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RESUMO

A condutividade térmica, capacidade dos corpos em transferir calor, € uma importante
propriedade usada no meio industrial para determinar o ganho de eficiéncia de
produtos como coletores solares, aletas de resfriamento, entre outros, assim como a
resisténcia a tragcao, que apresenta os esforgos, os quais os materiais estudados

podem ser submetidos, como a aplicagdo em coletores.

Uma possibilidade de aumento da condutividade térmica € a adicao de materiais que
que promovam uma maior transferéncia de energia. O grafeno, material recentemente
isolado, possui a maior transferéncia de calor conhecida atualmente em condigbes
naturais. Este trabalho teve por objetivo a mistura de grafeno em polipropileno, na
formacdo de um nano compdsito, com o intuito de observar a variagdo da
condutividade térmica e resisténcia a tracdo mecanica para possivel aplicagdo em
coletores solares. Para tanto, foi sintetizado o grafeno, por esfoliagdo eletroquimica;
realizada sintese, tratamento de dados, espectroscopia de Raman, infravermelho com
transformada de Fouriere, difracdo de raios-x. Com esses dados identificamos, com
maior confiabilidade, que o material obtido seria de fato grafeno. A partir da
identificacdo do material foram confeccionadas amostras (cilindros) com pellets de
polipropileno CP741, fornecido pela empresa de coletores solares HELIOSSOL. Os
cilindros foram obtidos através do processo de termoformagem com dimensdes
construtivas de cilindros de (100X25) mm. Posteriormente, as amostras foram
submetidas a testes de acordo com o método de fio quente segundo a norma DIM
5110 046 partes 1, para determinacdo de sua condutividade térmica e de tragao
mecanica, segundo a norma ASTM D638 — 10, para observar as propriedades
mecanicas entre a amostras. O resultado obtido na amostra com grafeno (nano
composito) apresentou condutividade térmica, 20% superior a amostra sem a adigao
de grafeno; enquanto a resisténcia a tracao obteve-se resultados inferiores aos
esperados (diminuigdo da resisténcia do material); porém, para o caso de coletores
solares o impacto dessa perda de tragdo nao suprime o ganho térmico obtido. Assim,
foi possivel comprovar uma funcionalizacao satisfatéria para aplicacdo em coletores

solares.



Palavras-chave: Grafeno. Esfoliagdo eletroquimica. Nano compdésito. Condutividade

térmica. Ensaio mecéanico.



ABSTRACT

Thermal conductivity, the ability of bodies to transfer heat, is an important
property used in the industrial environment to determine the efficiency gain of products
such as solar collectors, cooling fins, among others, as well as the tensile strength,
which presents the efforts, which the studied materials can be submitted, such as

application in collectors.

One possibility of increasing thermal conductivity is the addition of materials that
promote energy transfer. Graphene, a recently isolated material, has the highest heat
transfer currently known under natural conditions. This work aimed to mix graphene in
polypropylene, in the formation of a nano composite, in order to observe the variation
of thermal conductivity and mechanical tensile strength for possible application in solar
collectors. Therefore, graphene was synthesized by electrochemical exfoliation;
synthesis, data processing, Raman spectroscopy, infrared with Fourier transform, x-
ray diffraction were performed. With these data we identified, with greater reliability,
that the material obtained would in fact be graphene. From the identification of the
material, samples (cylinders) were made with CP741 polypropylene pellets, supplied
by the solar collector company HELIOSSOL. The cylinders were obtained through the
thermoforming process with constructive dimensions of cylinders of (100X25) mm.
Subsequently, the samples were subjected to tests according to the hot wire method
according to DIM 5110 046 parts 1, to determine their thermal conductivity and
mechanical traction, according to ASTM D638 - 10, to observe the mechanical
properties between to samples. The result obtained in the sample with graphene (nano
composite) showed thermal conductivity, 20% higher than the sample without the
addition of graphene; while the tensile strength obtained results lower than expected;
however, in the case of solar collectors, the impact of this loss of traction does not
suppress the thermal gain obtained. Thus, it was possible to prove a satisfactory

functionalization for application in solar collectors.

Keywords: Graphene. Electrochemical exfoliation. Nano composite. Thermal

conductivity. Mechanical test.
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1 INTRODUGAO

A promessa de uma nova revolugao tecnoldgica, promovida pela necessidade
de execucgdo de tarefas complexas e continuas deu origem a uma nova corrida,
conhecida como revolugao 4.0 e esta nova etapa de evolugao se refere a inteligéncia
das coisas, ou seja, a automagao das tarefas em casas, carros e industria dentre
outros, que promete ser um grande salto na vida humana. Mas o que isso tem a ver
com o assunto proposto? A resposta é que o grafeno promete ser o protagonista das
melhores e mais avangadas transformacdes previstas, em praticamente todas as
areas percorridas, para o alcance maximo das transformac¢des que hao de vir. E o
mais incrivel € a forma com que esse material, grafeno, entra nessa transformagao
que nao se trata da substituicido dos materiais ja existentes e sim da melhoria, na
forma de aproximagdo das caracteristicas desejadas tendo em vista suas
caracteristicas de formac&o atémicas (SOLDANO; MAHMOOD; DUJARDIN, 2010).
Um dos materiais que podem ter suas caracteristicas alteradas com a adigao de
grafeno e ter competitividade no mercado de energia é o polipropileno, um polimero
termo plastico considerado isolante em sua forma natural (LUO et al., 2012). A mistura
de grafeno ocorre de forma quimica ou fisica de nano folhas de grafeno com o
polimero (OTHMAN et al., 2019).

O grafeno é um dos al6tropos do carbono descoberto e isolado em 2004 que
colocou o mundo cientifico em uma corrida tecnolégica e que rendeu a André Geim e
Konstantin Novoselov o prémio Nobel de fisica, no ano de 2010, por conseguirem
isola-lo, através da esfoliagdo mecanica, do grafite, por intermédio de uma fita adesiva
(NOVOSELOV, 2011).

O grafite € um dos materiais promissores para obtenc&o do grafeno, pois sua
estrutura é formada por folhas de grafeno empilhadas, compactadas entre as quais
ha forcas fracas que as mantem ligadas. Sao varios os métodos para obtengao do
grafeno, métodos quimicos e fisicos. O foco € em modelos de sintese que produzam
mais, e com um grafeno de boa qualidade com poucos defeitos em sua estrutura para
manter suas propriedades ao isolar as folhas. Haja vista que a qualidade desse

material depende da dimensdo do fiime de grafeno obtido, podendo variar de



nandmetros a centimetros conforme a metodologia de sintese utilizada (WHITENER,;
SHEEHAN, 2014).

Diversos estudos vém sendo feitos para obtencédo do grafeno, que favoregam
a produgdo em escala e que sejam de facil execugdo. Os motivos sdo suas
propriedades elétricas, Opticas, térmicas e por possuir caracteristicas mecanicas de
alta performance, tais como flexibilidade, transparéncia, rigidez, resisténcia a tragéo
mecanica, entre outras, que tornam esse composto promissor para diversas

aplicagdes tecnologicas (CASTRO, 2011).

Na literatura foram descritos varios métodos de sintese para a obtencéo do
grafeno, demonstrando que as propriedades do material dependem da metodologia
utilizada (RANDVIRR; BROWNSON; BANKS, 2014).

Algumas das propriedades do grafeno ja vém sendo exploradas em produtos
que a eficiéncia oferecida pela aplicagcao eleva seu nivel a um novo patamar de

mercado, dentre essas aplicacbes podemos destacar por exemplo:

¢ A aplicacao do 6xido de grafeno para remogao de materiais radioativo em agua
contaminada (WILLIAMS, 2013), ou na manufatura do menor transmissor de
frequéncia modulada (FM) de que se tem noticia (SHU-JEN HAN, LBERTO
VALDES GARCIA, SATOSHI OIDA, KEITH A. JENKINS & WILFRIED
HAENSCH, 2014).

e O desenvolvimento, a partir do grafeno, de baterias para smartphones e
notebooks que s&o inteiramente recarregadas em 5 e 10 segundos,
respectivamente (RICARHD KANER, 2012); além disso os pesquisadores da
Northwestern University constataram que baterias de litio com eletrodos de
grafeno armazenam 10 vezes mais carga do que o normal (XIN ZHAO, CARY
M. HAYNER, MAYFAIR C. KUNG, HAROLD H. KUNG, 2011).

A quantidade de aplicagdes envolvendo grafeno s&o incontaveis devido a suas
propriedades que contribui para que esse material seja utilizado em revestimento de
polimeros (OTHMAN, 2019; MONETTA, 2015).

O mapeamento patentario por meio do software Orbit (2019) realizado pela
Universidade Federal da Bahia revelou as perspectivas e as tendéncias no

desenvolvimento da tecnologia do grafeno aplicado a polimeros. A figura 1 apresenta



a distribuicdo em aplicagbes de grafeno de acordo com as patentes registradas e
observa-se que ha uma grande concentragdo na area de Quimica macromolecular em
especial, polimeros (hexaedro destacado em vermelha). Esse valor representa quase
39% em relagcé&o aos demais segmentos como (CINTIA M. et al.,2020).:

v" Qutras maquinas especiais (11,2%);
v" Quimica dos materiais basicos (11,0%);
v Energia (5,7%).

Figura 1 — Distribuicdo de patentes registradas.

Elactrical IT methods for

machinery, management
apparatus,
energy

]

Fonte: Cintia M. et al. (2020).

O polipropileno € um material bem conhecido da ciéncia se comparados ao
grafeno, pois os avangos neste material ocorreram durante o século passado nas
décadas de 1970 e 1980 e com variagdes que percorrem desde misturas para tornar
o polipropileno em condutor a misturas que favorecam o aumento de suas
caracteristicas mecanicas (SEBASTIAO, 2004).

As misturas ou blendas poliméricas continuam, apesar de seu longo estudo, a
ser foco de pesquisas em diferentes areas e aplicagcbes (WANG, 2011). Os
compositos sdo a maior possibilidade de aplicagdo do grafeno segundo Sing (2011)

devido a sua estrutura e facilidade de manuseio.



