
UNIVERSIDADE FEDERAL DE MINAS GERAIS 

PROGRAMA DE PÓS-GRADUAÇÃO EM 

ENGENHARIA MECÂNICA 

 

 

 

 

 

 

FUNCIONALIZAÇÃO NÃO COVALENTE DE NANOTUBOS 

DE CARBONO E GRAFENO PARA APLICAÇÃO EM 

COMPÓSITOS CARBONO/EPÓXI. 

 

 

 

 

 

VIVIANE CRISTINA MUNHOZ 

 

 

 

 

 

Belo Horizonte, 11 de março de 2016.



 

 

 

Viviane Cristina Munhoz 

 

 

 

 

 

FUNCIONALIZAÇÃO NÃO COVALENTE DE NANOTUBOS 

DE CARBONO E GRAFENO PARA APLICAÇÃO EM 

COMPÓSITOS CARBONO/EPÓXI. 

 

 

Dissertação apresentada ao Programa de Pós-Graduação em 

Engenharia Mecânica da Escola de Engenharia da Universidade 

Federal de Minas Gerais como requisito parcial para obtenção do 

título de Mestre em Engenharia Mecânica. 

Área de concentração: Processos de Fabricação. 

Orientador: Prof. Antônio Ferreira Ávila, PhD. 

 

 

 

 

 

Belo Horizonte 

Escola de Engenharia da UFMG 

2016



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

Munhoz, Viviane Cristina. 
M966f                  Funcionalização não covalente de nanotubos de carbono e grafeno para 

aplicação em compósitos carbono/epóxi [manuscrito] / Viviane Cristina 
Munhoz. – 2016. 

                             xv, 82 f., enc.: il. 
 

        Orientador: Antônio Ferreira Ávila. 
                                           

                              Dissertação (mestrado) Universidade Federal de Minas Gerais, 
                       Escola de Engenharia.      
 
                              Anexos: f. 73-82.                 
                         
                             Bibliografia: f. 63-72. 
 

      1. Engenharia mecânica - Teses. 2. Compósitos poliméricos - Teses.        
3. Nanotubos de carbono - Teses. 4. Agentes ativos de superfícies - Teses.    
I. Ávila, Antônio Ferreira. II. Universidade Federal de Minas Gerais. Escola 
de Engenharia. III. Título. 

                                                                                                       CDU: 621(043) 

  



III 

 

 
 



IV 

 

 

AGRADECIMENTOS 

Agradeço a Deus por me dar forças para superar os desafios e dificuldades e conseguir 

alcançar meus objetivos;  

Ao professor Antônio Ávila pelo conhecimento compartilhado, pela confiança e por toda 

ajuda e assistência durante a realização deste trabalho; 

Ao Gabriel pela compreensão e por me motivar nos momentos mais difíceis; 

À minha mãe e minhas irmãs pelo carinho, apoio e por estarem sempre ao meu lado; 

À Aline pela ótima companheira de aulas, trabalhos, laboratório, congressos e pela amizade, 

principalmente nas dificuldades; 

Ao Elvis pelo auxílio durante a realização deste trabalho e por compartilhar seus 

conhecimentos em Engenharia Mecânica; 

A todos do Laboratório de Mecânica de Compósitos pela grande ajuda com a parte 

experimental e por tornarem o ambiente de trabalho mais prazeroso. Em especial agradeço a 

Suchilla, Jéssica, Luciana, Maria Clara, Fernanda, Camila e Adriene pela ajuda com a 

preparação dos cerca de 450 corpos de prova e 890 tabs; 

À Jéssica de Paula, do Centro de Microscopia, pela paciência e cooperação com as análises e 

com o tratamento dos dados; 

À Maria Sylvia pela atenção e pela disponibilidade com as análises do Raman; 

Ao professor Vicente Buono pela disponibilização do laboratório e à Andréia Bicalho pela 

realização das análises de DRX; 

À Marina, secretária do Programa de Pós-Graduação em Engenharia Mecânica da UFMG, por 

toda a paciência e ajuda com questões burocráticas; 

A todos os amigos e familiares que me apoiaram e torceram pela conclusão deste trabalho; 

Ao Conselho Nacional de Desenvolvimento Científico e Tecnológico (CNPq) pelo apoio 

financeiro para o desenvolvimento desse projeto; 

E a todos que contribuíram para a realização deste trabalho, meus sinceros agradecimentos.  



V 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

“What we anticipate seldom occur; but what we least expect generally happens.” 

Benjamin Disraeli 

http://www.brainyquote.com/quotes/quotes/b/benjamindi134334.html
http://www.brainyquote.com/quotes/quotes/b/benjamindi134334.html


VI 

 

 

RESUMO 

A adição de grafeno e nanotubos de carbono (CNT) em materiais compósitos para melhoria 

das propriedades mecânicas vem sendo relatada por diferentes autores. No entanto, essas 

estruturas tendem a se aglomerar quando a energia do processo de dispersão é removida, 

devido às interações de van der Waals entre os nanotubos e as camadas de grafeno. Uma 

possível solução para esse problema seria a funcionalização não covalente destas 

nanoestruturas usando surfactantes. O objetivo deste trabalho foi avaliar a influência do uso 

de surfactantes no comportamento de compósitos carbono/epóxi nanomodificados por grafeno 

e CNT.  Foram utilizados grafeno multicamadas e nanotubos de carbono de paredes múltiplas, 

os quais foram dispersos com os surfactantes dodecilbenzeno sulfonato de sódio (SDBS) e 

polioxietilenononilfenil éter (IGEPAL® CO-890). As análises morfológicas e estruturais 

foram realizadas utilizando microscopia eletrônica de varredura (MEV), microscopia de força 

atômica (AFM), difração de raios-X (DRX), espectroscopia no infravermelho com 

transformada de Fourier (FTIR) e espectroscopia Raman. As propriedades mecânicas foram 

avaliadas por ensaios de tração (ASTM D3039), de flexão em três pontos (ASTM D790) e do 

tipo dog bone (ASTM D638). Tanto no teste de tração quanto no de flexão os valores de 

rigidez obtidos foram estatisticamente iguais ao do branco, indicando que esta propriedade 

não foi afetada pela funcionalização das nanoestruturas. No entanto, a resistência à tração 

apresentou aumento de 23,5% e a resistência à flexão foi melhorada em 11,5% quando o 

surfactante não iônico CO890 foi utilizado. Os resultados dos ensaios do tipo dog bone 

indicaram que houve uma mudança no modo de falha de frágil para dúctil com a adição das 

nanoestruturas. Os resultados das análises morfológicas e estruturais indicaram que as 

nanoestruturas de carbono foram satisfatoriamente funcionalizadas pelos surfactantes 

utilizados.  

Palavras chave: Nanocompósitos, grafeno, nanotubos de carbono, surfactantes. 
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ABSTRACT 

The addition of graphene and carbon nanotubes (CNT) as nanofillers in composite materials 

to improve its mechanical properties has been reported by different authors. However, these 

structures have the tendency to agglomerate when the energy provided by the dispersion 

process is removed, due to the van der Waals forces between nanotubes and graphene sheets. 

One possible solution to overcome this problem is the non-covalent functionalization of these 

nanostructures by the usage of surfactants. This research goal is to analyze the surfactant 

effect on the overall behavior of carbon/epoxy composites nanomodified by graphene and 

carbon nanotubes. Multi-layered graphene and multiwall carbon nanotubes were dispersed 

with the surfactants Sodium dodecylbenzenesulfonate (SDBS) and 

Polyoxyethylenenonylphenyl ether (IGEPAL® CO-890). The morphological and structural 

analysis was performed using scanning electron microscopy (SEM), X-ray diffraction (XRD), 

atomic force microscopy (AFM), Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR) and Raman 

spectroscopy. The mechanical properties were evaluated by tensile tests (ASTM D 3039), 

three point bending test (ASTM D 790) and tensile tests of dog bone shape specimens (ASTM 

D638). The stiffness values obtained in both tensile and bending tests were statistically equal 

to the blank, indicating that the stiffness seems to be insensible to functionalized 

nanostructures. Nevertheless, an improvement on the ultimate strength of 23.5% for tensile 

tests and of 11.5% for bending tests was observed when the non-ionic CO890 surfactant was 

employed. The results of the dog bone tensile tests indicate a change on epoxy behavior from 

brittle to ductile. The morphological and structural analysis results indicated that the carbon 

nanostructures were well functionalized by the surfactants used. 

Keywords: Nanocomposites, graphene, carbon nanotubes, surfactants. 
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1. INTRODUÇÃO 

O carbono é um elemento que apresenta excelentes propriedades como alta estabilidade em 

condições ambientes, diferentes tipos de hibridização, formação de fortes ligações covalentes 

e facilidade de formação de compostos. Seus alótropos grafite e diamante já são utilizados 

desde a antiguidade, no entanto, as nanoestruturas fulereno, nanotubos de carbono (CNT) e 

grafeno só foram descobertos experimentalmente nas últimas décadas. Estas nanoestruturas 

combinam a baixa densidade e flexibilidade mecânica de materiais orgânicos com as 

propriedades mecânicas e elevada resistência química e térmica dos materiais inorgânicos. 

