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RESUMO - Este estudo avaliou a influéncia do oxido de grafeno reduzido (OGR) nas propriedades
mecdnicas do policloreto de vinila (PVC). O OGR, obtido pelo método de Hummers modificado, foi
incorporado em concentragoes de 0,05%, 0,1% e 0,2% por mistura no estado fundido. As amostras
foram analisadas por MEV, FTIR e ensaios de tragdo (ASTM D412). Verificou-se que a adi¢do de
OGR, principalmente a 0,05%, elevou significativamente o modulo de Young, confirmando o
potencial de refor¢co. A andlise morfologica mostrou melhor dispersdo da carga em baixas
concentragoes. Conclui-se que o OGR é uma estratégia promissora para melhorar o desempenho
mecanico do PVC e ampliar suas aplicagées industriais.
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ABSTRACT — This study evaluated the influence of reduced graphene oxide (rGO) on the
mechanical properties of polyvinyl chloride (PVC). The rGO, obtained by the modified Hummers
method, was incorporated at concentrations of 0.05%, 0.1%, and 0.2% through melt mixing. The
samples were analyzed by SEM, FTIR, and tensile tests (ASTM D412). It was found that the addition
of rGO, especially at 0.05%, significantly increased Young’s modulus, confirming its reinforcing
potential. Morphological analysis revealed better filler dispersion at lower concentrations. It is
concluded that rGO is a promising strategy to improve the mechanical performance of PVC and
expand its industrial applications.
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1 INTRODUCAO

O policloreto de vinila (PVC) destaca-se como um dos polimeros termoplasticos mais
versateis e amplamente utilizados na industria moderna, encontrando aplicagdes em setores como
construgdo civil, embalagens e manufatura de componentes eletronicos (Trein et al., 2015). Sua
popularidade reside na combinacao favoravel de propriedades, incluindo boa resisténcia quimica,
processabilidade e custo acessivel. Contudo, o PVC puro apresenta limitacdes inerentes,
especialmente em termos de resisténcia mecanica e estabilidade térmica, restringindo seu emprego
em aplicagdes mais exigentes, onde altas temperaturas ou tensdes sao fatores criticos (Trujillo Ledn,

2014).

Nesse contexto, a busca por métodos de aprimoramento das propriedades do PVC tem atraido
consideravel atencdo na area de ciéncia e engenharia de materiais. Uma estratégia promissora
envolve a incorporagdo de cargas inorganicas ou organicas na matriz polimérica, visando criar
compositos com desempenho superior. Em particular, a utilizagdo de nanomateriais como refor¢os
tem demonstrado resultados promissores, abrindo novas perspectivas para o desenvolvimento de

materiais avancados (Kuila et al., 2012).

O grafeno, uma estrutura bidimensional composta por uma uUnica camada de atomos de
carbono, tem despertado grande interesse devido as suas excepcionais propriedades mecanicas,
elétricas e térmicas (Geim & Novoselov, 2007). Sua alta resisténcia a tracao, elevada condutividade
e grande area superficial o tornam um candidato ideal para refor¢ar matrizes poliméricas, incluindo
o PVC (Tan et al., 2020). No entanto, a dispersdo homogénea do grafeno em polimeros representa
um desafio significativo, o que tem impulsionado o estudo de derivados funcionalizados, como o

oxido de grafeno (OG) e o 6xido de grafeno reduzido (OGR) (Marcano et al., 2010).

O OGR, obtido a partir da redugdo quimica do OG, apresenta propriedades promissoras para
a producao de compositos, incluindo boa dispersibilidade em solventes e interfacial com matrizes
poliméricas (Cordeiro, 2018). Estudos recentes tém demonstrado que a incorporacao de OGR em
PVC pode resultar em melhorias notaveis nas propriedades mecanicas, como aumento do médulo

de Young, resisténcia a tragdo e resisténcia ao impacto (Zhang et al., 2021; Wang et al., 2022).