A proposta de verificagdo da influéncia da adi¢ao de grafeno, nas propriedades
térmica e mecanica do polipropileno veio da observagao do baixo indice de eficiéncia
dos coletores solares. Com isso uma grande parte da energia que poderia ser util é
desperdigada pelo baixo indice de transferéncia de calor dos coletores atuais, logo,
com o advento da descoberta do grafeno e suas caracteristicas de transferéncia de
calor e resisténcia mecanica esta ocorrendo uma corrida mundial para a absorver suas

propriedades em aplicagdes como essa.

A proposta de se utilizar esfoliacédo eletroquimica neste trabalho veio a partir da
visdo simplificada de execugdo do método pois, necessita de materiais de facil
obtencao, além, da alta expetativa de sucesso na produgéo de grafeno de acordo com
a literatura, ja a mistura em polimero se deu pelo seu facil manuseio e moldagem além
de fazer parte dos materiais de maior investigagao da aplicagéo. A ideia da mistura de
grafeno em polipropileno veio por que esse material € amplamente usado na
engenharia em geral e se faz, parte integrante da engenharia de energia em sistemas
de aquecimento de fluidos na forma de coletores solares, esse estudo nos revelara o

potencial dessa aplicacao e se € viavel.



2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

Neste trabalho sera realizada a sintese do grafeno e em seguida a mistura com
polipropileno e analise da influéncia do grafeno nas propriedades térmicas e

mecanicas da amostra com grafeno frente a amostra sem grafeno.

2.2 Objetivos especificos

1) Realizar a sintese e caracterizar o grafeno;

2) Misturar o grafeno e polipropileno (formagao de nanocompdsitos);
3) Caracterizar a amostras com e sem grafeno;

4) Analisar a condutividade térmica (K) com grafeno e sem grafeno;

5) Analisar as propriedades mecanicas com grafeno e sem grafeno.



3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Grafite

De acordo com o Ministério De Minas e Energia (MME) e estudos do Servigo
Geologico do Brasil (SGB-CPRM) sobre o grafite, que da origem ao grafeno,
apresentam um cenario que podera colocar o Brasil em posicdo de destaque mundial.
As pesquisas afirmam que a reserva de grafite do Brasil € a segunda maior do mundo
e 0 pais € o terceiro maior fornecedor mundial do mineral, com uma produgéo que é
responsavel por 27% do numero global, de 270 milhdes de toneladas (MINISTERIO
DE MINAS E ENERGIA, 2021).

O grafite € um material de nome derivado onde ‘graphite’ do grego ‘grapho’ que
significa ‘para escrever’. O grafite & constituido por atomos de carbono ligados entre
si e organizados em camadas planas empilhadas. A forma de ligagéo entre os atomos
de carbono da origem a uma estrutura formada por hexagonos. E chamado de grafeno
0 numero de camadas compreendidas entre um e oito, dessas folhas de carbono.
Entre as camadas atuam forgas de Van der Waals conhecidas como forcas fracas de
ligacdo e com isso a possibilidade de serem quebradas. A Figura 2 demonstra como
€ a ligagao do arranjo descrito.

A rede que forma o grafite € composta de dois sub-repticios interpenetrados
em forma triangular. A distancia entre esses dois reticulos é de 3,35A, e o
comprimento da ligagdo entre os atomos de carbono é de 1,42A, como pode-se
observar na Figura 2 (SOLDANO, 2010).



Figura 2 — Estrutura do grafite empilhado em camadas
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Fonte: Adaptado de Fogaca (2021).

O grafite € formado por ligagdes de carbono em um arranjo de formagao de
estruturas hexagonais dispostas em um unico plano dimensional e que o
empilhamento desses planos acima de 10 camadas lhe denomina. O carbono
apresenta configuragdo eletrénica de 1s? 2s? 2p?. Para isso ocorre no orbital 2p a
acomodacéo de seis elétrons, sendo dois elétrons em cada eixo x, y e z. Na Figura 3,
na distribuicdo eletrbnica do carbono, os ultimos dois elétrons sdo colocados nos
orbitais 2px e 2py, e o orbital 2p: fica vazio (AMSLER et al., 2013).

Figura 3 — Configuracao eletronica do carbono.

Fonte: Blogs post (2014).

Dessa forma o estado energético do carbono € instavel, possibilita a ocorréncia
de ligagdes com outros atomos que possuem elétrons disponiveis. Devido ao estreito
gap de energia entre os orbitais 2s e 2p ocorre a facilitagdo do fluxo de elétrons do

orbital 2s para um orbital de maior energia 2p, mostrando que o carbono natural pode



redistribuir seus elétrons em cada orbital. Dessa forma, o carbono tem mais facilidade
de hibridizar nas configuragoes sp, sp? e sp® demonstrando a sim que o grafite deve
ser considerado um alétropo do carbono, o que resulta na formacao de diversas
estruturas moleculares, conforme a Figura 4. Os orbitais dos alétropos do carbono

influenciam diretamente nas propriedades das estruturas (RAYMO, 2005).

Figura 4 — Formagao de novas estruturas com a hibridizagdo do carbono.
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Fonte: Autor (2021).

No grafite as ligagcdes atdbmicas estédo divididas estre ligagdes o (sigmas) e T
(pi). A ligacéo o é forte e rigida, e os elétrons nessa ligagcéo estao localizados. Essa
ligacado é formada por dois orbitais atdmicos, simétrico a rotagao relativa ao eixo da
ligacdo. E a ligacédo 1 é uma ligagao fraca, em comparagdo com a anterior, nela os
elétrons estdo deslocalizados, descentralizados, o que promove a mobilidade
eletrénica do material (RAYMO, 2005).

3.2 Grafeno

O grafeno é uma nanoestrutura, descoberta e isolada em 2004, gerada por
ligagdo carbono-carbono em hibridizagdo sp? ou seja, ligagbes consideradas
bidimensionais, planares se levarmos em conta que a menor estrutura de formacéao
sao os atomos e desprezarmos com isso sua espessura. Essa estrutura de formagao
concede ao grafeno meios para a evolugao em diversas aplicagdes tecnologicas como
transistores, processadores, materiais ceramicos, plasticos, industria automotiva e
esportiva dentre outras (LADEIRA, 2006, GEIM; NOVOSELQV, 2007).

As nanoestruturas alotropicas do carbono representadas na Figura 5
apresentam diferenciagdo apenas no arranjo de ligagéo tendo grandes semelhancgas
inclusive em suas propriedades. Se observarmos as estruturas podemos dizer que a
estrutura planal, bidimensional de atomos de carbono que formam o grafeno é a
estrutura primaria das demais, pois podemos gera-las a partir do grafeno essa
formagao pode ser observada na Figura 5 (GEIM; NOVOSELQV, 2007).



Figura 5 — Estruturas derivadas do grafeno.
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Fonte: Novoselov (2007).

Principais propriedades do grafeno

As propriedades do grafeno advém de seu arranjo hibridizado bidimensional,
composto por carbono e organizados em células hexagonais resultando em um
elétron livre por atomo de carbono no orbital. Essa estrutura unica fornece ao grafeno
varias propriedades como alta condutividade elétrica e térmica, resisténcia mecanica,

transparéncia e uma grande area superficial (SUN, 2011).

A estabilidade da folha de carbono € uma narrativa quebrada no advento do
isolamento do grafeno e com isso precisou ser explicado ja que antes dele acreditava-
se ser impossivel a existéncia de uma estrutura de ligagdo que gerasse materiais
planares. A explicagao para esse novo fato cientifico veio com estudos que revelaram
que para cada atomo de carbono existe um orbital 2s e dois orbitais p no plano, que
formam juntos o hibrido sp? (trigonal planar) e o orbital P restante se encontra
perpendicular relativo ao plano molecular. Os orbitais p se sobrepdem para formar

orbitais moleculares, resultando nas bandas de condugao, que causam os fendmenos

de condugéo planar (SOLDANO; MAHMOOD; DUJARDIN, 2010).
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A estrutura eletrbnica de uma monocamada de grafeno sobrepde, em toda sua
estrutura de ligagao varios pontos cbnicos na zona de Brillouin, como esquematizado
na Figura 6, nesses pontos de encontro entre as bandas de conducéo e de valéncia
os portadores de carga podem ser entendidos como elétrons “sem massa” ou férmions
de Dirac devido a diferenga infinitesimal entre as bandas o que facilita e acelera a

mobilidade dos elétrons no grafeno.

Figura 6 — Estrutura de bandas do grafeno.

k, Bl
Fonte: Adaptada de Castro et al. (2009).

Os portadores de carga no grafeno agem de forma completamente diferente a
todos os materiais conhecidos, na temperatura ambiente, isso é devido a sua estrutura
de ligacao 1T e seu arranjo de hibridizagao caracteristico, trigonal planar, que promove
uma mobilidade eletrbnica jamais vista. Esses portadores de carga, no grafeno,
atingem uma velocidade efetiva que equivale, a apenas, 300 vezes menor que a
velocidade da luz que caminha a uma velocidade de 299 792 458 metros por segundo
no vacuo. Essa mobilidade é expressiva a ponto de que os elétrons sdo considerados
tendo uma massa de repouso nula (NASCIMENTO, 2013).

Segundo estudos de Novoselov, (2004) a mobilidade eletrénica do grafeno &
considerada, a temperatura ambiente, ambipolar o que atribui uma caracteristica de
linearidade entre resisténcia e a tensdo, ou seja, para cada tensdo temos uma
resisténcia caracteristica minima. De acordo com estudos de Balandin et al. (2008),
uma unica camada de grafeno na temperatura ambiente possui uma condutividade
térmica de 5.KW/(m.K) com isso ele supera o maior condutor térmico, natural,
conhecido, o diamante com 3KW/(mK) e ultrapassa em 100 vezes o condutor mais

usado, o cobre.
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Devido a essas propriedades eletrénicas o grafeno é um material com grande
potencial na industria eletrénica. Estudos em transistores, feitos pela Universidade da
Califérnia, nos Estados Unidos, estimaram que os transistores bipolares de campo
construidos a partir de estruturas com grafeno terdo uma frequéncia de corte que
chegara na casa dos terahertz. Essa estimativa foi feira apds a construirem o transistor
mais rapido do mundo dotado de uma frequéncia de corte de 300 GHz, podendo ainda
ser otimizado e miniaturizado, sendo superior aos de silicio que atualmente chega a
40GHz de frequéncia de corte (LEI LIAO, 2010).

