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1. INTRODUCAO

Nanocompadsitos sdo materiais hibridos obtidos pela dispersédo de substancias
de dimensdes nanométricas em uma matriz (MARKARIAN, 2005). Nanocompdsitos
poliméricos (NCP) sdo materiais de engenharia constituidos de um ou mais tipos de
reforcos, orientados ou ndo, com tamanhos menores do que 100 nm, em pelo menos
uma das dimensdes. Eles tém atraido bastante interesse cientifico e tecnologico nos
ultimos anos, pois mostram melhorias substanciais nas suas propriedades
mecanicas, fisicas e térmicas com a adicdo de pequenas quantidades de reforco,
reduzindo o peso final, simplificando muitas vezes o processo e criando novas
aplicacdes para os polimeros (POTTS et al., 2011).

Diferentes materiais poliméricos sdo utilizados como matriz, sendo a poliamida
6 (PA6), mais conhecida como nailon 6, vem se destacando atualmente. As
poliamidas pertencem a uma classe de polimeros bastante atraente para aplicacfes
em engenharia devido a combinacdo de propriedades como: estabilidade
dimensional, boa resisténcia ao impacto sem entalhe e excelente resisténcia quimica
(FU et al., 2015). Entretanto, para algumas aplicacfes, este material ndo apresenta
propriedades mecénicas e estruturais adequadas. Uma alternativa encontrada para
melhorar estas propriedades é a utilizacao de reforco na matriz polimérica. Nesse
contexto surge o 6xido de grafeno (GO), um nanomaterial alétropo do carbono, com
alto valor de modulo de Young, tensdo de ruptura, condutividade térmica, area
especifica, mobilidade de portadores de carga (NGUYEN et al., 2014).

Diante do exposto, o presente trabalho teve como objetivo a obtencéo e
caracterizacdo do nanocomposito de PA6/GO utilizando a técnica conhecida como
mistura por solugdo. Ainda, foi realizada a caracterizacdo mecéanica desse
nanomaterial.

2. METODOLOGIA

O GO, sintetizado via método Hummers, foi incorporado em solugdo a PAG,
produzindo-se assim um masterbatch do nanocompdsito com uma concentracao de
5% em massa do reforco. O material foi moido em moinho de facas para facilitar a
homogeneizacdo com a PA6 pura na preparacao das demais composi¢cdes dos NCP.
Em uma extrusora de rosca dupla o material foi processado, nas concentragdes de
0,1 a 5% em massa de reforco. Os fios extrudados foram picotados para a injecéao
dos corpos de prova para caracterizagdo mecanica.

2.1. SINTESE DO OXIDO DE GRAFENO

O GO foi sintetizado pelo método Hummers modificado (JAURIS et al., 2017).
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Para esse procedimento 23,0 ml de H2SO4 e 0,5 g de NaNOs foram adicionados a
1,0 g de grafite. A mistura foi mantida em banho de agua, sob forte agitacao
magnética em temperatura ambiente. Lentamente foram adicionados 3,0 g de
KMnOg4, e a mistura foi mantida sob forte agitagdo magnética por 60 min. Em
seguida, 46,0 ml de 4gua deionizada foram adicionados gota a gota para evitar que
a temperatura ultrapasse 90 °C. A mistura foi mantida em agitacdo por 15 min, entédo
10,0 ml de H202 (30% v/v) e 140,0 ml de &4gua deionizada foram adicionados. O
material resultante sélido (GO) foi filtrado, lavado com 250,0 ml de uma solucéo de
HCI (10% v/v) e finalmente lavado com agua destilada inUmeras vezes até que se
atinja pH neutro. O material entéao foi entdo seco em estufa a 60 °C por 24 horas.

2.2. MASTERBATCH VIA MISTURA EM SOLUCAO

O processamento dos masterbatches por mistura em solucéo (MS) foi definido
com base na literatura (MAIO et al., 2015). O preparo do masterbatch com 5% em
massa de GO, segue-se da seguinte maneira: 12,5 g de PA6 foi mantida em acido
formico sob agitagdo mecénica por 24 h. 0,25 g (+ 0,65%) de GO foram adicionados a
100,0 ml de acido formico e dispersos em ultrassom de ponta por 30 min. As duas
solugdes foram entdo misturadas em um béquer e mantidas em agitacdo mecéanica
por 10 min. Devido a diferenca de solubilidade entre a PA6, acido formico e agua
destilada, adiciona-se 4gua deionizada gota a gota para que ocorresse a precipitacao
do nanocompésito (o acido formico rapidamente dilui-se na agua, resultando na
coagulacdo instantdnea do nanocomposito). O material foi entdo lavado
repetidamente até atingir o pH neutro. Em seguida, o masterbatch foi seco em estufa
a vacuo a 70 °C. O material obtido nesta etapa sera identificado neste trabalho como
PA6/GO5.

2.3. PROCESSAMENTO VIA MISTURA NO ESTADO FUNDIDO

Apos a secagem, o material foi moido em moinho de facas (Marconi, MA340)
para garantir uma homogeneidade no tamanho de particulas do p6. A PA6 pura
também foi moida em moinho de facas para melhorar o processo de mistura com o
NCP sintetizado via mistura em solucéo.

