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RESUMO

A implementacao de novos materiais compositos nos processos construtivos da industria,
vem ganhando destaque em funcao do ganho de eficiéncia, melhora de desempenho e redu-
¢ao de custos operacionais. A combinacao de resinas epoxi com reforcos particulados, como
os nanotubos de carbono, formam nanocompdsitos com excelentes propriedades. Desta
maneira, o presente trabalho tem como objetivo avaliar a influéncia da adigao de diferentes
percentuais de nanotubos de carbono nas propriedades fisico-quimicas e fisico-mecanicas,
dispersos em compésitos poliméricos de resina epdxi. Algumas técnicas de caracteriza-
¢ao foram utilizadas a fim de conhecer e avaliar o potencial de aplicagao destinado aos
materiais compositos nanoestruturados, sendo estas: morfoldgica (Microscopia Eletronica
de Varredura (MEV) e Microscopia Eletronica por Emissao de Campo (FEG)); elétrica
(resisténcia, resistividade e condutividade elétrica); teérica (médulo de elasticidade) e da
substéncia (densidade de cada amostra) em amostras contendo 0,0; 0,1; 0,2; 0,5 e 0,8% em
massa de nanotubos de carbono. Os resultados encontrados, apontam melhorias na con-
dutividade elétrica das amostras, a adicao de nanotubos de carbono mostrou um aumento
na condutividade de até nove ordens de grandeza em relacao ao composito puro. Porém,
na analise morfoldgica, a dispersdo do material aditivo foi insuficiente, com baixa homo-
geneizacao entre a matriz e reforco. A caracterizagao mecanica tedrica, realizada através
dos métodos de Halpin-Tsai e regra das misturas revelaram a expectativa de aumento da
rigidez e resisténcia da matriz, conforme o aumento percentual de material aditivo. Em
relacdo a massa especifica, verificou-se uma estabilidade nos valores, possivelmente devido
aos defeitos volumétricos presentes nas amostras.

Palavras-chave: Nanotubos de carbono. Dispersao. Caracterizacao.



ABSTRACT

The implementation of new composite materials in the construction processes of the in-
dustry, has been gaining prominence due to the efficiency gain, performance improvement
and operational cost reduction. The combination of epoxy resins with particulate reinforce-
ments, such as carbon nanotubes, form nanocomposites with excellent properties. Thus,
the present work aims to evaluate the influence of the addition of different percentages of
carbon nanotubes on the physical-chemical and physical-mechanical properties, dispersed
in epoxy resin polymeric composites. Some characterization techniques were used in order
to know and evaluate the potential application for nanostructured composite materials,
namely: morphological (Scanning Electron Microscopy (SEM) and Field Emission Elec-
tron Microscopy (FEG)); electrical (resistance, resistivity and electrical conductivity);
theoretical (modulus of elasticity) and substance (density of each sample) on samples
with carbon nanotubes loading up 0.8 wt.%. The results found indicate improvements
in the electrical conductivity of the samples, the addition of carbon nanotubes showed
an increase in conductivity of up to nine orders of magnitude in relation to the pure
composite. However, in the morphological analysis, the dispersion of the additive material
proved to be insufficient with low homogenization between the matrix and reinforcement.
The theoretical mechanical characterization, carried out using the Halpin-Tsai methods
and the mixture rule, revealed the expectation of increased stiffness and strength of the
matrix, according to the percentage increase of additive material. Regarding the specific
mass, there was stability in the values, possibly due to the volumetric defects present in
the samples.

Keywords: Carbon Nanotubes. Dispersion. Characterization.
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1 INTRODUCAO

A industria nautica é uma das mais importantes quando se trata na utilizagao
de materiais compoésitos em virtude das vantagens como: leveza, resisténcia a corrosao,
resisténcia estrutural e baixo custo. A busca por melhores propriedades como resisténcia
estrutural e reducao de peso, é recorrente, area na qual os materiais nano estruturados
desempenham fungao de grande importancia (NASSEH, 2011).

Estudos na area de compésitos, principalmente quando trata-se do aumento nas
propriedades mecanicas, vem crescendo diariamente devido a competitividade do mer-
cado. Uma das maneiras é a confeccao de nanocompositos buscando o cruzamento das
melhores caracteristicas da matriz polimérica. Na industria destacam-se insumos como
nanoparticulas, nanotubos de carbono, grafeno, entre outras (NETO, 2018).

A descoberta dos NTC por lijima (1991), promoveu um ascendente crescimento
na maioria das areas da engenharia e da ciéncia em funcao das suas propriedades fisicas
e quimicas jamais vistas (COLEMAN et al., 2006). Quando bem dispersos em matriz
epoxidica, podem alcancar performance muito superiores aos materiais ja conhecidos.

As forgas de Van der Waals tendem a aglomerar os nanotubos de carbono NTC.
Um dos principais parametros que afetam as propriedades mecanicas dos NTC na matriz
polimérica é a qualidade de dispersao dos NTC nas amostras, podendo resultar em areas
concentradoras de tensao e redugao na resisténcia a fratura (MIRJALILI; HUBERT, 2009).

Em trabalho anterior, Neto (2018) estudou o efeito da adi¢do de nanotubos de
carbono NTC em materiais nanocompdsitos, obtidos através de processo de sonicacao e
agitacao magnética. Os impactos causados em termos de propriedades fisico-mecénicas
foram caracterizados através de ensaios de tragao, dureza e excitacao por impulso.

O presente trabalho consiste em uma continuagao do estudo realizado por Neto
(2018), visto que os nanotubos de carbono possuem um grande potencial fisico-quimico e
fisico-mecanico como material aditivo em materiais compositos.

O efeito dos nanotubos de carbono dispersos em resina epdxi foram avaliados neste
trabalho em termos de caracterizacao da condutividade elétrica, massa especifica, caracteri-
zagao microestrutural via microscopia eletronica e aproximagao tedrica do comportamento

mecanico utilizando modelos de Halpin-Tsai e regra das misturas.

1.1 OBJETIVOS

1.1.1 Objetivo Geral

Este trabalho tem como objetivo geral avaliar a influéncia da adicao de nanotu-
bos de carbono nas propriedades fisico-quimicas e fisico-mecanicas em nanocompositos

poliméricos de resina epdéxi com diferentes percentuais de NTC.
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1.1.2 Objetivos Especificos

- Analisar qualitativamente o estado de dispersao dos nanotubos de carbono através

de MEV e FEG.
- Avaliar o desempenho elétrico das amostras de resina epdxi, a partir de diferentes

teores de NTC.

- Determinar o valor do moédulo de elasticidade do compésito, com e sem a adi-
¢ao de nanotubos de carbono, utilizando dois métodos tedricos e comparar com valores

previamente medidos.

- Estabelecer a massa especifica das amostras em diferentes concentragdes de NTC.
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2 FUNDAMENTACAO TEORICA

Como base tedrica para este trabalho serdo apresentadas algumas caracteristicas
dos materiais compodsitos, resina epoxi, nanotubos de carbono e nanocompésitos com
nanotubos de carbono. Uma breve revisao dos estudos realizados em relagao a dispersao

e distribui¢ao de NTC em matriz polimérica também serd abordada.

2.1 MATERIAIS COMPOSITOS

Os compositos, em relacao aos materiais estruturais isotropicos, como os materiais
metalicos, apresentam um grau de complexidade maior. Por outro lado, as propriedades
dos compositos sao influenciadas por um nimero de fatores e variaveis, possibilitando a
liberdade de ajustes na fabricacao do material, dotando-o de propriedades adequadas a
necessidade e atendendo a um requisito especifico de projeto (LEVY NETO; PARDINI,
2018).