Estudos o6ticos realizados por Geim e Kim (2008), revelaram que o grafeno
absorve uma fragcédo de 2,3% da luz indicando que a olho nu seria improvavel sua
identificacdo. Na Figura 7 esta representado o ensaio de transmitancia do grafeno
realizado por Nair (2008), e esta caracteristica esta ligada ao arranjo das ligagbes

atbmicas.

Figura 7 — Ensaio de transmiténcia do grafeno.
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Fonte: Nair (2008).

As medicbes de Lee e colaboradores (2008) que retrataram as propriedades
elasticas e a forga de quebra intrinseca das membranas de grafeno monocamada de
pé livre por nanoindentacdo em um microscoépio de forga atdmica foi responsavel pela
atribuicdo, de material mais duro do mundo, para o grafeno. Constatou-se que a de
ruptura do grafeno é de 42 N m' e representa a forga intrinseca de uma folha livre de
defeitos, enquanto a do ago € 0,21 N m™'. Esse valor esta ligado ao modulo de Young
de monolamina de grafeno é na ordem de 1,0 £ 0,1 TPa, e a resisténcia a tragcdo na
ordem de 130 = 10 GPa, com deformacéo correspondente de 0,25, demonstrando o

quao forte e resistente é esse material.
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A curva caracteristica, de uma monocamada de grafeno, da forga versos

deformagao é apresentada na Figura 8.

Figura 8 — Curva da forga x deformac&o de uma camada de grafeno.
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Fonte: Frank et al. (2007).

As principais propriedades do grafeno estdo demonstradas na Tabela 1.

Tabela 1 — Principais propriedades do grafeno.

1 Tpa
130 GPa
106 S/cm
2,5 x 105 cm2/(V-s)
>3000 W/(m.K)
2,3 %

Fonte: Frank et al. (2007), Nair et al. (2008) e Castro et al. (2009)

Métodos de sintese do grafeno

Apesar das propriedades do grafeno serem de um nivel intensamente almejado
pela engenharia sua obtengdo pode implicar em custos econbémicos e ambientais.

Existem dois grandes grupos que dividem os métodos de obtencéo do grafeno o top-
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down e bottom-up essa separagao se da de acordo com o tipo de agdo do método

empregado.

Figura 9 — Divisdo dos métodos

Tem como base a quebra de ligagdes Esfoliagdo mecanica
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Bottom-up
Consiste no crescimento de grafeno Pirolise
através da unido de unidades Crescimento epitaxial
estruturais basicas Deposigcao quimica em

fase vapor
Outros métodos

Fonte: Adaptado de Geim; Novoselov (2007).

Na Figura 9 estdo demonstrados os métodos mais usuais de producgédo da
estrutura de grafeno e a definicdo da melhor técnica varia de acordo com a aplicagéao
pois cada método tem suas peculiaridades e o tipo de grafeno produzido se altera em
tempo e numero de camadas, além de pureza e qualidade do arranjo de ligagédo. A

Figura 10 apresenta as técnicas de producgao de grafeno mais utilizadas.

Figura 10 — Principais rotas para sintese do grafeno
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O baixo custo da execugdo do método € uma das suas grandes vantagens,
além de produzir um material com boas caracteristicas, versatil e simples e com a
utilizagcado de equipamentos de facil obtengéo. A esfoliagdo eletroquimica é utilizada
em diversos processos de preparagdo de nanomateriais como o grafeno (YU et al,,
2015).

A esfoliagao eletroquimica, aplicada juntamente com o grafite, iniciaram ainda
na década de 70, quando o método era utilizado para preparo de compostos
intercalados de grafite (BESENHARD, 1976). A esfoliagdo eletroquimica parte da
utilizagdo de uma solugdo, contendo compostos que, ao serem oxidados, liberam
gases que se intercalam entre as camadas onde ocorre a expansao estrutural do
grafite. As condi¢des eletroquimicas também oxidam o grafeno, entretanto, n&o
levando a diversidade de grupos funcionais ocorridas no método de esfoliagao
puramente quimica, tornando o método ainda mais vantajoso em termos de produgdes
quimicas (PARVEZ et al., 2015).

Para que ocorra a esfoliagdo o grafite € emergido em solugédo eletrolitica
contendo peroxido de hidrogénio (130 mmol/L) em solugdo alcalina (3,0 mol/L de
NaOH ), para promover a separagao das camadas o bastao de grafite € disposto como
anodo e um bastao de inox como catodo, também imerso na solugao fechando assim

o circuito para a passagem da corrente (BESENHARD, 1976).

A esfoliacéo eletroquimica do grafite para obtencao do grafeno, € descrita em
estudos que sugerem tensdes baixas inicialmente (< +2,5 V), para intercalar espécies
entre as camadas do grafite, e posteriormente uma tensao alternada (+10 V e -10 V)
para melhor eficiéncia na esfoliagdo do grafite. Valores de potencial elevado
contribuem para ativar e oxidar as folhas de grafeno (> +10 V), causando a

dissociagao do grafite em flocos pequenos (YU et al., 2015).

A Figura 11 mostra a estrutura das nano folhas de grafeno obtidas pela
esfoliacdo eletroquimica do grafite na qual os tragos amarelos representam as
ligagbes duplas de carbono.
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Figura 11 — Estrutura das nano folhas de grafeno.
OH

Fonte: Autor (2021)

3.3 Polipropileno

Os polimeros obtiveram seu auge, em desenvolvimento de métodos de
caracterizagdo, com um enorme acervo de tecnologia voltada para tal, no ultimo
século. Por se tratar de materiais que promoveriam produgao em escala de diversos
ativos os polimeros causaram uma corrida cientifica que teve inicio apds a Segunda
Guerra Mundial. Os polimeros s&o constituidos de moléculas grandes, com conjuntos
de unidades estruturais e essas unidades sdo denominadas de monémeros. Os
mondmeros ao se ligarem, por ligagdes covalentes, dao origem aos polimeros que
possuem caracteristicas fisico-quimicas diferentes dos seus monémeros. Devido a
essa estrutura molecular grande e consistem de uma quantidade de atomos que
ultrapassam a casa das dezenas de milhares, os polimeros possuem um alto peso
molecular. Seu processo de sintese € chamado de polimerizagdo e nele podemos
variar o tamanho de sua cadeia e o mondmero utilizado dando origem a uma de suas
classificagdes, no ultimo caso, de copolimeros ou homopolimeros. O polipropileno &
um dos polimeros caracterizados nesse periodo, trata-se de um termoplastico
semicristalino, produzido através de um processo complexo, oriundo da polimerizagao
do monémero propeno (SEBASTIAO, 2004).
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Assim como foi demostrado na Figura 1, o mercado promove uma grande
preferéncia pelas aplicagbes em polimeros, pois a maleabilidade do material facilita a
produgao de qualquer coisa que se queira em escala industrial. O polipropileno é um
material amplamente utilizado na engenharia e no caso da engenharia de energia &
utilizado em, por exemplo, coletores solares nos quais um aumento da eficiéncia
poderia estender o uso do material para outros niveis e locais, onde atualmente é

inviavel sua utilizagao.

Caracteristicas do polipropileno (PP) utilizado

O polipropileno utilizado nessa aplicagao e o isotatico (PP) e se trata de um
polimero semicristalino que apresenta uma cadeia formada por mondmeros de
propeno, (—CH2—-CHCH3-) nesse plastico todos os substituintes de metilo (CH3) se
encontram do mesmo lado. A Figura 12 apresenta uma ilustragado da cadeia do PP e
a Tabela 2 apresenta suas propriedades.

Figura 12 — Cadeia do polipropileno isotatico.
B £ _ ) _ € 4

Fonte: Fogaca, et al (2019).

Tabela 2 — Propriedades do polipropileno.

Densidade 900-909 Kg/m?3
Moédulo de young 1,6-1,78 Gpa
Resisténcia a tracao 36,2-49 Mpa
Condutividade elétrica 0,001689-0,015836 S/(cm)
Condutividade térmica 0,25 W/(mk)
Ponto de fusao 165 oc

Fonte: SEBASTIAO, (2004)
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3.4 Técnicas de obtengao de nanocompdésitos

Existem diversas técnicas para a obtencdo de nanocompdsitos poliméricos,
com muitas variagbes em seus métodos, porém destacam-se trés técnicas como

sendo as principais.

o Polimerizagao in situ consiste em que o monémero € polimerizado e as
cadeias crescem entre 0s espacos das camadas da nanomaterial obtendo-se
uma boa disperséo do reforgo na matriz.

e Forma de sintese consiste na dissolugdo do polimero juntamente com o
reforco num solvente, e através de ultrassons ou de agitagdo magnética é
obtida a dispersdao da nanofase. Em seguida o solvente € removido por
evaporacdo. Esta alternativa apresenta a vantagem de permitir uma boa
mobilidade das cadeias poliméricas que conduz a uma integragao mais estavel
do reforgo apés a precipitagao.

e Extrusao é o mais requerido porque € dos mais econémicos. A obtengao do
composito é conseguida através de uma extrusora ou misturadora, onde é
aumentada a temperatura da mistura de nanoparticulas com o polimero, até
atingir a fusdo, sendo assim possivel uma dispersdo homogénea do refor¢o na
matriz (SOUSA-SILVA, 2017).