Desde a descoberta do fulereno em 1985, as nanoestruturas de base carbono vêm recebendo 

grande atenção na ciência de materiais, devido às propriedades únicas e à variada 

possibilidade de aplicações tecnológicas (LEE et al., 2011; WONG & AKINWANDE, 2011).  

O grande interesse por esses alótropos do carbono, principalmente CNT e grafeno, deve-se a 

suas excelentes propriedades térmicas, elétricas e mecânicas. Além disso, os nanotubos de 

carbono e o grafeno são estruturas anisotrópicas em uma e duas dimensões, respectivamente, 

com uma ampla distribuição de suas massas molares. Devido à combinação de módulo de 

elasticidade e resistência à tração elevados, baixa densidade e tamanho em escala 

nanométrica, estas nanoestruturas de carbono são materiais promissores para melhorar as 

propriedades físico-químicas e mecânicas de materiais compósitos. No entanto, essa melhoria 

depende de uma boa distribuição destas nanoestruturas de carbono na matriz polimérica e da 

ligação interfacial entre as nanopartículas e o polímero (KUILLA et al., 2010).  

Devido às fortes interações de van der Waals entre as paredes dos nanotubos e as camadas de 

grafeno, essas nanoestruturas tendem a formar aglomerados e para evitá-los a funcionalização 

das nanopartículas tem se tornado uma possível solução para este problema. De acordo com 

Kuila et al. (2012) e Bystrzejewski et al. (2010), a funcionalização não covalente é uma 

técnica que modifica a superfície de nanoestruturas sem alterar sua estrutura e pode ser feita 

pela adsorção de surfactantes ou de pequenas moléculas aromáticas. Para o caso de 

nanoestruturas de carbono, Tkalya et al. (2012) sugere o uso de surfactantes para evitar que 

essas nanopartículas se aglomerem durante o processo de dispersão na matriz polimérica. 

Segundo Tkalya et al. (2012) e Pu et al. (2012) os surfactantes dodecilbenzeno sulfonato de 

sódio (SDBS) e polioxietilenononilfenil éter (IGEPAL CO890) são os mais adequados para 

melhorar a dispersão de nanotubos de carbono e grafeno. 
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O presente trabalho tem por objetivo investigar os efeitos da adição de grafeno e CNT em 

compósitos carbono/epóxi e avaliar a influência do uso de surfactantes no processo de 

dispersão dessas nanoestruturas na matriz polimérica. Para isto foram utilizadas as seguintes 

estratégias:  

 Funcionalização das nanoestruturas de carbono com surfactante; 

 Desenvolvimento dos compósitos carbono/epóxi nanomodificados; 

 Análise das propriedades mecânicas por meio de ensaios de tração (compósito e 

sistema epóxi) e flexão (compósito); 

 Análises morfológicas e estruturais utilizando MEV, AFM, DRX, Raman e FTIR.  
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2. OBJETIVOS 

2.1 Geral 

Desenvolvimento e análise de compósitos carbono/epóxi nanomodificados por grafeno 

multicamadas (MLG) e nanotubos de carbono (CNT). As nanoestruturas de carbono foram 

funcionalizadas com dois tipos de surfactante (iônico e não iônico) para avaliar sua influência 

no processo de dispersão na matriz epóxi. 

2.2 Específicos 

 Funcionalizar CNT e MLG com surfactantes diferentes; 

 Desenvolver compósitos carbono/epóxi nanomodificados; 

 Analisar diferentes concentrações e combinações de CNT e MLG funcionalizados com 

surfactantes ou não; 

 Avaliar as propriedades mecânicas dos compósitos por meio de ensaios de tração e 

flexão; 

 Análise da funcionalização das nanoestruturas por espectroscopia no infravermelho 

(FTIR) e por espectroscopia Raman;  

 Caracterização dos nanocompósitos desenvolvidos por microscopia eletrônica de 

varredura (MEV) e por difração de raios-X;  

 Avaliação do sistema epóxi nanomodificado por microscopia de força atômica (AFM) 

e por ensaios do tipo dog bone. 
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3. REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

3.1 Materiais compósitos 

Inúmeras tecnologias modernas, por necessitarem de materiais com combinações de 

propriedades que não podem ser atendidas pelas ligas metálicas, pelos materiais cerâmicos e 

pelos polímeros convencionais, só se tornaram viáveis com o advento dos materiais 

compósitos. Conquistas científicas relevantes nas áreas aeronáutica, aeroespacial, 

petroquímica, naval, bioengenharia, automobilística, construção civil, de artigos esportivos, 

entre outras, devem-se ao uso desse tipo de material (CALLISTER, 2006; LEVY NETO & 

PARDINI, 2006). O uso de compósitos, principalmente os reforçados por carbono, permite 

uma significativa redução do peso de determinadas estruturas, além de melhorar as 

resistências à corrosão e à fadiga de componentes de aeronaves, plataformas marítimas de 

petróleo, satélites, submarinos, foguetes, veículos automotores, trens de alta velocidade, 

artigos esportivos, como raquetes de tênis e tacos de golfe, implantes ortopédicos entre outras 

aplicações (LEVY NETO & PARDINI, 2006). A FIG 01 apresenta a estrutura do Boeing 787, 

o qual apresenta 50% em peso constituído de material compósito. Embora sejam 

frequentemente associados a tecnologias mais recentes, a origem dos materiais compósitos é 

bastante antiga. A madeira, formada por fibras de celulose envolvidas por lignina, e o osso, 

formado por fibras de colágeno unidas pela matriz mineral de apatita, são exemplos naturais 

de materiais compósitos (CHAWLA, 2011).  

 

FIGURA 01 - Estrutura do Boeing 787. (Adaptado de SILVA NETO, 2011) 

Laminados de carbono
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De acordo com Callister (2006), os materiais compósitos podem ser, de modo geral, definidos 

como qualquer material multifásico que exibe uma proporção significativa das propriedades 

de ambas as fases que o constituem, de maneira a se obter uma melhor combinação de 

propriedades. A maioria dos materiais compósitos sintéticos foi desenvolvida com o intuito de 

melhorar características mecânicas como resistência, rigidez e tenacidade em diferentes 

condições. Nestes materiais, normalmente, é possível distinguir uma fase de reforço e outra 

aglutinante, chamada matriz, a qual é contínua e envolve o reforço, permitindo que estes 

transfiram esforços mecânicos entre si (CALLISTER, 2006; LEVY NETO & PARDINI, 

2006).  

Um esquema simples para a classificação dos materiais compósitos está mostrado na FIG 02. 

Observa-se nesse esquema que os compósitos podem ser reforçados por fibras ou partículas. 

Os compósitos particulados podem ser reforçados por partículas de tamanhos variados, 

dispersas aleatoriamente na matriz. Devido a essa dispersão aleatória, esse tipo de compósito 

é considerado quase homogêneo e quase isotrópico (CARVALHO, 2011). Caso o reforço seja 

constituído por fibras, essas podem ser orientadas em multidireções, multicamadas ou na 

forma de camadas isoladas. Os compósitos de camada única podem ser constituídos de fibras 

curtas ou contínuas. Quando são utilizadas fibras contínuas, essas podem ser unidirecionais ou 

bidirecionais (tecidos). Nos compósitos reforçados por fibras curtas são empregadas pequenas 

fibras ou whiskers (nanocristais muito finos de alta razão de aspecto) dispersos de modo 

aleatório ou orientado na matriz. No caso dos compósitos multicamadas, pode-se utilizar um 

único tipo de fibra (laminado), ou mais de um tipo de fibra, ou lâminas metálicas intercaladas 

com lâminas de compósitos (híbridos) (CARVALHO, 2011; LEVY NETO & PARDINI, 

2006).  

3.1.1 Reforços 

Os reforços para compósitos podem se apresentar na forma de fibras contínuas, fibras curtas, 

nanocristais de celulose, ou partículas. Tecnologicamente, os compósitos reforçados com 

fibras são os mais importantes e os mais utilizados, uma vez que com este tipo de reforço os 

materiais se tornam mais resistentes e rígidos que com qualquer outro tipo de reforço 

(CALLISTER, 2006; CHAWLA, 2011). Isso se deve ao fato das fibras apresentarem alta 

resistência e módulo de elasticidade, o que faz com que suportem a maior parte da carga 

(CHUNG, 2009). 
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FIGURA 02 - Classificação hierárquica dos compósitos.  (Adaptado de LEVY NETO e PARDINI, 2006, p.4) 

Existem diversos tipos de fibras que podem ser utilizadas como reforços, incluindo fibras 

naturais. Pode-se citar como vantagens desse tipo de fibra a baixa massa específica, o baixo 

custo, a alta disponibilidade, além de serem recicláveis, não tóxicas e biodegradáveis. No 

entanto, as fibras naturais são utilizadas em situações, nas quais não é necessário um reforço 

mecânico significativo, já que suas propriedades mecânicas são inferiores as das fibras 

sintéticas. Além disso, não são uniformes e apresentam alta sensibilidade aos efeitos 

ambientais como temperatura e umidade, o que dificulta o processamento e limita sua 

aplicação como reforço. As fibras celulósicas como o algodão, linho, juta, cânhamo e sisal são 

utilizadas pela indústria têxtil, enquanto a madeira e a palha podem ser utilizadas pela 

indústria de papel (LEVY NETO & PARDINI, 2006; CHAWLA, 2011).       