Materiais compoésitos, de uma maneira geral, sao compostos por dois ou mais
materiais combinados com o objetivo de agregar e associar as melhores propriedades de
ambos. Os compositos sao constituidos de duas fases: a matriz, na qual é continua e
envolve a outra fase, chamada dispersa. As propriedades dos compésitos sao dependentes
das propriedades das fases constituintes, de sua concentragao, forma, tamanho, distribuicao
e orientacao das particulas da fase dispersa (CALLISTER, 2008). A Figura 1 mostra os

principais constituintes dos materiais compositos.

Figura 1 — Composicao do material compdsito.

Reforpo
(fase dispersa)

Matriz
(fase continua)

.“"'-— Interface

Fonte: (ANGELICO, 2009).

A matriz é responsavel por unir os reforgos em uma unidade rigida, sendo que na
construcao naval, estes componentes costumam ser polimeros termorrigidos e se apresen-
tam geralmente em estado liquido antes da conformagao do material, e sélido apds sua
fabricagdo. O processo de endurecimento é chamado de cura e ocorre com ajuda de um
aditivo que acelera a reacao de polimerizagao, liberando calor e unindo radicais livres,
gerando um material sélido (ANGELICO, 2009).

O componente que garante a resisténcia mecanica nos materiais compositos é o

reforco. Geralmente sdo constituidos de fibras, nos quais o pequeno didmetro inibe a
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caracteristica de fragilidade do material (CALLISTER, 2008). Mais de 90% do refor¢o uti-
lizado na industria naval é a fibra de vidro que possui boas caracteristicas de alongamento,
relagdo resisténcia a tragdo/peso e baixo custo (GREENE, 1999).

Callister (2008) classifica, de acordo com os tipos de materiais constituintes e
dos processos de fabricacao, os materiais compoésitos em trés divisdes como apresentado
na Figura 2. A classificacao é feita em materiais compédsitos reforcados com particulas,

compositos reforcados com fibras e os compésitos estruturais.

Figura 2 — Classificacdo dos materiais compésitos.

Compdsitos
Reforcado com Reforcado com
particulas fibras Estrutural
Particulas Reforcado Continuo Descontinuoe Laminados Painéis em
Grandes por dispersdo {alinhado) {curto) Sanduiche
Alinhado Crientado

aleatoriamenta

Fonte: (CALLISTER, 2008).

Um fator determinante no desempenho de um compésito sao as fragoes volumé-
tricas da fibra, matriz e vazios. Estes parametros sao usados para quantificar os volumes
percentuais de cada componente em relacao ao volume total do compdsito. O valor da
fracao volumétrica do reforgo, V¢, e da fracao volumétrica da matriz, V,,,, sao determinadas
pelo processo de fabricacdo adotado, e, dentro de certos limites podem ser controlados.
E desejével que se tenha fracoes volumétricas de vazios, Vj, inferiores a 1% do volume,
pois os vazios sdo prejudiciais ao desempenho mecénico dos compésitos (LEVY NETO;
PARDINI, 2018).

Interagoes entre matriz/carga sao importantes pois influenciam significativamente
as propriedades finais do material composito. A adesao interfacial aumenta a transmissao
de tensao da matriz para a carga de reforgo e assim melhora o desempenho mecanico do
material compdsito (SANTOS, 2006).

2.1.1 Resina epoOxi

A resina epdxi é um polimero sintético termofixo com ligagoes cruzadas muito fortes,
conhecidas como resinas de alto desempenho e de grande importancia como material de

engenharia. Quando comparadas com outras resinas, poliéster e estervinilicas, a resina
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epoxi exibe maior vantagem em termos de processo de cura e propriedades mecanicas
(NASSEH, 2011).

As resinas epéxi mais utilizadas tém como base o Diglicidil Eter do Bisfenol A
(DGEBA), e sao sintetizadas a partir de uma reagao entre a epicloidrina e o bisfenol-A
(LEVY NETO; PARDINI, 2018). A estrutura quimica da resina é apresentada na Figura 3.

Figura 3 — Representagao da estrutura quimica da resina epoxi.

0, — OHy O — OHy Q
HE—CHCHA-0 () —C—~( ) )—OCHHCCH4-0—( ))—C—((_ ) —OCHHC—CH,

o, n — CH, —

Fonte: (LEVY NETO; PARDINI, 2018)

As propriedades desejadas sao atingidas apds o processo de cura, no qual trans-
forma o reagente epoxilico de baixa massa molar em material reticulado, caracteristico de
polimeros termofixos, apresentando sinais da resina epdxi e do endurecedor (VIDOTTI;
FREITAS; SAMIOS, 1999).

O tipo de agente de cura utilizado é um fator que influencia nas caracteristicas
e propriedades finais do material curado, assim como o acabamento e o controle da
reticulagdo dos produtos a base de resinas epoxi. Os principais endurecedores para resinas
epéxi sao aminas alifaticas, aminas aromaticas, anidridos e endurecedores cataliticos
(HARPER, 2002).

A estequiometria da mistura entre resina epdxi e endurecedor é fundamental para
a obtencao de propriedades otimizadas, nao devendo haver grupo epdxi ou agente de cura
nao reagido apos finalizado o processo de cura. A relacao epdxi/endurecedor, apds a cura,
pode apresentar resisténcia a tracao de 40 a 90 MPa, moédulo elastico de 2,5 a 6,0 GPa,
com deformacdo de ruptura na faixa de 1 a 6% e resisténcia a compressao de 100 a 220
MPa (LEVY NETO; PARDINI, 2018).

As resinas epoxis sao materiais dielétricos ideais, com caracteristicas elétricas iso-
lantes. Investigando as propriedades elétricas de materiais nanocompositos com resina
epoxi, Lopes e Soares (2013), verificaram que a condutividade elétrica em resina pura e
em diferentes concentragoes de reforco, varia conforme a concentracdo do material aditivo,

indicando melhora na condutividade elétrica em alguns casos.

2.1.2 Nanotubos de carbono

A sintese de estruturas moleculares de carbono na forma de fulerenos feita por

Kroto et al. (1985), incentivou a um grande esforgo na busca de novas estruturas fechadas
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de carbono, de maneira que lijima (1991), apontou uma nova estrutura de carbono, na
qual designou de nanotubos de carbono, devido a sua estrutura tubular com dimensoes
nanométricas (FERREIRA, 2003).

O nanotubo de carbono, Figura 4, é caracterizado através do enrolamento de uma
ou mais camadas cilindricas de grafeno de forma concéntrica, com cavidade interna oca e
didmetro de dimensao nanométrica. A camada de grafeno tem um arranjo bidimensional

formado por uma rede hexagonal de atomos de carbono sp? (ZARBIN, 2007).

Figura 4 — Representagao da estrutura do nanotubo de carbono.

Folha de grafeno Manotibo de carbone

Fonte: (ODOM et al., 2000).

Nanotubos de carbono existem em duas diferentes formas: Nanotubos de carbono
de parede simples (NTCPS) e Nanotubos de carbono de paredes multiplas (NTCPM). As
propriedades dos NTCPM estao diretamente ligadas ao nimero de camadas de grafeno,
variando de 2 a 40 camadas concéntricas, e ao seu diametro, entre 10 e 50 nm. Ja os
NTCPS sao formados por apenas uma tnica camada de grafeno e seu didmetro varia entre
1 e 5 nm (ZARBIN, 2007).

Dependendo da forma como as camadas de grafeno sao enroladas, diferentes es-
truturas isdomeras de nanotubos de carbono sao obtidas. Desta maneira, os nanotubos
sao definidos por um angulo quiral e um vetor (FERREIRA, 2003). O vetor quiral, Cy, é
definido pela Equagao (1):

C’hzna1+ma2 (]->

onde a; e ag sdo reticulos do grafeno e n e m sao nimeros inteiros nas diregoes x e y da

camada de grafeno. O dngulo quiral, #, varia de 0 a 30° e é definido pela Equacao (2).