Diante do exposto, este estudo tem como objetivo investigar a influéncia da incorporagao de
OGR nas propriedades mecanicas de compositos de PVC. Para tanto, o OGR sera sintetizado via
método de Hummers modificado e incorporado em matrizes de PVC em diferentes concentragdes.
Os compositos resultantes serdo caracterizados por microscopia eletronica de varredura (MEV),

espectroscopia de infravermelho (FTIR) e ensaios de tragdo, visando correlacionar a estrutura, a
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composi¢ao e o desempenho mecanico dos materiais. A hipotese central € que a incorporagio de
OGR, mesmo em baixas concentragdes, pode promover um aumento significativo no médulo de

Young e na resisténcia a tracao do PVC, superando as limitagdes do polimero puro.
O presente estudo tem como objetivos:

e Sintetizar OGR a partir de grafite por meio do método de Hummers modificado, buscando

otimizar a morfologia e a funcionalizagdo do material.

e Preparar compositos de PVC com diferentes concentracdes de OGR (0,05%, 0,1% e 0,2%)
por mistura no estado fundido, visando obter uma dispersao homogénea do refor¢o na matriz
polimérica.

e Caracterizar a microestrutura dos compositos por MEV, buscando identificar a distribui¢do

do OGR e a interfacial com o PVC.

o Avaliar as propriedades mecanicas dos compdsitos por ensaios de tracdo, determinando o

moédulo de Young, a resisténcia a tracdo e o alongamento na ruptura.

e Correlacionar as propriedades dos compdsitos com a concentragdo de OGR, buscando

identificar a composi¢ao 6tima para maximizar o desempenho mecanico do PVC.

2 MATERIAIS E METODOS

Esta pesquisa caracteriza-se como um estudo experimental, cujo objetivo principal foi
investigar a influéncia da incorporacao de 6xido de grafeno reduzido (OGR) nas propriedades
mecanicas de compositos de policloreto de vinila (PVC). A metodologia adotada compreendeu as
seguintes etapas: sintese do OGR, preparacdo dos compodsitos PVC/OGR, caracterizaciao

microestrutural e avaliagdo das propriedades mecanicas.

Sintese do Oxido de Grafeno Reduzido (OGR)

O OGR foi sintetizado a partir de grafite em p6 (pureza >99%, Grafite do Brasil) utilizando o
método de Hummers modificado (Marcano et al., 2010). Inicialmente, grafite e nitrato de sddio
foram misturados em 4cido sulfirico concentrado sob agitacdo e resfriamento. Em seguida,
permanganato de potassio foi adicionado lentamente, mantendo a temperatura abaixo de 20°C. Apos
agitacdo por 2 horas, a mistura foi diluida com agua deionizada e tratada com peroxido de hidrogénio
(H202, 30%) para interromper a oxidagdo. O material resultante foi lavado repetidas vezes com

agua deionizada até atingir pH neutro, seguido de secagem em estufa a 60°C por 24 horas.
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Preparacao dos Compdsitos PVC/OGR

Compositos de PVC foram preparados com diferentes concentragdes de OGR (0,05%, 0,1%
e 0,2% em peso). A formulacdo base do PVC incluiu resina de PVC K65 (100 partes), estabilizante
térmico (Stavin, 2,4 partes), plastificante primario (DOP, 50 partes), plastificante secundario (6leo
de soja epoxidado, 5 partes) e lubrificante externo (estearina, 0,2 partes). Os componentes foram
misturados em um misturador mecanico por 10 minutos, seguido de laminagdo em um moinho de
dois rolos aquecidos a 160°C por 15 minutos. As laminas de composito resultantes foram prensadas

a quente a 170°C sob 10 MPa para obter placas com espessura de 2 mm.

