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Resumo. Este estudo abordou a incorporagdo de nanoplaquetas de grafeno (GNP) em
termoplasticos (PEAD, PEBD, PEMD), visando a melhoria nas propriedades mecanicas
destes materiais. O grafeno apresenta notavel condutividade elétrica e térmica, e
resisténcia mecanica excepcional. Essas caracteristicas tornam o grafeno um material
interessante para ser utilizado no refor¢o do polietileno, podendo assim contribuir em
muitas esferas da sociedade, desde reforco estrutural nas dreas de constru¢do civil,
aerondutica, dentre outros. Foi utilizado o método de homogeneizagdo termocinetica,
para obter-se as massas fundidas de polietileno com o GNP a uma concentragado de 0,5%,
e gerar corpos de prova para serem realizados ensaios de tragdo e impacto. Os resultados
revelaram que o método possui boa reprodutibilidade, desde que os parametros
estabelecidos sejam mantidos. Nos ensaios de tracdo, foi possivel perceber certa
melhoria na resisténcia e durabilidade, mas um declinio no quesito de ductibilidade, o
que ndo era esperado durante o procedimento. Dentre os Polietilenos ensaiados somente
o PEMD apresentou uma melhora das propriedades mecdnicas, ja p PEBD e o PEAD,
diminuiram suas propriedades em relagdo ao material in natura.

Introducio

A busca por materiais com propriedades aprimoradas tem sido uma constante no
desenvolvimento de novas tecnologias, especialmente na industria de polimeros, que sdao
amplamente utilizados em diversas areas, como embalagens, construcdo e automoveis.
Sendo o polietileno um dos polimeros mais comuns e versateis que se tem, apresentando
boas propriedades mecanicas e de processamento, apesar de possuir suas limitagdes em
termos de resisténcia mecanica, térmica e propriedades de barreira que impulsionam a
pesquisa por métodos que possibilitem o aprimoramento dessas caracteristicas. Com isso
se pensou nas nanoplaquetas de grafeno (GNP).

As nanoplaquetas de grafeno (GNP) referem-se a varias placas de grafeno
paralelas sobrepostas, que possuem dimensdes nanométricas, tendo a espessura de um
atomo e dimensdes laterais variando de poucos nanOmetros a micrometros. Essas
nanoplaquetas (GNP) podem ser obtidas a partir de grafite em forma de laminas, e sdao
usadas em diversas aplicagdes para melhorar as propriedades de materiais ou sistemas,
tendo assim uma grande importancia no desenvolvimento de projetos em diversas areas,
sendo o trabalho em questdo a tentativa da melhoria de propriedades mecanicas em
termoplasticos, especificamente o polietileno em diferentes massas molares. O objetivo
do presente trabalho foi estudar o desenvolvimento de um composito de polietileno em
diferentes massas molares, sendo clas, alta, baixa, ¢ média, somados com o refor¢o de
GNP, a fim de achar uma fragao para resultar em melhorias mecanicas. Buscou-se utilizar
0 GNP com polietileno preparado em homogeneizador termo cinético para determinar em
quais casos ele teria uma mistura mais homogénea, ¢ em qual das trés densidades era
possivel a maior fragdo do GNP com melhor desempenho mecanico, utilizando-se de



ensaios de tracdo a fim de perceber se houve um aumento na resisténcia mecanica ou na
sua ductilidade.

Materiais e Métodos

Matéria prima

A matéria prima de grafeno utilizada para a producdo do nanocomposito foi as
nanoplaquetas de grafeno, Graphene Nanoplatelets (GNP), da Noova Materials (Sao
Paulo, Sao Paulo) de espessura entre 6 a 15 nm, obtidas a partir da esfoliagdo de grafite.
Ja& os termoplasticos utilizados (polietileno de alta, média e baixa densidade) foram
fornecidos pela Braskem em forma de pellets destes determinados materiais.

Producédo do termoplastico com GNP

Foram produzidas trés principais formulagdes diferentes, 0,5% de massa de GNP
em relacdo a massa de polietileno para cada uma das densidades pré-definidas. A técnica
de incorporagao do grafeno em polietileno consiste na pesagem utilizando a balanca
analitica da marca Shimatzo, que no caso ¢ de 25 gramas do nosso material e inseri-lo em
um compartimento similar a um “saco plastico” feito do mesmo material em questao, no
caso um polietileno de mesma densidade. Apds isso deve-se ir a capela para inserir o
grafeno no compartimento, assim que inserido ele ¢ fechado, e colocado na camara de um
Homogeneizador Termo Cinético do modelo MH25, o método funciona de maneira
empirica, colocamos a rotagdo do equipamento no méaximo de 4000 rpm, em algum
momento essa rotagdo tem uma queda brusca, que indica o cisalhamento do material, que
¢ 0 que buscamos, assim que isso ocorre paramos a maquina e retiramos o material da
cadmara com uma espatula.