0 = arctan (2—\/§m ) (2)

n+m
Os tipos de nanotubos estao representados na Figura 5, as propriedades dos nano-
tubos sao fortemente relacionadas com a sua quiralidade, principalmente as propriedades
elétricas (SISTO et al., 2016).
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Figura 5 — Diferentes estruturas de nanotubos de carbono.

Armchair Quiral Zig-Zag
Metalico Semicondutor Semicondutor

Fonte: Adaptado (SISTO et al., 2016).

Conforme a variacao do angulo quiral, os nanotubos sao reconhecidos por diferentes
formas. Aquirais quando 6 = 0° e = 30°, denominados zig-zag (n,0) e armchair (n,n),
respectivamente. Sao quirais quando o angulo estéd entre 0° < 6 < 30° (FILHO; FAGAN,
2007).

Diversas configuragdes (n, m e teta) sdo encontradas mas nenhuma particularidade
de tubo é preferencialmente formada. Em nanotubos de paredes multiplas, cada cilindro
formado pode ter configuragoes diferentes, sendo armchair, zig-zag ou quiral (FERREIRA,
2003).

2.1.3 Nanocompésito com nanotubos de carbono

Uma das areas mais promissoras dos nanocompositos é, provavelmente, a pesquisa
envolvendo a utilizagdo de polimeros e nanotubos de carbono como reforgo (COLEMAN
et al., 2006). Compositos de matriz polimérica refor¢cada com NTC foram mencionados pela
primeira vez por Ajayan et al. (1994), desde entdo muitas pesquisas vem sendo realizadas
no que se refere a sintese, estrutura, propriedades e aplicagoes destes materiais compésitos
(SUN et al., 2013).

Segundo Araujo (2010), os nanotubos de carbono usados como particulas de reforco
oferecem diversas vantagens sobre os agentes de reforco tradicionais como fibras de vidro
e carbono. Aumento de propriedades mecanicas e elétricas sao algumas caracteristicas
atribuidas pela adicdo de pequenas fragoes de nanotubos de carbono em compdsitos
poliméricos (ARAUJO, 2010).

O preparo dos nanocompésitos apresentam alguns desafios em razao da formagao
de aglomerados de NTC, muitas vezes combinados por estruturas emaranhadas, devido
ao processo de sintese e forgas de Van der Waals entre os tubos (VILLMOW et al., 2008).

A incorporacao dos nanotubos tem sido a maior dificuldade para a melhoria das
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propriedades nos nanocompositos. Estes, normalmente encontram-se enrolados e torcidos
dentro da matriz polimérica, apresentando apenas uma fracao do seu grande potencial.
A fim de melhorar as propriedades mecanicas e elétricas, é fundamental uma eficiente
dispersao e distribuicdo dos nanotubos individuais na matriz polimérica, além disso, é
necessario o estabelecimento de uma afinidade quimica entre a matriz e os nanotubos
(SPITALSKY et al., 2010).

Diferentes rotas de processamento para a inclusdo do refor¢o na matriz, visando
a dispersao e boa interagdo com a matriz, sdo conhecidas. Entre as trés mais comuns
pode-se citar: Mistura por solugdo, mistura por fundicao e polimerizagao in situ (HARRIS;
HARRIS, 2009).

Possiveis condigoes de dispersao de nanotubos de carbono na matriz podem ser
vistas através de analise morfolégica na Figura 6. A dispersao também pode ser evi-
denciada pela alteracao das propriedades do composito como: a condutividade elétrica
(KASALIWAL et al., 2011). Na Figura 6a, uma estrutura aglomerada com espagos vazios é
observado. Ja para a Figura 6b e Figura 6¢, nanotubos mal dispersos ainda sao observados
porém encontram-se conectados entre si, o que pode garantir propriedades semiconduras
ao material. Na Figura 6d uma estrutura bem dispersa e homogeneizada formando cone-
xo0es entre os nanotubos de carbono é identificada, condi¢ao ideal de dispersao para esse
material aditivo. J& na Figura 6e, a boa dispersao e distribui¢cao nao garante o contato
entre os nanotubos de carbono, condi¢ao necessaria para ultrapassar o limite de percola¢ao

do material.

Figura 6 — Possiveis formas de dispersao dos NTC na matriz. (a)Estrutura aglomerada;
(b)Aglomerados com percolagao; (c)Pequenos aglomerados com percolagao;
(d)Estrutura dispersa e percolada; (e)Estrutura dispersa e nao percolada.

Fonte: (KASALIWAL et al., 2011)

Uma das propostas para melhorar a dispersao e interacao dos NTC é a modificagao
destes materiais. Este processo é chamado de funcionalizagdo, ocorre a substituicao de
atomos da estrutura dos nanotubos de carbono ou gera ligagoes de diferentes componentes

na superficie dos mesmos através de reagoes quimicas ou interagoes nao-covalentes. No
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entanto, a funcionalizagdo pode introduzir defeitos nos nanotubos de carbono e reduzir as

propriedades finais dos compésitos (SUN et al., 2013).

2.1.4 Estado da arte

Observados pela primeira vez por lijima (1991) os nanotubos de carbono tem atraido
inimeras pesquisas em fungao de propriedades fisicas e mecanicas notaveis para esta forma
de carbono (THOSTENSON; REN; CHOU, 2001). Propriedades térmicas e elétricas
segundo Collins e Avouris (2000), também possuem grande relevancia. A capacidade para
transporte de corrente elétrica pode ser até 1000 vezes maior do que fios de cobre e
condutividade térmica duas vezes mais alta que o diamante. No entanto, se esses materiais
forem utilizados como reforcos eficazes em compoésitos poliméricos, a dispersao adequada
e uma boa ligacao interfacial entre os NTC e a matriz polimérica devem ser garantidas,
visto que os NTC sao materiais de facil aglomeracao e formacao de emaranhados devido
ao seu tamanho e alta proporgao de aspecto (FIEDLER et al., 2006).

Alguns métodos tem sido propostos para promover a dispersao de nanotubos na
matriz polimérica. Os autores Lopes e Soares (2013), dispersaram os NTCs usando dois
métodos, sonicador e turrax, com e sem o uso de solvente. A dispersao dos NTC com o uso
de sonicador e acetona foi o que apresentou maior viscosidade, indicando uma dispersao
mais eficiente e maior interacao entre a matriz e a carga. Loos et al. (2008a) observou um
aumento entre 8-12% na viscosidade para 0,1%, no entanto a adi¢ao de 0,25% diminuiu a
viscosidade surpreendentemente. Em outro estudo, Loos et al. (2008b) mostraram que a
adigao de acetona diminui, em até 50%, a viscosidade da resina epéxi, o que é esperado
considerando que o efeito solvatante enfraquece as interagoes entre as cadeias (LIAO et al.,
2004). Além disso, Cotiuga et al. (2006), constatou que a viscosidade tem um aumento
inicial, porém comeca a diminuir apés longos periodos de sonicagao, interpretado como
uma possivel diminuicado do comprimento médio dos NTC.

A utilizacdo de solvente é importante como forma de preparar adequadamente
nanocompésitos utilizando NTC como refor¢o em matriz epdéxi (LIAO et al., 2004). Esta é
uma etapa necessaria, em funcao a alta viscosidade da resina epoxi pura. Embora, o uso do
solvente seja benéfico, uma quantidade 6tima deve ser identificada e utilizada, reduzindo
possiveis efeitos prejudiciais as propriedades mecénicas da resina (LOOS et al., 2008b).
Estudos feitos por Lau et al. (2005), indicaram que pequenos tragos de solventes residuais
impactam na reagao de cura e afetam nas propriedades finais do compdésito. Hong e Wu
(2000) estudaram a influéncia de diferentes solventes no processo de cura e encontraram
mudancas significativas em solventes onde a temperatura de ebulicao é maior.

