, a urina e até mesmo o ar que
respiramos, sdo designados por biofluidos. A medida que se vai desenvolvendo o co-
nhecimento acerca dos mecanismos de a¢ao dos seres vivos, maior é o interesse relativo
ao estudo do comportamento dos biofluidos, visto que estes apresentam um papel de

extrema importancia em qualquer sistema bioldgico (Afonso, 2007) (Bruus, 2004).
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Capitulo 3

Ensaios de Tracdo, Adesao, Rugosidade e
Energia Superficial

No decorrer deste capitulo sdo apresentados 0os materiais e métodos utilizados no
desenvolvimento dos ensaios de tragdo, adesdo, rugosidade e energia superficial. Neste
capitulo é descrito desde o fabrico dos provetes até a execucao dos ensaios, assim como

a apresentacdo dos resultados e as principais conclusdes retiradas dos mesmaos.

3.1. Producéo do PDMS

De forma a conseguir produzir os provetes de tragdo e adesdo, existiu a necessi-
dade de fabricar o PDMS.

Como ja foi referido anteriormente o polidimetilsiloxano utilizado neste estudo
foi o Sylgard 184 ® da empresa Dow Corning, este € fornecido num kit composto pelo
pré polimero e pelo agente de cura que devem ser misturados consoante 0 racio em
massa pretendido, isto €, para 1 grama de agente de cura, deve adicionar 10 gramas de
pré-polimero. No entanto, neste projeto foram testados trés racios diferentes, sendo eles
5:1, 10:1 e ainda 20:1. Foi utilizada uma balanca eletronica, Figura 18, onde foram fei-
tas as pesagens do PDMS.

Figural8: Balanca eletronica.
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Seguidamente o PDMS foi mexido com uma espéatula durante cerca de 3 minu-
tos (Figura 19), sendo de seguida colocado num exsicador visivel na Figura 20 que por
sua vez estava ligado a uma bomba de vacuo para que fossem removidas todas as bolhas

de ar existentes, visto que este elemento poderia alterar a estrutura do provete e por con-
sequéncia as suas propriedades mecanicas.

Figura20: a) Excicador com copo contendo PDMS, b)Exsicador conetado & bomba de vacuo.

3.2. Fabricacgéo dos Provetes de Tragdo e Adesdo em PDMS

De forma a efetuar os ensaios de tragdo, comecou-se pelo fabrico dos provetes,
este processo deu-se por moldacéo, na qual o PDMS foi vertido num molde (Figura2l),
no qual se encontravam as geometrias dos provetes. Para os ensaios de tragcdo foram

utilizados os provetes designados por “osso de cdo”, representados na Figura 22 abaixo
representada.
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Figura22: Provete “osso de cdo” com as dimensdes utilizadas neste ensaio segundo a norma BS
2782 (Banea, et al., 2009).

Relativamente aos provetes de adesdo, o processo é semelhante, diferindo ape-
nas na forma e nas dimensdes do provete, Figura 23. Neste caso foi escolhida para ané-
lise a junta de sobreposicéo simples.

Gula Alinhamenta Vidro Guia Alinhamento

F 1 kY 2 FL— F

FE 2

0.5 7 475 5

Figura23: Junta de sobreposicéo simples com as dimensdes em milimetros (Cerqueria, et al.,
2010).

Inicialmente o PDMS previamente fabricado é vertido no molde, Figura 24, que
tem de estar completamente limpo, para que nenhuma impureza se misture com o elas-

tomero, visto que tal fato poderia alterar a constituicdo do mesmo.
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Figura24: Molde em ago para os provetes de adesdo e das guias de alinhamento.

Seguidamente o molde com o PDMS foi colocado no exsicador conetado com a

bomba de vacuo de forma a remover algumas bolhas de ar que se possam ter formado.

Por fim o molde ja com o polidimetilsiloxano foi colocado num forno (Figura
25) durante uma hora a 80°C ou 20 minutos a 125°C. Passado esse tempo o molde foi
retirado e por norma é utilizado &lcool etilico para facilitar a remocdo dos provetes (Fi-

gura 26).

Figura25: Forno utilizado para a cura dos provetes de PDMS.
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Figura26: Provetes de tragdo (esquerda) e adesdo (direita) em PDMS ap06s remocao do
molde.

3.3. Ensaio de Tracao

Apds terem sido fabricados os provetes, foram realizados 0s ensaios de tragéo.
3.3.1. Materiais e Métodos

Neste ensaio foram testados provetes de PDMS a temperatura ambiente, cerca de

25°C e com humidade normal, cerca de 20%.

Inicialmente os provetes foram marcados, sendo feitos dois tragos na horizontal
na zona retangular, com 10 mm entre eles, sendo esperado que seja nesta zona que ocor-
ra a quebra do material aquando do ensaio. Apds este procedimento o provete é coloca-
do na maquina de ensaio de tracdo (INSTRON), como é visualizavel na Figura 27, que
ird tracionar os provetes a uma velocidade de 10 mm/min. Ao longo deste ensaio foram
testados cerca de 10 provetes para cada um dos racios com as proporcdes em massa de:
5:1,10:1 e 20:1 e cada uma das temperaturas de cura analisadas, 80°C durante uma hora

e 125°C ao longo de 20 minutos.
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Figura27: Provete devidamente marcado colocado na maquina de tracao.

Seguidamente foi colocada uma méaquina fotografica direcionada para o provete,
de forma a fotografar todo o ensaio (Figura 28), visto que foi utilizada uma rotina no

MatLab de forma a obter algumas das propriedades mecanicas.

Apds dar inicio ao ensaio, os valores de forca e deslocamento comegaram a ser
obtidos através do software da maquina de tragdo instalado no computador. Finalmente
com os dados obtidos do software, e com as imagens, foi possivel a obtencéo dos valo-
res de médulo de elasticidade, deformacédo, tensdo e forca méxima através de uma rotina

utilizada no software matlab (em anexo).

Provete de tracao

Camara digital Zona de analise

Figura28: Esquema elucidativo do ensaio de tracdo (Banea, et al., 2009).
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3.3.2. Andlise e Discussao dos Resultados

Como ja foi referido a forca é fornecida pela célula de carga do equipamento de

tracionamento, sendo esta utilizada para a obtecéo da tenséo através da equacao (1).

E ainda de salientar que apenas sio validados os resultados obtidos quando a ru-
tura do provete ocorre entre as duas linhas desenhadas no provete, pois por norma essa

sera a primeira zona a ceder, como pode ser visualizado na Figura 29.

Figura29: Imagem representativa da rutura correta do provete, para que este possa ser
vélido.

Relativamente a andlise entre a tensdo real e a tensdo de engenharia, é notorio,
nas Figuras 30 e 31 que os valores de tensdo real sdo ligeiramente mais elevados com-
parativamente com a tenséo de engenharia, como ja referido na parte de revisdo literaria
relativa a este pardmetro. No entanto, para os dois tipos de tensdo é percetivel que o

comportamento da curva é idéntico.
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Ensaio de Tracao Tc=80°C
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Figura30: Tens&o/deformagéo convencional e real para Tc=80°C.
Ensaio de Trac¢iao Tc=125°C
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Figura31: Tensdo/deformagdo convencional e real, pata Tc=125°C.

Com a andlise do grafico da Figura 32, facilmente verificamos que relativamente
a tensdo maxima (o), o valor mais elevado foi registado para o racio 10:1, a temperatura

de cura de 125°C, sendo este valor de 1,6 MPa, por outro lado o valor mais baixo regis-
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tado ronda os 0,25 MPa, sendo obtido para o rcio de 20:1. No entanto podemos ainda
verificar que tanto a 80°C como a 125°C o récio 10:1 foi o que apresentou valores mais
elevados de tensdo, e o de 20:1 valores mais baixos. E comparando as duas temperaturas

de cura, também é notdrio que a 125°C os valores de tensdo sdo mais elevados do que a

temperatura de cura de 80°C.