As fibras sintéticas mais utilizadas como reforço são as fibras de vidro, as fibras de carbono e 

a aramida. Uma comparação de algumas propriedades dessas fibras é apresentada na TAB 01. 

A fibra de vidro é a mais utilizada, devido principalmente ao seu baixo custo, alta resistência 

à tração e grande inércia química (LEVY NETO & PARDINI, 2006). Quando associada a 

uma matriz polimérica, produz um compósito de resistência específica elevada, além de tornar 

o compósito útil para utilização em uma variedade de ambientes corrosivos (CALLISTER, 

2006). No entanto, as fibras de vidro apresentam baixo módulo de elasticidade, auto-

abrasividade, baixa resistência à fadiga e não exibem a rigidez necessária para algumas 

Compósitos 
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aplicações (CALLISTER, 2006; LEVY NETO & PARDINI, 2006). Estas fibras podem ter 

composições químicas variadas e as fibras de vidro mais comuns são as do tipo E, C e S. O 

termo E refere-se a elétrico, já que este tipo de fibra é um bom isolante elétrico. O termo C é 

derivado de corrosão, pois este tipo de fibra é mais resistente á corrosão química que os outros 

tipos. Já o termo S é referente à sílica, uma vez que este tipo de fibra apresenta teor de sílica 

mais elevado, fazendo com que a resistência a altas temperaturas seja maior (CHAWLA, 

2011). As aplicações mais familiares incluem as carcaças de meios de transporte automotivos 

e marítimos, as tubulações de plástico reforçado por fibras, os recipientes para 

armazenamento e os pisos industriais (CALLISTER, 2006).    

TABELA 01 - Propriedades mecânicas de fibras sintéticas. (Adaptado de CHAWLA, 2011) 

Fibras 
Módulo de 

elasticidade E (GPa) 

Resistência à 

tração u (GPa) 

Densidade  

(g/cm
3
) 

Vidro – E 77,0 3,5 2,54 

Vidro – S 85,0 4,5 2,48 

Carbono (Hercules AS4) 240,0 3,6 1,80 

Carbono (Hercules IM7) 280,0 5,2 1,80 

Carbono (Toray T300) 385,0 3,5 1,80 

Aramida (Kevlar
®
49) 125,0 3,8 1,44 

Aramida (Kevlar
®
29) 65,0 3,8 1,45 

 

As fibras de aramida possuem alta resistência, alto módulo e estabilidade térmica, além de 

apresentar excepcional relação resistência-peso, sendo superior à exibida pelos metais. 

Existem vários materiais aramidas, sendo o mais comum conhecido por Kevlar, nome 

comercial da empresa DuPont. As aplicações mais comuns dos compósitos de aramida 

incluem produtos balísticos (coletes à prova de balas), artigos esportivos, pneus, cordas, 

carcaças de mísseis, vasos de pressão, além de serem empregadas como um substituto para o 

amianto em freios automotivos e em revestimentos de embreagens (CALLISTER, 2006). 

As fibras de carbono são um material de alto desempenho, sendo o tipo de reforço mais 

utilizado em compósitos avançados com matriz polimérica (CALLISTER, 2006). São 

produzidas a partir da pirólise controlada de precursores orgânicos, sendo os mais comuns 

poliacrilonitrila (PAN), fibras de celulose (raiom) e piches de petróleo e alcatrão de hulha. No 

processo de pirólise, o tratamento térmico remove oxigênio, nitrogênio e hidrogênio, 

originando as fibras de carbono (LEVY NETO & PARDINI, 2006). O tipo de processamento, 

bem como as características da fibra resultante, variam de acordo com o precursor utilizado 

(CALLISTER, 2006). Essas fibras não são totalmente cristalinas, sendo formadas por regiões 
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grafíticas e regiões amorfas. O grau de cristalinidade depende do processo de fabricação, e de 

modo geral, aumenta com o aumento da temperatura. Quanto maior o grau de cristalinidade e 

menores os defeitos da fibra, melhores são as propriedades mecânicas (CALLISTER, 2006; 

CHUNG, 2009; LEVY NETO & PARDINI, 2006). Após a carbonização as fibras se tornam 

amorfas (não cristalinas) e são chamadas de turbostráticas. Nesse caso, ainda existem 

camadas de carbono, no entanto estas não são tão extensas e nem muito planas e paralelas. 

Para que as fibras adquiram um maior grau de cristalinidade, o processo de carbonização 

necessita ser seguido de um processo de grafitização, empregando temperaturas na faixa de 

2300-3000ºC (CHUNG, 2009). Entre as vantagens da fibra de carbono pode-se citar a alta 

resistência e o alto módulo de elasticidade específicos; em temperatura ambiente não são 

afetadas pela umidade ou por diversos solventes, ácidos e bases; apresentam uma diversidade 

de características físicas e mecânicas (CALLISTER, 2006). Essas fibras apresentam 

importância estrutural, devido à baixa densidade, alto módulo de Young e alta resistência, e 

também importância funcional, decorrente da sua elevada condutividade elétrica. Possuem 

ainda coeficiente de expansão térmica próximo de zero. Essas propriedades fazem com que os 

compósitos de fibra de carbono sejam úteis em dissipadores de calor e em estruturas que 

necessitem de estabilidade dimensional (CHUNG, 2009). Os compósitos poliméricos 

reforçados com fibra de carbono são largamente utilizados em equipamentos esportivos e de 

recreação (varas de pesca, tacos de golfe, raquetes de tênis, etc.), em carcaças de motores de 

foguete enroladas com filamentos, em vasos de pressão e componentes estruturais de 

aeronaves, em asas fixas e em helicópteros (CALLISTER, 2006). 

A TAB 02 apresenta uma comparação das vantagens e desvantagens dos tipos de reforços 

mais utilizados. 

3.1.2 Matrizes 

Os principais tipos de matrizes utilizadas em compósitos são as poliméricas (termofixas e 

termoplásticas), metálicas, cerâmicas e carbono. Formam uma fase contínua e tem a função de 

manter os reforços unidos e transferir ou distribuir uma tensão aplicada externamente entre 

esses reforços (LEVY NETO & PARDINI, 2006; CALLISTER, 2006). A matriz suporta 

apenas uma pequena porção da carga aplicada ao compósito e seu material constituinte deve 

ser dúctil. A matriz também exerce a função de proteção dos reforços contra danos na 

superfície, decorrentes de processos de abrasão mecânica ou de reações químicas. Além disso, 

a matriz atua como uma barreira contra propagação de trincas, uma vez que separa as fibras, e 
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devido a sua relativa plasticidade, previne a propagação de trincas de uma fibra para a outra. 

As forças de atração adesivas são de extrema importância para que não ocorra a extração das 

fibras de dentro da matriz. A resistência do compósito depende em grande parte dessa ligação 

adequada para que a transmissão da tensão da matriz fraca para o reforço mais forte seja 

maximizada (CALLISTER, 2006).  

TABELA 02 - Comparação entre tipos de fibras mais recorrentes. (Adaptado de MENDONÇA, 2005) 

 Fibra 

 Vidro Carbono Kevlar
®
 

Vantagens 

Baixo custo em relação às 

demais fibras; alta relação 

resistência/densidade 

(resistência específica). 

Maior rigidez quando 

comparada à fibra de 

vidro; maior resistência a 

altas temperaturas, quando 

o vidro tende a se fundir; 

densidade inferior, cerca 

de 68% da do vidro. 

Excepcionais características 

de resistência e rigidez, sem 

ser frágil como as demais. 

Desvantagens 

Baixa relação módulo de 

elasticidade/densidade 

(rigidez específica); baixa 

resistência à abrasão, o 

que reduz a resistência à 

ruptura; adesão pobre às 

resinas, especialmente em 

presença de umidade. 

Custo mais elevado do 

que a fibra de vidro; maior 

dificuldade de produção. 

Baixa resistência à 

compressão; alto custo; 

sensível à umidade e à luz 

UV. 