Métodos para modificar as propriedades superficiais dos NTC, conhecidos como
funcionalizacao quimica e métodos fisicos, tem ganhado esforgos na tentativa de melhorar
a dispersao do material aditivo, porém o processo de funcionaliza¢ao provoca mudancas

estruturais e danos aos nanotubos de carbono, influenciando seu potencial (MA et al.,
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2010). O autor e equipe Hameed et al. (2014) observaram os efeitos da incorporacao de
NTC puros e funcionalizados, com melhora no médulo de elasticidade em nanocompositos
funcionalizados com até 0,5% em peso de NTC. Wang et al. (2012) obtiveram uma
resisténcia a tracao, com 0,5% NTC funcionalizados, 25% maior comparado ao ep6xi puro.

De acordo com a teoria da percola¢ao, os caminhos elétricos sao constituidos por
inclusdes condutoras no contato direto. Compdésitos refor¢cados com NTC curtos geralmente
tém um limite de percolagao entre 5 a 10% em massa de NTC (TSOTRA; FRIEDRICH,
2003). Estudo feito por Lopes e Soares (2013) obteve um aumento na condutividade
elétrica na ordem de 10%, em relacdo a resina pura, indicando a ocorréncia de percolacao
elétrica no sistema. Ja para Wang et al. (2012), nanotubos de carbono funcionalizados
também apresentaram melhora na condutividade elétrica, atingindo 8,38 x 103 S/m com
1,0% em massa de adicao.

O autor Loos et al. (2008a) preparou amostras contendo diferentes percentuais
de NTCPS e obteve uma tendéncia de aumento no médulo de elasticidade, em até 7%
para amostras contendo 0,25% de NTC. Ja para Allaoui et al. (2002) a adigdo de 1 e 4%
de NTCPM aumentou o médulo de Young em 100 e 200%. Uma vez que a rigidez e a
resisténcia parecem aumentar com a adicdo de NTCPS, isso pode ser uma indicacao de
que a adicao de maiores teores de NTC pode melhorar nitidamente as propriedades do
material final. Neste caso, deve-se ter cuidado para garantir que a dispersao seja adequada
para que um aumento mais significativo nas propriedades possa ser alcangado (LOOS
et al., 2008a).



24

3 METODOLOGIA

3.0.1 Confeccao dos Nanocompaésitos

A fabricacao dos corpos de prova, assim como a metodologia adotada para a dis-
persao dos nanotubos de carbono na matriz, foi realizado por Neto (2018). As amostras
prontas foram entao usadas neste trabalho para analisar o estado de dispersao e as propri-
edades fisico-quimica e fisico-mecanica dos nanotubos de carbono na matriz polimérica.

Para a dispersao dos NTC, além de utilizar acetona como solvente, Neto (2018)
usou processos de sonicagao e agitacao magnética em seguidas etapas. Inicialmente ocorreu
a dispersao dos NTC no solvente, na propor¢ao em massa de 2% de NTC e 98% de acetona,
por meio de banho ultrassénico. Ap6s 25 minutos, grande parte da acetona foi volatilizada,
dessa maneira a mistura estava pronta para receber a resina epdxi. As demais etapas

sucederam de acordo com o fluxograma da Figura 7, até o vazamento no molde.

Figura 7 — Fluxograma da técnica de dispersao dos NTC realizada por (NETO, 2018).
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Fonte: Adaptado (NETO, 2018).

O fluxograma da Figura 8 apresenta as etapas de cura dos corpos de prova. Apods
o vazamento no molde, o conjunto foi hermeticamente vedado em bolsa a vacuo a uma
pressao de 580 mmHg durante 50 minutos com a finalidade de remover possiveis bolhas
de ar presentes. A seguir, as amostras passaram por periodo de cura, durante 48 horas a
temperatura de 23 °C. Posteriormente foram colocadas em estufa a 60 °C por 10 minutos

para o desmolde.

Figura 8 — Fluxograma da técnica de cura dos CP realizado por (NETO, 2018).
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Fonte: Adaptado (NETO, 2018).

A Tabela 1 detalha os equipamentos utilizados por Neto (2018), enquanto a Tabela

2 apresenta os materiais utilizados por (NETO, 2018) para a confecgao dos corpos de
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prova.

Tabela 1 — Equipamentos utilizados para confecgao dos corpos de prova.

Equipamento Marca/Empresa Modelo
Agitador magnético HJ 4
Balanca de precisao Bioscale FA2204

Bomba de vacuo rotativa Prismatec 152
Estufa FANEM 515
Lavadora ultrassonica UNIQUE USC-1880A

Fonte: Adaptado (NETO, 2018).

Tabela 2 — Materiais utilizados para confec¢ao dos corpos de prova.

Materiais Empresa/Marca Modelo
Acetona PA 100% Quiminorte -
Desmoldante Polyecoper Ecoglaze 25
Endurecedor Barracuda Composites AH 260
Nanotubos de carbono Nanocyl NC7000
Resina Barracuda Composites AR 260

Fonte: Adaptado (NETO, 2018).

3.1 CARACTERIZACOES

3.1.1 Caracterizacdao Morfolégica

A caracterizagao morfolégica das amostras foi realizada com apoio do LCME, em
Florianépolis. Os corpos de prova foram fraturados no Laboratério de Combustao Aplicada
(LAC) através de fratura criogénica, onde, nesse tipo de fratura, uma répida formacao
e propagagao de trincas leva a rapida ruptura do material, ocorrendo baixa deformagao
plastica no processo. Para esse modo de fratura, a superficie tem aspecto regular com
cavidades menos profundas e menor deformacao plastica. As amostras foram imersas
em nitrogénio liquido, fraturadas e posteriormente analisadas em microscopia eletronica,
MEV e FEG, com o objetivo de verificar a dispersao dos nanotubos de carbono na matriz

polimérica.

3.1.1.1 Microscopia Eletronica de Varredura - MEV

As andlises microscopicas das fraturas permitiram caracterizar alguns aspectos,
como a visualizagdo do material de reforco, a presenca dos nanotubos de carbono de forma
dispersa ou emaranhada e regides de vazios predominado apenas pela matrix epoxi. As
micrografias das superficies de fratura dos corpos de prova foram obtidas em microscopio
eletronico de varredura JEOL, modelo JSM-6390LV, operando sob modo baixo vacuo com
feixe de elétrons entre 0,5 e 30 kV. Magnificacao de 25x a 300.000x.
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Uma observacao visual de toda a superficie das amostras foi inicialmente realizada
e uma regiao representativa da textura foi escolhida para analise. Foi utilizado alcool
isopropilico para remoc¢ao de qualquer impureza existente na regiao de andlise. As amos-
tras foram recobertas com um filme em ouro com o intuito de tornar as amostras mais

condutoras, viabilizando a realizacao das analises.

3.1.1.2 Microscopia Eletronica por Emissao de Campo - FEG

As micrografias das superficies de fratura dos corpos de prova foram obtidas em
microscopio eletronico por emissao de campo - FEG JEOL, modelo JSM-6701F. Operando
sob ultra alto vacuo com feixe de elétrons entre 0,5 e 30 kV e magnificagao de 25x a 650.000x.
A técnica via FEG, foi utilizada em fungao da maior precisao em visualizar os nanotubos
de carbono na matriz epdxi, assim como confirmar o estado de dispersao e a presenca dos

NTC, visto na caracterizacao via MEV.