Ensaio de Traciao

=

% € Racio 10:1
1§ H Récio 20:1
§ A Récio 5:1

0 T T T T T T T T T T T 1
75 8 8 90 95 100 105 110 115 120 125 130

Temperatura de cura [°C]

Figura 32: Gréfico relativo a tensdo obtida para diferentes temperaturas de cura.

Com a andlise da Figura 33, é possivel verificar que a maior deformacéo obtida
apresentou o valor de 68% e é relativo ao racio 10:1 para a temperatura de cura de

125°C. O valor mais baixo rondou 0s 42% e € relativo ao mesmo racio, no entanto para

a temperatura de 80°C.
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Réacio 10:1

Deformacao

Réacio20:1 Récio 5:1

Figura33: Grafico relativo deformacéo obtida tendo em conta a temperaturas de cura e o racio

em massa.

Ap0s a obtencédo da tensdo, assim como da deformacdo, é possivel obter o médu-

lo de elasticidade, visto que este é dado pelo quociente da tensao pela deformacdo. Nes-

ta rotina do Matlab também se encontra implementada esta equacdo, o que permitiu

obter de imediato o Mddulo de Young.

E [MPa]

Récio 10:1

Moadulo de Young

Récio 20:1 Récio 5:1

Figura34: Gréfico relativo ao Modulo de Young obtido tendo em conta a temperaturas de cura

€ 0 rdcio em massa.
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Relativamente ao Modulo de Elasticidade (Figura 34), podemos concluir que o
valor mais alto registado foi na ordem dos 2,48 MPa, sendo este valor relativo ao racio
10:1 para a temperatura de cura de 125°C. Por outro lado verificamos que para o racio
de 20:1 e temperatura de cura de 80°C o valor registado foi na ordem dos 0,46 MPa. E
ainda de salientar que comparando os valores registados para a temperatura de cura de
80°C registou os resultados mais baixos comparando com a temperatura de 125°C.

Segundo F Schneider (2008) o médulo de elasticidade obtido para o racio 10:1
ronda o 1,82 MPa com uma temperatura de cura de 150°C, o que de certa forma valida
os valores adquiridos, visto que os resultados ndo sdo muito distantes comparando com

0s obtidos neste estudo.

Estes resultados foram de certa forma espetaveis pois para o racio de 10:1 as
ligacBes quimicas possiveis de se estabelecer entre o polimero e o agente de cura encon-
tram-se feitas, enquanto o que para o racio 5:1 existem alguns radicais livres de polime-

ro e para o racio 20:1 verifica-se um excesso de agente de cura.

Logo conclui-se que para um racio 10:1 se consegue a otimizacao do crosslin-

king entre o agente de cura e o polimero, logo melhores propriedades mecanicas.

3.4. Ensaios de Adesao

Apds a obtencdo dos provetes, procedeu-se aos ensaios de adesdo do PDMS ao
vidro, sendo testados dois processos de adeséo, inicialmente uma adeséo simples e se-
guidamente uma adesao sendo utilizado o spin coater, sendo esta uma adesdo irreversi-

vel.
3.4.1. Materiais e Métodos

O procedimento é bastante semelhante ao ensaio de tracdo, apenas difere no fato

de que neste ensaio ndo foi necesséria a utilizagcdo da cAmara digital.

Nesta parte do projeto, foi testada a adesdo do PDMS ao vidro, visto que a técni-
ca de anélise de microfluidica que ira ser descrita no proximo capitulo visou a utilizagéo
do PDMS aderido ao vidro. Nesta aplicacdo a adesao foi feita utilizando o Spin Coater,
porém foi feita uma analise da adesdo com e sem utilizacdo de Spin Coater.
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Inicialmente foram preparados os provetes da seguinte forma: uma lamina de vi-
dro foi colocada sobre uma area especifica do provete de PDMS, neste caso com uma
area de 3,7 cm por 2,6 cm, sendo esta a area de contato entre o vidro e o PDMS. Apo6s
este procedimento, foi ainda colocado outro provete de PDMS sobre o vidro, ficando

assim a lamina de vidro entre dois provetes de PDMS.

Por fim foram colocadas ainda as guias de alinhamento, como é percetivel na
Figura35 abaixo, que auxiliou a fixagdo da junta de sobreposicdo simples nas amarras
da maquina de ensaio de tracéo.

Guia de
alinhamento

>
aEmm————

_Guia de ’ PDMS
alinhamento

Figura35: Imagem esquematica da junta de sobreposicao simples em analise.

Por outro lado a adesdo feita com Spin Coater apresentou algumas diferencas

comparando com a ades&o simples.

O Spin Coater é um equipamento (Figura 36) ligado a uma bomba de vacuo, que
permitiu o espalhamento de pequenas camadas de PDMS numa lamina de vidro, man-

tendo-se esta estatica.
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Figura36: a) Bomba de vacuo conectada com b) Spin Coater

Comecou-se por colocar uma lamina de vidro no Spin Coater (Figura37), de se-
guida colocou-se um pouco de polidimetilsiloxano, cerca de 2 gramas, sendo que este
poderd ter racio 10:1, 20:1 ou 5:1 em massa, pois foi analisada a adesdo destes trés réa-
cios ao vidro. O equipamento comegou a rodar inicialmente a 3000 rpm durante um

minuto, passando para 4000 rpm no minuto seguinte.

Figura37: Lamina de vidro colocada no Spin Coater.

Por fim a lamina foi retirada com muito cuidado e foi colocada no forno a 80°C
durante 20 minutos. Seguidamente retirou-se do forno, efetuou-se a sua adesdo a um dos
provetes de PDMS, sendo para este caso o racio é 10:1, sendo apenas variado o racio do
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PDMS que foi espalhado na lamina de vidro. Foi realizado o procedimento da forma
descrita visto que por norma aquando do estudo com microcanais o PDMS utilizado no
bloco, ou seja onde se encontravam os microcanais é de racio 10:1, variando-se apenas

0 racio que é espalhado no vidro.

Apoés feita esta adesdo, o provete completo foi colocado novamente no forno e

permaneceu la cerca de 24 horas. Esta adesdo € irreversivel, Figura 38.

Guia de alinhamento

==

AP =) PDMS Récio 10:1

S— ) DDMS Récio 2011, 10:1 e 5:1

_=\ .
= l Vidro

PDMS Racio 10:1

Guia de alinhamento

Figura38: Imagem esquematica da montagem do provete de adesdo com Spin Couter.

Ap06s o fabrico dos provetes, procedeu-se ao ensaio. O provete foi colocado na
maquina de ensaio de tracdo, e esta por sua vez aplicou uma carga tracionaria até que
ocorreu a desagregacdo dos dois provetes aderidos. O software que estava conectado
com a maquina forneceu resultados de forca méaxima, assim como de deslocamento,

com a utilizag&o destes valores e utilizando a equacéo (Eq12).

3.4.2. Andlise e Discussao dos Resultados

Através da realizacdo dos ensaios de adesdo foi possivel a obtencdo de algumas
propriedades mecéanicas como é o caso da forcga, tenséo de corte e do deslocamento.

Os dois graficos apresentados abaixo (Figura 39 e 40) sdo relativos aos valores
de deslocamento obtidos, sendo estes apresentados em ordem a forca. Com a analise dos

mesmos foi possivel concluir que o maior deslocamento registado para a temperatura de
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cura de 125°C é referente ao racio 20:1, sendo por outro lado 0 mais baixo relativo ao

racio 10:1.

Relativamente a cura a 80°C ¢ evidente que o maior deslocamento € igualmente

referente ao racio 20:1 e 0 menor, neste caso para 0 racio 5:1.

E ainda de salientar que os trés racios deviam obter uma curva de deslocamento
a iniciar na origem, no entanto tal ndo acontece devido a que aquando do inicio do en-
saio de adesdo, as amarras da maquina ja aplicam uma carga no provete, dai a justifica-

¢do de ndo iniciar o registo de valores a 0.

Adesao Simples Tc=1252C

Forgca[N]

Deslocamento [mm]

Figura39: Curvas forga- Deslocamento obtida no ensaio de adesdo, para a temperatura de cura
de 125°C.
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Adesao Simples Tc= 80°C

== Racio 10:1
=== Racio 20:1
1,5
= Racio 5:1

Forca[N]

[y

Deslocamento [mm]

Figura40: Curvas forca-Deslocamento obtida no ensaio de ades&o, para a temperatura de cura
de 80°C.