3.1.2.1 Matrizes poliméricas 

Comparados aos metais e cerâmicos, os polímeros são mais fáceis de processar, são mais 

baratos e geralmente são mais resistentes a produtos químicos que os metais. Entretanto, são 

maus condutores de eletricidade e calor, apresentam menor resistência e módulo de 

elasticidade, além dos limites de temperatura de utilização mais baixos (CHAWLA, 2011). Os 

compósitos de matriz polimérica podem ser classificados em termofixos ou termoplásticos de 

acordo com o comportamento do polímero utilizado. Esses materiais apresentam uma grande 

diversidade de aplicação devido a suas propriedades à temperatura ambiente, sua facilidade de 

fabricação e ao seu custo (CALLISTER, 2006). A TAB 03 apresenta algumas vantagens e 

desvantagens desse tipo de matriz.  

Os polímeros chamados de termofixos ou termorrígidos são aqueles que apresentam ligações 

cruzadas em forma de uma rede e que não amolecem quando aquecidos, sendo degradados em 

temperaturas mais elevadas. As ligações cruzadas prendem as cadeias umas às outras para 
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resistir aos movimentos de rotação e vibração em temperaturas elevadas, fazendo com que o 

polímero se torne rígido e resistente. As matrizes termofixas mais comuns são epóxi, fenólica, 

poliéster e vinil éster (CHAWLA, 2011; CALLISTER, 2006).  

TABELA 03 - Vantagens e desvantagens dos polímeros em relação a outras matrizes. (PEREIRA, 2013) 

Vantagens Desvantagens 

Facilidade de fabricação; Baixa resistência; 

Baixo peso; Rigidez inferior a dos metais, cerâmicos e madeira; 

Resistência a ataques químicos; Dureza baixa; 

Isolamento térmico e elétrico; Temperatura máxima de serviço baixa; 

Aparência decorativa; Mais inflamáveis que os metais. 

Amortecimento mecânico.  

 

As matrizes termofixas, especialmente a resina epóxi, são muito utilizadas em compósitos 

com fibra de carbono (CHUNG, 2009). As resinas epóxi são polímeros termofixos de alto 

desempenho, contendo pelo menos dois grupos epóxi (um átomo de oxigênio ligado a dois 

átomos de carbono) em sua molécula e as mais utilizadas têm como base o diglicidil éter do 

bisfenol-A, mostrado na FIG 03.  Apesar do custo mais elevado que as resinas poliésteres, a 

resina epóxi apresenta melhor resistência à umidade, menor encolhimento durante a cura, 

temperatura de uso mais elevada e boa adesão com as fibras de vidro (CHAWLA, 2011).  

Devido à grande aderência, a resina epóxi é a matriz polimérica mais utilizada. Apresenta 

uma excelente combinação de propriedades mecânicas e resistência à corrosão, é 

dimensionalmente estável e apresenta baixo custo. A baixa massa molar da resina não curada 

confere alta mobilidade molecular durante o processo, fazendo com que a resina se espalhe 

facilmente sobre a superfície de algumas fibras utilizadas como reforço (CHUNG, 2009).  

 

 

FIGURA 03 - Estrutura química de uma resina epóxi diglicidil éter do bisfenol-A (DGEBA). (LEVY NETO & 

PARDINI, 2006, p.19) 
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As aplicações mais comuns incluem recobrimentos protetores, adesivos, equipamentos para 

indústria química, compósitos estruturais, laminados elétricos e encapsulados eletrônicos 

(LEVY NETO & PARDINI, 2006).   

Os termoplásticos são polímeros que amolecem quando são aquecidos e endurecem quando 

são resfriados e esses processos são reversíveis e podem ser repetidos. À medida que a 

temperatura é elevada as ligações secundárias são enfraquecidas, facilitando o movimento 

relativo das cadeias adjacentes quando uma tensão é aplicada (CALLISTER, 2006).  

As matrizes termofixas são tradicionalmente as mais comuns e mais utilizadas, no entanto as 

matrizes termoplásticas se mostram uma alternativa em algumas aplicações, devido à maior 

tenacidade à fratura, maior resistência ao impacto e maior tolerância a danos do que as 

termorrígidas (CHUNG, 2009; LEVY NETO & PARDINI, 2006). Outras vantagens das 

matrizes termoplásticas são os custos de manufatura mais baixos, possibilidade de 

reprocessamento e alta tolerância ambiental. Entretanto, esse tipo de matriz apresenta alta 

viscosidade e é processado a altas temperaturas, o que limita os métodos de processamento 

(CHUNG, 2009). Entre as matrizes termoplásticas estão o polietileno de alta e baixa 

densidade (PEAD e PEBD), o poliestireno (PS), o polimetilmetacrilato (PMMA) e o poliéter 

éter cetona (PEEK) (CHAWLA, 2011).   

3.1.2.2 Matrizes metálicas 

Os metais são materiais de engenharia muito versáteis e podem ser reforçados por uma grande 

variedade de métodos (CHAWLA, 2011). Os metais são atrativos como matrizes para 

compósitos devido à alta resistência mecânica e tenacidade à fratura, boa condutividade 

térmica, não inflamabilidade e maior resistência contra degradação por fluidos orgânicos que 

os polímeros (CALLISTER, 2006; LEVY NETO & PARDINI, 2006). Em relação ao metal-

base, o compósito de matriz metálica apresenta maior resistência e rigidez específicas, maior 

resistência à fluência e à abrasão e melhor estabilidade dimensional. No entanto, os 

compósitos com matriz metálica são bem mais caros que aqueles com matriz polimérica, o 

que restringe seu uso. Ligas de alumínio, magnésio, titânio e cobre, além das superligas são 

utilizadas como matrizes metálicas. Os compósitos de matriz metálica são utilizados em 

alguns componentes de motores de automóveis e em compósitos estruturais avançados na 

indústria aeroespacial (CALLISTER, 2006). 
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3.1.2.3 Matrizes cerâmicas 

Em geral, as matrizes cerâmicas são constituídas de um ou mais metais combinados com um 

ametal como oxigênio, carbono ou nitrogênio e são materiais duros e quebradiços. Esse tipo 

de matriz é geralmente utilizado para aumentar a tenacidade à fratura de compósitos 

reforçados por fibras (CHAWLA, 2011).  

Entre as vantagens das matrizes cerâmicas podem-se citar: possibilidade de obtenção em uma 

larga faixa de composições; baixo coeficiente de expansão térmica, o que reduz as tensões 

térmicas entre matriz e reforço; baixo custo das matérias-primas; resistência à oxidação e à 

deterioração em temperaturas elevadas. Por outro lado, as matrizes cerâmicas são frágeis, suas 

propriedades não são uniformes, apresentam baixa resistência ao choque térmico e mecânico, 

além da reduzida resistência à tração (CHAWLA, 2011). Não fosse a tendência à fratura frágil 

apresentada pelos materiais cerâmicos, alguns deles seriam ideais para aplicações a 

temperaturas elevadas e sob condições de tensão severas (LEVY NETO & PARDINI, 2006; 

CALLISTER, 2006).  

Os métodos de fabricação de compósitos com matriz cerâmica incluem técnicas de prensagem 

a quente, de prensagem isostática a quente e de sinterização na fase líquida (CALLISTER, 

2006). 

3.1.2.4 Matrizes de carbono 

Os compósitos de matriz carbono são obtidos pela carbonização de materiais orgânicos 

(resinas termofixas e piche) ou pela decomposição de hidrocarbonetos gasosos. A pirólise 

envolve reações químicas que removem do precursor os átomos que não sejam carbono e o 

processo é tipicamente conduzido em atmosfera inerte e a temperaturas na faixa de 650-

1200ºC (LEVY NETO & PARDINI, 2006; CHUNG, 2009). 

O piche, hidrocarboneto derivado do petróleo ou do carvão, juntamente com uma mistura de 

polímeros termoplásticos é um precursor comum de matrizes de carbono e dão origem a 

materiais carbonosos com melhores propriedades termomecânicas (LEVY NETO & 

PARDINI, 2006; CHUNG, 2009). Os compósitos carbono-carbono são formados por uma 

matriz de carbono e reforçados por fibras de carbono e são materiais avançados e promissores 

em engenharia. Esse tipo de compósito é relativamente novo e apresentam custo elevado 

devido às técnicas de processamento complexas (CALLISTER, 2006). Podem ser fabricados 
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pelos métodos de impregnação em fase líquida, impregnação a quente sob pressão isostática, 

prensagem a quente e infiltração de vapor químico (CHUNG, 2009).  

A TAB 04 apresenta uma comparação das propriedades mecânicas de alguns tipos de resinas 

mais recorrentes. É possível observar nas TAB 01 e 04 que as resinas são menos resistentes 

que as fibras, sendo essencial uma boa ligação da matriz com a fibra, para que haja uma 

transmissão de tensão eficiente.  