3.1.2 Caracterizacao Elétrica

A caracterizacao elétrica foi realizada no LaTS da UFSC Joinville com o objetivo de
avaliar a condutividade elétrica das amostras conforme o aumento percentual de material
aditivo. Dentre os métodos descritos na literatura usados para o calculo da resistividade e
condutividade elétrica, o de duas pontas foi escolhido por ser um método bastante simples
e de facil utilizacdo. A resisténcia elétrica, R, entre dois pontos quaisquer da amostra, é
obtida aplicando uma tensao entre esses pontos e medindo a corrente elétrica, 7, que flui
entre eles. Desta forma a resisténcia do material é dado pela Equacao 3;

R= K (3)

i
Inicialmente a resisténcia elétrica foi obtida para cada amostra, aplicando uma

diferenca de potencial de -100 a +100 V e -200 a +200 V, entre dois pontos distanciados
em Ilmm. Uma vez conhecido o valor da resisténcia elétrica, encontra-se o correspondente

valor da resistividade, p, e condutividade, o, de cada amostra, conforme as Equagoes 4 e
9:

o= (@
1
= (5)

onde d, corresponde a menor distancia entre as pontas capaz de medir um sinal de corrente,
para todas as amostras essa distancia foi assumida igual a 1 mm. A area de secdo, A,
¢ assumida igual a area da ponta do eletrodo de raio r, igual a 0,5 mm. No Sistema

Internacional de Unidades (SI), a resistividade é expressa em §2.m e a condutividade em

S/m.
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3.1.3 Caracterizacao Tedrica

O moédulo de elasticidade tedrico de um compdésito polimérico, formado por matriz
e reforco, pode ser estimado através de alguns modelos conforme Tucker e Liang (1999).
Dois modelos matematicos elementares, Regra das Misturas e Halpin-Tsai, foram usados
para prever e comparar o méddulo de elasticidade tedrico com os resultados obtidos expe-
rimentalmente, em ensaios de tragdo e excitagdo por impulso, realizados por Neto (2018).
Os resultados experimentais foram coletados para comparar com o ensaio tedrico realizado

neste trabalho e podem ser encontrados nos Anexos A e B.

3.1.3.1 Regra das Misturas

Uma estimativa inicial do moédulo de elasticidade de um composto polimérico, Eq,
com NTC orientados aleatoriamente pode ser encontrado usando a regra das misturas,

Equacao (6).

EC:OélﬂEfo+(1—Vf)Em (6)

em que, V¢, é a fracao volumétrica de NTC presente no nanocompoésito, 3 refere-se a
disposi¢ao dos nanotubos de carbono, em orientagao aleatéria 3-D igual a 0,2. O moédulo
de elasticidade do reforco, Ey, varia entre 500 e 1000 GPa conforme Pizzutto et al. (2011).
O moédulo de elasticidade da matriz, E,, = 4,12 GPa, obtido no ensaio de tracao e E,, =
3,34 GPa obtido no ensaio de excita¢ao por impulso foram encontrados por Neto (2018) e
serdo utilizados de forma a comparar os resultados experimentais com os tedricos propostos
neste trabalho. Os pardmetros a; e as podem ser encontrados utilizando a Equacao (7) e

Equacao (8), respectivamente:

w1 [M] (7)

L
0425

3L,
) B3 8
2=\ 2E,mV; (®)

em que L e D, correspondem ao comprimento e didmetro médio dos NTC, iguais a 1,5um

e 9,5 x 107"m, de acordo com o fabricante.

3.1.3.2 Modelo de Halpin-Tsai

Outro modelo tedrico comum para a estimativa do moédulo de elasticidade do

nanocompésito, F¢, é o de Halpin-Tsai, dado pela Equacoes 9:

Eo 3|1+ Q/TLnva
1 —77LVf

5[1+277va]

8|1 -nrVy
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em que V¢, ¢ a fracao volumétrica de NTC presente no nanocompésito, L e D, correspon-
dem ao comprimento e didmetro médio dos NTC. Os parametros 1y, e nr sao obtidos por

meio da Equacao 10 e Equagao 11:

L= 22— (10)

nr = 2 (11)

em que Ef, ¢ o médulo de elasticidade do reforco e £,,, o mdédulo de elasticidade da

matriz. L e D, correspondem ao comprimento e didmetro médio dos NTC.

3.1.4 Caracterizacdao da Massa Especifica

A massa especifica das amostras contendo diferentes percentuais de NTC foram
determinadas através do principio de Arquimedes, Equacao (12), que relaciona a densidade
do sélido em func¢ao da sua massa e da massa do liquido deslocado.

ps=pu (12)

A massa do liquido deslocado, my, é determinada pela diferenga entre a massa
inicial do conjunto, my, contendo apenas dgua destilada, e a massa registrada apds imersao
da amostra, my, Equagao (13) . O aumento no valor da massa do conjunto apds imersao

¢é proporcional a forca de reacdo do empuxo devido a massa de liquido deslocado.

myp =ms —my (13)

O ensaio foi realizado no Laboratério de Ensino de Ciéncia dos Materiais da
UFSC Joinville. Os equipamentos utilizados para a caracterizagao foram: Balanga digital
modelo Toledo Prix com resolucao de 0,001 g, béquer e agua destilada. A densidade da
agua destilada é corrigida pela balanca conforme a temperatura do ensaio. O ensaio foi

realizado a uma temperatura controlada de 23,5 °C.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo, serdao avaliados e discutidos os resultados obtidos em cada um
dos ensaios propostos neste trabalho, sendo eles o de condutividade elétrica, microscopia
eletronica, massa especifica e tedrico.

A fim de caracterizar as respostas alcancadas nos ensaios teéricos, foi criado um
topico neste capitulo que compara os resultados praticos, obtido por (NETO, 2018), no
ensaio de tracao e ensaio de excitacao por impulso, com os modelos tedricos, regra das

misturas e Halpin-Tsai.

4.1 CONDUTIVIDADE ELETRICA

Uma das principais caracteristicas dos nanotubos de carbono é acrescentar carac-
teristicas de materiais condutores a resina nao condutora, resultando em um aumento
significativo da condutividade elétrica do compdsito. Para diferentes concentragoes de
NTC, a condutividade elétrica tende a aumentar de acordo com aumento da concentragao
de NTC, sendo possivel avaliar a percolagao elétrica no material.

As Figuras 9 e 10 apresentam a relacdo entre os pardmetros, tensao e corrente,
caracterizado pela Lei de Ohm, para os diferentes percentuais de NTC. Inicialmente o
valor da resisténcia é analisado por meio do coeficiente angular da reta, que relaciona a
variacao de corrente causada pela diferenca de potencial imposta.

E possivel identificar na Figura 10b, uma curva com caracteristica 6hmica, conforme
a variacao de tensao e corrente, a uma temperatura constante. Enquanto nas demais curvas
das Figuras 9 e 10, possuem um comportamento com maior curvatura, caracteristico de
um resistor nao-ohmico.

A partir da resisténcia, os valores de resistividade e condutividade foram determi-

Figura 9 — Curva Tensao x Corrente. (a) para 0,1% de NTC; (b) para 0,2% de NTC.
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Figura 10 — Curva Tensao x Corrente. (a) para 0,5% de NTC; (b) para 0,8% de NTC.
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Fonte: Autor (2022).

nados por meio das Equagoes 4 e 5. A Figura 11 e Tabela 3 apresentam os resultados

obtidos para as diferentes amostras.

Figura 11 — Condutividade elétrica para diferentes teores de NTC.
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Fonte: Autor (2022).

A condutividade elétrica da resina epdxi pura, segundo Mitchell (2004) é préximo a
3,54 x 10711 S/m, no qual consiste em valores tipicos de condutividade em resinas ep6xi e
outros polimeros isolantes. Para as amostras com N'TC, os valores encontrados demonstram
um aumento na condutividade elétrica com relagdo a resina epoxi pura, principalmente
a que contém o maior percentual de NTC. Dessa forma, é possivel afirmar que existe
uma ultrapassagem do limite de percolagao onde o comportamento isolante da resina é

alterado, por meio da criacao de redes de percolagao.
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Tabela 3 — Resisténcia, resistividade e condutividade elétrica.

Teor de NTC Resisténcia Resistividade Condutividade

% ] [Qm] [S/m]

0,1 2,5x10%6 2,0x 1073 5,0x 1074
0,2 3,6 x 1070 2,8x 1073 3,4x107%
0,5 2,4x 10" 1,9 x 1072 5,1x107°
0,8 7,1x 10" 5,5 x 10*T 1,7x1072

Fonte: Autor (2022).