O mesmo ensaio foi feito para a adeséo utilizando Spin Couter, e também neste
o valor mais elevado foi registado para o racio 10:1, rondando os 11 mm. O mais baixo

foi relativo ao racio de 20:1, com valor aproximadamente de 4 mm.

Adesao com Spin Coater

14 -
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P Racio 20:1
z ’ -
% Racio 10:1
o b6
9 5 ——Racio 5:1

2

0 T : |

0 5 10 15
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Deformagdo [mm)]

Figura4l: Curvas Deslocamento obtido aquando do ensaio de adesdo com Spin Coater.
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A tensdo de corte é obtida tendo em conta os valores anteriormente apresentados
relativamente a forca. Para esta grandeza verificou-se que o valor mais baixo registado
estd na casa dos 1,2 kPa, e é referente ao racio 5:1 em massa e a temperatura de cura de

80°C, como verificado no grafico abaixo representado.

Por outro lado é evidente que o valor mais alto registado é relativo ao racio 10:1
a cura de 125°C, apresentando um valor de 3,8 kPa. Tal como para os resultados da for-
ca, também aqui se verifica que os valores mais elevados séo relativos a temperatura de

cura de 125°C e 0s mais baixos para a cura a 80°C.

Teste de Adesao
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Figura42:Tensdo de corte obtida por ensaio de adesao.

Quanto a adesdo utilizando o Spin Coater, este ensaio apenas foi feito para a
temperatura de cura de 80°C, sendo variado o racio do PDMS espalhado na lamina de
vidro. Tal fato ocorreu pois pretendeu-se reproduzir o procedimento utilizado para a

fabricacdo de microcanais apresentada no capitulo seguinte.

No gréfico abaixo apresentado é possivel verificar que ao nivel da forca maxima,

os valores mais elevados registados s&o relativos ao racio 10:1, que rondam os 11,9 kPa.
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Encontrando-se por outro lado o racio de 20:1 com um valor bem mais reduzido de 5,8

kPa.

Adesao com Spin Coater
.. CORTRRNSSESEAS SRS SEUIS SUSEP S SEU SO S

®m Récio 20:1
M Réacio 10:1

m Racio 5:1

Forca[N]

Figura43: Forca obtida no ensaio de adesdo com utilizacdo de Spin Couter.

Relativamente a este tipo de adeséo, verificou-se que o valor mais elevado regis-
tado apresentou valores aproximados a 13 kPa, relativos ao racio 10:1, encontrando-se
por outro lado os 5,8 kPa respetivos ao racio de 20:1. No entanto fazendo agora uma
comparacao da adesdo com e sem utilizagdo de Spin Coater, é notdrio que com Spin

Coater, os valores de adesdo ao vidro sdo bastante mais elevados.
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3.5. Ensaios de Energia Superficial
Foram realizados ensaios de energia superficial de forma a comprovar os valores
obtidos nos ensaios de adesdo aos provetes de PDMS.
3.5.1. Materiais e Métodos

Este ensaio consiste na medicao da energia superficial, assim como do angulo de
contato de um material, no qual é colocado um liquido que pode ser: a agua, diiodome-
tano ou glicerol destilados previamente, sobre a sua superficie, neste caso um provete de
PDMS, como podemos ver na Figura44.

A molhabilidade dos materiais foi avaliada utilizando um goniémetro OCA 15
(DataPhysics, Neurtek Instrumentos, Eibar, Espanha). De forma a efetuar a medicdo do
angulo de contato, as amostras foram colocadas huma cadmara saturada a 25°C, com va-

por liquido (Barbosa, et al., 2012).

-

Figura44: Gota de agua sobre um provete de PDMS
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3.5.2. Analise e Discussdo dos Resultados

Na Tabela 2 estdo contidos os valores relativos a energia superficial medida para
seis provetes de PDMS com racios de 5:1, 10:1 e 20:1 as temperaturas de cura de 80 e
125°C.

Tabela 2: Resultados de Energia Superficial.

Energia Superficial

Ré&cio/Temperatura Total Dispersa Polar
Media Erro Media Erro Media Erro
5:1-80°C 17.55 0.82 17.55 0.82 0.00 0.01
5:1-125° 16.56 1.10 16.25 1.09 0.30 0.14
10:1-80°C 16.93 0.45 16.92 0.45 0.00 0.01
10:1-125°C 15.68 1.22 15.59 121 0.09 0.12
20:1-80°C 17.05 1.10 15.56 1.03 1.49 0.39
20:1-125°C 8.94 0.58 8.94 0.58 0.00 0.01

Pela analise desta tabela, foi possivel verificar que o valor mais elevado de ener-
gia superficial registado € relativo ao racio 5:1 a temperatura de cura de 80°C, sendo que
0 mais baixo é referente ao racio 20:1 curado a 125°C. De um modo geral, € notério que
os valores de energia superficial registado a temperatura de cura de 80°C sdo superiores

aos registados a cura de 125°C.
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Tabela 3: Resultados do angulo de contato.

Angulo de Contato

Ré&cio/Temperatura

5:1-80°C
5:1-125°
10:1-80°C
10:1-125°C
20:1-80°C
20:1-125°C

Agua
Media
111,60
109,00
110,30
114,70
113,30
115,70

Erro
1,10
1,00
1,30
2,50
2,80
2,40

Diiodometano

Media
75,40
76,50
79,90
80,30
79,10
97,20

Erro
1,70
2,40
0,90
2,60
2,20
1,60

Glicerol
Media
110,20
107,90
110,30
114,40
117,20
121,80

Erro
1,30
1,70
1,30
2,20
0,60
1,70

Relativamente ao angulo de contato, pode ser verificado pela tabela 3 que o va-

lor mais elevado foi registado para o racio 20:1 a 125°C, sendo este maior para o glice-

erol e menor para o dilodometano.

No entanto os valores obtidos neste ensaio ndo vao ao encontro dos obtidos pe-

los ensaios de adesdo. Um dos fatores que podera justificar esta disparidade de valores

serd o fato dos ensaios de adesdo terem sido realizados sem a utilizagdo de qualquer

liquido, sendo apenas testada a adesdo do PDMS ao vidro, enquanto que neste ensaio

foi apurada a energia superficial e o angulo de contato utilizando liquidos. Logo a ade-

sdo de liquido- sélido poderé apresentar valores diferentes de tensdo de superficie e an-

gulo de contato aquando da comparagdo com adesdo sélido- sélido.
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3.6. Analise de Rugosidade
3.6.1. Materiais e Métodos

Para além dos ensaios de energia superficial e angulo de contato, uma outra for-
ma de poder comprovar os resultados obtidos nos ensaios de adesédo, foi a execucdo de

uma avaliagéo da rugosidade.

Inicialmente pensou-se em avaliar este pardmetro utilizando um rugosimetro,
porém chegou-se a conclusdo que essa técnica ndo seria a mais apropriada, pois o
PDMS apresenta uma textura mole e bastante flexivel, aproximada a de uma borracha,
tendo em conta que este ensaio consiste na utilizacdo de um equipamento com uma pon-
ta de diamante que se ird arrastar ao longo da superficie, o que iria acontecer era a intro-
ducéo da ponta do rugosimetro no material e o0 seu arrastamento, provocando danos no
provete e obtendo resultados que poderiam ndo ser os mais fiaveis. Foi entdo que se
pensou noutras estratégias, das quais surgiu a ideia de fazer uma analise microscopica

dos provetes.

O processo inicial de observacdo consistiu na visualizacdo microscopica do cor-
te, utilizando um microscoépio 6tico (Figura45), de duas superficies de PDMS aderidas
(Figura46).

AvMELE

Figura45: Microscopio 6ptico invertido.
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Figura46: Corte de provete de adesao analisado ao microscopio.