TABELA 04 - Propriedades mecânicas de alguns tipos de resina. (Adaptado de CHAWLA, 2011 e LEVY NETO 

& PARDINI, 2006) 

Tipo de resina 

Módulo de 

elasticidade E 

(GPa) 

Resistência à 

tração u 

(MPa) 

Densidade  

(g/cm
3
) 

Poliméricas    

Epóxi 2,5-4,0 35-85 1,38 

Poliéster 2,0-4,0 40-70 1,10-1,40 

Fenólica 5,3 50-55 1,30 

PEEK 5,0 92 1,30 

    

Metal    

Aço 210,0 340-2100 7,80 

Ligas de alumínio  70,0 140-620 2,70 

Cobre 115,0 340 8,90 

Titânio (Ti-6A-4V) 110,0 920 4,46 

    

Cerâmicas    

Vidro borossilicato 60,0 100 2,30 

MgO 210-300 97-130 3,60 

Al2O3 360-400 250-300 3,9-4,0 

SiC 400-440 310 3,20 

    

Carbono    

Carbono pirolítico (25ºC) 28-31 110 2,1-2,2 

3.1.3 Interface reforço/matriz 

Segundo Chawla (2011) a interface pode ser definida como a superfície de ligação entre o 

reforço e a matriz, através da qual ocorre uma descontinuidade em algum parâmetro, por 

exemplo, concentração de um elemento, estrutura cristalina, módulo de elasticidade, 

densidade, coeficiente de dilatação térmica, entre outros.  

De acordo com Levy Neto e Pardini (2006), os mecanismos de falha e o comportamento em 

compósitos reforçados por fibras são influenciados pelos seguintes fatores: 
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 Propriedades do reforço e da matriz; 

 Fração volumétrica de reforço; 

 Orientação do reforço e seu comprimento; 

 Propriedades da interface reforço/matriz. 

Uma das razões da importância da interface é que esta ocupa uma área extensa do compósito, 

possuindo essencialmente a mesma área ocupada pela fibra. Além disso, a compreensão da 

natureza da região interfacial é extremamente importante para que a carga aplicada seja 

eficazmente transferida da matriz para as fibras, por meio da interface. A molhabilidade da 

fibra pela matriz e o tipo de ligação entre os dois componentes são fatores importantes para 

garantir uma boa adesão reforço/matriz. As ligações interfaciais podem ser mecânicas, físicas 

ou químicas. Na ligação mecânica, as fibras ficam presas devido a uma contração da matriz 

sobre as mesmas, sem que haja nenhuma reação química. As interações intermoleculares, ou 

qualquer tipo de ligação secundária mais fraca podem ser consideradas ligações físicas. No 

caso das ligações químicas há formação de ligações primárias, podendo ser iônicas, 

covalentes ou metálicas (CHAWLA, 2011).  

3.2 Nanocompósitos 

Apesar das inúmeras vantagens dos materiais compósitos convencionais, ocorre uma melhoria 

relevante das propriedades físico-químicas e mecânicas quando são adicionadas 

nanopartículas à matriz. Os nanocompósitos poliméricos são materiais nos quais há 

incorporação de nanopartículas, com pelo menos uma dimensão menor que 100 nm, na matriz 

polimérica (AJAYAN et al., 2003; POTTS et al., 2011). A descoberta de nanocompósitos 

criou uma nova dimensão no campo da ciência de materiais e este tipo de compósito recebeu 

grande atenção nos meios acadêmicos e industriais, por volta de 1990, quando pesquisadores 

da Toyota Motor Corporation demonstraram melhora significativa das propriedades 

mecânicas da matriz de Nylon-6 com a adição de montmorilonita (KUILLA et al., 2010; 

POTTS et al., 2011). A adição de nanopartículas a compósitos poliméricos tem atraído grande 

interesse em áreas como automobilística, aeroespacial, de construção, eletrônica, engenharia 

mecânica, medicina, entre outras, devido às inúmeras propriedades e possíveis aplicações 

desses materiais. Os nanocompósitos podem ser utilizados em materiais de embalagem, cabos 

e condutores, sistemas de combustíveis de carros e em muitas outras aplicações (KUILLA et 

al., 2010; SUVOROVA et al., 2012).  
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Os processos de fabricação e processamento similares aos dos compósitos poliméricos 

convencionais fazem com que os nanocompósitos poliméricos sejam bastante atrativos 

(HUSSAIN et al., 2006). As propriedades físicas são substancialmente alteradas quando 

micropartículas são substituídas por nanopartículas, devido ao aumento da área superficial. 

Um material nanoestruturado pode apresentar propriedades bem diferentes de um material de 

grandes dimensões de mesma composição, uma vez que muitas interações químicas e físicas 

são governadas pela superfície ou por suas propriedades (HUSSAIN et al., 2006). Partículas 

com dimensões nanométricas apresentam as vantagens de não criar concentrações de tensão, o 

que não compromete a ductilidade da matriz, além de acarretar em um aumento na área 

interfacial do compósito (AJAYAN et al., 2003). Segundo Hussain et al. (2006), no caso de 

partículas e fibras, a área superficial por unidade de volume é inversamente proporcional ao 

diâmetro do material, assim quanto menor o diâmetro, maior a área superficial por unidade de 

volume. No geral, a eficiência desses materiais como reforço, deve-se à grande razão de 

aspecto apresentada pelas nanopartículas.  

As características das nanopartículas, como tamanho, propriedades mecânicas e baixas 

concentrações necessárias para alterar eficientemente uma matriz polimérica, associadas a 

técnicas de simulação e caracterização, tem atraído a atenção para os nanocompósitos 

(HUSSAIN et al., 2006). Em geral os nanomateriais podem ser classificados quanto à 

geometria (FIG 04) em materiais fibrosos (nanofibras ou nanotubos), em camadas 

(nanopartículas lamelares) ou particulados (nanopartículas tridimensionais) (AJAYAN et al., 

2003; HUSSAIN et al., 2006).  

 

FIGURA 04 - Representação esquemática dos tipos de nanopartículas. (Adaptado de AJAYAN et al., 2003) 

Nanofibras e nanotubos

Nanopartículas 

tridimensionais

Nanopartículas 

lamelares
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Os nanocompósitos poliméricos são formados por polímeros reforçados por uma pequena 

quantidade (menor que 5% m/m) de nanopartículas. No caso das nanopartículas lamelares e 

das nanofibras ou nanotubos, os nanocompósitos podem ser classificados em aglomerado, 

intercalado e esfoliado de acordo com a dispersão dessas nanopartículas na matriz polimérica 

(FIG 05). No primeiro caso, o polímero não é capaz de penetrar entre as camadas da 

nanopartícula e um compósito de fase separada é obtido, com propriedades semelhantes ás 

dos microcompósitos tradicionais. Quando uma cadeia polimérica estendida penetra entre as 

camadas da nanopartícula, é obtida uma estrutura intercalada, apresentando morfologia bem 

ordenada com camadas de polímero e nanopartículas alternadas. A estrutura esfoliada é obtida 

quando a nanopartícula é dispersa de maneira completa e uniforme na matriz polimérica 

(HUSSAIN et al., 2006). Em geral, as estruturas esfoliadas apresentam melhores 

características mecânicas, especialmente o módulo de elasticidade (SUVOROVA et al., 

2012). 

 

FIGURA 05 - Configurações de dispersão das nanopartículas. (Adaptado de SUVOROVA et al., 2012) 

O aumento na área interfacial causado pela introdução de nanopartículas resulta em uma 

região interfacial em três dimensões dentro da matriz polimérica, podendo apresentar 

propriedades significativamente diferentes das do polímero base (AJAYAN et al., 2003). As 

propriedades do material final irão depender da natureza das interações das fases e da 

estrutura das áreas interfaciais, as quais apresentam uma fração em volume considerável 

(SUVOROVA et al., 2012). Devido à complexidade da região interfacial, o desenvolvimento 

Matriz polimérica Nanopartículas

Aglomerada Intercalada Esfoliada
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de tecnologias de controle da interface, a descrição matemática da interface e a previsão das 

propriedades da região interfacial são alguns dos desafios apresentados pelos nanocompósitos 

(AJAYAN et al., 2003).  

De acordo com Hussain et al. (2006), entre os materiais inorgânicos utilizados para o preparo 

de nanocompositos poliméricos, podem-se citar os metais (Al, Fe, Au, Ag, etc.), óxidos 

metálicos (ZnO, Al2O3, CaCO3, TiO2, etc.), óxidos não metálicos (SiO2) e outros (SiC). A 

seleção do tipo de nanopartícula a ser utilizada irá depender das propriedades térmicas, 

mecânicas e elétricas do nanocompósito.  

A montmorilonita (FIG 06) é um dos argilominerais mais utilizados como nanopartícula para 

reforçar matrizes poliméricas. A montmorilonita organomodificada, apresenta grande 

compatibilidade com matrizes orgânicas, elevada área superficial, razão de aspecto e 

características de nanodispersão. As estruturas intercalada e esfoliada só são formadas quando 

este tipo de argila é organicamente tratado, caso contrário é formado um compósito 

convencional com fase separada (VELMURUGAN & MOHAN, 2009). Para estudar o efeito 

da adição de montmorilonita nas propriedades mecânicas de compósitos híbridos, 

Velmurugan e Mohan (2009) dispersaram concentrações em peso entre 1% e 10% desse 

material em resina epóxi e constataram aumento do módulo de elasticidade e da rigidez do 

material nanomodificado.  