3.5 Caracterizagao por espectroscopia Raman

Basicamente a espectroscopia ou espalhamento Raman se trata da captacao
de caracteristicas vibracionais da matéria. Se tivermos um conjunto de atomos
vibrando e incidirmos sobre estes um feixe de luz, o feixe promovera uma perturbagao
no sistema, e os atomos irdo vibrar com uma frequéncia diferente da luz incidente e
diferente de sua vibragdo inicial. Esta vibragdo "modulada" gera radiagcdo com
comprimento de onda diferente. A este fendbmeno damos o nome de espalhamento

Raman ou espectroscopia de Raman.

O Raman além de ser uma técnica de caracterizagao amplamente utilizada nos
estudos sobre o grafeno € um método de rapida execugao e fornece o maximo de
informagdes em alta resolugdo. Materiais a base de carbono sdo caracterizados com
mais eficacia na analise Raman, pois é possivel identificar as varias formas de

carbono presentes, bem como obter outras informagdes estruturais importantes.
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Nesses casos, 0 Raman apresenta intensidades de bandas caracteristicas entre os
100 cm™ aos 3500 cm™' juntamente com as variagdes de segunda ordem e com isso
identificamos e classificamos estruturalmente todos os alétropos do carbono
(FERRARI, 2007). A Figura 13, apresenta o espectro do grafite e do grafeno estudado
por Fogaca (2019).

Figura 13 — Diferenca entre o espectro Raman de grafite e grafeno.
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Fonte: Fogaca, et al (2019)

Observando a espectroscopia de Raman notamos suas caracteristicas
principais para o grafite e o grafeno o pico G a 1580 cm™' e o pico 2D acima de 2700cm-
', o pico caracteristico do grafite. Quando existe mais de uma camada de grafeno,

surgem duas contribui¢des na banda D, designadas por D1 e D2 (HOLZ, 2012).

Estudos realizados por Ferrari (2012) expde uma proporg¢éo entre as bandas D
e G, e suas intensidade podem ajudar na identificagdo das camadas existentes no

material.
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3.6 Espectroscopia de infravermelho FTIR

A espectroscopia estuda a interagcdo da radiagdo eletromagnética com as
estruturas da matéria, seus objetivos de destaque é o estudo dos niveis de energia

que se apresentam nos atomos ou moléculas com a aplicagao da técnica.

Por meio da analise de FTIR (Espectroscopia no infravermelho com
transformada de Fourier) € possivel determinar os grupos funcionais presentes na
superficie das amostras, pois trata-se de uma técnica de observacdo da estrutura
organica dos materiais (MARIN, 2013). Com isso o FTIR utilizado na caracterizagéo
do grafeno € uma boa pratica para se ter uma ideia dos grupos funcionais atrelados a
estrutura do grafeno para uma destinagdo segura de aplicagbes que permitam a
existéncia de tais grupos.

3.7 Difragao de raios-x

Difracdo de raios X (DRX) € uma técnica que destaca atomos de um cristal,
esse efeito ocorre devido a uniformidade de espagamentos entre os cristais, causando
assim um padrao de feixe para cada tipo de estrutura. Esse padrao é fruto das
interferéncias, provocadas pela estrutura cristalina, no feixe incidente. E possivel
determinar, a partir do DRX, a estrutura atbmica e molecular de um cristal, pois o feixe
de raios X incidentes difratam em muitas dire¢cdes especificas e caracteristicas de

cada tipo de estrutura.

De acordo com Fogaca (2019) a intensidade do grafite e grafeno apresentam o
pico mais intenso a aproximadamente 26,6°, esse fato esta ligado a organizacéo das
camadas hexagonais de carbono e diferenciando-se de acordo com o numero de
camadas de grafeno monocamada de modo a diminuigéo de sua intensidade para os
picos de folhas de grafeno em comparagdo ao pico do grafite, essa intensidade
diverge de acordo com o numero de folhas. A figura 14 apresenta a DRX de uma

amostra de grafeno com intensidade de 4500 u.a e varredura de 10 a 70 graus.

Figura 14 — DRX de grafite e grafeno
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Fonte: Autor (2021)

3.8 Método do fio quente e determinacgao do k

A condutividade térmica (k) quantifica a habilidade dos materiais de transferir
calor, energia térmica. Estruturas feitas com materiais com boa condutividade térmica
conduzem energia térmica de forma mais rapida em contra partida se as estruturas
forem constituidas de materiais de baixa condutividade térmica a transferéncia de
calor é prejudicada, contudo, a mistura de ambos varia essa resposta na medida e na
qualidade dos materiais envolvidos (SANTOS, 2002).

Para o uso de qualquer material em processos que haja um fluxo de calor
significativo &€ necessario a determinagdo de sua condutividade térmica (k) para

nortear suas aplicagoes.

O método empregado para a determinagdo da condutividade térmica da
amostra foi o método do Fio Quente. Este, trata-se de um método absoluto, direto e
nao estacionario, descrito primeiramente por Schieirmacher que demonstrou ser o
mais adequado e executavel. Sua primeira aplicacéo pratica foi reportada por Van
der Held e Van Drunen, na determinagdo da condutividade térmica de liquidos e no
Brasil foi consolidado como sendo um método bastante assertivo (BLACKWELL,
1992).

A utilizacdo de uma variagcdo do método de Schieirmacher foi realizada
por Blackwell onde obteve sucesso através de um modelo matematico, respeitando a
geometria da amostra para a determinacéo de k de rochas cilindricas. Esta variagéao

do método do fio quente pdde ser realizada com a insercdo de uma sonda
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cilindrica, no centro axial da amostra a ser medida. A sonda tem a funcéo de dissipar
calor por efeito Joule e medir a temperatura no interior da amostra. Assim, o k é
determinada através do transiente de temperatura gerado pela fonte de calor no
interior do material (BLACKWELL, 1992).

A figura 15 apresenta a forma geométrica e as dimensdes a serem levadas em

conta para o calculo da condutividade térmica pelo método do fio quente.

Figura 15 — Detalhes da amostra utilizada no ensaio fio quente.

]

Fonte: Carollo (2012)

Para realizacdo do método € necessaria uma fonte linear, imersa em uma
massa de tamanho considerado finito (isotropico e homogéneo) e com temperatura
inicial igual a T.. O modelamento da equacao até a formatacdo desejada tem suas
raizes em equagbes parciais e pode ser encontrado em Ozisik (1993) onde é
demonstrada tanto a deducdo em coordenadas cilindricas como também em
coordenadas retangulares. A equagéao 1 caracteriza o inicio da dedugéo e € descrida
da seguinte forma:

or 4 ror_2or 0<r<2,t>0 (1)

ér2 r Sr_g

A partir da condicdo inicial apresentada na equacao 2 e com as condi¢des de
contorno mostradas nas equagdes 3 e 4 chegamos na equagao 6, equagéo

caracteristica do ensaio proposto.
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T=ambiente  parar>0,t=0 parar>0,t=0 (2)
5T .
—ankg igual a q constante (3)
8T D
EO para v 4
At Vs Ln(t) (5)
Onde:

k & a condutividade térmica do material, (mK);
g € a poténcia dissipada por unidade de comprimento da fonte linear.

Com a solugado da equacéo 1, & possivel concluir que em um grafico de AT em fungao
de In(t), tem-se uma regido linear cujo coeficiente angular é b = ﬁ, para tempos
longos. A regido usada para o calculo da condutividade térmica é a linear logo sera
sempre a regiao intermediaria do experimento e com isso a condutividade térmica da

amostra pode ser expressa na forma:

kigual a ﬁ (6)

O furo no centro da amostra € para o acoplamento da sonda e desse modo
deve possuir um didmetro preciso pois a transferéncia de calor se dara pela convecgao

e desse modo o contato entre as partes essenciais (OZISIK,1993).

O método do fio quente se trata da insercdo de uma sonda no centro da amostra
esta sonda é constituida por um enrolamento resistivo e um termopar. Com a
passagem de corrente atraveés do circuito resistivo ocorre a transformagéo da energia

elétrica em energia térmica e sua intensidade € captada pelo termopar. A energia
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térmica se propagara da sonda para a amostra, que € um meio finito, gerando um
campo transiente de temperaturas que é captada por um termopar externo. Para
diminuir perdas térmicas € aconselhado a utilizacdo de pasta térmica, com isso
ocorrera o aumento de area de superficie entre a amostra e a sonda. E de extrema
importancia que a sonda tenha uma relagado entre o comprimento e o didmetro de
aproximadamente 20 vezes no minimo, garantindo que o fluxo de calor seja radial e
unidirecional (BECK et al.1992).

O método é baseado no posicionamento do termopar no centro da amostra,
cilindrica, a partir de um acesso ortogonal ao seu comprimento, figura 22, e uma
resisténcia que sera introduzida no raio do cilindro, até 2 da amostra, a esse conjunto
denomina-se, sonda. Ao passar uma corrente elétrica pelo fio da resisténcia, ocorrera
a transformagéo de energia elétrica em energia térmica, para aumentar a area de
superficie entre a sonda e a amostra é recomendado a utilizagdo de pasta térmica, que
€ um composto quimico elaborado com elementos condutores de calor, para

preencher os intersticios de ar.

3.9 Ensaio de tragao

E o ensaio mais utilizado na caracterizagdo mecanica dos polimeros. O ensaio
consiste na aplicagdo de uma carga uniaxial crescente a amostra, ao mesmo tempo
em que sdo medidas as variagdes na sua dimensao. As especificagdes quanto a forma
e dimensdes dos corpos de prova, velocidade de tragdo, condigdes de
condicionamento sdo estabelecidas em diversas normas como ASTM D638-10, ISO
527. Para a melhor reproducéo do experimento os corpos de prova foram produzidos

em triplicata.

Os testes de tragcdo utilizados em experimentos diversos tem por objetivo
principal a observagao dos pontos limite de esforgos mecénicos e estes podem ser
realizados sob condi¢des controladas ou ambiente. Pesquisadores de materiais estdo
sempre explorando esse método em busca do aperfeicoamento dos mesmos como &
demonstrado na Tabela 3 que apresenta um estudo feito por Sousa-Silva, (2017) onde
sdo apresentados resultados de diversos autores em testes mecanicos de compositos
de grafeno e polipropileno. Esses resultados apresentam as variagbes mecanicas do
PP de acordo com a porcentagem de grafeno misturada e destaca o melhor teor para

cada caso especifico.
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Tabela 3 — Dados experimentais de compdsitos de polipropileno e Grafeno.