Allaoui et al. (2002) encontrou em sua pesquisa, um aumento na condutividade
elétrica em até nove ordens de magnitude, na faixa entre 0 a 4% em peso de NTC, confir-
mando a formagao da rede de percolacdo. Apesar do material nanocompdésito apresentar
condutividade elétrica muito superior a resina, essa analise nao é suficiente para classificar
o nanocompostio na classe dos materiais semicondutores. Algumas limitagoes do ensaio é
a forma e espessura da amostra, podendo influenciar na formacao da rede de percolagao,
assim como a geracao de forgas elétricas de campo em fungao da proximidade dos NTC,
que também influenciam os mecanismos de condutividade elétrica do nanocompoésito.

Os metais, normalmente bons condutores, possuem condutividades na ordem de
107 S/m. Em outro extremo estdo os materiais isolantes elétricos, com condutividade ex-
tremamente baixa, entre 10710 e 10720 S/m. Os materiais com condutividade intermedidria,
geralmente variam entre 1076 a 10* S/m e sdo denominados semi-condutores (CALLISTER,
2008).

Segundo Martins, Reis e Da Costa Mattos (2014), a condutividade elétrica de um
compésito polimérico é geralmente caracterizada pela sua dependéncia em relagao a fracao
de volume de material adicionado. Em baixas insercoes de cargas, a condutividade do
composito ainda é muito préoxima daquele do polimero puro, pois a matriz polimérica é
elétricamente isolante.

Quando a concentragao de nanoparticulas atinge um nivel critico, a condutividade
elétrica da matriz aumenta de forma inesperada em um fendmeno conhecido como limite
de percolacao elétrica. A razao de aspecto dos NTC e a dispersao/distribuigao do reforgo
na matriz sao fatores determinantes na obtencao dos compédsitos poliméricos condutores

de eletricidade (RIBEIRO; BOTELHO; COSTA, 2015).

4.2 ANALISE DA MASSA ESPECIFICA

Os resultados obtidos da massa especifica para cada amostra com diferentes percen-
tuais de NTC sdo apresentados na Figura 12. E possivel observar pela variacio da massa
especifica que os compositos fabricados sem NTC e com 0,8% NTC, exibem, respectiva-
mente, os limites superiores (1,172 g/em?) e inferiores (1,166 g/cm3), representando uma
variacao percentual de 0,51% em relacdo ao limite superior.

A partir da analise experimental, a adi¢do dos NTC nao provocou uma mudanca
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expressiva na massa especifica do material, fato que pode ser justificado pelo pequeno
percentual de NTC adicionado nas amostras.

De toda forma, vale salientar também a incerteza do proprio equipamento utilizado,
onde essas pequenas diferencas podem estar dentro do valor de incerteza, podendo ser
consideradas todas iguais. Assim, as baixas concentragoes de NTC adicionadas a matriz de

resina epoxi nao causaram efeitos significativos na massa especifica dos nanocompésitos.
Figura 12 — Densidade das amostras para diferentes percentuais de NTC.
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Fonte: Autor (2022).

4.3 ANALISE MORFOLOGICA

A Figura 13a e 13b, apresenta a micrografia da amostra de resina epoxi pura, na
qual retrata uma vista geral da regiao fraturada observada via microscopia eletronica, MEV
e FEG. Ambas as imagens representam caracteristicas da resina epoxi sem a presenca de
nanotubos de carbono. Na andlise, nota-se a superficie do nanocompdsito com aspecto
mais regular, poucas cavidades e menor rugosidade quando comparadas as superficies com
NTC, Figuras 14 e 15. Essa identificacao é mais clara, quando vista a partir da técnica
FEG.

Na Figura 14a e 14b sao apresentadas as micrografias do compdsito nanoestruturado
de resina epdéxi com 0,1% e 0,2% em massa de NTC, via MEV. Nas superficies fraturadas
¢é identificado pontos onde houve material arrancado, indicados pelas setas vermelhas.
Para esse baixo percentual de material aditivo, a identificacdo e andlise da dispersao

e distribuicdo dos nanotubos, com aumento de 2000x, ¢ de dificil realizagao, possiveis
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Figura 13 — Amostra sem NTC vista via MEV e FEG.
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Fonte: Autor (2022).

regices identificadas indicam a presenca dos NTC, porém de maneira muito subjetiva. E
observado também regioes escuras indicadas pelas setas laranjas, onde predomina apenas
a fase continua.

Ja nas Figuras 14c e 14d, a medida que o percentual de NTC incorporado na
matriz epoxi aumenta, fica mais clara a observacao do material de refor¢co. Na figura
14c, é possivel identificar uma grande area de NTC aglomerados, além disso, para essa
concentracao de 0,5% de NTC, também podem ser observados espagos vazios escuros,
onde predomina apenas a matriz epéxi. Na Figura 14d, onde a concentracao de NTC é
maior, hd uma grande quantidade de nanotubos dispersos ao longo de toda a superficie
da amostra e menor presenca de espagos vazios.

Na Figura 14d, é possivel observar a formacao de redes de percolagao no nanocom-
posito. A formacao dessas redes é fundamental para a alteracao das propriedades elétricas,
ou seja, os nanotubos conectam-se entre si formando um caminho continuo, possibilitando
a passagem de elétrons e permitindo a condutividade elétrica (MCNALLY et al., 2011).
J& em superficies onde espacos vazios sao identificados, ou seja, areas com predominio
apenas da matriz epoxi, ha a interrupc¢ao das redes de percolagao visto que os reforcos
nao se conectam entre si, identificado nas amostras com menores teores de NTC.

A Figura 15, s@o micrografias do nanocompoésito com diferentes percentuais de
NTC via FEG. Quando comparadas com as imagens obtidas via MEV, apresentaram uma
melhor forma de visualizar a superficie fraturada para avaliar a presenca e dispersao dos
NTC.

Nas Figuras 15a, 15b, 15¢ e 15d, regides de baixa homogeneiza¢ao do material adi-
tivo é identificado, com a presenca de nanotubos de carbono aglomerados e emaranhados,
regioes mais claras das amostras. Ja para as regioes de cor escura, Figuras 15a, 15b e 15¢

indicadas pelas setas laranjas, foram observados maiores espagos vazios, ou seja, espagos
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Figura 14 — Amostras com diferentes percentuais de NTC via MEV. (a) para 0,1% de
NTC; (b) para 0,2% de NTC; (c) para 0,5% de NTC; (d) para 0,8% de NTC.
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Fonte: Autor (2022).

em que ha predominio apenas da fase continua na amostra. Nessas areas os reforcos nao
foram bem dispersos junto a matriz e podem ter propriedades inferiores a amostras com
material aditivo bem homogeneizado.

A presenca dos aglomerados reduzem o efeito reforcador dos nanotubos de car-
bono, ou seja, atuam como uma falha no nanocompdésito. Dessa maneira, os compositos
de NTC/Resina ep6xi mal dispersos possuem propriedades mecénicas inferiores quando
comparados aos que possuem boa disperssao (SONG; YOUN;, 2005). As imagens via FEG
contribuiram para comprovar o estado de dispersao dos nanotubos de carbono, visto de
maneira subjetiva nas amostras analisadas via MEV.

A dispersao do material aditivo se mostrou insuficiente como visto na analise FEG,
no entanto, quando avaliadas as propriedades mecéanicas e elétricas, mesmo com a baixa
homogeneizagao entre matriz e reforco, o efeito dos NTC ¢ evidente.

A Figura 16 apresenta a superficie de uma amostra com 0,5% em massa de NTC
vista via FEG, com aumento de 30000x. Os NTC sao identificados em formatos cilindricos
dispersos na matriz epéxi, formando uma conexao entre eles. Porém, vale destacar que

essa imagem representa um aumento maior comparado as imagens anteriores, ou seja,
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Figura 15 — Amostras com diferentes percentuais de NTC via FEG. (a) para 0,1% de
NTC; (b) para 0,2% de NTC; (c) para 0,5% de NTC; (d) para 0,8% de NTC.