 

FIGURA 06 - Diagrama esquemático da estrutura da montmorilonita. (TEIXEIRA NETO & TEIXEIRA NETO, 

2009) 
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Apesar dos materiais de origem natural, como as argilas, serem largamente utilizados em 

nanocompósitos poliméricos, não apresentam condutividade térmica e elétrica significativa. 

Com isso, as nanoestruturas de carbono têm sido introduzidas na preparação de 

nanocompósitos com o intuito de melhorar a condutividade destes materiais (KUILLA et al., 

2010).  

3.2.1 Nanoestruturas de carbono 

Além de proporcionar a base da vida na Terra, devido à formação dos compostos orgânicos, o 

carbono é um elemento importante para inúmeras aplicações tecnológicas (HIRSCH, 2010).  

O carbono é um elemento que apresenta alta reatividade sendo capaz de formar vários 

compostos moleculares e sólidos cristalinos. Seus quatro elétrons de valência tendem a 

interagir entre si produzindo diferentes alótropos de carbono (FIG 07). Na forma elementar, 

os quatro elétrons de valência ocupam os orbitais 2s e 2p. Quando átomos de carbono 

interagem para formar um cristal, um dos elétrons 2s é excitado ao orbital 2pz pela energia 

recebida do núcleo vizinho (WONG & AKINWANDE, 2011). Essa mistura de orbitais é 

chamada de hibridização e os átomos de carbono podem sofrer hibridizações dos tipos sp
3
, sp

2
 

e sp, dependendo do tipo de ligação entre os átomos.  

 

FIGURA 07 - Estruturas moleculares dos alótropos do carbono. (a) grafite, (b) diamante, (c) fulereno, 

(d) nanotubo de carbono, (e) grafeno. (SCARSELLI et al., 2012) 

Apesar de ser conhecido e utilizado há muitos séculos, algumas formas cristalinas do carbono 

foram experimentalmente descobertas somente algumas décadas atrás. Nanotubos de carbono 

(Carbon Nanotubes - CNT) e grafeno são duas dessas novas formas cristalinas, as quais 
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apresentam propriedades bastante distintas dos alótropos de carbono conhecidos há mais 

tempo, grafite e diamante (WONG & AKINWANDE, 2011).  

Na estrutura do grafite, há uma diferença nas ligações químicas dentro das camadas e entre 

elas. Os átomos de C são ligados por ligações σ e os elétrons deslocalizados são responsáveis 

pelas interações entre as camadas do grafite, as quais são ligações bem mais fracas que a 

ligação σ. Devido a esta diferença nas forças das ligações, as camadas do grafite têm 

comportamento, de certa forma, “independente”, e são chamadas de camadas de grafeno 

(MARINKOVIĆ, 2008). 

3.2.1.1 Grafeno 

O grafeno é definido como uma camada única de átomos de carbono ligados por ligações 

covalentes do tipo sp
2
, formando uma estrutura hexagonal em duas dimensões (FIG 08). É 

considerado a estrutura básica para formação de fulerenos, nanotubos de carbono e grafite, 

outros três alótropos do carbono (POLSCHIKOV et al., 2013).  

 

FIGURA 08 - Microscopia de transmissão do grafeno mostrando os átomos de carbono dispostos numa estrutura 

hexagonal. (WONG & AKINWANDE, 2011) 

Muitos processos de produção de grafeno vêm sendo utilizados e desenvolvidos desde que 

este foi isolado em 2004. As principais preocupações na síntese do grafeno são produzir 

estruturas com baixa densidade de defeitos e com o menor número possível de camadas, para 

se aproximar ao máximo das propriedades previstas teoricamente. Dentre as rotas de produção 

de grafeno pode-se citar a microesfoliação mecânica, a decomposição térmica de carbetos, a 

deposição química em fase vapor e a rota química utilizando o óxido de grafeno (COOPER et 
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al., 2012; POTTS et al., 2011; SOLDANO et al., 2010; WHITENER JR. & SHEEHAN, 

2014). A maioria dos processos que utilizam o grafite para produção do grafeno parte do 

grafite pirolítico altamente orientado (HOPG – highly oriented pyrolytic graphite), que é 

obtido da decomposição térmica de hidrocarbonetos sob pressão. Esse processo gera cristais 

de grafite mais espessos que os de grafite natural e suas dimensões maiores facilitam o 

manuseio e esfoliação do material (WHITENER JR. & SHEEHAN, 2014). 

No processo de microesfoliação mecânica, desenvolvido por Geim e Novoselov (2007), um 

grafite de alta pureza é separado em grafeno de poucas camadas e muito fino, utilizando-se 

uma fita adesiva. Após fragmentar um cristal de grafite, repetidas vezes com a fita adesiva, as 

finas camadas são transferidas para um substrato limpo, por meio de uma suave pressão na 

fita. O grafeno obtido por este método possui, tipicamente, dimensões laterais na ordem de 

dezenas a centenas de micrometros (ZHU et al., 2010). Apesar de o processo ser simples, não 

requerendo equipamentos de alto custo, e do grafeno obtido ser de alta qualidade, o 

procedimento é demorado e limitado a produção em pequena escala (MARTINEZ et al., 

2011; WHITENER JR. & SHEEHAN, 2014). Outra desvantagem é o fato de não ser possível 

sintetizar amostras de grafeno de grande área, devido ao fato da extensão da folha de grafeno 

se limitar às dimensões do cristal de grafite utilizado como material de partida (WHITENER 

JR. & SHEEHAN, 2014). 

Na decomposição térmica do carbeto de silício (SiC), este é aquecido em ultra-alto vácuo a 

temperaturas entre 1000º C e 1500º C. Com isso o silício sublima restando uma superfície rica 

em carbono. Geralmente, o grafeno formado é de alta qualidade, apresentando entre 1 e 3 

camadas, dependendo da temperatura de decomposição utilizada, sendo adequado para 

aplicações eletrônicas. A principal desvantagem desta técnica é o uso de equipamentos 

especializados e o alto custo do cristal de SiC (WHITENER JR. & SHEEHAN, 2014). 

Na deposição química por vapor (CVD), utiliza-se um gás como fonte de carbono e um metal 

usado como catalisador e substrato para o crescimento da camada de grafeno (COOPER et al., 

2012). O crescimento é feito, geralmente, em superfícies de níquel ou cobre. A produção de 

grafeno por CVD pode fornecer um material de alta pureza em grande escala (ZHU et al., 

2010). O menor custo dos substratos e as temperaturas mais baixas utilizadas no processo por 

CVD são vantagens em relação à técnica de sublimação do SiC. O método de CVD é uma das 

melhores opções para aplicações eletrônicas e ópticas, mas não é uma boa opção para 
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aplicações que requerem uma quantidade significativa do material, como no caso de 

compósitos poliméricos (WHITENER JR. & SHEEHAN, 2014).  

Também é possível sintetizar grafeno por esfoliação química, a partir da oxidação do grafite, 

Os métodos mais comumente utilizados são conhecidos como Brodie, Staudenmaier e 

Hummers. Nos três processos o grafite é tratado com uma mistura de ácidos minerais fortes e 

agentes oxidantes, sendo comumente usada nos dois primeiros uma mistura de clorato de 

potássio com ácido nítrico e, no último, permanganato de potássio e ácido sulfúrico (ZHU et 

al., 2010). O óxido de grafite obtido é submetido a ultrassom para obtenção das folhas de 

óxido de grafeno. De acordo com Soldano et al. (2010), o óxido de grafeno apresenta 

propriedades diferentes do grafeno obtido por esfoliação mecânica ou crescimento suportado. 

Assim, para remoção dos grupos oxigenados, é necessária uma etapa de redução química, 

usando agentes redutores como hidrazina ou borohidreto de sódio. Como a hidrazina é uma 

substância de alta toxicidade e seu uso gera preocupações ambientais, Soldano et al. (2010) 

sugerem uma rota verde que consiste na rápida desoxigenação do óxido de grafeno usando 

uma solução alcalina 0,1M de hidróxido de sódio à temperaturas moderadas (80ºC). Outra 

possibilidade de substituição da hidrazina é o método proposto por Ávila et al. (2010), o qual 

consiste no uso de N,N Dimetilformamida como solvente. Para obtenção de grafeno 

multicamadas (2-50 camadas) é utilizado um banho de ultrassom (20 kHz por 2 horas) 

seguida de mistura por alto cisalhamento a 17400 rpm por 2 horas. Atualmente o método de 

esfoliação química do grafite é o mais economicamente viável, uma vez que o grafite e os 

reagentes utilizados são de baixo custo e disponíveis em escala comercial.  Apesar das 

vantagens de sintetizar grafeno pelo método de esfoliação química, esse processo não é o mais 

adequado para aplicações eletrônicas. Durante a oxidação, podem ser introduzidos alguns 

defeitos, os quais não são totalmente removidos durante o processo de redução, o que altera a 

mobilidade eletrônica do grafeno. Entretanto, o óxido de grafeno reduzido ainda é promissor 

para aplicações em materiais compósitos, melhorando o desempenho mecânico destes 

materiais (WHITENER JR. & SHEEHAN, 2014).    