1280 0,0 22 0,0 2,9 0,0
1920 (150%)* 17,4 27,0 (125%)* 4,8 0,90 17,4
1400 (19%)* 0,9 23,0 0,9 2,50 0,9
1350 (15%)* 0,5 (14%)* 0,5 2,52 0,5

22,5
(12%)*

1020 0,0 24 0,0 112 0,0
1760 (174%)* 1,0 37 (154%)* 1,0 100 5,0
1150 (147%)* 0,5 36 0,5 130 1,0

(150%)v 330 0,5
27,29 0,0
29,54 (18%)* 0,2
28,60 0,8
(15%)*

1154 0,0 33,98 0,0 279,91 0,0
2315 (1100%)* 3,0 61,57 (181%)* 3,0 19,09 3,0
1785 (155%)* 1,0 43,93 1,0 27,49 1,0
1577 (137%)* 0,5 (129%)* 0,5 28,34 0,5

38,81

(114%)*

20,2 0,0
29,0 (144%)* 10,0

16,3 1,0

(119%)* 0,5

15,7

(122%)*

1250 0,0 26 0,0 26 0,0
2500 (1100%)*  0,5lI 28 0,5l 13 0,511
2250 (180%)* 0,5l (133%)* 0,511l 11 0,511l
1800 (144%)* 0,51V 26 0,51V 11 0,51V

28
(133%)"

1350 0 33,2 0 250,0 0

2500 5V 27,9 5V 8,0 5V

2250 5V 28,1 5VI 7,1 5VI

2000 5VII 28,5 5VI| 57 5V

1800 1V 31,2 1V 13,2 1V

1700 1VI 31,4 1V 12,0 1VI

1550 VIl 31,6 VI 9,2 VIl

Fonte: SOUSA-SILVA.R.I. (2017)

O importante de se notar que a adigdo de GNS como agentes de nano reforgo
variou entre 0,2% e 3% (m/m), de acordo com o experimento a presenga e o aumento

do teor de GNS melhorou as propriedades mecanicas e térmicas do polimero.



26

Também aumentaram as temperaturas de transicédo vitrea e de fusdo. No que diz
respeito as propriedades mecanicas, a adicdo de grafeno no PP fez aumentar o
modulo de Young e a resisténcia a tracdo. Contrariamente a estas propriedades o
alongamento na rotura diminuiu com poucas quantidades GNS (SOUSA-SILVA,
2017).

3.10 Coletores solares

Os aquecedores solares estdo inclusos na lista de Mecanismos de
Desenvolvimento Limpo (MDL) do Protocolo de Quioto, logo, os recursos destinados
a equipamentos que promovem o uso de fontes renovaveis de energia abrangem os
investidores desse produto, fornecendo recursos como contrapartida a reducdes na

emissao de gases do efeito estufa e impulsionando a proliferacéo dessa tecnologia.

Uma grande parte dos aquecedores solares fabricados na América do Sul tem
como fluido térmico a agua, e sdo compostos por dois itens basicos: o painel coletor
solar e o reservatério térmico, também chamado de boiler. Adicionados a estes itens,
principais, ttm-se as tubulagbes e conexdes, além de possiveis entradas para fontes
auxiliares de apoio como gas e energia. A eficiencia de todo sistema esta vinculada a
cada item podendo ser vista de maneira pontual ou global, de acordo com cada projeto
(LIMA, 2003)

O fluxo ou percurso do fluido segue o seguinte caminho:

e A alimentagdo do sistema, agua, entra no boiler;

e Segue para as placas coletoras, onde é aquecida;

e Retorna ao boiler, por diferenca de densidade entre a agua fria e a agua
quente ou por circulacdo forcada, onde fica armazenada até o seu

consumo.

A Figura 16 apresenta um esquema de um sistema termo sifdo de desnivel e
as condi¢des para que ocorra a circulacado por diferenca de densidade. Como esse
sistema € o mais utilizado a mistura de grafeno foi realizada para atender esse modelo
de projeto, com coletores de polipropileno e onde o fluxo se da pela diferenca entre a
densidade da agua quente e a agua fria. O fluxo gerado pela densidade da agua é
lento e a parede da tubulagdo nao sofre forgas expressivas ja o reservatorio nao pode

ficar sem o tubo de equilibrio pois como o fluido, que nesse caso e a agua, é
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considerado incompressivel a pre¢ao dentro do reservatdrio aumenta a cada ciclo de
passagem do coletor e com isso ocorre a formagao de vacuo que o inutilizara em
pouco tempo. As dimensdes apresentadas ndo sio fixas, mas sim as mais adequadas
para o funcionamento pleno do sistema Lima (2003).

Figura — 16 Sistema termossifao de desnivel.
alimentagdo da rede pablica

Tubo de equilibrio
l_-

|
. 1
& consumo |

7
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= - ===
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——— 7

“— valvula de retenglo

‘— estocagem térmica

Gl

-

Fonte: Bezerra (1998).

3.11 Conducgao térmica

A conducao térmica é o efeito fisico protagonista do funcionamento do sistema
de aquecimento, esse efeito ocorre nos coletores solares e sua ocorréncia depende
da existéncia de um meio sélido ou fluido (gas ou liquido), estavel. Em fluidos as
moléculas possuem um dado grau energético decorrente do movimento de translagao
aleat6rio e também dos movimentos internos de rotagao e vibragéo. O grau vibratorio
sera mais elevado a medida em que a temperatura for aumentando nas moléculas e,
como consequéncia, as moléculas estardo, na mesma propor¢cao, cada vez mais
energeticamente carregadas e ao se chocarem com suas vizinhas, com menos
movimentos, irdo transferir parte desta energia. O mecanismo nos solidos funciona de
forma semelhante, sé que os movimentos se propagam através do reticulado, uma
espécie de rede que interconecta os atomos e com isso promovem nos sélidos, a

transferéncia da temperatura por sua estrutura.
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4 MATERIAIS E METODOS

Nesta secdo sao abordados as matérias-primas, os equipamentos e o0s
métodos usados para a realizagdo da sintese do grafeno e sua aplicagdo em
polipropileno para avaliagao do efeito sobre a condutividade térmica do material € o

ensaio mecanico de tragcdo bem como toda descri¢ao intermediaria de cada processo.

O fluxograma da figura 17 mostra a sequéncia de agdes para a obtengao dos

resultados.

Figura 17 — Fluxograma de etapas.

Sintese do grafeno
através da esfoliagao
eletroquimica

Mistura do Grafeno
obtido com o
polipropileno

Ensaio de transferéncia Ensaio de tragdao com
de calor pelo método método de celula de
do fio quente carga (EMIC) DL 10000

Fonte: Autor (2021)

4.1 Materiais

Para realizagdo do presente trabalho foram utilizados os materiais e
equipamentos descritos, sendo mostrado ao longo da metodologia a utilizagdo de

cada um e seu papel na produgao e aplicacéo do grafeno:

- Bastao de grafite;

- Eletrodo de ago inox 316, altura de 14,0 cm e didametro de 1,1 cm;
- Eletrodo de platina;

- Balancga analitica Marte, mod: UX420H;

- Estufa com circulagdo de ar forcada Nova Etica;
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- Fonte de Alimentagdo Digital Simétrica 32V/6A + 32V/I6A + 5V/3A,
Highmed,mod: PS600;

- Sonificador Sonics Vibra-Cell, mod: VCX 130;

- Centrifuga Mecanica Nova Etica;

- Espectrdbmetro Raman com microscopia confocal, Voyage;

- Espectrofotometro FTIR-ATR Spectrum Two PerkinElmer;

- Maquina universal de ensaios Emic mod: DL 10000

- Difratdmetro de raios-x Rigaku, modelo ULTIMA 1V;

- Polipropileno em formato de pellet PP CP741;

- Analisador térmico, reactor controler mod: 4848;

- Sonda térmica.

- Solugdo H202 30% de 130 mM,;

- Solugao NaOH 3mol/l.

- Software Origin Lab, versao 2021, plataforma de andlise e tratamento a
apresentacao de dados.

- Vidrarias e materiais de laboratério: Beckers de 250 mL, Espatulas, Vidros de
reldgio, Termdmetro, Bastdes de vidro, Manta térmica de fibra de amianto; Pasta

térmica, entre outros

4.2 Métodos

Neste item sdo descritas as técnicas e os parametros utilizados no processo
experimental e os equipamentos pertinentes a realizagdo das etapas:

e Sintese do grafeno e sua analise;
e Producao das amostras de polipropileno, com e sem grafeno;
e Ensaio de condutividade térmica;

e Ensaio de tracio.

Esfoliagao eletroquimica do grafite

A sintese do grafeno foi realizada através do método detalhado no trabalho de

Rao et al. (2014) em que se utiliza da esfoliagdo eletroquimica para a obtengcao de
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grafeno, a Figura 18 apresenta o esquema da esfoliacéo e a disposi¢cao dos elétrodos

no arranjo.

A Tabela 4 apresenta os dados de resisténcia 6hmica e dimensbes dos
eletrodos utilizados na esfoliagdo. Nos estudos de Rao et al. (2014) o bastao utilizado
como catodo era de platina, porém, por ser um metal nobre e nao disponivel na
Universidade foi substituido por um bastao de inox 360, pois este apresenta a mesma

inércia na presencga dos reagentes da solugao.

Tabela 4 — Caracteristicas dos eletrodos utilizados.

- 14,00 1,10 0,2
3,39 6,64 0,53 1,6

Fonte: Autor (2021)

Figura 18 — Processo de esfoliagao eletroquimica.