Figura 1 — Homogeneizador termo cinético

Prensa hidraulica

Apos isso deixamos a amostra resfriar. Depois de um tempo resfriando colocamos
0 nosso material numa prensa hidraulica térmica da marca Solab, numa configuracao de
130°C, com uma pressdo de cerca de 1,5 tonelada e levando um tempo de
aproximadamente 3 minutos, levando o tempo necessario para a fusdo e conformacao da



amostra que € necessaria ser achatada para a espessura desejada de 2 milimetros, assim
sendo capaz de fazer o corpo de prova, a fim de realizarmos os testes de tragao.

Figura 2 — Prensa hidraulica térmica

Corte a laser

Ap0s a prensa, € realizado um corte a laser para a amostra ter a forma de um corpo
de prova, utilizando o equipamento fornecido pela Tomorrow Laser modelo CX1410, de
forma padrao com a velocidade 20 mm/s, e poténcia 40W do equipamento para o corte
dos corpos de prova.

Ensaio de tracdo

Os ensaios de tragdo foram feitos em Maquina Universal de Ensaios Instron
segundo a norma ASTM D6693.

Calorimetria exploratoria diferencial (DSC)

Importante caracterizarmos o comportamento térmico do termoplastico, por isso
foi utilizado a andlise por calorimetria exploratoria diferencial (DSC), a fim de sabermos
certas questdes do material como temperatura de fusdo, degradacdo, e cristalizacdo da
amostra segundo a Norma ASTM D3418-21.

Resultados e Discussoes
Amostras

A primeira etapa do trabalho ¢ a confec¢do do compdsito de polietileno refor¢cado
com o GNP. Desta forma determinou-se inicialmente a quantidade minima de material
para que o Homogeneizador Termo Cinético misturar de material e refor¢o. Nos testes
exploratorios determinou-se que ao menos 25 gramas seriam necessarios para o
procedimento de mistura ser feito. Na sequéncia verificou-se qual a fragdo de GNP



poderia ser adicionada ao polietileno, representando uma melhora nas propriedades
mecanicas.

Figura 3 — PEAD com GNP, antes de serem assimilados pelo homogeneizador
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A figura 4 mostra diversas amostras de PEAD, depois de sairem do
homogeneizador termo cinético e serem resfriadas a temperatura ambiente.

Figura 4 — Amostras de PEAD com GNP j4 assimilado, em diferentes concentragdes

A imagem acima indica alguns testes que foram feitos com o PEAD, a fim de
explorar a limitagdo da concentracdo do GNP no polietileno, foi possivel atingir as
seguintes concentracdes: 0,5%, 1%, 10%, 15%, 20% e 25% respectivamente, e todos com
uma massa inicial de PEAD de 25 gramas do material. Com esses testes pode-se observar
um aumento na fragilidade no material, o limite de 0,5% de GNP se mostrou a tinica com
um aumento das propriedades mecanicas em relagdo ao material virgem (sem reforco).

Prensa hidraulica

Depois de coletarmos as massas fundidas de material do homogeneizador,
colocamos ela na prensa hidraulica, e uma determinada temperatura de 130°C, para nao
ocorrer a degradacdao do material, depois de ser achatada na forma a retiramos e fazemos
um corte a laser na forma do corpo de prova.



Figura 5 — PEBD ap0s sair da prensa hidraulica
Vi

Ensaios de tracdo

Figura 6 — Corpos de prova para o ensaio de tragdo conforme (PEMD + 0,5% de GNP)
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Polietileno de Média
Densidade e 0,5%
Grafeno

Agora com o0s corpos de prova prontos, ¢ possivel comegar os testes de tracdo, é
importante ser recordado que além dos testes das concentragdes de 0,5%, de cada
polietileno, foi necessario fazer um teste com o material puro, para efeitos comparativos.

Polietileno de alta densidade (PEAD)




Figura 7 — Gréfico do ensaio de tragdo conforme do PEAD

Ensaio de tragdo conforme ASTM D6693
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Tabela 1 — Média dos ensaios de tracdo do PEAD
Limite de Modulo de Deformagdona  Deslocamento
resisténcia elasticidade ruptura (%) (mm)
(MPa) (MPa)
16,52 967,2 4,09 2,04

Figura 8 — Grafico do ensaio de tragdo conforme do PEAD+0,5% GNP

Ensaio de tragdo conforme ASTM D6693
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Tabela 2 — Média dos ensaios de tracdo do PEAD+0,5% de GNP

Limite de Moédulo de Deformagdao na  Deslocamento
resisténcia elasticidade ruptura (%) (mm)
(MPa) (MPa)
23,20 1493,68 3,00 1,50

E notavel a diferenga de ambas as medigdes, podemos ver o efeito que o grafeno
tem sobre o material, aumentando sua resisténcia ¢ seu modulo de elasticidade, sendo
assim tendo uma menor deforma¢do do material na ruptura, apresentando uma fratura
fragil, sendo assim o levando a ruptura logo apds entrar na fase plastica, o que indica a
diminuicdo na ductilidade referente ao material virgem.