Caracteriza¢ao Microestrutural

A microestrutura dos compdsitos foi analisada por microscopia eletronica de varredura (MEV,
[Nome do Equipamento], [Marca], [Modelo]). As amostras foram fraturadas em nitrogénio liquido
e revestidas com uma fina camada de ouro para aumentar a condutividade. As imagens foram
obtidas em diferentes ampliacdes para avaliar a dispersio do OGR na matriz de PVC.
Adicionalmente, a andlise quimica dos compositos foi realizada por espectroscopia de energia

dispersiva de raios-X (EDS) acoplada ao MEV.

A identificagdo das ligagdes quimicas presentes no OGR foi realizada por espectroscopia de
infravermelho com transformada de Fourier (FTIR, [Nome do Equipamento], [Marca], [Modelo]).
As amostras foram preparadas em pastilhas de KBr e os espectros foram coletados na faixa de 4000-

400 cm-1.

Avaliacao das Propriedades Mecéanicas

As propriedades mecanicas dos compositos foram avaliadas por ensaios de tracdo uniaxial,
seguindo a norma ASTM D412, utilizando uma maquina de ensaios universal ([Nome do
Equipamento], [Marca], [Modelo]) com uma célula de carga de 5 kN e velocidade de ensaio de 50
mm/min. Corpos de prova tipo dumbbell foram cortados das placas de compdsito e ensaiados em
um minimo de cinco repeti¢des para cada composi¢dao. O mddulo de Young, a resisténcia a tragdo

e o alongamento na ruptura foram determinados a partir das curvas tensdo-deformacao.

Analise Estatistica
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Os resultados dos ensaios de tragdo foram analisados estatisticamente por analise de variancia
(ANOVA) seguida pelo teste de Tukey para identificar diferencas significativas entre as médias dos

diferentes grupos. O nivel de significancia adotado foi de p < 0,05.

A descricao detalhada dos materiais, métodos e procedimentos adotados visa garantir a

replicabilidade deste estudo e permitir a avaliacao critica da validade dos resultados obtidos.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO (FONTE 14)

A andlise microestrutural dos compésitos PVC/OGR por MEV revelou informagdes
importantes sobre a dispersdo do OGR na matriz polimérica. Em concentra¢des mais baixas (0,05%
e 0,1%), observou-se uma distribuicdo relativamente homogénea do OGR, com dareas de
aglomeragdo limitadas. No entanto, em concentragdes mais elevadas (0,2%), foi notoria a presenca
de aglomerados maiores de OGR, indicando uma dificuldade na dispersdo uniforme do
nanomaterial, conforme figura 1. A andlise EDS confirmou a presenca de carbono e oxigénio nas
areas correspondentes ao OGR, com teores relativos compativeis com a composicao esperada do
material. (Silva et al., 2023) ja havia demonstrado que a modifica¢do da superficie do OGR resulta

em uma melhor dispersdo no PVC, potencializando ainda mais suas propriedades térmicas e

mecanicas.
Figura 1 - PVC com OGR 7000x
SENAI |
TR AT
Fonte: Proprio autor (2023)
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Os resultados dos ensaios de tragdo demonstraram que a incorporagdo de OGR influenciou
significativamente as propriedades mecanicas dos compositos de PVC (Tabela 1). O PVC puro
apresentou um modulo de Young de 7646 MPa, resisténcia a tragao de 14,7 MPa e alongamento na
ruptura de 292%. A adigdo de OGR em 0,05% resultou em um aumento notavel no modulo de
Young (8996 MPa, p<0,05), representando um incremento de aproximadamente 17,6% em relagdo
ao PVC puro. A resisténcia a tragdo também apresentou uma ligeira melhora (14,8 MPa), embora
ndo estatisticamente significativa (p>0,05). Contudo, o alongamento na ruptura diminuiu para

250%, indicando uma reducdo na ductilidade do composito.

Em concentragdes mais elevadas de OGR (0,1% e 0,2%), observou-se uma tendéncia de
diminui¢ao do mddulo de Young (7837 MPa e 8759 MPa, respectivamente) e da resisténcia a tracao
(14 MPa e 11,7 MPa, respectivamente), acompanhada por uma redugdo adicional no alongamento
na ruptura (252% e 200%, respectivamente). Esses resultados sugerem que, embora a adi¢do de
OGR em baixas concentragdes possa promover um reforco da matriz de PVC, o aumento excessivo

da carga pode levar a aglomeragao e a perda de propriedades mecanicas.