'p FONTE 6|

ELETRODO
ELETRODO
DE GRAFITE DE INOX

ESFOLIAGAO
ELETROQUIMICA

Fonte: Autor (2021)

O anodo, como podemos ver na figura 18, é o grafite e este sera consumido na
esfoliacdo, enquanto que o catodo € o inox 316, um material que nao reage na
presenga da solugcdo. Os dois eletrodos foram adicionados em um recipiente,
contendo uma solugao eletrolitica aquosa de NaOH e H202 e separados a uma

distancia de aproximadamente 5 cm entre si, para que ndo houvesse o contato fisico
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entre eles e a diferenga de potencial entre os eletrodos foi promovida pela fonte de
Alimentacédo (Digital Simétrica 32V/6A + 32V/6A + 5V/3A, Highmed PS600). O
potencial utilizado para a esfoliagdo foi de 5 volts com um fluxo de elétrons de,
aproximadamente, 1 ampere. O grafeno esfoliado, seguindo os estudos de Rao et al.
(2014), método de esfoliagcao eletroquimica, estaria no sobrenadante a solugao e a
forma com que a estrutura se formaria estd demonstrada na Figura 19. Além disso,
Rao et al. (2014) revela que para o processo de esfoliagdo do grafite, a solugao
eletrolitica aquosa de NaOH 3,0 M, H202 130 mM, foi a mais eficiente na eletrolise do

grafite e desse modo foi a escolhida para o estudo proposto.

Figura 19 — Estrutura do grafeno no processo de esfoliagao.
@ @ @

©
Intercalation/Expansion® H ® Exfoliation

> H
© |Ire"
H
©

".-..'-"';= - Y @
/- 2H,0 N
H20, 0.% ions
+ - H e
H

2HO 4

@ =) @
Graphite ® : Positively charged (graphite sheets) -
anode  ©: Peroxide ions (0,%) Exfoliated AFLG
Fonte: Adaptado de Rao et al. (2014)

OH

Na Figura 19 tem-se a representagcdo esquematica do mecanismo de
esfoliacéo eletroquimica. A solugdo aquosa de NaOH, contendo OH" reage com H20:2
formando ions de O2%, altamente nucleofilicos, conforme as reagdes 7 e 8 (CAMPOS,

2006). Os ions O2* se intercalam nas folhas de grafite para a formag&o das camadas

de grafeno.
NaOH — Na* + OH- (7)
H202+ 20H — 02% + 2H20 (8)

O potencial eletroquimico auxilia no processo de esfoliacdo, para promover as
reacbes anddicas. Dessa forma alterando-se o potencial, pode-se controlar as
propriedades do grafeno esfoliado e a quantidade de camadas que serao obtidas na
solugao (RAO et al., 2014).
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O pesquisador Lu (2009) relata em seus estudos que na oxidagao anddica da
agua podem ser gerados radicais hidroxila (OH) e oxigénio (O2), conforme a reagao
9. Isso se da por causa dos radicais serem muito reativos, aumenta a intercalagado dos
ions OH- e 02%, promovendo a despolarizagdo e posteriormente a expanséo do
eletrodo de grafite utilizado como anodo (SEEL; DAHN 2000; KATINAONKUL;
LERNER, 2007).

f

H20 —» HO" + H*—> 0 + H* —> 14 0> (9)

A Figura 20 apresenta o arranjo que é composto por fonte de alimentagéao digital
(Fonte de Alimentagdo Digital Simétrica 32V/6A + 32V/6A + 5V/3A, Highmed PS600).
Os estudos realizados por Rao et al., (2014) demonstra que o potencial que produz o
grafeno de melhor qualidade é na faixa de 1,0 a 3,0 volts; assim, utilizamos tensdes
de 1V a3V e célula eletrolitica com dois eletrodos, o &nodo de grafite e o catodo de
aco inox 316.

Figura 20 Modulo experimental no inicio do processo de esfoliagao.

WEEN T

g rafite

fonte de alimentacio
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Fonte: Autor (2021)

A sequéncia de execugao do experimento, para a obteng¢ao do grafeno, ocorreu

na seguinte ordem:



Figura 21 — Fluxograma de obtencéo do grafeno

Solugdo i6nica de Inser¢ao dos
peroxido de sddio e eletrodos de grafite
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hidrogénio (catodo)
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Imposicao do
potencial

Processo de Purificacao da
Ultrassom solucao

Fonte: Autor (2021)

Preparagao da solugao

Grafeno

A solugéo ibnica foi preparada com 3,0 M NaOH (hidroxido de sédio) e 130mM

H202 (peroxido de hidrogénio).

Potencial utilizado

Para esse método, foi utilizado nesse trabalho esse potencial com uma variagao

temporal de 1,0 Volts por 10 minutos, 2,0 Volts por 10 minutos e 3,0 Volts por 24 horas.

Ultrassom

A esfoliagao eletroquimica produz um precipitado e um sobrenadante e ambos

sdo submetidos ao processo de ultrassom, sonda sonica, (Sonificador Sonics Vibra-

Cell VCX 130) por 30 minutos, para suspensao das folhas de grafeno esfoliadas e

producao de nova esfoliagao no grafite nao suspenso da solugéo.
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Purificagcao

ApoOs a solugdo ser submetida ao ultrassom é realizado a purificacédo da
amostra, apenas no sobrenadante. Na purificacao é realizada a neutralizacdo do pH
da solugao através da lavagem em sobre um filtro de 220 nm, para retengéo das folhas

de grafeno. O filtro foi removido e submetido a secagem para posterior caracterizagao.

Analises das amostras

Espectroscopia Raman

As analises de espectroscopia Raman foram realizadas em espectrdmetro
Raman (confocal com laser de A = 532 nm e didmetro de feixe de 1 ym. A
espectroscopia foi realizada na UNIPAMPA, Campus Bagé. A escolha do
comprimento de onda e diametro do feixe foi baseada nos estudos de Rao et al. (2014)

e Faria et al. (2017). O espectrometro utilizado é apresentado na Figura 22.

Figura 22 — Equipamento de espectroscopia de Raman.

Fonte: Autor (2021)
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Espectroscopia de infravermelho

A espectroscopia de infravermelho (FTIR-ATR Spectrum Two Perkin Elmer) foi
realizada nas amostras para a observagdo dos grupos funcionais existentes. Esta
caracterizacao foi realizada na UNIPAMPA, Campus Bagé, utilizando um total de 16
varreduras na regiao espectral de 4000-500 cm™' com resolugdo de 4 cm™, utilizando
0 acessorio de refletancia total atenuada (ATR). O espectrébmetro esta apresentado

na Figura 23.

Figura 23 — Equipamento de FTIR.
-

Fonte: Autor (2021)

Preparacao da amostra de polipropileno

A amostra de polipropileno virgem (Tabela 3 destacado em vermelho) foi
separada em duas partes uma foi adicionada em um Becker com o grafeno obtido, em
solugdo aquosa, e misturado. A segunda parte foi levada ao forno em um molde de
metal para tomar a forma cilindrica desejada e servir de base comparativa padrao,

esse processo € conhecido na industria de termo moldagem.

A Tabela 5 apresenta as especificacdes fornecidas pela Braskem de acordo
com seu catalogo de produtos o pp produzido e utilizado para processos de
termoformagem. O cddigo de identificagcdo do desse polipropileno € cp741 e foi
fornecido pela industria, SOLARIUN, termoplastica produtora de termossifao no setor
de industrias de aparecida de Goiania-GO e tem como fornecedor a empresa

Braskem.
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Tabela 5 — Dados do polipropileno utilizado.
Termoformagem

ASTM D1238 D752A l D 790A De38 | D&38 b7es | D 2564 | D 2564 l D48 | 01003
Unidades g/ min ! B/om’ MPa . MPa | P . EscalaR | J/m | 4/m I € | ]
35 i 0805 | 1800 37 | 8 107 | 20 | - 105 |
Pegas termoror.l:t;an.asaeelwaaa..-l:igmcz . . . .
33 | 0,905 1950 38 | 7 108 | 25 | - 130 |
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Fonte: Braskem (2021)

A amostra com grafeno foi aquecida a 105 °C até a evaporagao do fluido e ao
se concretizar uniformizou a dispersédo do grafeno sob a superficie dos pellets de PP
CP741, em seguida o mesmo processo de termo moldagem executado para a
producdao da amostra branca foi realizado e obtivemos a amostra de polipropileno

misturada a grafeno e moldado em formato cilindrico.

As amostras, com e sem grafeno, possuem 10cm de comprimento e 2,5 cm de
didmetro. A Figura 24 mostra as amostras produzidas para o teste de condutividade
térmica, as amostras foram produzidas em triplicata e a Figura 25 esta mostrando as
dimensdes de confecgdo das amostras juntamente. A amostra pura é a sem grafeno
e a amostra com grafeno € a que recebeu a adigdo de grafeno em sua manufatura. Ja
a Figura 29 apresenta a manufatura das chapas de PP com grafeno e o PP sem
grafeno e se tratou de um processo igualmente utilizado na produgdo das amostras

cilindricas; porém, essas amostras foram para a execugao do teste de tragao.
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Figura 24 — Amostras fabricadas.

Fonte: Autor (2021)
O processo de termoformagem, foi realizado em uma mufla do laboratério de
engenharia quimica e a temperatura utilizada para a produgédo das chapas foi o de

220 °C por um periodo de aproximadamente 3 horas conforme Figura 25.

Figura 25 — Preparacao das amostras de PP com e sem grafeno.

Tampa do molde

Molde

Fonte: Autor (2021)
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Condutividade térmica

O teste de condutividade térmica teve sua viabilidade assegurada a partir da
construgéo, por termo foragem, da amostra e sua adequacéo, furos e dimensdes,
além da manufatura de uma resisténcia térmica com o intuito de tornar o método
efetivo e assertivo com a reprodugcdo mais aproximada do método modelado em
Ozisik (1993), onde estdo especificadas as condi¢cbes estruturais da sonda e da

amostra para a validagao dos resultados do método.

A partir das dimensdes, pensadas e projetadas, para atender as
particularidades do teste escolhido para a determinagao da variagao da condutividade
térmica do polipropileno foi construida a amostra em laboratério com e sem a adigéo
de grafeno. Essa construgéo foi facilitada por se tratar de um termoplastico e a mistura
ser na macroestrutura do material. A Figura 26 mostra as dimensdes dos cilindros

confeccionado para o experimento.