3.6.2. Andlise e Discussao dos Resultados

Pela analise das imagens representadas na Figura47 foi possivel concluir que a
maior adesdo é relativa ao racio 10:1, pois como podemos verificar a linha que separa 0s
dois provetes é muito reduzida, apresentando uma espessura na ordem dos 0,031 mm
obtidos pelo software ImageJ. Por outro lado, é notorio que a menor adesao foi verifi-
cada para o racio 5:1, apresentando este uma espessura de 0,250 mm. E ainda de salien-
tar que estas imagens foram obtidas na zona central do provete, pois nas zonas mais

laterais a adesdo é ligeiramente maior.

Figura47: Imagens obtidas através de microscépio Optico invertido com objetiva de 5X do corte
da ligacéo de dois provetes aderidos com os récios: a) 10:1, b) 20:1 e c) 5:1.

Analisamos também a superficie do provete, onde ndo podemos dizer que seja

visivel a rugosidade, mas é possivel evidenciar qual o racio que apresenta uma maior
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textura. Esta avaliacdo foi feita com a utilizagdo de um microscopio de luz refletida,

modelo Axiovert apresentado na imagem abaixo.

- ‘B
‘1
"8 Asiovert 405 M

-

Figura48: Microscépio de luz refletida modelo Axiovert 405M (Moreira, 2008).

Através da andlise das imagens obtidas com este microscopio, foi possivel veri-
ficar que o racio que apresentou maior textura é o relativo ao racio 10:1 a temperatura
de cura de 125°C, Figura49. Os ensaios de adesdo mostraram que este racio nestas con-
dicbes de cura obteve os melhores resultados relativos as propriedades mecanicas em
analise. Tal fato pode ser explicado pois, para materiais moles, como é o caso do
PDMS, quanto maior for a rugosidade, ou seja a textura, maior serd a adesao, pois a

ligacdo das superficies & maior por maior encravamento mecanico.

Por outro lado o menor valor de adesdo, e aquele que apresenta uma superficie

mais lisa, mais uniforme € correspondente ao racio de 5:1, Figura49 b).

Outra anélise que pode ser efetuada é relativa as temperaturas de cura, pois é
bastante notdrio que a temperatura de cura de 125°C, Figura49, as superficies apresen-
tam uma textura mais evidenciada do que a 80°C, Figura50, sendo que adesdo neste

caso e superior.
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E ainda de salientar que a superficie observada ao microscopio é a superior do
provete, ou seja, trata-se da face que ndo estd em contato com o molde, pois o fato de

analisar a face que esta em contato com o molde poderia levar a conclusGes erradas,

visto que ao longo da cura do PDMS este poderia adquirir a textura do préprio molde.

Figura49: Imagem referente a analise superficial do PDMS cura a 125°C, a) Réacio
10:1, b) Récio 5:1 e c) Récio 20:1.

Figura50: Imagem referente a analise superficial do PDMS cura a 80°C, a) R&cio 10:1, b) Racio
5:1 e ¢) Récio 20:1.
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Capitulo 4
Microfabricacao e Escoamentos em

Microcanais

No desenvolvimento deste capitulo, sdo apresentados todos os materiais e méto-
dos utilizados na fabricacdo de microcanais. Estes apresentam trés tipos de geometrias:
simples, com bifurcacfes e uma terceira com uma contracdo. A sua producdo foi execu-
tada por uma técnica muito utilizada na inddstria grafica designada por xurografia. Nes-
te capitulo séo ainda apresentados os resultados obtidos relativos a queda de presséo e a

respetiva discussao.

4.1.Materiais e Métodos

Foram desenvolvidos dispositivos com microcanais, que permitissem simular
um escoamento sanguineo no organismo humano, porgue existem determinados estudos
que ndo podem ser feitos num organismo in vivo. Os modelos in vitro apresentam varias
vantagens tais como: conceitos éticos, pois ao optar por este processo torna-se dispen-
savel o estudo em animais, melhor controlo das variaveis em estudo, maior reprodutibi-

lidade, o auxilio no desenvolvimento e validacdo de modelos teéricos e computacionais.

Inicialmente foi utilizado o software AutoCad onde foram projetadas as geome-
trias dos microcanais, tendo em conta nomeadamente as suas dimensdes, visto que esta-
vamos a trabalhar a escala micrométrica e tinhamos de ter em conta a precisdo de corte

da Plotter utilizada, para que os canais ficassem em boas condigdes de utilizacao.

As geometrias foram projetadas em suporte informéatico CAD vetorial. Este fi-
cheiro é essencial para o recorte das geometrias na plotter de corte. Foram utilizados
trés softwares, 0 AutoCAD, onde foram desenhados os canais, em formato CAD vetori-
al, o coreldraw e o GreatCut por sua vez foram utilizados como software de compatibi-

lidade entre o formato digital e a plotter de corte.
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O objetivo deste estudo foi a medicdo da queda de pressdo até a rutura dos mi-
crocanais provocada pela infusdo de um determinado fluido. Pretendeu-se ainda efetuar
uma comparacéo de valores obtidos teoricamente e experimentalmente, tendo em conta
que apenas é possivel uma previsdo teorica para o canal simples. A equacao utilizada

para este calculo teve em conta a equacdo de Navier-Stokes.

Num fluxo de Poiseuille considera-se que o fluido escoa num canal longo, reto e
rigido existindo uma diferenca de pressdo entre as extremidades do canal (Bruus, 2004).
Segundo a lei de Poiseuille a férmula utilizada para a obtencao desta queda de pressao €
(Bruus, 2004):
Ap ~ 8uLe (14)

r4

Onde, Ap € a variacao da pressdo, 4 é a viscosidade, neste caso da &gua, L o compri-

mento do canal, Q o caudal e r o raio hidraulico que é dado pela equacao:

_ (hxD)
T (h+D)

(15)

Onde h é a altura e | a largura do canal.

Nas Figuras 51, 52 e 53 ¢ possivel visualizar as geometrias testadas neste estudo

e as respetivas dimensoes.
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40000 pm

Figura51: Geometria simples com um microcanal de secc¢éo retangular e respectivas dimensoes.

8580 pum

Figura52: Geometria de um microcanal de secc¢do rectangular com bifurcacGes e

respectivas dimensoes.
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Figura53: Geometria de um microcanal de secgdo retangular com estreitamento e respectivas
dimensoes.

Os materiais utilizados nesta fase do projeto, nomeadamente na producdo dos

microcanais foram: o PDMS e o vinil onde foram impressos os microcanais (Figura 54).

Figura54: Vinil utilizado na fabricacdo dos microcanais.
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Todas as geometrias de microcanais foram fabricadas da mesma forma. O pro-
cesso de fabrico iniciou-se com a impressdo dos canais projetados, na Plotter de corte,
de seguida estes foram colocados em caixas de petri recorrendo a papel de transporte.
Seguidamente procedemos a producdo do PDMS, utilizando a mesma metodologia des-
crita no capitulo anterior. O PDMS foi entdo vazado na caixa de petri, cobrindo os ca-
nais, o que fard com que este adquira a forma geométrica dos microcanais e assim efe-
tuar a adesdo com as laminas de vidro. Seguindo este procedimento, foi fabricado
PDMS com um racio 10:1 para ser vazado nas caixas de petri e ainda PDMS com um
racio 20:1 e 5:1. Por intermédio do Spin Coater, 0 PDMS foi espalhado numa lamina de
forma a selar os canais. Apés a fabricagdo do PDMS, este foi vazado para a caixa de
petri (Figura 55), e de seguida foi novamente colocado no exsicador, conectado com a
bomba de vacuo, de forma a remover totalmente as bolhas de ar. Seguidamente a caixa

de petri foi colocada hum forno a 80°C durante 20 minutos.

Figura55: PDMS a ser vazado sobre as geometrias na caixa de petri (Pinto, 2012).

A fase seguinte consistiu na preparacdo das laminas de vidro para a selagem dos
microcanais. As laminas utilizadas eram transparentes, de forma a ser possivel a visuali-
zagdo dos escoamentos dos fluidos utilizados. Estas foram limpas com &lcool e de se-
guida foram colocadas no Spin Coater. Posteriormente com o auxilio de uma espatula
foi depositada uma pelicula de PDMS, podendo esta ser de um racio 10:1, 20:1 e 5:1.