Fonte: Autor (2022).

foi aproximada em uma regiao de grande concentracao de NTC, apenas para realcar a
presenca dos nanotubos junto a matriz epdxi. As outras imagens coletadas via microscopia
eletronica sao apresentadas no Apéndice A, via MEV e Apéndice B, via FEG.

Foi observado através das imagens de microscopia que os NTC foram dispersos de
maneira insuficiente na matriz epoxi, onde varios pontos de aglomerados e vazios foram
identificados. Entretanto, avaliando as propriedades elétricas e mecanicas, é observado
que mesmo com deficiéncia de homogeneizacao, o impacto dos NTC nas propriedades é
evidenciado.

Vale ressaltar que o uso de ambas as técnicas, para observar os NTC na matriz
nao foi de facil realizacao por alguns fatores como, a presenca de impurezas na superficie,
fragmentos de resina depositados na superficie da fratura e o baixo percentual de NTC
incorporados na matriz. Tais fatores, dificultaram a visualizagdo dos NTC de maneira

menos subjetiva, porém mais satisfatéria com a técnica FEG.
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Figura 16 — Amostra com 0,5% de NTC vista via FEG.
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Fonte: Autor (2022).

4.4 ENSAIOS TEORICOS

Os resultados encontrados, aplicadas as equagoes dos modelos tedricos propostos
neste trabalho, regra das misturas e Halpin-Tsai sao mostrados nas Figura 17 e 18. O
modulo de elasticidade da matriz polimérica nao reforcada, foi obtido em trabalho ante-
rior elaborado por Neto (2018), assim como os resultados experimentais dos ensaios de
resisténcia a tragao e de excitagdo por impulso, encontrados nos Anexos A e B.

Os resultados obtidos do modulo de elasticidade para cada amostra sao comparados
com o mddulo de elasticidade tedrico proposto. Neto (2018) obteve uma queda na rigidez
de 3,39% e 6,2% nos ensaios de tracao e excitacao por impulso, de acordo com o aumento
dos NTC nas amostras. Ja para o modelo tedrico, ha uma mudanga de rota evidente, ou
seja, o aumento da rigidez encontrado é superior a todos os ensaios experimentais.

Na regra das misturas houve um aumento da rigidez de 16,26%), passando de 4,12
GPa para amostras sem NTC para 4,75 GPa nas amostras com 0,8% de NTC. Quando
comparado ao ensaio de excitacao por impulso, a rigidez passa de 3,34% para 4,00%,
aumento de 19,76%. No modelo de Halpin-Tsai, o aumento ¢é ainda mais evidente, para
tracao 26,45% e excitacaoo por impulso de 30,53%.

Em ambos modelos tedricos, conforme o aumento percentual dos nanotubos de
carbono nas amostras, hd uma tendéncia de crescimento nos valores de rigidez do compo-
nente a medida que a porcentagem do aditivo aumenta. Isso era esperado, uma vez que no
modelo tedrico nao é levado em consideracao a presenca de defeitos nas amostras, os quais
agem como pontos concentradores de tensao e interferem na reducao das propriedades
mecanicas.

Ja na pratica, tanto para resisténcia a tragao quanto no ensaio de excitacao por
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impulso, pode ser identificado uma queda no médulo elastico. Possivelmente essa queda

¢ em funcao de defeitos no processo de dispersao e obtencao dos corpos de prova, baixa

adesao e presenca de bolhas no interior das amostras.

Figura 17 — Comparativo do Moédulo de Elasticidade: Experimental Tracao x Tedricos.
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Fonte: Autor (2022).
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Figura 18 — Comparativo do Modulo de Elasticidade: Experimental Excitagao por Impulso

x Tedricos.
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5 CONCLUSAO

Para atingir os objetivos propostos neste trabalho foram realizados algumas técnicas
a fim de identificar e avaliar a influéncia da adicao de NTC. Por fim, os resultados foram

discutidos e as conclusoes seguidas aos objetivos serao apresentadas.

B Analisar qualitativamente o estado de dispersao dos nanotubos de carbono através
de MEV e FEG.

As imagens obtidas via microscopia, MEV inicialmente foram de dificil visualiza¢ao
dos NTC em todas as amostras, desta maneira a analise via FEG foi fundamental para
melhor interpretacao das imagens coletadas. Nesta segunda andlise, foi possivel obervar
os NTC presentes na matriz polimérica, porém, muitos, na forma de aglomerados e mal
dispersos, além de regides com espacgos vazios. A dispersao do material aditivo se mostrou
insuficiente, no entanto, quando avaliadas as propriedades mecéanicas e elétricas, mesmo

com a baixa homogeneizacao entre matriz e reforgo, o efeito dos NTC é evidente.

m Avaliar o desempenho elétrico das amostras de resina epdxi, a partir de diferentes
teores de NTC.

O desempenho elétrico, em relacdo ao composito puro, mostrou-se satisfatorio
mesmo com baixas concentracoes de NTC nas amostras. E possivel afirmar que o compor-
tamento isolante da resina é modificado. E observado uma relacio de proporcionalidade
direta entre o aumento do teor de NTC e o valor de condutividade. A amostra contendo
0,8% em massa de NTC apresentou a maior condutividade elétrica, 1,79 x 10-2 S/m, nove

ordens de grandeza maior comparado a resina epdxi pura.

B Determinar o valor do moédulo de elasticidade do compdsito, com e sem a adigao
de nanotubos de carbono, utilizando dois métodos tedricos e comparar com valores

previamente medidos.

A partir dos métodos tedricos sugeridos neste trabalho, foram obtidos o médulo de
elasticidade tanto pela regra das misturas quanto pelo modelo de Halpin-Tsai. H4 uma
mudancga da rigidez do material quando comparado com os ensaios tedricos e praticos.
(NETO, 2018) obteve uma menor rigidez & medida que o teor de NTC aumentou tanto nos
ensaios de tracao quanto de excitagdo por impulso. J& nos modelos teodricos, os resultados
obtidos estao de acordo com o esperado, ou seja, um aumento da rigidez foi observado,

visto que a presenca de defeitos, bolhas e baixa adesao nao sao levados em consideracao.

m Estabelecer a massa especifica das amostras em diferentes concentracdes de NTC.
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A massa especifica foi determinada para as diferentes concentragées de NTC porém
a adicao do material aditivo ndo contribuiu para uma mudanca expressiva na massa
especifica do material, variacao percentual préxima a 0,5%. Fato que pode ser justificado
pelo pequeno percentual de NTC inserido e também a presenca de defeitos durante a
confeccao das amostras.

Sugestoes para trabalhos futuros:

— Comparar NTC funcionalizados e nao-funcionalizados utilizando metodologia similar

a adotada neste trabalho;

— Comparativo entre duas rotas de dispersao de NTC, com o uso de solvente e mistura

direta, além do uso de NTC funcionalizados e nao-funcionalizados;

— Preparar amostras com uma rota de processamento que evite a presenca de porosi-

dade dentro das pecas, de forma a obter uma caracterizacdo do material intrinseca;
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APENDICE A - IMAGENS MEV

Figura 19 — Imagens MEV - 0,0 %NTC; 0,1%NTC; 0,2%NTC.
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Fonte: Autor (2022).
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APENDICE A. Imagens MEV

Figura 20 — Imagens MEV - 0,5 %NTC; 0,8%NTC.
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Fonte: Autor (2022).



APENDICE B - IMAGENS FEG

Figura 21 — Imagens FEG - 0,0 %NTC; 0,1%NTC; 0,2%NTC.

Fonte: Autor (2022).
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APENDICE B.

Imagens FEG
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Figura 22 — Imagens FEG - 0,5 %NTC; 0,8%NTC.