Figura 26 —Dimensbes da amostra produzida

wog'z

Fonte: Adaptado de Carollo (2012)

O furo para a inserg¢ao da resisténcia foi feito com o auxilio de uma furadeira de
bancada e o teste para a determinacgdo da condutividade térmica (k) foi realizado com
um analisador térmico (Rector Controler mod: 4848) e a sonda térmica apresentada

na Figura 27 foi construida especificamente para experimentos térmicos e possui dois
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termopares que detectam temperaturas independentes tornando a coleta de dados

mais confiavel.

A sonda utilizada € uma sonda linear, comumente utilizada na determinacao da
condutividade térmica de materiais isolantes como mantas de vidro, polimeros e
borracha. Trata-se de um instrumento simples e consiste em um tubo fino de metal
que possui em seu interior uma resisténcia para dissipagao da energia na forma de
calor e um termopar par mensurar a temperatura produzida em funcdo do tempo. O
procedimento padrao de determinacéo das propriedades termofisicas € referenciado
pela norma ASTM D5334-08, possuindo como base matematica o Método Classico
da Sonda Linear, apresentado por Blackwell, (1992). A Figura 27 apresenta a sonda

produzida e calculada para entregar 100 °C em 10 minutos.

Figura 27 — Sonda térmica.

Fonte: Autor (2021)

A amostra foi submetida ao teste de transferéncia de calor pelo método de fio-
quente o arranjo montado foi o da Figura 28 onde o “A” se trata do analisador de
temperaturas (Analisador térmico, Reactor Controler mod: 4848), o “B” representa a
fonte que fornecera uma corrente de 0,6 amperes e 10,4 volts para a resisténcia de
17,5 Q representada pela letra “C”. A coleta de dados se deu até os 100 °C, de 5 em

5 segundos por 10 minutos.
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Coleta de dados

A coleta de dados foi feita no periodo de, aproximadamente 10 minutos, de 5
em 5 segundos, obtendo assim o gradiente de temperatura pontual até a temperatura
de 100 °C em cada amostra, a Figura 28 esta mostrando o aparato montado que serviu
a essa finalidade de medicao onde:

A — Representa o analisador térmico composto por dois termopares e foi
responsavel pela coleta da variagdo de temperatura entre o emissor de calor e
a superficie da amostra.

B — Fonte de tensdo e corrente variavel, responsavel por entregar a
poténcia necessaria para que a temperatura alcangasse o valor calculado.

C — Conjunto de manta térmica, sonda, amostra e termopares dispostos
de forma a favorecerem a obtencao fidedigna dos valores diferenciais de

temperatura.

Figura 28 — Sistema de analise montado.

Fonte: Autor (2021)

Ensaio de tragao

O ensaio de tracao foi realizado em corpos de prova tipo gravata segundo a

norma ASTM D638 tipo 1. Sua manufatura partiu, em um primeiro momento, de termo
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moldagem e em um segundo momento um processo de corte para que as amostras
tomassem a forma desejada. A Figura 25, 29, 30 e 31 mostram a sequéncia de
producao dos corpos de prova, até sua forma final, para o experimento de tracao, a
partir das chapas de PP-CP741, produzidas no processo de termo moldagem, com e

sem grafeno.

Figura 29 — Chapas de PP com e sem grafeno.

Amostra cem grafeno Amostra sem grafeno

Fonte: Autor (2021)

Figura 30 — Amostras submetidas ao processo de corte.

Fonte: Autor (2021)
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Figura 31 — Estagio final dos moldes borboleta ou gravata.

Fonte: Autor (2021)

O equipamento usado para o teste foi o EMIC DL 10000 e esta representado
na Figura 32 e o ensaio de tragao foi realizado com a Maquina universal de ensaios

Emic mod: DL 10000 com velocidade de 50ml/min.

Figura 32 — Maquina universal de ensaios Emic mod: DL 10000

Fonte: Autor (2021)
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Esfoliagao eletroquimica

As figuras 20 e 33 apresentam a montagem o modulo experimental para a
esfoliagéo do grafeno. E possivel observar as duas fases da solugéo e visualizar a
esfoliagcdo em tempo real de modo que, de acordo com a literatura, Besenhard, (1976);
Rao et al., (2014); YU et al., (2015), vemos a escamacgao do grafite e a mudancga de
coloracao da solugéo, caracteristica da ocorréncia de oxidagao. Esse processo ocorre
devido a intercalagdo de moléculas geradas na solugéo durante a eletrolise e estas
moléculas se intercalam entre as camadas do grafite onde se expandem promovendo
a quebra das forgas de Van der Waals que fixam as camadas do grafite e com isso

ocorre a dispersao de grafeno na solugéao.

Figura 33 — Proce.sso de esfoliacao eletroquimica em estagio avancado.
_ - .

T, NG

Fonte: Autor (2021)

5.2 Esfoliagao sénica

Apos a esfoliagdo e a solugdo ser submetida a sonda de ultrassom, para
dispersao das folhas de grafeno ja esfoliadas, foi observado que ocorreu aumento na
quantidade dispersa indicando um aumento em quantidade de folhas de grafeno na
solugao, grafite esfoliado. Como o grafeno absorve apenas 2,3% da luz, (NAIR et al.,
2008), ele é invisivel a olho nu, mesmo em grandes quantidades e para colhe-lo foi
utilizado a técnica de filtragem a vacuo, ja que necessitaria de uma neutralizagdo do
pH da solugdo. A lavagem (purificagcdo) com agua destilada juntamente com a
filtragem a vacuo com filtros de 220 nm mostrou que as dimensdes do grafeno eram

ainda menores; pois, bastava um simples toque no funil de Buchner, que era possivel
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observar a passagem de precipitados e com isso ficou visivel a importancia do uso de
filtros de pelo menos 100nm para garantir uma maior coleta de folhas de grafeno, em
suspensao. Na Figura 34 e 35 est&do apresentados o processo de ultrassom e lavagem
para posterior caracterizagao e aplicacao.

Figura 34 — Ultrassom

para dispersao das folhas de grafeno

Fonte: Autor (2021)

5.3 Purificagdo da amostra

A amostra obtida foi submetida ao processo purificagdo, demonstrado na Figura
35, e esse processo promoveu a neutralizagcdo do pH da solugdo que estava
excessivamente basica, devido ao hidroxido de sodio, tendo em vista que o perdxido
de hidrogénio desaparece da solugéo durante o processo de esfoliagdo. S6 entdo a

amostra estaria apta para as analises sem a interferéncia do sédio.

Figura 35 — Lavagem das folhas de grafeno.

Fonte: Autor (2021)
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5.4 Caracterizagao da matéria prima e amostras.

Nessa secao serdo apresentados os resultados das analises realizadas e com
isso a caracterizagdo do material obtido com a sintese e de sua aplicagdo no
polipropileno, além da comparacgao dos resultados obtidos com a literatura analisada,

quando possivel.

Espectroscopia Raman

Segundo estudos realizados por Childres et al, (2010) os materiais formados
por cadeias de carbono sdo muito bem caracterizados pela espectroscopia Raman e
€ uma caracterizagdo estrutural e eletrbnica amplamente utilizada onde fica
evidenciado tanto o carater qualitativo quanto quantitativa. A profundidade dessa
técnica para estruturas de carbono é tao importante que, por exemplo, através das
bandas geradas apresentam, inclusive, os defeitos na estrutura do material colocando
essa técnica como sendo a mais completa no que se refere a caracterizagdo do

grafeno.

A Figura 36 apresenta os espectros Raman da amostra retirada dos filtros apos

a purificagao das folhas de grafeno.

Conforme relatado por Tu et al (2014) o grafeno monocamada possui l2o/lc>2,
em quanto o de dupla camada possui l2o/lc entre 1 e 2. A relagao obtida pelo espectro
de Raman analisado conforme Figura 36 foi de l2n/lc = 1,726, sendo entdo considerado

folhas de grafeno de bicamada.

Estudos de Ferrari (2012) aponta que quanto maior a relagao entre as bandas
D e G, disposta como Ip/lg, maior € a desordem estrutural da folha de grafeno, quanto
mais proximo de zero mais cristalino é o material, sendo no caso do grafite com Io/le

de aproximadamente 0,015.

O espectro obtido apresenta os valores das bandas D e G do grafite esfoliado
no experimento e a razao Io/lc do material obtido foi de 0,8416. Como obtivemos um
valor que, apesar de ser proximo de zero, se afastou bastante da relagdo do grafite
demonstrando que o processo de esfoliagdo inseriu defeitos nas folhas do grafeno.

Esse fato ja era esperado pois o processo de esfoliagdo introduz defeitos em sua
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estrutura cristalina em razdo do intercalamento das folhas do grafite por grupos
funcionais (grupos oxigenados compostos na solugao eletrolitica) que se expandem
para quebra das forcas de Vander Waals e promovem a dispersao das folhas de
grafite (grafeno) na solugédo. A figura 37 apresenta o espalhamento Raman no PP

com e sem grafeno.

Figura 36 — Espectroscopia de Raman da amostra.
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Fonte: Autor (2021)

A espectroscopia de Raman da amostra de polipropileno com e sem grafeno
além da amostra de grafeno puro esta representada na Figura 37 e apresenta uma
diminuicdo da intensidade nos picos de polipropileno + grafeno em relagdo ao
polipropileno puro. Na banda G ndo houve modificagao aparente e a banda 2D nao foi

incluida na faixa do espalhamento Raman para essa amostra. A intencao desse teste
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era a identificagao dos tragos de grafeno dispersos na amostra tendo em vista que o

Raman é o teste mais completo para alétropos do carbono como vimos anteriormente.

Dessa forma nota-se que nao foi evidenciado uma grande mudanga na estrutura do

PP tendo em vista a pouca variagéo do seu espectro.