No Spin Coater foram utilizados dois programas: o primeiro a 3000 rota¢bes durante
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um minuto e o segundo a 4000 rota¢des também durante um minuto. Apds a execugdo
destes dois programas foi possivel obter um espalhamento uniforme na Iamina de vidro

(ver figura 56).

Figura56: Lamina de vidro com uma pelicula de PDMS no Spin Coater.

Tal como sucedeu com 0s microcanais, também as laminas de vidro com PDMS
foram colocadas no forno durante 20 minutos a 80°C. Paralelamente, foi feito o corte e a
remocgéo do PDMS no qual se encontravam as geometrias dos microcanais, com recurso
a um X-ato e a uma pinca para retirar os canais em PDMS da caixa de petri, sem que
estes fossem danificados. Foi ainda necessario furar as entradas dos canais, assim como
as tomas de pressdo (furos onde sdo inseridos 0s sensores que mediram as quedas de
pressdo). Inicialmente este procedimento era efetuado com pontas metélicas, no entanto
por vezes ao furar 0s canais ocorriam pequenos rasgos no material que poderiam afetar
os resultados finais. Para evitar este problema, usamos imanes que foram colocados por
baixo da caixa de petri, nos locais onde se pretendia furar, e de seguida foram colocados
pregos previamente polidos (Figura 57) antes do vazamento do PDMS. Com esta técni-

ca foi possivel garantir que todos os furos apresentassem as mesmas dimensdes.
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Figura57: a)Placa metalica com os imans, b)Placa de petri colocada sobre os imans e c)

Pregos contidos na caixa de petri com PDMS.

Posteriormente efectuou-se a adesdo do microcanal com a lamina de vidro e co-

locou-se o dispositivo no forno a 80°C durante 24 horas.

4.1.1. Plotter de Corte Jaguar |1

A Plotter de corte Jaguar Il, Figura 58, € um equipamento que possui um display
de interface com o utilizador, no qual se podem selecionar diversos parametros, tais
como a velocidade de corte, a forca aplicada sobre o material. Podemos também seleci-
onar o material onde pretendemos cortar a geometria projetada, assim como o local exa-
to no vinil onde queremos cortar. Este apresenta uma resolucdo mecénica de 6,25 pum e
permite ainda a selecdo de velocidades de corte bastante baixas, sendo a minima possi-
vel de 3 cm/seg (Pinto, 2012). O equipamento foi fornecido com um software de inter-
face com o utilizador, o GreatCut que também permite a alteacdo dos parametros de

corte.
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Figura58: a)Plotter de corte Jaguarll utilizada neste trabalho e b)computador onde se encontra
o software de interface GreatCut.

4.1.2. Fluidos Utilizados

O fluido escolhido para a elaboracao desta fase do projeto foi a agua, porém de-
vido ao fato desta ser transparente, ndo foi possivel visualizar a sua passagem nos mi-
crocanais. Por este motivo foi decidido juntar um corante de forma a visualizar o esco-

amento do fluido, como podemos visualizar na Figura 59.

Figura59: Agua com corante vermelho a passar no microcanal com bifurcages.

Neste estudo foram utilizados varios tipos de fluidos: um fluido com uma baixa
viscosidade (&4gua) e outros com uma elevada viscosidade (liquido de loica e glicerina)
(Anexo).
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4.1.3. Sistema de Medicdo da Queda de Pressdo

De forma a bombear o fluido para dentro do microcanal, foi montado um siste-
ma utilizando uma bomba de seringa. Neste trabalho foi utilizada uma seringa com 10
ml. De seguida ajustaram-se alguns pardmetros na bomba de seringa, como foi o caso
do diametro a utilizar, que difere consoante a capacidade da seringa escolhida, que neste
caso foi um diametro de 15,8 mm. Outro parametro que foi tido em conta foi o caudal.
Na Figura 60 ¢é possivel visualizar os equipamentos utilizados para a execucdo deste

ensaio.

Bomba de
Seringa

Sensores
de Pressdo

Tomas de
Pressao

e\ S Saida do
— e
% Fluido

Fluido Microcanal

Entrada do

Figura60: Sistema experimental utilizado na medic&o da queda de pressdo nos microcanais.

Como é percetivel na Figura60 existe no microcanal dois furos para além da en-
trada e saida do fluido, sendo estes referentes as tomas de pressao, ou seja, estas tomas
foram conetadas com dois tubos que foram posteriormente ligados ao transdutor de
pressdo. Este transdutor proporcionou a leitura e visualizacdo dos resultados da queda

de presséo.

O software SAD (Figura 61) permitiu a medigéo e visualizacdo das quedas de

presséo obtidas em funcdo do caudal. Esta variagdo do caudal foi determinada pelo uti-
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lizador, assim como o tempo de aquisi¢cdo da pressdo. Assim de forma a efetuar uma
boa medicéo foi necessario esperar que a pressao estabilizasse e so ai é que foi feito um
Save e comecaram a ser gravados dados de pressdo ao longo de um certo tempo. De

seguida pressionou-se 0 STOP e a gravacdo de dados terminou.

Figura6l: Janela referente ao software SAD.

Apds a aquisicdo dos dados, estes foram transferidos para o Excel, onde posteri-
ormente foram tratados, sendo feita uma média de resultados para cada caudal. Neste

caso foram analisados cerca de quatro microcanais para cada caudal.

4.2. Andlise e Discussdo dos Resultados

Nesta fase da tese sdo apresentados os principais resultados obtidos relativamen-
te a queda de pressdo em funcgdo do caudal nas diferentes geometrias dos microcanais

analisados.

A escolha do fluido recaiu sobre a agua visto que neste estudo, o fluido ndo tem
muita relevancia, foi necessario conhecer algumas propriedades do mesmo, como € o
caso da viscosidade & temperatura ambiente 25°C, que neste caso é de 1,02x 107 (Pa.s)
(Mendes, et al.2009).
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4.2.1. Geometria Simples de Um Microcanal de Seccdo Retangular

Inicialmente foram analisados 0s canais com uma geometria simples e secgéo re-
tangular. No entanto ndo se conseguiu cumprir o objetivo pretendido que era levar o
canal a rotura. Tal fato ndo aconteceu devido a capacidade maxima de medicgdo dos sen-
sores de queda de pressdo ser inferior a pressdo maxima suportada pelo canal. Por con-
seguinte tanto para esta geometria como para a geometria de secc¢do retangular com bi-
furcacBes apenas foi medida a queda de pressdo méaxima do canal, tendo em conta o
limite méaximo do sensor de pressdo, que ronda os 3447 Pa. A partir deste valor os resul-

tados obtidos nédo sdo fiaveis e até pode ocorrer a danificacdo do sensor.

125
1 .
.‘é 0,8 =—#—racio 10:1
o =fi—racio 5:1
€ 6
D racio20:1
%
204 i tEOFICO
o
0,2 +
0 |
0 0,1 0,3 0,4

0,2
Caudal [ml/min]

Figura 62: Queda de pressao registada no microcanal simples.

Pela analise das Figura 62 foi possivel verificar que a maior queda de pressédo
registada foi referente ao microcanal selado com PDMS de récio 20:1, apesar do racio
10:1 também se encontrar bastante proximo, no entanto, o racio 5:1 apresenta um com-

portamento um pouco diferente dos restantes racios.
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E ainda de salientar que no grafico esta representada a curva tedrica que foi ob-
tida tendo por base a equacdo de Navier-Stokes para canais longos e retangulares. Po-
demos entdo concluir que os racios que mais se aproximaram dos valores teoricamente

esperados foram os racios 20:1 e 10:1.

Os valores referenciados estdo representados em termos relativos, sendo apenas
feita uma anélise qualitativa, para que desta forma se possa comparar os valores tedricos
e praticos. A queda de pressao é dada pelo quociente entre a queda de pressao registada
para cada racio e o valor maximo de queda de pressao obtido.

