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Sintese e Caracterizacao de Nanofolhas de Grafite e Espuma de Carbono para
Desenvolvimento de Compositos Poliméricos como Material de Protecao Contra
Efeitos Ambientals
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Resumo — Equipamentos e veiculos aeronauticos, espaciais, terrestres ou maritimos sdo comumente expostos a diferentes condicbes e esforcos ambientais durante todas as fases de sua vida util. Sistemas
eletrbnicos ou mecanicos podem possuir grande sensibilidade quando expostos aos diferentes esforcos ambientais. Problemas como interferéncia eletromagnética, controle de temperaturas, intemperies e esforcos
mecanicos sao frequentemente enfrentados. Na linha de materiais compdsitos, este trabalho abrange desde a fase de pesquisa, sintese e caracterizacao fisico-quimica das matérias-primas até as fases de fabricacao
de compaositos poliméricos e testes de performance contra efeitos ambientais. Para o desenvolvimento dos compdsitos, foram utilizadas as seguintes matérias-primas: (1) Borracha de polidimetilsiloxano como matriz
polimérica, (2) Nanofolhas de grafite (NG) e (3) Espumas de Carbono (EC) de origem sustentavel como materiais aditivos. As nanofolhas de grafite e as espumas de carbono foram respectivamente sintetizadas
através do método de Hummers modificado e da polimerizacdo e carbonizacao de um residuo da industria de papel e celulose. Atraves das técnicas de sintese quimica, fabricacdo de compdsitos poliméricos,
caracterizacao de materiais e testes de qualificacdo ambiental, este trabalho visa desenvolver materiais compositos com capacidade de isolar e proteger sistemas aeroespaciais contra esforcos gerados pela
exposicao a diferentes condicoes ambientais como interferéncias eletromagnéticas e exposicao termica.

l. INTRODUCAO
« Compositos poliméricos para protecao contra efeitos ambientais em aplicacbes aeroespaciais.
« Sintese de materiais carbonosos avancados (nano materiais / sustentaveis);
« Efeitos ambientais sao quaisquer esforcos gerados no ambiente de aplicacao (radiacao, temperaturas,
Intempéries, mecanicos);

Fig. 1 — Processo de sintese das Nanofolhas de Grafite.

Fig. 2 — Processo de polpacao Kraft.

< SINTESE E EXFOLIACAO DE NANOFOLHAS DE GRAFITE

A sintese das NG foi realizada seguindo o
meéetodo de Hummers modificado, com a
oxidacao e intercalacao de compostos entre
as lamelas de grafeno do precursor Grafite

Natural em Flocos (GNF).

REAGENTES QUANTIDADE
H,SO, (75,0 £ 2 % m/m) 100 mL
KMnO, (99,0 % m/m) 7,20
FeCl, 3,490
GNF de granulometria >300 um 20.0
(99,9 % de carbono) -9
Agua deionizada 30L

Tab. 1 - Reagentes e quantidades a serem utilizadas na sintese quimica por

método de Hummers modificado.

Fig. 3 — Condi¢cbes ambientais.

A exfoliacdo do oxido de grafite foi realizada
através de dois diferentes tipos de tratamento

téermico com uma quantidade
tratamento.

de 1,0 g por

EXFOLIACAO DO OXIDO DE GRAFITE

Tipo de tratamento Temperatura/

Poténcia
300 °C
400 °C
500 °C
700 W

/00 W
700 W

térmico

Forno industrial

Forno microondas

Tempo

10 min
10 min

10 min

15s
30s
60 s

Tab. 2 - Processos de exfoliagcdo do oxido de grafite.

< SINTESE E CARBONIZACAO DAS ESPUMAS DE CARBONO

A sintese das EC foi realizada por meio da

polimerizacdo e carbonizacao da

lignina

(estrutura fendlica) presente no residuo “licor
negro” proveniente da industria de papel e

celulose.

COMPONENTE

w N B

4

MATERIAL MASSA
Licor negro 100 g
Tanino 159
Formaldeido 44 ¢
PMMA 45 ¢

Tab. 3 - Reagentes e quantidades a serem utilizadas na sintese de EC.

ll. RESULTADOS
 MEV e BET

A carbonizacao foi

realizada em

forno

industrial a 900 °C em atmosfera inerte de

argonio (200 sccm).

