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Este trabalho teve como objetivo avaliar a dispersdo de NPOG com e sem auxilio do liquido i6bnico BMI.NTf

em resina epoxidica. Foi investigada a formacdo de aglomerados e a qualidade das dispersdes por meio de
microscopia optica. Os nanocompositos produzidosastingforam também caracterizados mecanicamente. A

partir dos resultados obtidos, pode-se inferir que, seguindo a metodologia empregada, ha um limite na
quantidade de nanoplaquetas de grafeno que pode ser adicionada sem que haja prejuizo as propriedades
mecanicas dos nanocompdsitos formulados. Também, a presenca do liquido ibnico ndo agiu na melhoria da
disperséo, ou seja, a interagdo entre este, as nanoparticulas e a resina epoxidica ndo proporcionou diferentes
caracteristicas frente aos nanocompositos produzidos sem a adigédo deste composto.
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Introducado

O grafeno é constituido de uma Gnica camada de carbdmolspa esse nome devido & juncdo dos termos
“grafite” e “alqueno”, pois o grafite consiste em varias folhas de grafeno empacotadas. As nanoplaquetas sao
pequenos empilhamentos de grafeno com espessura entre 6-8 nm e largura de até 25 um. A proposta de insergao
destas nanocargas em compositos de matriz polimérica, como a resina epoxidica, tem a finalidade de incorporar
suas caracteristicas, visando a melhoria de propriedades mecéanicas e de condutividade térmica e elétrica. O
grafeno pode ser considerado um material de futuro promissor frente a outros al6étropos de carbono, visto que
apresenta elevado valor teérico de rigidez, sendo o material mais fino conhecido atualmente [1, 2].

Devido a alta estabilidade termodinamica do grafeno em estado aglomerado e consequente dificuldade na
producdo de monocamadas de grafeno isoladas, métodos oxidativos sao frequentemente utilizados para a
desconstrucdo dos tactoides. Isto permite a producdo de nanoplaguetas de 6xido de grafeno (NPOG) em
solventes polares, como a agua [3].

Liguidos ibnicos (LI) sdo compostos que vém ganhando cada vez mais atengdo devido a suas caracteristicas de
sal liquido a temperatura ambiente, um reflexo da desordem parcial de seu reticulo em relagdo a outros
compostos idnicos [4]. Também exibem baixissima flamabilidade e elevada estabilidade térmica e quimica [3] e
assim podem ser utilizados como substitutos de solventes organicos em procedimentos reacionais diversos e até
como estabilizantes de nanocargas em compositos [5, 6]. Esta estabilizagcdo pode acontecer gracas a interacédo
entre os orbitais dos compostos envolvidos [3].

Neste estudo, NPOG foram adicionadas a resina epoxidica no intuito de investigar como sua interagdo com o LI
1-n-butil-3-metilimidazoélio (bis(trifluorometanosulfonil)imidato) (BMI.NJ)f (Fig. 1) afeta a qualidade da
dispersédo do nanocompdésito e suas propriedades mecénicas.
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Figura 1 - Estrutura quimica do LI BMI.NEf

Materiais e Métodos

Foram utilizadas NPOG fornecidas p&aem Chemicals Inaa proporcdo de 0,1 e 0,5m massag o LI
BMI.NTf,, produzido no Laboratério de Processos Tecnolégicos e Catalise (LPTC) da UFRGS, na proporgéo de
1,0% (em massa). A dispersao na resina epoxidica a base de diglicidil éter de bisfenol A (Araldite LY 1316 —
Huntsman) foi realizada de duas maneiras:
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a) Agitacdo manual por 2 min em temperatura ambiente seguida por 30 min. de ultrassonificagdo (ultrassom de
alta poténcia — Sonics VCX 750 W) operando a 33% da poténcia, resfriamento até a temperatura ambiente e
adicdo do endurecedor trietilenotetramina (Aradur HY 951 — Huntsman), seguindo uma razdo de 13:1 de
resina:endurecedor.

b) Para os compdsitos com LI, as NPOG e o LI permaneceram sob vacuo, agitacdo magnética e aquecimento
(60 °C) por 30 min., e ap6s esse periodo foi adicionada a resina a esta mistura, sendo submetida a mesma
condicao acima por 1 h. A etapa subsequente foi similar & executada para os nanocompositos sem LI.

ApOs a dispersdo, foram confeccionados corpos de provaasizng em moldes de silicone, para cura a
temperatura ambiente por 24 h e pés-cura em estufa a 80 °C por 2 h. A qualidade da disperséo foi avaliada por
microscopia 6ptica (MO) em microscopio Axio Carl Zeiss, com um aumento de 5 vezes.

Os nanocompositos foram analisados mecanicamente através de: ensaio de dureza Barcol, que mede a resisténcia
a penetracdo de uma ponta de aco, realizado em um durémetro Barcol Bareiss, modelo BS61Il, utilizando a
norma ASTM D2583-07; ensaio de impacto Izod, realizado em um equipamento CEAST, modelo Impactor I
com martelo de 2,75 J, seguindo as orientacées da norma ASTM D256; e ensaios de tracdo, realizados em uma
maquina universal de ensaios mecanicos INSTRON 3382, com célula de carga de 5 kN e extensémetros
analdgicos, seguindo a norma ASTM D638.

