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Resumo: O objetivo deste trabalho foi o desenvolvimento de um material compdsito reforcado com fibra de
carbono e nanotubos funcionalizados, onde se realizou a caracterizagdo térmica e a resisténcia mecénica do
produto final. Desenvolveu-se neste trabalho um procedimento para incorporagcdo de nanotubos de carbono
(NTC) em uma resina fenol / epdxi a ser utilizado como matriz de um compdsito de fibra de carbono. Realizando
para tal, a oxidagdo dos NTC com o uso de micro-ondas e sua funcionalizagéio com 3-amino-propil-tri-etoxi-silano,
usado como agente de acoplamento entre a resina e o NTC. Apds o processamento, como resultado da adicdo dos
NTC na resina, obteve-se um aumento na sua temperatura de transigéo vitrea. No material compdsito fibra de
carbono, obtido por laminagdo manual, onde a resina fenol / epéxi mais NTC foi usada como matriz, obteve-se o
aumento do limite de resisténcia a tragéio e ao impacto, confirmado por uma andlise de variéncia com 95% de

confianga, mostrando a eficdcia no tratamento dos NTC.
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1. INTRODUGAO

Dentre as inUmeras estruturas que o carbono pode assumir, uma das que apresentam grande interesse cientifico,
sdo os nanotubos de carbono (NTC), citados pela primeira vez por Sumio ljima e colaboradores em 1991, sendo
que a partir de entdo, este material tem se apresentado com possiveis aplicagdes como compdsitos de alto
desempenho estrutural, gravacdo magnética, dispositivos nanoeletrénicos, sensores para microscopios
eletrénicos de varredura, painéis finos para imagens e sensores quimicos e biolégicos (McCarthy, 2002; Banerjee,

2003; Esplandiu, 2004; Singh, 2006; Shizhong, 2009).

Os NTC podem ser funcionalizados, isto é, sofrer uma alteragdo, em suas paredes ou pontas, por adicdo de um
grupo funcional ou por encapsulamento, de forma que seu comportamento fisico-quimico possa ser alterado
conferindo propriedades diferentes daquelas que o material sintetizado puro possui. Essas estruturas
quimicamente modificadas podem ser usadas de forma a facilitar a interagdo dos nanotubos com moléculas
organicas e inorganicas mudando seu comportamento de forma bem especifica. Isto pode ser feito com adicao
de um grupo funcional a superficie, por acdo das forgas de Van der Waals ou por uma ligacdo covalente, dai o
termo funcionalizacdo. A funcionalizacdo dos NTC é objeto de muita discussdo na literatura sobre nanotubos
(Sanchez, 2013). Isto porque, uma alteracdo bem planejada da estrutura quimica do NTC, e consequentemente

das suas propriedades, abre as portas para a verdadeira nanotecnologia aplicada.

A incorporagdo dos NTC a resina é promovida pela afinidade do epdxi e do fenol formaldeido com os grupos
amina e deve ser realizada com o auxilio de uma molécula de acoplamento como 3-APTES (3-amino-propil-tri-
etoxi-silano) permitindo que o NTC fique ligado ao reticulado da resina por uma ligacdo covalente (Kathi, 2009).
Isto & importante, pois uma mistura simples de NTC com o sistema de resina epoxi resultaria em um ancoramento
mecanico dos NTC no reticulado, ou apenas na interacdo pela presenca de forgas de Van der Waals, que além de
nao serem muito ativas na superficie do NTC, ndo possuem a mesma energia que a ligacdo covalente nestas

circunstancias.

1.1. MATERIAIS E METODOS

Os nanotubos de carbono de camadas multiplas, usados neste experimento, foram obtidos do Instituto de Fisica
da Universidade Federal de Minas Gerais (UFMG). Foram produzidos via deposicdo quimica de vapor, tém

didmetro entre 10 a 30 nm, comprimento de 200 nm e pureza acima 95%.

Na oxidacdo via micro-ondas, 0,25 g de NTC foram dispersos em 5 mL de solu¢do de H2SO4/HNO3 3:1 (v/v).
Colocados em um forno de micro-ondas tipo Microwave Labstation, modelo Milestone ML 1200 Mega em vaso

de 100 mL de politetrafluoretileno, as amostras foram irradiadas com tempo de 20 minutos, a poténcia de 150
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W. Todas as amostras foram resfriadas por 30 minutos ao ar, na sequéncia a solucdo apds a oxidacdo, foi
centrifugada e lavada com 10 mL de solugdo de agua/acetona 1:1 (v/v), para a retirada da solugdo acida e seca

em mufla por 9 horas a 80 °C.

A funcionalizagdo foi realizada pela dissolucdo de 0,20 g de NTC, jd oxidado, em massa, em 50 mL de etanol via
ultrassonificagdo por 30 minutos. Entdo acrescentou-se 0,5% de 3-aminopropiltrietoxisilano (Sigma Aldrich)
mantendo-se a agitacdo por 4 horas entre 55 °C a 60 °C. O produto foi entdo centrifugado e lavado com dgua

seguido por lavagem com acetona e seco em mufla por 20 h a 80 °C.