Ao final as EC foram lavadas com extracao

Soxhlet em agua DI por 24 h,

para remocao

de excessos de sais provenientes do

processo de polpacao.

CARBONIZACAO DAS EC

Tipo de EC Temperatura
EC com PMMA 900 °C
EC sem PMMA 900 °C

Tempo

2 h

2 h

Tab. 4 — Processo de carbonizacao das EC.

A Figura 4, apresenta os resultados de MEV das amostras de NG e EC, onde, as imagens (c) e (d)
sao respectivamente as amostras “MO_15 s” e “FI 500 °C”, amostras do processo de tratamento
termico para NG que apresentaram maior resultado de area superficial caracterizada por BET.

A Tabela 5, apresenta os resultados de area superficial de todas as amostras utilizadas no projeto.

Fig. 4 — MEV dos materiais sintetizados, (a) GNF, (b) GIC, (c) MO_15 s, (d) FI_500 °C, (e) EC sem PMMA e (f) EC com PMMA.

AMOSTRAS
GNF

GIC
15s
30s
60 s
300 °C
400 °C
500 °C
EC sem PMMA
EC com PMMA

BET (m”2/qg)
1,3

1,9
108,7
42,0
65,7
5,4
9,4
10,2
353,0
607,0

Tab. 5 — BET dos materiais sintetizados.

ssEspectroscopia Raman

A Fig.5 apresenta os resultados da caracterizacao estrutural das amostras de NG. Destaca-se a
similaridade entre as bandas dos indices “D” e “G” das amostras GNF com as amostras de NG
tratadas por microondas. Tal similaridade demonstra que o tratamento com microondas gera
menores defeitos estruturais na comparacao com as amostras tratadas termicamente.

A Fig. 6 apresenta a caracterizacado das amostras de EC e confirmam o0s picos caracteristicos para

materiais carbonosos em ~1300 e ~1600 cm™.
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Fig. 5 — Raman das amostras, (a) GNF, (b) GIC, (c) NG (microondas) e (d) NG (forno industrial).

*DRX

A Fig.7 apresenta o0s resultados da caracterizacao estrutural

Independentemente do método de exfoliacado, todas as amostras mantiveram os indices hkl 002,
004 e 110 em ~ 26,5°, 54,6° e 77,4°, respectivamente, sao caracteristicos da organizacao grafitica

cristalina hexagonal.

A Fig. 8 apresenta a caracterizacao das amostras de EC, ambas as amostras com ou sem PMMA
apresentam um padréo similar ao carateristico de uma estrutura de carbono amorfo com os indices

hkl 002 e 101 em ~ 25° e 44°, respectivamente.

2.000
300 °C ?i 1.800;
Emoo—
£1.400 — g

|
\ I\ ==
A @ 1,200,
I & oy J"‘M ) 5
IV, PO Y ,_,,('WW“’“ . A " e ]
ﬂuﬂ“‘:,,y‘"ﬁ‘ﬁﬂ“ R M v, — ' .E 1-000 \W‘J\k
o Vo, AN 800 .

500 1.000 1.500 2.000 2.500 3.000
Deslocamento Raman (cm™)

Fig. 6 — Raman das amostras de EC.

das amostras de NG.
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Fig. 6 — DRX das amostras de NG.

I1l. CONCLUSAO

Este trabalho apresenta os processos de sintese do nanomaterial “NG” obtido pelo meéetodo de
Hummers modificado com esfoliacéo térmica e do material “EC” de origem sustentavel obtido pelo
metodo de polimerizacao e carbonizacao do residuo “Licor Negro” da industria de papel e celulose.
Ambos materiais foram fisicamente caracterizados e apresentaram resultados caracteristicos de
materiais carbonosos com propriedades texturais e estruturais de carater vantajoso para aplicacoes
como aditivos em materiais compositos para aplicacoes aeroespaciais que requerem capacidade de
resisténcia contra efeitos ambientais como radiacao eletromagnética e transferéncia de calor.

Fig. 6 — DRX das amostras de EC.
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