4.2.2. Geometria de Um Microcanal de Sec¢do Retangular Com Bi-

furcacdes

Outra das geometrias analisadas era constituida por um canal igualmente retan-
gular, porém com bifurcacdes. Com analise da Figura 63, foi possivel verificar que
quanto a pressdo o valor mais alto registado foi o referente ao microcanal selado com
PDMS de récio 10:1, seguindo-se o racio 20:1. O resultado mais discrepante foi referen-

te ao racio 5:1.

Efetuando agora uma comparacdo entre o microcanal de geometria retangular
simples e o canal com bifurcacdes, verificou-se que os valores mais elevados de queda
de pressdo foram registados para o canal com bifurcacdo, como seria de esperar pois
quando existe um “obstaculo” na passagem do fluido, ¢ normal que a pressao tenda a
aumentar, como é o caso analisado. No entanto, tal como verificado na geometria retan-

gular, ndo ocorreu rotura do canal pelas mesmas razoes.
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Figura63: Valores de queda de pressdo em termos relativos para microcanal com bifur-

cacéo.

Outra conclus@o possivel de retirar da analise destas duas geometrias é que a
queda de pressao tende a aumentar com o aumento do caudal, no entanto, como ja refe-
rido o aumento do caudal esta ligado ao tipo de seringa utilizada. Para este ensaio a se-
ringa de 10 ml foi a indicada, pois foram feitos alguns ensaios com uma seringa de 20 e
50 ml, o que de fato permitiu um aumento do caudal, e por consequéncia um aumento
da pressao, no entanto ao chegar a cerca de 4000 Pa esta estabilizou pois o0s sensores de

gueda de pressdo ja ndo permitiram efetuar a medicdo.

4.2.3. Geometria de Um Microcanal de Sec¢cdo Retangular Com
Estreitamento
De forma a cumprir o objetivo proposto que seria a medicao da queda de pressdo
aquando do rebentamento do microcanal, foi encontrada uma solucdo que consistiu no
desenvolvimento de uma nova geometria com um estreitamento a meio do canal. No
entanto, devido a limitagdo dos sensores, também néo foi possivel efetuar a medicao da
pressdo maxima aquando da rotura do canal, sendo que mais a frente sdo apresentados

resultados apenas de caudal maximo, onde ocorreu rompimento do canal.
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E ainda de salientar que os racios 20:1 e o 10:1 apresentaram comportamentos
muito idénticos, ou seja, atingiram 0 maximo de queda de pressdao medido para 0 mes-
mo caudal, como € percetivel na Figura64. Por outro lado o racio 5:1 apresentou um
comportamento um pouco diferente visto que aguentou valores de caudal superiores até

atingir o mesmo valor méximo da queda de pressao.

Queda de Pressao -

—&—Récio 10:1
—#—Racio 5:1
= Racio 20:1

Pressdo Relativa

Caudal [ml/min]

Figura 64: Valores relativos da queda de presséo para 0 microcanal com estreitamento.

Foi feita uma andlise apenas em termos de caudal, onde foi possivel a visualiza-
cao do rebentamento do canal. Na Tabela4 e na Figura65 estdo contidos os valores de

caudal para os quais houve rompimento do canal:

Tabela4: Valores do caudal aguando do rompimento do canal.

Fluido/R&cio  Racio 10:1 Récio 20:1 Ré&cio 5:1
Agua+Corante  3.31 ml/min  4.31ml/min 6.2ml/min
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Figura65: Caudal méaximo registado aquando do rompimento do canal.

O fendmeno de rompimento do canal ocorreu de diferentes formas: uma delas

foi ao longo do canal, Figura66 e outra na entrada do fluido, Figura67.

Figura66: Rompimento no meio do canal com estreitamento.
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Figura67: Rompimento na entrada do canal com estreitamento.
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Capitulo 5

Conclusodes e Trabalhos Futuros

5.1 Conclusdes

Foi realizado um trabalho experimental tendo sido feito um estudo de carateriza-
c¢ao do elastomero polidimetilsiloxano (PDMS), assim como o desenvolvimento de uma

aplicacdo com este composto ligada a biomecanica e biomedicina.

Numa fase inicial foram testados trés racios em massa (pré-polimero/ agente de
cura) de PDMS, racio 10:1, racio 20:1 e réacio 5:1, assim como duas temperaturas de
cura 125°C e 80°C.

Em termos de propriedades mecéanicas, como € o caso da tensdo maxima, méodu-
lo de elasticidade e deformacdo verificou-se que os valores mais elevados foram obtidos
para o racio 10:1 a temperatura de cura de 125°C, durante 20 minutos. Exceto para a
deformacéo, onde o valor mais baixo foi registado para o racio 10:1 a 80°C, os valores
mais baixos para as restantes propriedades foram obtidos para o racio 20:1 a 80°C. Estas

propriedades foram obtidas através de ensaios de tracao.

Numa segunda fase foram feitos ensaios de adesdo do PDMS ao vidro utilizando
duas técnicas diferentes: a primeira consistiu na adesdo simples dos provetes de PDMS
ao vidro e a segunda numa adesdo utilizando o equipamento Spin Coater. Foi possivel
visualizar que para valores de forca maxima, tensdo de corte e deslocamento, o racio
que apresentou um melhor comportamento foi 0 10:1 a 125 °C, tal como verificado para
0s ensaios de tracdo, sendo que os valores mais baixos foram registados para o récio 5:1
a 80°C.

De forma a comprovar, de certa forma, estes resultados foi feita ainda uma anali-
se da rugosidade dos provetes pois quanto maior for a rugosidade da superficie, maior
sera a adesdo dessa mesma superficie a outra devido a um maior encravamento mecani-
co. Através de uma analise microscopica verificou-se que a superficie com maior textu-

ra foi observada para o racio 10:1 curado a 125°C e as mais baixas para o racio 5:1 a
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80°C. De uma forma geral, podemos entdo concluir que o racio que apresenta melhores
propriedades € 0 10:1 e em termos de temperatura de cura a melhor é 125°C.

Por fim foi elaborada uma aplicacdo do PDMS a biomicrofluidica, que consistiu
na microfabricacdo de trés tipos de geometrias diferentes, sendo estas seladas com la-
melas de vidro e uma pelicula de PDMS. O objetivo principal desta aplicacédo era medir
a queda de pressdao do microcanal devido ao escoamento de um determinado fluido,
neste caso agua com corante, até que ocorresse o rompimento do mesmo. Desta forma
foi possivel testar a pressdo maxima do microcanal quando sujeito a pressdo provocada
pelo escoamento do fluido. No entanto diversos contratempos surgiram nesta fase pois
com a utilizacdo do microcanal retangular e com bifurcacdo ndo foi possivel medir a
queda de pressdo aquando do rebentamento do canal pois os sensores utilizados para
este efeito apenas mediram pressdes maximas na ordem dos 3400 Pa. Foi entdo projeta-
do outro microcanal, apresentando este um estreitamento na sua parte central. Porém
apesar de se conseguir observar o rompimento do canal, apenas foi medido o caudal no
qual este fendmeno ocorre, ja que esta pressdo também excedeu o limite medido pelos
sensores. Em termos gerais concluiu-se que 0s microcanais com contragdo sé8o 0s mais
adequados para estudar a resisténcia da adesdo em funcdo do caudal e da pressdo de um

determinado fluido.
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5.2 Trabalhos Futuros

Ao nivel dos ensaios mecanicos efetuados ao longo deste trabalho, poderiam ser
testadas outras temperaturas de cura, assim como o0 apuramento de outras propriedades
utilizando outras técnicas, como seria 0 caso da utilizacdo de diferentes juntas de ade-

sdo, assim como testar a adesdo do PDMS a outros materiais.

Relativamente a aplicacdo utilizando microcanais, poderiam ser testadas outras
geometrias utilizando um transdutor de pressao com uma maior capacidade de medir a
queda de pressdo. Outros fluidos poderiam também ser testados, nomeadamente o san-
gue, variando-se o racio usado na adesdo da lamina de vidro ao PDMS onde se encontra

0 microcanal.
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Anexos

Anexo 1

Rotina Matlab utilizada para apurar algumas das propriedades mecanicas importantes na
caracterizacdo do PDMS:

Q

% file to measure the intumescence of n files (frames) in a
directory.