Para os ensaios foram produzidas duas placas com 6 camadas de tecido de fibra de carbono da marca Zoltec,
Panex 35, em tela 0/90E, com 0,35 mm de espessura em cada camada, com a resina Araldite LY 5052 e iniciador
Aradur 5052, por laminagdo manual. Apds a laminagdo colocou-se uma camada de tecido de polimamida
revestido com tetrafluor-etileno (peel ply), para retirar o excesso de resina, e colocadas entre duas placas de vidro
com 10 kg de peso sobre elas para manter a planicidade das placas. Optou-se por este procedimento pois ele
permite produzir placas com espessura constante, planas, com baixo teor de defeitos (para o experimento de
comparagao) e simplifica o processo, uma vez que a adigao de NTC, aumenta a viscosidade da resina e necessita

de ultrassonificacdo depois de adicionado o endurecedor.

Na preparacdo das placas de fibra de carbono com matriz de nanocompésitos utilizou-se resina conforme
fornecida pelo fabricante, na outra placa a resina utilizada foi prepara com 0,2 e 0,5 % de NTC em massa. Os
corpos de prova foram cortados como serra de disco diamantada e ensaiados para o limite de resisténcia a tragao,

ASTM D3039M-08, limite de resisténcia a flexao, ASTM D790, e impacto, ASTM D6110-08.

1.2. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os NTC, oxidados e funcionalizados, foram avaliados por analise de espectrometria de infravermelho (EIV) para

confirmagdo da oxidacdo, conforme mostra a Figura 1.
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Figura 1 - Espectro de EIV da amostra de NTC oxidada (A) caracterizado pela presenca do pico em 1060 cm-,
correspondente a ligacdo do tipo O-H e funcionalizada (B), caracterizado pela presencga do pico Si-OH (795 cm-

1).

A resina in natura e aquela com adi¢do de 0,5% de NTC funcionalizado, foram avaliados por calorimetria
diferencial exploratdria DSC, do inglés Differencial Scanning Calorimetry. O ensaio apresentou um aumento da
temperatura de transicdo vitrea (TV) de 100 oC, da resina para 102 2C do nanocompdsito, o que ndo é um
aumento representativo, mas como todos os ensaios feitos apresentaram alteracdo, isto pode ser um indicativo
de uma possivel interacdo das nanoparticulas com a resina. Segundo Opelt (2013) quando as particulas tém
dimensdes nanométricas, estdo dispersas e ha interacdo com a matriz forma-se uma interfase que percola as

moléculas diminuindo a movimentacdo molecular e aumentando assim a temperatura de transicdo vitrea.

Os resultados dos ensaios de tracdo e impacto estao apresentados na Figura 2.
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Figura 2 — (A) Limite de resisténcia a tracdo; (B) Resisténcia ao impacto.

Na Fig. 4A pode-se observar, com intervalo de confianga de 95 %, os resultados dos ensaios de limite de resisténcia

a tracgdo (o), onde ha uma melhora de 26% nos valores de resisténcia do compdsito com (RNT_F05) em relacdo
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ao sem NTC (RNT_FO). Na resisténcia ao impacto, Fig. 4B, observa-se um aumento da energia absorvida de 37%
para o compodsito fibra de carbono com a matriz com NTC funcionalizado (RNT_FC05) em comparagdo a in natura

(RNT_FCO).
CONCLUSAO

Obteve-se uma redugdo no tempo de varias etapas, tanto na funcionalizacdo quanto na preparacdo do
nanocomposito. Substitui-se o processo de filtragdo por centrifugacdo para separagao dos NTC nas etapas

intermedidrias, diminuindo perdas, e mantendo a qualidade do processo.

Uma importante contribuicdo foi a oxidacdo acelerada por micro-ondas, que ndo necessitou de agitacao,
diminuiu consideravelmente o tempo de reagao, demandou menos energia e uma menor quantidade de solugao
acida quando comparada com a oxidacdo em banho acido aquecido. Além disso, conseguiu-se diminuir a

presenca de material em suspensao, nos nanotubos em solucdo, sem destruir sua estrutura.

Foi fundamental o uso do ultrassom para a dispersdo das nanoparticulas e mesmo assim houve a presenca de

aglomerados, em decorréncia das reduzidas dimensdes dos NTCs e da atividade na sua superficie.

A funcionalizagdo foi o fator preponderante nos experimentos e se mostrou eficaz, melhorou a molhabilidade e
a compatibilidade dos NTC na resina fenol / epdxi contribuindo para o aumento das propriedades mecanicas finais
do compdsito. Os NTC, apesar de apresentarem uma forte tendéncia de aglomeragdo formando nddulos que
aumentam a concentracdo das tensdes, foram dispersos com o aumento do uso do ultrassom e eventual

aguecimento, que devem ser utilizados em todas as etapas possiveis do processamento.

A adicdo de 0,5% de NTC funcionalizado promoveu um possivel aumento na temperatura de transicdo vitrea do
nanocompasito, na rigidez e na tenacidade, quando comparado com a resina pura. Decorrente do aumento de
densidade de ligagdes cruzadas e diminuigao da mobilidade molecular da matriz. Mas diminuiu a resisténcia a

tracdo, pois os aglomerados funcionam como imperfeicGes no nanocompdsito

Quando o nanocompdsito é utilizado como matriz de um compdsito com fibras de carbono, obteve-se melhora
nas propriedades de resisténcia a tracdo e impacto do compodsito final, promovido pela melhora de rigidez da
matriz e pela reducdo na propagacdo de trincas, ocasionado pela presenca de NTC conectados por ligagGes

covalentes as moléculas de epoxi.
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