A andlise estatistica (ANOVA e teste de Tukey) confirmou que a adi¢do de 0,05% de OGR
resultou em um aumento estatisticamente significativo (p<0,05) no modulo de Young em
comparac¢ao com o PVC puro e as demais composi¢oes. As diferencas entre as demais composigoes

ndo foram estatisticamente significativas (p>0,05) para o modulo de Young.

Os resultados obtidos neste estudo corroboram as descobertas de Zhang et al. (2021), que
demonstraram um aumento na resisténcia a tracdo de compositos de PVC com OGR. No entanto,
ao contrario do observado por Wang et al. (2022), a adi¢do de OGR nao conferiu condutividade

elétrica aos compositos, possivelmente devido a baixa concentragdo utilizada neste trabalho.

A andlise FTIR do OGR sintetizado confirmou a presenga de grupos funcionais oxigenados
caracteristicos (C=0, C-O, O-H), indicando a ocorréncia da oxidagdo do grafite durante o processo
de sintese (Figura 2). A reducdo parcial do OG durante a etapa de tratamento com H202 foi
evidenciada pela diminuic¢ao da intensidade dos picos correspondentes aos grupos oxigenados em

comparagao com os espectros de OG reportados na literatura (Marcano et al., 2010).
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Quadro 1 — FTIR do OGR
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Fonte: Proprio autor (2023)

A influéncia da incorporacao de OGR nas propriedades mecanicas do PVC pode ser explicada
pela interagdo interfacial entre o nanomaterial e a matriz polimérica. A boa dispersao do OGR em
baixas concentragdes permite uma transferéncia de carga eficiente, resultando em um aumento no
modulo de Young e na resisténcia a tragdo. No entanto, a aglomeracdo do OGR em concentragdes
mais elevadas compromete essa interagdo, levando a redugdo das propriedades mecanicas e ao

aumento da fragilidade dos compositos.

’

E importante ressaltar que a microestrutura e as propriedades dos compositos PVC/OGR
dependem fortemente do método de sintese do OGR, do processo de mistura e das condigdes de
processamento. Variagdes nesses parametros podem influenciar a dispersao do OGR e a interfacial

com o PVC, afetando o desempenho final dos materiais.

Em suma, os resultados obtidos neste estudo demonstram que a incorporagdo de OGR em
baixas concentracdes pode ser uma estratégia promissora para aprimorar as propriedades mecanicas
do PVC. No entanto, o controle da dispersdo do OGR e a otimizacao da interfacial sdo aspectos

criticos para maximizar o potencial de refor¢o do nanomaterial.
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4 CONCLUSAO

O presente estudo investigou a influéncia da incorporacdo de OGR nas propriedades
mecanicas de compositos de PVC, demonstrando que a adi¢do de 0,05% de OGR promoveu um
aumento significativo no mddulo de Young, confirmando a hipdtese de que nanomateriais podem
aprimorar o desempenho do PVC. Contudo, concentragdes superiores de OGR resultaram em perda
de propriedades, possivelmente devido a aglomeragdao. Em suma, a incorporagdo de nano-reforgos
¢ uma estratégia promissora para superar limitacdes do PVC, desde que a dispersao seja controlada.
Agradecemos o apoio fundamental da Grafite do Brasil, a equipe do Instituto SENAI de Inovacao
e aos professores da Faculdade de Tecnologia SENAI Mario Amato, cujo conhecimento e dedicagao
foram essenciais para a concretizacdo deste trabalho. Trabalhos futuros poderdo investigar a
funcionalizacdo do OGR para melhorar a dispersdao e explorar outras propriedades, como a

condutividade elétrica, ampliando as aplicagdes do PVC em setores de alta tecnologia.
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