Foram estudadas cinco familias de amostras: Branco (a resina adquirida foi diretamente misturada ao
endurecedor) e outras quatro familias de amostras que tém suas nomenclaturas definidas de acordo com a
porcentagem de carga adicionada e presenca ou nao de LlI.

Resultados e Discussao

Avaliacédo da Dispersédo

A partir da observacao visual das dispersdes apresentadas na Fig. 2, percebe-se que ha uma discreta melhora na
dispersédo da nanocarga no compdsito contendo o LI (para a amostra com 0,1% NPOG), que pode indicar uma
interacao entre as estruturas do oxido de grafeno e do LI. Entretanto, para um teor de nanoparticulas de 0,5%, o
tamanho dos aglomerados formados aumenta.

Uma razao provavel para a eficiéncia limitada do processo € a presenca de grupos funcionais polares (carboxilas,
aldeidos, cetonas) residuais do processo oxidativo de exfoliagdo em grafeno. Como o LI Bptdslif um

carater hidrofébico, € impedido de se coordenar na superficie da carga em regides funcionalizadas, ficando
parcialmente impedido de penetrar nas galerias dos tactoides da carga.

Figura 2 - MO das misturas apés ultrassonificacao: (A) 0,1% NPOG, (B) 0,1% NPOG + LI, (C) 0,5% NPOG,
(D) 0,5% NPOG + LI.
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Caracterizacdo Mecénica

A partir da Fig. 3, pode-se verificar que ha uma tendéncia de decréscimo na resisténcia a tragdo com o aumento
do teor de nanoparticulas adicionadas. Como mostrado na Fig. 2, quanto maior o teor de NPOG, mais
aglomerados se formam diminuindo o potencial de reforco da nanocargas e, consequentemente, a resisténcia do
composito. Para o médulo de elasticidade, ndo foi observada variagdo com a adicdo de 0,1%, independente da
presenca ou nao de LI, enquanto a adicdo de 0,5% novamente foi responsavel por prejudicar a propriedade
mecénica de interesse.

60

2500
M Branco

%)
=}

HBranco

I
S
4

10,1% NPOG

10,1% NPOG + LI
H0,1% NPOG

W0,1% NPOG + LI

Médulo de Elasticidade

50,5% NPOG
50,5% NPOG + I

N
=]
4

Resisténcia a Tragdo
{MPa)
W
(=}

[
S)
4

H0,5% NPOG
H0,5% NPOG +11

<
'

Figura 3 - Resultados de resisténcia a tragdo e modulo de elasticidade.

Na Fig. 4, seguindo o padrdo exibido na Fig. 3, percebe-se um aumento discreto na resisténcia a flexdo dos
nanocompdsitos com o teor de 0,1% de refor¢o. Considerando o desvio, a presenga de LI ndo influencia
significativamente esta propriedade. E quanto maior a quantidade de nanorefor¢o adicionada, menores foram os
resultados esperados. Da mesma forma, houve esta tendéncia para o médulo de flexdo, em que houve uma leve
tendéncia de diminuicdo, ainda mais acentuada para a formulagcdo com 0,5 % de NPOG; em que ha mais
aglomerados formados, sem influéncia do LI.
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Figura 4 - Resultados de resisténcia a flexdo e médulo de flexao.

Na Fig. 5, observa-se que a adicdo de 0,1% de NPOG dispersas, com o auxilio do LI, ou ndo, ndo influenciam a
resisténcia ao impacto dos nanocompdsitos. Também, quanto maior o teor de carga, menor a energia absorvida
pelo composito no impacto, provavelmente devido a presenca de aglomerados de NPOG de tamanho

significativo, enrijecendo localmente e fragilizando demasiadamente o material, mesmo com a adi¢éo de LlI.
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Figura 5 - Resultados de resisténcia ao impacto Izod.

A Fig. 6 mostra os resultados de dureza dos nanocompdsitos produzidos. Percebe-se o mesmo padrao
apresentado anteriormente para a rigidez, ou seja, ha uma tendéncia inicial de aumento (c.a. 15%), seguido de
um decréscimo (c.a. 10%) para 0,5% de NPOG. Todavia, de forma geral o que se constata é que 0 excesso de
carga fragiliza o material, independentemente de haver LI ou ndo na estrutura do compasito.
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Figura 6 - Resultados de dureza.

Conclusodes

Através do estudo realizado, pode-se concluir que o uso das NPOG na resina epoxi causa uma leve tendéncia de
aumento ou pelo menos mantém as propriedades mecéanicas, porém apenas com uma quantidade limitada de
NPOG, pois acima disso ha uma diminuicdo em todas as propriedades avaliadas, fragilizando o material.

Quanto a aplicagdo do LI, houve apenas indicios que sua presenca tenha auxiliado na dispersdo da nanocarga.
Talvez isto possa ser atribuido a um efeito relacionado ao tamanho de sua estrutura, que pode ter dificultado a
reticulacdo das cadeias poliméricas, refletindo diretamente nas propriedades do material, especialmente as
mecanicas. Além disso, o ldmpregado possui caracteristica hidrofébica, ideal para a interagcdo com
nanoplaquetas de grafeno (com estrutura constituida somente por carb®namaspforam produzidos
compositos com nanoplaquetas de 6xido de grafeno, e as regides polares da carga podem ficar impedidas de se
aproximarem do LI para interacdo. Desta forma, um LI com caracteristica mais polar, que facilite a interacao
com as NPOG, talvez reflita mais favoravelmente na estrutura do nanocompositos.
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