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Resumo

O presente trabalho teve como objetivo desenvolver metodologia pa@apice
nanolaminas de grafite por meio de tratamento quimico e fisimasH&minas foram
utilizadas para preparacdo de nanocompositos de Polietileno (P&ijte gor polimerizacdo

in situusando untatalisadometalocénico.

Introducao

As recentes aplicacfes dos polimeros exigem novas propriedadegmusempre
esse material apresenta. Uma das formas de modificar asegenj@s dos polimeros é por
meio da adicdo de carga inorganica, neste caso, 0 materm@loéniciado de composito
polimérico.Tem sido evidenciado um crescente interesse pela p@pal@ nanocompositos
de polimero/grafite, pois € observada uma melhora das propriedades gsaagos&o
comparadas as do compdésito convencional. A utilizacdo de nanolaminaafitie garmite
gue os caminhos condutores de eletricidade sejam mais facilfoenselos dentro da matriz
polimérica. Neste trabalho, compdésitos de PE/grafite expandido forgparados por meio
da polimerizacdoin situ, e as propriedades elétricas foram avaliadas por meio da
Espectroscopia por Impedancia Elétrica

Metodologia
Preparacédo de nanolaminas de grafite

Seguindo a metodologia de Chen (Chen, 2003) uma mistura de acido sefacico
nitrico foi adicionada ao grafite natural em flocos na teatpea ambiente e sob agitacao.

Apoés a lavagem e secagem em estufa a grafite, agoraaiatk, foi tratada a 1000 °C
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durante 30s para a obtencé&o de grafite expandida. A grafite expdodimersa em solugéo
aquosa de alcool 70% ficando em banho com ultrassom por 8h, para a®@biEn¢@Eminas
em escala nanomeétrica.

Outra metodologia testada foi a de Schniepp (Schniepp, 2006), na qudit® gra
natural em flocos € misturado a acido sulfdrico concentrado e acitm,né em banho de
gelo é adicionado aos poucos clorato de potassio. Apos 96 horas deargagfite é filtrado

e seco em estufa.

Preparacdo de Nanocompdésitos de Polietileno/Grafite

Os nanocompdsitos foram obtidos por meio da polimerizacdo in situ dooetib
presenca de diferentes quantidades de nanolaminas de grafigmiante as nanolaminas de
grafite foram impregnadas com o coatalisador MetilaluminoXd®O), com objetivo de
reagir com grupos funcionais presentes na superficie das nanolapiéw® processo de
esfoliacdo. A presenca de alguns grupos funcionais contendo oxigénio éanteqrara
promover a interacao quimica e fisica entre o cocatalisadogrefite. Além da presenca
desses grupos poderiam desativar o catalisador metalocénicoadatilidurante a
polimerizacdo do etileno. Foi usado catalisador metalocénico, C@RZrCl
diclorobis(ciclopentadienil)zirconio(1V).

Caracterizacao

As nanolaminas de grafite foram caracterizadas por Micros&bgligdnica de
Varredura (MEV), Microscopia de Forca Atomica (AFM), Micrggieo Eletronica de
Transmisséo (MET) e Difracdo de Raios X (DRX).

Os nanocompositos foram caracterizados por Calorimetria Explarator
Diferencial (DSC), DRX, AFM, MET, Analise Termogravimétai (TGA), e Medida de
Impedancia Elétrica.

Resultados e Discussao

A caracterizacao por MEV e MET mostrou que a grafite na&maflocos resultou em
um material com dimensdes nanométricas de aproximadamente 6Ggana, E A analise
por AFM indicou um afastamento em torno de 49nm e uma espessura de 22nm das
nanolaminas. Por fim a DRX mostrou que os tratamentos quimicasas fifio destroem a

estrutura cristalina do grafite.
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Figura 1. Micrografia de MEV e TEM das nanolaminas de geafi

Os resultados para o nanocompadsito da DSC mostraram que adigéandisninas
nao modificou significativamente a temperatura de fusdo (Tm) dos arapositos em
relacdo ao polietileno puro. A DRX comprovou uma boa disperséo das nerasano
polimero. A analise por AFM mostrou que o as dimensdes das mstttuinanocompaositos
estdo na ordem de 68nm. A TGA comprovou que a incorporacdo de grafite aaament
estabilidade térmica dos nanocompositos por volta de 15°C quando comparada com
polietileno puro, pois a temperatura de degradacdo méxima aumentandfses de
impedancia elétrica provaram que em baixas frequéncias dahapesenta carater isolante,
porém para frequéncias acima de 100 kHz, sua impedancia de@aideeduias ordens de

grandeza, indicando uma sensivel melhora na caracteristica condutora do.material

Conclusao

Considerando os bons resultados da caracterizacdo das nanolaminaftele gio
nanocompasito polietileno/grafite, bem como a reprodutibilidade das megaoltilizadas,
o0 estudo desse tipo de polimero torna-se viavel e importante, umaeveaiga de materiais
poliméricos que apresentem condutividade elétrica, entre outras panj@segresentes nesse

nanocomposito, sdo cada vez mais requisitados.
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