Fonte: Autor (2022).



ANEXO A - RIGIDEZ ENSAIO DE TRACAO

Figura 23 — Valores encontrados por (NETO, 2018) ap6s ensaio de tracao.

Conjunto de Amostras A |A1 A2 A3 Ad AS Médis |0 IC (95%)
Espessura [mm] 3.073| aq187| 2724]| 2728 3arr| apte| oz2es| o0as7
Largura [mm) 13,288 | 13,230 13253 13345 13 164] 13.234] 0048 0,024
Mddulo de Young [GPa) 3,96 4 .22 3.8 416 4,35 4.12] 018 0,23
Limite Escoamento [MPa) azos| 2ri2] 23ga| a3rse| 33as| asog7| 420 533
Tensbo Ruptura [MPa 4310 4570] 2880] s280] 5330] 4434] 511 6,34
Alongamento na Ruptura |%] 1,600 | 1,800 1.40% '._?m-',l 1.80%]| 1.68%) 0.12%] 0.14%
Conjunto de Amostras B |B1 B2 B3 B4 B5 Médis |0 IC (95%)
Espessura [mm] 2960 282 3038 318s| 2e61| ao0o7| o112] o043
Largura [men] 13,249 ] 13,238 13.361] 13 3048] 13 06] 13.241] 0030 0, (k4
Maduks da Young [GPa) A58 4.12 4, 55 a08] 410 4,08 034 0,43
Limite Escoamento [MPa] 3521 -| 20080 2756 2827| 3023 346 4,29
Tanabo Ruptura [MPa) 4580| 32s0| e3so| saro|l s130] anae| a0s 5,03
Alongamento na Ruptura [%] | 1.60% | 1.00%] 320%| 27ow| 230%| 216%] osan| oeaw
Conjunto de Amostras C |G c2 c3 cd c5 Média [0 IC (95%)
Espessura [mm] 2831 30s7| 2mes| 3g03] 2ee7| 20e3] 0114] 0.4
| Langura [mm] 13,263 | 13,227 13287 13364 13.272]| 13,263 0,022 0,027
Maddulo de Young [GPa) 3,78 Ll 4,04 3,77 3,88 J88 011 0,14
Limite Escoamento [MPa) 2703l 2687 2830 -l Zroz| 27Es| 066 0,52}
Tanabo Ruptura [MPa) g130( #130] soa4o] 1s880] e120] eoso| o093 1,18
Alongamento na Ruptura [%] | 3.80% | 4.10%] 360%| os0%] 4.00%| asew| o2a%| o.28%]
Conjunto de Amostras D | D1 D2 D3 D4 D5 Médis |0 IC (95%)
| Espessurs [mm) 2182 D53 2371 32901 35801 J.268) 01881 O.ZH)
| Langura [mm] 13,208 13,208| 13179 13.152] 13.241]| 13,188 0,034 0,2
Maduko da Young [GPa) 455 .55 4,83 308 384 383 011 0,14
Limite Escoamento [Fa) 2301 2301] 2541 2403] 2405] 2380| 099 123
Tanaka Rupturs [MPa) s580| sseo| seso| se20] seoo| seoel o030 0,37
Alonpamenio na Ruptura [%] 4400 | 4500 4.30% 4_.63'.#":-' 4.50%]| 446%) 011%] 0L14%
[Conjunte de Amostras € [E1 EZ E3 Ed ES Média jo  |IC [95%) |
Espessura [mm] 3108| 3100|] 3231] 3555| 3286| 3.256) 0185 0,230
Largura [mim) 131981 13.281] 13.271) 13.2897) 13.257] 13.257] 0.038 0,045
Mddulo de Young [GPa] 4.00 383 413 4.0 387 3,598 (iR} 0,118
Limite Escommanic [MPa) 2612 2033 24.58) J60T| 2606] 2681 1.74 2,16
Tensbo Ruptura [MPa) G230| 64300 &6240] 6280| &280| 6288 82 1,
Alongamanto na Ruptura [%] | 4.70% | 3.00%] 4.80%] 4.40%| asow] ad2%] oas] o0.01%

Fonte: Adaptado (NETO, 2018).
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ANEXO B - RIGIDEZ EXCITACAO POR IMPULSO

Conjunto de Amostras A —=re T rhp3 | COP 3 ”Eﬁ; COF & Média
!I-pll-l-l-ll'l Média [I'H'll] 108 1185 | & 2l SAFF A4 01H
Largura Média [mm] 13221| 13.230| 132zs| i3z4z] iniee 13,224
Massa M [N e H.510 L) (- R ] H 458

| Comprimanta [mm] woo|  weoo]  weool  ieon]  1s00 1E0.D
| Frequiincia [Hz) a5 31| e ys] irasel imeaz]| 2240 161,41
Fator Correglo 1002] toos|  toop| vooz|  vooe 1,002
Modulo Elasticidade [GPa] | 3.03| 316  340]  a60| a2 334

Conjuntc de Amestras B ~erpy [ corz [ copa 'lﬂ'i COPS | Wédi
Espessura Média [mm] TR R T T 3 (06
Largura Média [mm] 13248 13.238] 13261 13.208] 13248 13,241
Masea |ﬂ !E 10 H_L'I'EU E _H.E';H.l !.E_:ll'.:l E

| Comprimanta [mm] 1600]  1eoo]  weool  1e0n] 1s00 1600
| Frequiineia [Hx) 18555 18311 1erenl 1esa1] 1maan 187 01
Fator Correcha 1o0z]  tooz|  tooz]  to03] ooz 1,002
Médule Elasticidade [GPa]|  324|  329|  314]  s08| 313 3,18

Conjunto de Amostraa C —ern S T wnp s cw:d'!!::m COP & Wedia
!Mr‘l“ IEI 2 HA1 Ll 2 B9 4, 103 Fa-re g 2 00
Largura Msédia [mm] 13.263] 13ze7| 13287| 13.984| 13272 13,263
Masea M o0 ETH o250 B.E70 B ]

| Compriments [mm] 00| 1600] wson| 0ol  1e00 1600

| Frequincia [Ha] 168.46] t879e| 1s0p8] 19531 irs7e 181 54

| Fator Corragdo o)  voor) oo voe] 1002 1,002

Médule Elasticidade [GPa]| 206|313  324] 322] 208 3.11
0,5% NTC

Conjunto de Ameatras B "enE T T coP2 | COP3 | COP4 | COPS | Média
Espossura Média [mm] TN T 3306
Largurs Midia [mm) 13.208] 13200] 13479] 13.0sa] vaze 13,108
Massa Iﬂl M. 14 j- i 800 H, LK) NG o, 180

| Comprimants [mm] 00| 1600)  eon| ool 1e00 1600

Fraquincis [Hzl 18068] tes31] teopr| o000l 21m7a 107 75

| Fator Corregdo 1003] 1003 o0 i003] 1003 1,003

Médulo Elasticidade [GPa]|  275]  285] 2o0] 302|300 291
B.8% HTC

Conjunto de Amastras E ~oop1 [ corz t:ul':"r?:nn COP & Wedia
Espessura Mbdia [mm] 3.008] 3100 3231| 3555|3288 3,256
umﬂﬂl |EI 13 18948 14251 1EI'1 |£ NA2hT 13,355
-I#.l.-m B Bl H 530 HA70 I 550 PRt 3574

Comprimento [mm] ws0,0) 1600 1600 wsoo] 1son 150,0
Frogudncis [Hz] 190,23 190,43 205,08 224 51 032 54 20754
Fator Correcho oozl 1o0z]  voos]  too3] 1003 1003
“Lﬂhﬂmlgbl 5.1% 3,0 4.8 <14 340 514

Fonte: Adaptado (NETO, 2018).
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Figura 24 — Valores encontrados por (NETO, 2018) apés ensaio de excita¢ao por impulso.
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