O PA6/GO5 foi misturado com PA6 pura para a diluicAo do material nas
concentracbes de 0,1, 0,5, 1,0 e 2,0% em massa de GO e classificados
respectivamente como PA6/GO01, PA6/GO05, PA6/GO1 e PA6/GO2.

O processamento das misturas no estado fundido (MF) foi realizado em uma
extrusora de rosca dupla corrotacional, modelo MP19 (B&P Process Equipment
Systems). A rosca possui L/D = 25, sendo o D = 19 mm. Utilizou-se uma velocidade
de rotacéo da rosca de 100 rpm e um perfil de temperaturas de 200/220/220/220/230
°C. O controle da dosagem de alimentacdo foi feito por vazdo em alimentador
automatico e pelo torque registrado no equipamento, de 50%.

2.4. MOLDAGEM DOS CORPOS DE PROVA POR INJECAO

Os NCP extrudados foram entéo granulados e reservados por 72h para que a
massa polimérica se estabilizasse. Posteriormente os materiais foram mantidos em
estufa a vacuo por 24h e em seguida submetidos ao processo de moldagem por
injecdo em uma injetora Romi (Pratica 130), segundo as hormas ASTM D638 e ASTM
D256 para obtencdo dos corpos de prova para a caracterizacdo mecanica de tracao
uniaxial, impacto (Izod) e termomecéanica (HDT). Os mesmos procedimentos foram
realizados com a PA6 pura para se comparar o grau de eficiéncia do reforco nas
propriedades finais dos materiais obtidos. Os parametros de injecdo sé&o
apresentados na tabela 1. O tempo de injecéo foi de 05 s e a temperatura no bico de
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injecao entre 240 e 250 °C.

Tabela 1 — Pardmetros de injecdo dos corpos de prova.

Temperaturas (°C) Velocidade Pressbes (bar) Tempo (S)
Zone_ls de Molde Injecao Injecdo  Recalque Resfriamento
aguecimento (cm3/s)
PA6 (MF) | 235/230/170 80 30 800 450 20
PA6/GOO01 | 235/230/170 80 30 800 450 25
PA6/GOO05 | 235/230/170 80 30 800 450 30
PA6/GO1 | 245/245/207 80 30 800 450 30
PA6/GO2 | 240/240/200 80 30 800 450 30

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Todos os resultados foram estatisticamente analisados via analise de variancia
(ANOVA) e Teste de Tukey a 5% de probabilidade.

Na tabela 2 sdo evidenciados os resultados das propriedades mecéanicas dos
NCP em diferentes concentragfes de reforco. Os mesmos testes foram realizados
com o polimero puro para fins de comparacéo. Sado apresentados o médulo elastico
(E), atenséo de escoamento (oy), tensao de ruptura (or), deformacao na ruptura (&r),
e o limite de resisténcia a tracdo (LRT) dos materiais analisados.

Tabela 2 - Propriedades mecénicas da PA6 pura e dos diferentes NCP.

E (GPa)* o, (MPa) o, (MPa) & LRT (MPa)
PA6 (MF) | 2,97+0,35 59,11b+4,08 49,82bc+1,50 39,47a+6,75 67,91bct 2,63
PA6/GO01 | 3,37+0,43 72,0la+0,46 52,48bc+1,16 2351b+2,71 74,58b+ 0,56
PA6/GO05 | 3,20+0,32 71,74a+120 64,95b+5,63 17,14b+4,63 74,66b+ 1,02
PA6/GO1 | 3,35+0,12 70,27a+5,98 69,60b+8,08 1887b+2,19 77,53a+1,24
PA6/GO2 | 3,47+0,10 69,39a+2,78 79,10a+0,95 9,10bc+1,11 79,10a+ 0,95

Conforme pode ser observado através da tabela 2 o E aumentou
consideravelmente apds a inser¢cdo do GO na estrutura polimérica, chegando a um
aumento de 17% para o PA6/GO2. Esse aumento no médulo elastico esta de acordo
com os resultados para a resisténcia ao impacto (RI) dos NCP: o aumento no E
corresponde diretamente ao aumento da rigidez do material, tornando-os, por
consequéncia, menos tenazes.

Observa-se também um ganho das propriedades com a adicéo crescente de
GO para os NCP na oy, or e LRT de 17%, 59% e 16%, respectivamente. O fendmeno
inverso ocorre para a €r: uma reducao de 77% na elongacao do polimero com a adigéo
de 2% de GO. Na figura 1 sdo apresentados os diagramas de tensédo-deformacéao, os
gréficos de LRT e deformacéo de ruptura para os diferentes materiais estudados.
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Figura 1 — (a) curvas de resisténcia a tracado e (b) LRT e &r para os materiais estudados.

4. CONCLUSOES

A partir dos resultados aqui demostrado pode-se concluir que através da rota
masterbatch é possivel produzir nanocompdsito de matriz polimérica reforcado com
oxido de grafeno. Ainda, observa-se o aumento da resisténcia a tracdo conforme o
percentual de reforco aumenta de 1 para 5 % em massa. De forma antagbnica, a
deformacdo do material € comprometida. Observa-se que E aumentou apés a
insercao do GO, chegando a um aumento de 17% para o PA6/GO2, o que contribui
para melhoria das propriedades mecanicas do material. Para a PA6 pura e o
PA6/GOO01 observa-se durante os ensaios, e no diagrama, o empesco¢camento dos
corpos de prova antes da ruptura.
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