O custo de produção do grafeno ainda não é economicamente viável para aplicações 

comerciais, no entanto, com as constantes pesquisas de métodos de síntese mais eficientes 

esta situação está melhorando rapidamente, alimentando uma futura possibilidade do uso do 

grafeno não apenas no campo da pesquisa, mas em materiais do dia a dia (WHITENER JR. & 

SHEEHAN, 2014).  
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As fortes ligações entre os átomos de carbono fazem com que suas nanoestruturas sejam 

estáveis e fortes o suficiente para serem submetidos a diversos tipos de caracterização e 

processamento. Devido às extensas nuvens de elétrons deslocalizados o grafeno apresenta 

propriedades de transporte (térmico e elétrico) únicas em valores suficientemente pequenos de 

momento e energia. Essa estrutura eletrônica também é responsável por propriedades ópticas 

únicas no grafeno. As nanoestruturas de carbono são sistemas constituídos por apenas um 

elemento em uma estrutura hexagonal, o que facilita o acesso a suas propriedades por meio de 

aproximações experimentais e teóricas (JORIO, 2012).   

A resistência à tração do grafeno é parecida ou pouco superior a do CNT, mas muito maior 

que a do aço, Kevlar, PEAD e borracha natural. Dentre esses materiais, sua condutividade 

elétrica só é menor que a do aço e a condutividade térmica é maior que todos esses e também 

maior que a do diamante (KUILLA et al., 2010; WHITENER JR. & SHEEHAN, 2014).  De 

acordo com Lee et al. (2008) e Zhu et al. (2010) o módulo de elasticidade efetivo do grafeno 

segue uma distribuição normal com um pico próximo a 1,0 TPa e apresenta resistência à 

fratura de 130 GPa. Segundo Ávila et al. (2015) essa alta rigidez e elevada resistência pode 

ser atribuída a grande área superficial (≈ 2600 m
2
/g) e às fortes ligações covalentes entre os 

átomos de carbono.  

O grafeno vem sendo utilizado em diversas aplicações como, por exemplo, em compósitos 

poliméricos, inibidores de corrosão, em sensores químicos e biológicos e em células 

fotovoltaicas (WHITENER JR. & SHEEHAN, 2014).   

3.2.1.2 Nanotubos de carbono (CNT) 

Os nanotubos de carbono são estruturas tubulares únicas com diâmetro nanométrico e grande 

razão de aspecto (comprimento/diâmetro), sendo assim considerados estruturas 

unidimensionais (WONG & AKINWANDE, 2011). Essencialmente, são caracterizados pelo 

enrolamento de uma ou várias folhas de grafeno de forma cilíndrica, sendo terminados por 

metade de uma molécula de fulereno em ambas as extremidades (BREUER & 

SUNDARARAJ, 2004). Podem ser classificados como nanotubos de carbono de parede única 

(Single-wall carbon nanotubes – SWNT) ou nanotubos de carbono de múltiplas paredes 

(Multi-wall carbon nanotubes - MWNT) como representado na FIG 09 (EATEMAD et al., 

2014; POPOV, 2004). Os MWNTs foram descobertos em 1991 por Iijima, já os SWNTs 

foram reportados pela primeira vez em 1993, por Iijima & Ichihashi e Bethune et al. 
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FIGURA 09 - Representação de nanotubo de carbono de parede única (A), nanotubo de carbono de parede 

múltipla (B) e as dimensões tipicamente encontradas nessas estruturas. (REILLY, 2007) 

Os MWNTs são constituídos de duas a várias dezenas de camadas concêntricas de grafeno, as 

quais se distanciam entre si de forma semelhante ao grafite (ZARBIN, 2007). Os SWNTs são 

formados por uma única folha de grafeno enrolada e possuem três formas distintas, como 

mostra a FIG 10. De acordo com o sentido no qual o cilindro foi formado, obtêm-se as 

estruturas denominadas armchair, zigzag e chiral. Dependendo da estrutura quiral formada, 

os CNTs podem apresentar comportamento semicondutor (zigzag e chiral) ou metálico 

(armchair), neste caso, com condutividade bem maior que a do cobre (EATEMAD et al., 

2014; BREUER & SUNDARARAJ, 2004). Com resistência a tração teórica de cerca de 

100 GPa, os SWNTs parecem ideais, no entanto, podem conter defeitos que pioram suas 

propriedades. Apesar de o MWNT ser considerado defeituoso e desordenado em comparação 

ao SWNT, é o mais utilizado em muitas aplicações devido ao menor custo, disponibilidade e 

facilidade de produção (McCARTHY et al., 2014).  

Devido às ligações sp
2
 entre os átomos de carbono, os CNTs apresentam maior resistência à 

tração que o aço e o Kevlar e ligações mais fortes que as do tipo sp
3
 encontradas no diamante. 

Também estão associadas às fortes ligações interatômicas a capacidade de resistir a altas 

temperaturas e a boa condutividade térmica (EATEMAD et al., 2014). 

Os métodos de síntese de CNT requerem, essencialmente, a pirólise ou a decomposição 

térmica de uma fonte de carbono apropriada, como por exemplo, hidrocarbonetos ou 

monóxido de carbono. Os processos ocorrem a temperaturas elevadas, em uma câmara 

fechada com temperatura e pressão controladas e na presença de um catalisador metálico 

(WONG & AKINWANDE, 2011).  
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FIGURA 10 - Enrolamento de uma folha de grafeno para formação das estruturas de SWCNTs.  

(CHOUDHARY & GUPTA, 2011) 

Os métodos mais utilizados para síntese de CNTs são brevemente descritos a seguir.  

 Deposição química em fase vapor (Chemical Vapor Deposition – CVD) 

A síntese por CVD ocorre basicamente pela decomposição de uma fonte de hidrocarboneto ou 

monóxido de carbono, na presença de catalisador metálico. Geralmente, o processo ocorre em 

um forno a altas temperaturas (~500ºC a 1000ºC) a pressão atmosférica. Após o crescimento, 

o forno é resfriado a temperatura ambiente antes de expor os CNTs ao ar, a fim de prevenir 

qualquer dano por oxidação dos nanotubos. Uma vantagem desta técnica é que o crescimento 

dos CNTs pode ser realizado em diferentes tipos de materiais utilizados como substrato. É 

considerado o melhor método para obtenção de MWCNT em larga escala, uma vez que é o 

que apresenta maiores rendimentos (SZABÓ et al., 2010; WONG & AKINWANDE, 2011). 

 Descarga por arco elétrico (Arc discharge) 

Essa técnica baseia-se na geração de um arco elétrico (uma corrente de gás ionizado) de 

átomos de carbono, pela aplicação de um campo elétrico muito elevado entre dois eletrodos 

de grafite de alta pureza. A síntese ocorre à baixa pressão (atmosférica/sub-atmosférica) e 

altas temperaturas. O carbono sublima no eletrodo positivo (anodo) e o plasma formado é 

atraído para o eletrodo negativo (catodo) e geralmente na presença de catalisador, o vapor 

condensa formando os CNTs. Os eletrodos são separados por uma distância de milímetros sob 

baixa tensão (25 - 40V). Outras estruturas de carbono também são formadas durante o 
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processo, sendo necessária uma etapa de purificação dos CNTs (SZABÓ et al., 2010; WONG 

& AKINWANDE, 2011). 

 Ablação por laser (Laser Ablation) 

Este método utiliza um laser para vaporizar a superfície de um alvo de grafite em um reator a 

altas temperaturas (~1200ºC). O laser aumenta a temperatura do alvo e vaporiza o grafite. Em 

seguida, o vapor de carbono se condensa em uma superfície resfriada para produzir os 

nanotubos. Essa técnica favorece o crescimento de SWCNTs, com um diâmetro relativamente 

menor. Apesar do custo elevado e do baixo rendimento, os CNTs obtidos por ablação por 

laser apresentam alta pureza (cerca de 90%) e alta qualidade (SZABÓ et al., 2010; WONG & 

AKINWANDE, 2011). 