Polietileno de baixa densidade (PEBD)

Figura 9 - Gréfico do ensaio de tragdo conforme do PEBD
Ensaio de tragao conforme ASTM D6693
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Tabela 3 - Média dos ensaios de tracao do PEBD
Limite de Modulo de Deformagdona  Deslocamento
resisténcia elasticidade ruptura (%) (mm)
(MPa) (MPa)
7,01 114,73 66,10 33,05

Figura 10 — Grafico do ensaio de tragdo conforme do PEBD+0,5% GNP
Ensaio de tragdo conforme ASTM D6693
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Tabela 4 - Média dos ensaios de tragao do PEBD+0,5% de GNP

Limite de Moédulo de Deformagdao na  Deslocamento
resisténcia elasticidade ruptura (%) (mm)
(MPa) (MPa)
7,99 139,15 86,05 43,03

Assim como no caso anterior, ¢ simples distinguir a diferen¢a da interagdo do
grafeno com o material, ele novamente aumenta a sua resisténcia e moédulo de
elasticidade, indicando uma diminui¢do na sua ductilidade, a discrepancia ¢ menor em
relagdo ao PEAD, o que ¢ vantajoso, pois apesar da ductilidade ser uma importante
caracteristica do PEBD, em certos casos o reforco com GNP seria satisfatorio.



Polietileno de média densidade (PEMD)

Figura 11 - Grafico do ensaio de tracdo conforme do PEMD

Ensaio de tragdo conforme ASTM D6693
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Tabela 5 - Média dos ensaios de tracdo do PEMD
Limite de Modulo de Deformacdo na  Deslocamento
resisténcia elasticidade ruptura (%) (mm)
(MPa) (MPa)
18,10 811,20 29,73 14,86
Figura 12 - Grafico do ensaio de tragdo conforme do PEMD+0,5% GNP
Ensaio de tragdo conforme ASTM D6693
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Tabela 6 - Média dos ensaios de tracio do PEMD+0,5% GNP

Limite de Moédulo de Deformagdao na  Deslocamento
resisténcia (MPa) elasticidade ruptura (%) (mm)
(MPa)
19,77 824,29 413,59 206,79

Por fim, a analise do polietileno de média densidade, essa analise vem com um
tendo uma mudanca mais discreta nos valores de limite de resisténcia ¢ médulo de
elasticidade, seguindo a tendéncia do reforco de GNP no polietileno nos outros casos,
tendo um aumento em ambas essas caracteristicas, porém vemos a mudanca de
comportamento do material assim que ele entra em fase plastica, aumentando de maneira



muito significativa a sua deformagdo, e deslocamento enquanto os ensaios, iSsO
provavelmente se deve pois o PEMD, tem uma certa concentracdo de PEBD em sua
composicdo, principalmente devido questdes de fluidez do material, sendo a provavel
causa desse grande aumento da deformacao ap6s a ruptura, gragas as propriedades ducteis
do PEBD.

Conclusoes

O procedimento realizado com o homogeneizador termocinetico se mostrou eficaz
na incorporacao de plaquetas de grafeno ao polietileno, mesmo em diferentes densidades
dos polimeros. Nos procedimentos relizados adi¢do de uma concentracao superior a 0,5%
de GNP, provou-se inviavel, apresentando uma fragilidade maior, e ductilidade inferior
ao material sem o reforco, ndo apresentando melhora das mecanicas, por isso foi
estipulado um limite de incorpora¢do de 0,5%, a fim de ser atingido resultados
satisfatorios.

O PEAD, apresentou diminui¢do em sua ductilidade e um aumento de sua
resisténcia a tra¢do, o que viabiliza seu uso em determinados casos.

O PEBD apresentou comportamento semelhante

A contribui¢do mais significativa foi do PEMD, que ndo teve uma grande
alteracdo em seus ensaios ap6s adi¢do do reforco, apresentando um aumento em sua
resisténcia a tragdo, e uma diminui¢do ndo significativa em sua ductilidade.

Sendo assim o PEMD apresentou o melhor desempenho com a incorporacao do
GNP.
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