% save the (y) coordinates of 2 pixels in the surface and
the time of the

% frame.

clear all

close all

clc

%set (0, 'defaulttextinterpreter', 'none');
dir 1 =strcat (uigetdir('"'),'\")

formato="'.jpg"';

n number=4; % numero de digitos para
diferenciar imagens

dig=input ('Identifier Number of first image (IMG 0224.JPG =
224) = ')

imnumr=dig;

files=dir(strcat(dir 1,'*', formato));

nfiles=length (files) % numero de imagens
no directorio

s raiz="'IMG ';

FramesData = xlsread('FramesData.xls', 'Folhal');

File = 'FramesData.xls'

xlswrite (File, {'Time (s) /Plate Width [mm] /Intumescent
thickness'}, 'dados', 'Al'");

sprint ('s raiz')

i=0;

n=1;

Nframe=1

while (n<nfiles) %&& (imnumr<nfiles)

o)

% especificacdo do n° de frames que avanca
%avanca dn frames

dn=1

Image= n;
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n_ zeros=n_ number-length (numZ2str (imnumr)); %nu-
mero de zeros no nome do ficheiro

cero='0";

length (cero) ;

while (length (cero)<n zeros),
cero=strcat (cero, '0");
end

length (cero) ;
si=strcat (s raiz,cero,num2str (imnumr), formato) ;
A=imread(strcat(dir 1,si));

%1é o ficheiro de imagem a entrada

%$plot da figura com GRID sobreposta
if n<=1

%Configuracdo do grafico
figurel = figure ('PaperSize', [20.98
29.68], 'OuterPosition', [0 0O 3000 30001, 'Resize','on');
% Create axes
axesl = axes ('Parent',6 figurel, 'YGrid', 'off"', ...

'YDir', 'reverse', ...

'XGrid', 'off"', ...

'Position', [0.169214876033058 0.171779141104294

0.661157024793388 0.7361963190184057, ...
'TickDir', 'out', ...

'Layer', 'top', ...

'DataAspectRatio', [1 1 11);
title({['Frame Name: ', si],['Calibration Stage'],['First
two Points = DY']});
hold('all'");
%$a=imread ('frame0001l.jpg") ;
% Create image
$imshow (A)

%image (A, 'Parent', axesl) ;

imshow (A)
$calibracdo de pixel para mili metro
for np=1:2
ptext=strcat ('P',num2str (np));
[x,y] = ginput(l);% Coordwnadas do ponto
selecionado
text (x,y,ptext, 'Color', [0.9725 0.9725
0.9725])
hold on
plot(x,y, 'b."', "MarkerSize', 8)
calib(:,np) = [x;vy];
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end

dlg title = 'Calibration';

prompt = {'Enter the distance DY=P2-P1 in
[mm]:"};

num lines = 1;

def = {'20"};

DYreali = in-

putdlg (prompt,dlg title,num lines,def);
DYreal=str2double (DYreali) ;
P2 Pl=abs(calib(2,1)-calib(2,2)) ;
close figure 1
%$%%representacdo novamente da frame 1
figurel = figure ('PaperSize', [20.98
29.68], 'OuterPosition', [0 0 3000 3000], '"Resize','on');
% Create axes
axesl = axes ('Parent',6 figurel, 'YGrid', 'off"', ...
'YDir', 'reverse', ...
'XGrid', 'off"', ...
'Position', [0.169214876033058 0.171779141104294
0.661157024793388 0.73619631901840571, ...
'TickDir', 'out', ...
'Layer', 'top', ...
'DataAspectRatio', [1 1 11);
title({['Frame Name: ', si],'Pick 1 points in each
line', 'To End click the Right mouse button'});
hold('all");
Sa=imread ('frame0001l.jpg');
% Create image
$imshow (A)
imshow (A)

end %$fim da analise da 12 frame

%constantes de calibracdo. Para ter uma disténcia em mm,
basta multiplicar

%$por calibx=calib(l,1) ou caliby=calib(2,1)

$calibreal (1,1)=DXreal/P2 P1;

calibreal=DYreal/P2 P1;

%plot da figura com GRID sobreposta

if n>1
%$Configuracdo do grafico
figurel = figure ('PaperSize', [20.98

29.68], 'OuterPosition’', [0 O 3000 3000]);
% Create axes
axesl = axes('Parent', figurel, 'YGrid', 'off', ...
'YDir', 'reverse', ...

'XGrid', 'off', ...
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'Position', [0.169214876033058 0.171779141104294
0.661157024793388 0.7361963190184057, ...
'TickDir', 'out', ...
'Layer', 'top', ...
'DataAspectRatio', [1 1 1]);

title({['IMG Name: ', si],'Pick 1 points in each line', 'To
End click the Right mouse button'});
hold('all');
%a=imread ('frame0001.jpg'");
% Create image
imshow (A)
end

% Representacdo dos pontos na figura

3=0;
but = 1;
npoints=2;

% while but == 1 && j<=npoints-1 $%numero maximo
de pontos
while j<=npoints-1 $%numero maximo de pontos

J o= J+L;
[x,y,but] = ginput(l);% Coordwnadas do
ponto selecionado
hold on
plot(x,y,'r.', '"MarkerSize', 8);
xy(:,3) = [x;v]7

dp(j,1,Nframe)=x;
dp (j,2,Nframe)=y;

dp(j,3,Nframe)=FramesData (n, 3) ;

end
% para representar grafico
im indx=find(FramesData (:,2)==imnumr)

tgraph (1,Nframe)=FramesData (im indx, 3);
fmatriz com o tempo de cada frame

Ygraph (1,Nframe)=(dp (1,2, Nframe) -
dp(2,2,Nframe) ) *calibreal; %matriz com as coordenadas y de
cada ponto selecionado em mm(espessura do intumescente)
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close figure 1;

%mean intumescence thickness values
dados (Nframe, 1) =tgraph (l,Nframe) ;

dados (Nframe, 2) = (Ygraph (:,Nframe)) ;
$Write a Excel file with frame data

imnumr=dig+n;

n=n+dn ;

Nframe=Nframe+l Snumber of frames analysed
end

save data.mat

dados (:,3)=dados (:,2)-dados (1,2);

dados (:, 4)=dados (:, 3) /dados (1, 2) ;

$Write a Excel file with frame data

x1lswrite (File, {'tempo', 'dist’', 'Along"', 'deform'}, 're-
sul excel', 'Al')

xlswrite(File, dados, 'resul excel', 'A2'");

def=dados (:,4); % vector com os dados da deformacao

tempo def=dados(:,1); $ vector com os dados da deformacao

% importacdo dos dados do teste de traccéo

[FileName, PathName] = wuigetfile('*.*',6 'Select the Excel

file from exp tests');
InputData = xlsread(FileName, 'B7:E2000");

tempo f=InputData(:,4);

Disp=InputData(:,2); % this is the deformation
forca=InputData(:,1);

Area=10*2;% area da sec¢do transv. do provete em mm"2
tensao=forca./Area*leb

% yi = interpl (x,y,xi,method) funcdo de interpolacao
tensao interp=interpl (tempo f, tensao,tgraph, 'linear');

%%%%% representagcdo da curva tensdo deformacédo

$Plot figure T/D

createfigure TD(def, tensao interp);
nome=strcat ('Grafico Tens deform','.tif');
I = getframe (gct);

imwrite (I.cdata, nome);
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DefEi = input ('Deformacdo maxima a considerar para o cal-
culo de E [-] = ', 's')s
DefE=str2double (DefEi) ;
ind def=dsearchn(def,DefE);%procura a linha com a
deformacdo mais proxima de DefE
Def elast=tensao interp(l:ind def);
Linear model Polyl: f(x) = pl*x + p2
Fit this model using new data
=polyfit(def (l:ind def), tensao interp(l:ind def) ', 1)';
p 1s polynomial coefficients 1in descending powers:
p(x)=p(l)*x + p(2)
E Modulus=p(l); %Young Modulus in GPa

o°

o°

o° Qg

disp(['Valor do Médulo de Elasticidade, E= ',
numZstr (E Modulus), '[Pal]l'l);

x1lswrite (File, {'Tenséo [Pal', 'E [Pa]' }, 'resul excel',
VElV)

xlswrite(File, tensao interp', 'resul excel', 'E2'");
xlswrite(File, E Modulus, 'resul excel', 'F2');
save data.mat

Anexo 2
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Imagens do Escoamento de Glicerina e Liquido de Loica os Microcanais

De forma a tentar obter a queda de pressao maxima aquando do rebentamento
dos canais, foram utilizados dois liquidos com uma viscosidade superior a da agua, no-
meadamente glicerina e liquido de loica respetivamente representados nas imagens

abaixo. No entanto néo foi cumprido o objetivo pretendido.