Figura 37 — Espalhamento de Raman do grafeno e das amostras com e sem grafeno
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Fonte: Autor (2021)

Espalhamento Raman (cm™)

Analise difragao de raios-x

Na amostra de grafeno e grafite

A Figura 38 traz a comparagao entre a difracdo de raios-x do grafeno e do

grafite.
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Figura 38 — DRX de grafite e grafeno
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Fonte: Autor (2021)

Nesse teste a difracdo de raios-x apresentou uma abrupta diminuicdo em sua
intensidade, mas permaneceu com um pico mais intenso em aproximadamente 26,6°
como demostrou Fogaga (2019) em seus estudos. A analise do motivo dessa
diminuicdo brusca de intensidade deve ser pautada de acordo com o método de
analise feita pelo DRX que avalia a forma cristalina da estrutura de acordo com a
variagdo do angulo de incidéncia do feixe de raios-x e com isso apresenta as zonas
de ruidos caracteristicos dos materiais. Desse modo, € possivel observar que o ruido
caracteristico do grafeno apresentado nos estudos de Fogaga (2019) sem picos
desconhecidos em angulos menores que 25°, o que ndo invalida o teste, mas

enfraquece as afirmacdes tendo em vista a matriz observada para tal.

No DRX da Figura 39 é apresentado uma diminui¢c&o da intensidade da amostra
com grafeno e nao poderia ser diferente tendo em vista o tipo de analise feita pelo
DRX ja que com a mistura os angulos que definem o ruido caracteristico do PP foi
modificado pela presencga do grafeno e desse modo esse dado comprova a mistura
(FOGACA, 2019).
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figura 39— Difragao de raios-x das amostras de pp com e sem grafeno
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Fonte: Autor (2021)

Espectroscopia no infravermelho FTIR

A solucgao eletrolitica utilizada, para promover uma eletrdlise bem sucedida,
gera efeitos na estrutura de ligagao carbono - carbono que variam de acordo com sua
composicdo. Como a solugao utilizada foi de hidroxido de sédio e peroxido de
hidrogénio, favoreceu a formacao de hidroxilas que se ligaram a estrutura das folhas
de grafeno. Essas ligagdes de OH sao tratadas como falhas da estrutura do grafeno
o que ficou evidenciado no Raman, porém a comprovagao do tipo de molécula veio a
partir da analise do FTIR que representa as curvas caracteristicas de moléculas
organicas ligadas as folhas de grafeno. Esse estudo foi importante para que fosse
possivel avaliar o tipo do grupo funcional e se haveria perdas acentuadas devido a
sua aparigao na estrutura, isso do ponto de vista da aplicagdo em polipropileno.
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Conforme pode ser visto no espectro de infravermelho das folhas de grafeno,
demostrado na Figura 40, é possivel verificar uma leve oxidagéo e estiramento O-H
em 2882 cm™ e estiramento C-OH em 1001 cm™', o que a principio ndo acarreta
grandes perdas na aplicagéo se em poucos pontos da folha de grafeno. Essas falhas
detectadas foram mensuradas na propria aplicagao pois para uma visualizagao das

folhas seria necessaria uma microscopia eletrénica de varredura que nao dispomos
no momento (MARIN, 2013).

Figura 40— FTIR das folhas de grafeno obtida.
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Fonte: Autor (2021)
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Condutividade térmica

Dados coletados

Os dados coletados, de temperatura, da amostra que recebeu grafeno em sua
composi¢cao e a amostra sem grafeno, bem como o tempo em que foram colhidas as
respectivas temperaturas estdo dispostos na Tabela 6 na forma amostral e em anexo
se encontra a tabela completa de dados colhidos, além calculo do logaritmo neperiano
do tempo, neste caso em segundos, para a montagem do grafico feita no software
Origin que nos revelou o coeficiente angular (b), através da linearizagado da curva
gerada entre a diferenca de temperatura, entre a sonda e o termopar de superficie, e
o Ln do tempo, para a utilizacdo da equacéo 6 e assim a determinacao do coeficiente
de transferéncia de calor (k).

Tabela 6— Amostra de dados térmicos obtidos na aplicagao.

T Com Grafeno | Sem Grafeno | Com Grafeno | Sem Grafeno Tempo | Ln do
20 20 20 0 0 0 ND
20 20 20 0 0 5 1,60944
21 20 20 1 1 10 2,30259
22 20 20 2 2 15 2,70805
24 20 20 4 4 20 2,99573
25 20 20 5 5 25 3,21888
27 20 20 7 7 30 3,4012

Fonte: Autor (2021)

O grafico apresentado na Figura 40 demonstra um leve acentuamento da curva
da amostra que recebeu grafeno em sua composigao, pois € possivel notar através
do coeficiente angular gerado entre as retas linearizadas a partir de suas respectivas
curvas. Esse acentuamento garante uma aceleragdo da transferéncia de calor e
denota um resultado positivo para essa mistura e se quantificara na utilizagcdo da

equacao 6, que esta deduzida na integra no livro de Ozisik (1993).
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Figura 41— Grafico obtido através dos dados coletados.
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O grafico da figura 41 apresenta o coeficiente angular “b” das amostras, com
grafeno e sem grafeno de modo que obtivemos o “b” sendo 16,3805 e 19,15859

respectivamente e com isso substituindo os valores na equacéao 6 ficamos com:

__ 1
dxmxh

Para a amostra Brancao k =

6,2
~k=0,025
4 %1% 19,15859 mx*K
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6,2
~k=0,030
4 %+ 16,3805 mx* K

Para a amostra + grafenoo k =

Com esses resultados obtivemos um aumento da condutividade térmica de 20% entre

a amostra com grafeno em relagdo a amostra sem grafeno.

Ensaio de tragao
O teste de tracao foi realizado no laboratério da Universidade Federal do
Pampa com o EMIC DL 10000 e apresentou os graficos da Figura 42 e 43 das
amostras de PP puro e PP com grafeno juntamente com as Tabelas respectivas de

cada experimento.

Figura 42— Ensaio de tragdo PP puro
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Tabela 7— Resultado do ensaio de tragao do PP puro.

(mm2) (N) (MPa) (MPa)
51 856,94 16,7 4,2
54 921,86 17,1 6,2
64 1188,03 18,6 6,6
3 3 3 3

56,33 988,9 17,48 5,659

53,89 921,9 17,11 6,204
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175,4 1,006 1,299
17,74 5,755 22,94
856,9 16,71 4177
1188 18,62 6,597

Fonte: Autor (2021)

Figura 43— Ensaio de tracdo PP com grafeno
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Tabela 8— Resultado do teste de tragdo do PP com grafeno

S (mm2) (N) (MPa) (MPa)
. cP1 45 603,75 13,4 2,2

. cP2 38 545,33 14,3 2,4
. cP3 3 363,55 11,7 2,3

- NimeroCPs 3 3 3 3

D VEdia 38,17 504,2 13,1 2,292
. Mediana 38,26 545,3 13,39 2,302
| Desv.Padrdo 6,972 125,3 1,314 0,1277
. Coef.Var.(%) 18,27 24,84 10,03 5,57
" Minime 31,15 363,6 11,67 2,16
| Maximo 45,09 603,8 14,25 2,414
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O que é possivel avaliar nesse ensaio é a tensao vs. for¢ca tendo em vista que

a tensao de escoamento nao foi medida adequadamente por se tratar de um polimero
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que possui um alto escoamento e o extensémetro do laboratério s6 comportava

materiais de mais baixo escoamento, como é o caso dos metais.

As Tabelas 7 e 8 destacam o principal teste realizado (em vermelho) que indica
uma diminuigdo na resisténcia da amostra com grafeno. Apesar dos estudos de,
Sousa- Silva (2017), mostrarem um aumento na resisténcia a tracéo e logo, neste
caso, em conflito com o resultado obtido para esse teste, 0 que se pode inferir disso
€ que a dispersdo do grafeno nas amostras testadas néo foi bem sucedida e, desse
modo, levando a divergéncia de resultados, assim como os resultados de Sousa-silva,
2017. Entretanto, como a aplicagdo almejada, do PP + grafeno, € para coletores
solares e esses trabalham em um regime de pressao geradas a partir do diferencial
de densidade entre a agua fria e agua quente que circula pela tubulagéo, logo vemos
que essa perda de esforgo mecanico pode ser considerada como desprezivel ja que
a pressao necessaria € apenas para a circulagdo de agua e desse modo sera
baixissima (SOUZA-SILVA, 2017).
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6 CONSIDERAGOES FINAIS

A partir dos dados obtidos empiricamente é possivel ressaltar que a obtencgao
do grafeno ainda é precaria do ponto de vista industrial, com énfase em aplicagdes
que demandam de uma quantidade elevada de grafeno. Porém, em processos em
que a eficiéncia do material produzido reduza drasticamente, as despesas de
producdo ou aumente consideravelmente, o nivel do material elevando-o a novos
patamares, nestes casos é perfeitamente favoravel a produgdo pelo método de

esfoliagcéo eletroquimica.

O teste feito com a mistura de grafeno em polipropileno obteve sucesso e trouxe
um ganho térmico de 20% em relacdo a amostra sem grafeno. E, ao observar a
possibilidade desta aplicacdo em coletores solares para aquecimento de piscinas e
banho, partindo da ideia de que o processo de produc¢ao destes é através da extrusao
e moldagem injecao que possui grande semelhanga ao método utilizado para produzir
a amostra testada, fica perfeitamente favoravel a ideia de aplicagdo do método

realizado neste trabalho.

Observando também o ensaio de tracao foi evidenciado que a ma dispersao do
material promoveu perdas mecanicas e que estas nao comprometeram a amostra

tendo em vista a mesma aplicacdo em coletores solares.

Desse modo o grafeno esta se consolidando cada vez mais como sendo um
aperfeicoador de materiais tendo suas limitacbes baseadas na criatividade do
pesquisador. Finalmente uma sugestéo para futuras pesquisas seria a aplicagdo em
tintas condutoras de corrente, para confeccéo de circuitos em superficies diversas. Ou
a sintese através de métodos que aumentem a eficiéncia da producao e a qualidade

do grafeno produzido.
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