Anexo 3
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Introduction Results & Discussion

= Polydimethylsiloxane = Tensile and adhesion tests

The polydimethylsiloxane (PDMS) is an Throughout  this  work, some

elastomer which is part of the family of silicones
which are synthetic organic polymers whose
structure has silicon-oxygen bonds. The silicon
atoms are linked to methyl group and the
repeating unit is based on siloxane.

Nowadays there are a lot of companies in the
‘market to produce PDMS, but the one chosen for
this study was Silgard ® 184 from Dow Coming
Corporation. It is provided as a pack comprising
the pre-polymer and curing agent.

mechanical tests were carried out,
including tensile and adhesion in
order to obtain certain properties such
as Young’ s modulus, tensile strength,
strain to failure and shear strength,

-
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strain

=
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The tensile tests results showed that
the one performed at the curing
temperature of 125° C and at ratio of
10:1 gave the highest strength value,
about 1.6 MPa, revealing the highest
tensile strength.

The specimens with a ratio of 10:1
cured at 125°C showed the highest
deformation.

The  stress-strain  curves
obtained in the tensile tests.

with color) passed, and thus we measured the stress of
the fluid passing through the microchannels in order to
test the resistance.

Young's modulus

{ Materials & Methods)

= Materials

The polydimethylsiloxane Sylgard ® 184 is supplied in a two component kit comprising

i I
L mm .

The value of maximum shear stress
obtained in the adhesion tests was
obtained for the ratio of 10:1 at a
temperature of 125°C.

The results of the adhesion tests for
the samples that were adhered by spin
coater are much stronger than the ones

For the Young's modulus, the
highest value recorded was
2.48 MPa relative to a 10:1

without spin coater and once again the ratio and a cure temperature
highest values are recorded for the of 126°C.
10:1 ratio.

the pre polymer and the curing agent.

Taking into account the manufacturer's instruction, these two components are mixed at a
ratio of 10:1 by weight. But other ratios were also tested, such as :1 and 20:1, because
that these ratios are commonly used in microfluidic studies, as well as curing temperatures
of 80 °C and 125 °C, these two curing temperatures are two of the most recommended by
the manufacturer.

Potyimeehytalosane-
(Pé-polymer snd curing agens)

« Methods

The tensile test specimens followed standard BS 2752 and the adherence test specimens were 107.5x30x2
mm’.

Aligament « Pressure drop tests
guide Pressure Drop

Regarding the pressure drop in verified that the

20:1 ratio has a higher value of relative

pressure, enduring even greater flow rate. It

T should also be noted that for this ratio is
e obtained values closer to the theoretically

roves i
= specimens | expected for rectangular micro channels, and
these values were derived according fo the

formula: AP

Teasile test specimens (Cergueia s /. 2010]

POMS
Specimens for adbesionterts

To obtain the PDMS specimens for tensile and glass adbesion
tests the pre-polymer was mixed with the curing agent in the
amount depending upon the ratio in question and then stirred
with a spatula for about 5 minutes. Then, the compound was
placed in a desiccator connected to a vacuum pump to remove
any bubbles, and finally placed in a incubator at 80° C for one
hour or 125°C for tweaty minutes.

Another method used to adhere the glass was PDMS using the
spin coater, which is a machine connected to a vacuum pump
which makes the spreading of PDMS (ratio 10:1, 20:1 and 5:1)
on the glass slide that then put in the oven at 80 °C for 20
minutes and is adhered to PDMS of the samples.

Conclusions & Ongoing Work

= With respect to tensile and adhesion strengths made with different mixture ratios of pre-polymer and
curing agent as well as different curing temperatures, it is possible to verify that the highest values of
‘mechanical properties (maximum resistance) were obtained for the specimens with the ratio of 10:1 at a
temperature of 125°C. However, the adhesion by spin coater tests showed that the maximum shear stress is
when the samples were adhered by spin coater, and this type of adhesion was performed only at a
femperature of 80°C.

— NS Ratio 101
o PDMS Ratio 201, 10:1 and 5.1

—‘ ™ Glass

POMS Ratio 101

‘Spocinansor adbesiontests it ps o

= Upon pressure drop testing, it is possible to verify that the highest pressure drop was measured in the
specimens of 20:1 ratio and they are closer to the theoretically expected values. However, none of the cases
showed a rupture of the microchannel, which suggests that the polymer ratio of the three cases tested in this
study could resist higher pressures, taking into account the type of geometries used. Further investigations
on this point will be needed.

The tensile and adhesion specimens were tested in a universal
testing machine under a displacement rate of 1 mm/min in
ambient laboratory conditions. The tensile ~specimen
deformation was measured with a camera.

Then glass slides were prepared, in
which the spreading of the PDMS on the
glass was possible by means of a spin

As regards to the microchannel desip,\
these were developed in a CAD software

and two kinds were designed: one with a |
single straight rectangular section and |

| the holes for the fivid input and output
confluence. These designs were printed | were made and the microchannel was
using a cutting plotter and by using this W | scaled. In omder to complete the
microfabrication method molds were adhesion, they were placed in an oven at
produced which were then placed in a 80°C for about 24 hours.
petri dish and covered with the PDMS After curing, the channels were removed
pre-polymer and curing agent mixed at a from the oven, a connection was made
ratio of 10:1. Then it was placed in an | —— to a syringe pump which was used to
‘oven at 80°C for 20 minutes. ~ pump the fluid into the microchannel.
Additionally, a pressure transducer was
| used to measure the pressure drop.
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ESTUDO DE VARIAS PROPRIEDADES MECANICAS DO POLIDIMETILSILOXAND
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Rezumo

O polidmeaiisiokans (POMS) & um elastomern parfencente  famila dos mabarials polimericos
Diocompatieais. [Esta matenal apresents progriedades mMURD aTEVGS MO Que OIF respafio a
aplcacdes em blomedidna. ANQUns exXemplos 530 3 Ullzagdo de dispositives biomédicos em
FOMS para 3 SEparacho & classhicacdo de oluias [1-4. No entEnio, algumas propricdates
mecanicas desie material t@s como 3 adesdo, ndo foram anda odaimenz esadas. De foma a
cioter rornacio mals detaihads sotve 35 proprisdades MECAncIE do PDMS Toram efeluasos
Squns testes, INGUINgD ersaios de Tacdo @ ates30 do POMS 30 vidro [ates3o natural & ades3o
par Spin Coater], Meste estudo foram iestatcs 86 rados: 51, 101 & 21 e duas temperaburas
de cura: B0°C & 125°C. Apde & reslizagdo dos ensalos de fragdo verficourse que os meEhores
Fesulanos comesnindem an POMS com um racio 1001 curado 3 125°C. Estes resutados foram
coeniss propriedades ootidas com ce ensakes de adesdo simpks & com 3 adesdo de uma
pelicuia de POMS no vidro, sendo esta pelicula reallzada com o andio de um Spin Cosfer. Paa
aém desiss ensaios Toram Anda efehadas vanas mededes do caudal & das quedas de pressdo
MEXIMaS qUE 06 MICTASPOSHTVGS MSMICS PIopOGns Nese RN CONSEqUEM atingir durante
0 eEEIAMETID de um flukds Mewtoniano.

Palavras-chawa: Dlomicrofuidica, microcarals, PDMS, propriedades mecanicas.
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