Os nanotubos de carbono apresentam propriedades excelentes e únicas, dentre as quais se 

podem citar, alta resistência química e térmica, condutividade elétrica, propriedades ópticas e 

elevada resistência mecânica (POPOV, 2004; ZARBIN, 2007; WONG & AKINWANDE, 

2011). Nas últimas décadas, inúmeras possibilidades de aplicações tecnológicas, reais ou 

potenciais, vêm sendo relatadas, com os CNTs sendo utilizados, por exemplo, em: sensores 

químicos e biossensores (LI et al., 2003; WANG, 2005); pontas de prova para microscopia de 

varredura por sonda (DAI et al., 1996; NGUYEN et al., 2001); sistemas nano-eletromecânicos 

(KAUL et al., 2006; SAZONOVA et al., 2004); emissão de campo de elétrons (CAO et al., 

2009; YUE et al., 2002); armazenamento de hidrogênio (DILLON et al., 1997; NIKITIN et 

al., 2007); materiais compósitos (REBECCA et al., 2005; YANG & CHAN, 2008); dentre 

outras aplicações. Vale ressaltar que produtos reforçados com CNTs, como raquetes de tênis 

de alta qualidade e bicicletas, já podem ser encontrados no mercado (WONG & 

AKINWANDE, 2011).   

Apresentando propriedades como módulo de Young e resistência à tração excelentes, 

dimensões muito pequenas e baixa densidade, os nanotubos de carbono são uma ótima opção 

para utilização como reforço estrutural em diferentes tipos de materiais, os quais têm suas 

propriedades mecânicas substancialmente melhoradas após adição dessa nanoestrutura 

(GEORGANTZINOS et al., 2014). 

Para uma utilização efetiva dos CNTs como reforço em compósitos, é necessária uma 

dispersão uniforme, além de uma boa ligação interfacial com a matriz. Para melhorar essa 

ligação, a funcionalização dos CNTs é um método eficiente, no entanto a adição de grupos 
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funcionais pode alterar a estrutura dos nanotubos e diminuir suas propriedades mecânicas. O 

processo de funcionalização pode ocorrer de forma física, pela incorporação de grupos não 

covalentes (polímeros, peptídeos ou surfactantes) à superfície dos CNTs, ou de forma 

química, pela formação de ligações covalentes entre os grupos funcionais e os átomos de 

carbono do CNT. O método físico apresenta a vantagem de não afetar a estrutura dos CNTs, 

no entanto, as fracas interações de van der Waals formadas, resultam em uma baixa eficiência 

de transferência de carga entre os nanotubos e a matriz. A vantagem do método químico está 

na maior força das ligações, o que leva a um aumento na eficiência de transferência de carga, 

porém podem ocorrer danos na estrutura do CNT, devido à formação das ligações covalentes 

(SHAH & BATRA, 2014). 

3.2.2 Dispersão de nanopartículas e o uso de surfactantes 

A dispersão das nanopartículas e sua adesão à interface da matriz desempenham um papel 

importante na determinação das propriedades mecânicas do material obtido. Um dos 

problemas gerais na produção de nanocompósitos é a instabilidade termodinâmica aliada ao 

excesso de energia livre superficial, que em determinadas condições podem levar à formação 

de aglomerados e à perda das propriedades únicas destes materiais (HUSSAIN et al., 2006; 

SUVOROVA et al., 2012). Uma dificuldade no processamento dos nanocompósitos é obter 

uma dispersão adequada das nanopartículas na matriz polimérica. Quando a dispersão e a 

distribuição não são adequadas, a presença de aglomerados pode agir como defeitos, 

limitando, ou até mesmo piorando as propriedades mecânicas. A distribuição está relacionada 

com a homogeneidade ao longo da amostra e a dispersão descreve o nível de aglomeração. Na 

FIG 11 estão representados exemplos de uma boa distribuição e uma dispersão ruim (a), 

distribuição e dispersão ruins (b), distribuição ruim e boa dispersão (c) e boas distribuição e 

dispersão (d) (AJAYAN et al., 2003). 

Para aplicação de compósitos baseados em CNT e grafeno é necessário que estes estejam 

esfoliados e dispersos na matriz polimérica e que a interface nanopartícula-matriz seja de boa 

qualidade. Com isso, preparar suspensões estáveis de grafeno e nanotubos de carbono em 

água e solventes orgânicos é uma questão importante na fabricação desses nanocompósitos. 

Prevenir a agregação das camadas de grafeno e de CNT é outro fator relevante, uma vez que 

algumas propriedades dessas estruturas são associadas às camadas individuais e mantê-las 

separadas se faz necessário (PU et al., 2012; TKALYA et al.; 2012). 
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FIGURA 11 - Representação esquemática dos tipos de dispersão e distribuição das nanopartículas na matriz 

polimérica. (AJAYAN et al., 2003) 

Entre os métodos utilizados para melhorar a dispersão de materiais grafíticos podem-se citar a 

funcionalização covalente e a funcionalização não covalente. A funcionalização covalente é 

um método direto de dispersão de estruturas de carbono em solventes polares e apolares. 

Como CNT e grafeno são estruturas quimicamente estáveis e a interação direta com outras 

moléculas é dificultada, é necessário o uso de sistemas muito reativos, como por exemplo, a 

oxidação ácida. No entanto, esse processo pode introduzir um número significativo de 

defeitos indesejáveis na estrutura dos CNTs e do grafeno, alterando algumas de suas 

propriedades. A funcionalização não covalente é baseada em interações secundárias do tipo 

π-π, ligações de hidrogênio ou interações carga-carga, minimizando assim, possíveis defeitos 

nos materiais de base carbono e preservando suas propriedades físicas e químicas.  

Ji et al. (2015) reportam o uso da funcionalização não covalente de grafeno em materiais 

compósitos  para aplicações em biosensores, sensores químicos, adsorção, distribuição de 

medicamentos entre outros. São apresentadas melhoras nas propriedades mecânicas, na 

condutividade elétrica e na capacidade de adsorção, quando este tipo de funcionalização é 

empregada.  

Song et al. (2013) desenvolveram nanocompósitos utilizando epóxi nanomodificado por 

flocos de grafeno funcionalizados de modo não covalente. Os resultados mostraram que a 

dispersão na matriz polimérica foi facilitada com o emprego do grafeno funcionalizado e que 
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as propriedades mecânicas e a condutividade térmica foram melhoradas em comparação a 

compósitos nanomodificados por óxido de grafeno e MWNT.  

As substâncias comumente utilizadas neste tipo de funcionalização são polímeros aromáticos 

e surfactantes. Os surfactantes são particularmente indicados para meios aquosos, sendo 

capazes de quebrar os aglomerados formados durante o processo de dispersão, além de 

desagregar e ajudar a estabilizar as camadas de CNT e de grafeno (LEE et al., 2011; JU et al., 

2012; WANG, 2009). O emprego desta técnica apresenta as vantagens de ser fácil, versátil, 

reprodutível, confiável, não utilizar solventes tóxicos ou inflamáveis e não agredir o meio 

ambiente. Além disso, a produção em larga escala pode ser relativamente fácil de ser 

implantada. Uma desvantagem é a possível deterioração das propriedades mecânicas do 

nanocompósito, dependendo da quantidade de surfactante necessária para estabilizar a 

solução. Uma grande quantidade de surfactante pode fazer com que o nanocompósito 

apresente resistência à tração e módulo de elasticidade menores que o nanocompósito não 

modificado (TKALYA et al., 2012). 

Os surfactantes apresentam, basicamente, uma cauda hidrofóbica e uma grande parte 

hidrofílica e podem ser classificados como aniônicos, catiônicos e não iônicos. De acordo 

com Tkalya et al. (2012) os surfactantes de baixa massa molar parecem ser ideais, uma vez 

que se ligam fortemente à superfície do grafeno e do CNT, assim como os surfactantes com 

grupos hidrofóbicos muito volumosos têm dificuldade de penetrar entre as camadas de CNT 

apresentando pouca eficiência para prevenir sua aglomeração. Segundo Lee et al. (2011), 

aqueles que apresentam um grupo iônico, são capazes de dispersar grandes concentrações de 

CNT, devido a forte repulsão eletrostática. 

As estruturas químicas dos surfactantes utilizados neste trabalho estão representadas nas 

FIG 12 e 13. Observa-se na FIG 12 que o SDBS é um surfactante iônico, enquanto o CO-890 

(FIG 13) é um surfactante não iônico.  

 

FIGURA 12 - Estrutura química do dodecilbenzenosulfonato de sódio (SDBS) (SIGMA ALDRICH, 2016). 
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FIGURA 13 - Estrutura química do polioxietilenononifenil éter (IGEPAL® CO-890) (SIGMA ALDRICH, 

2016). 

Durante o processo de ultrassom as nanoestruturas de base carbono são esfoliadas em 

nanoestruturas individuais, devido a energia mecânica fornecida no processo, o que faz com 

que as interações de van der Waals sejam rompidas. O uso de surfactantes durante esse 

processo promove a adsorção dessas moléculas nas nanoestruturas esfoliadas, evitando a 

formação de aglomerados quando a energia do ultrassom é removida. O modo de dispersão de 

CNT e grafeno em água se baseia principalmente em interações hidrofóbicas e hidrofílicas, 

nas quais a “cabeça” hidrofílica se associa com a água e a “cauda” hidrofóbica adsorve na 

superfície das nanoestruturas de carbono (TKALYA et al., 2012; WANG, 2009). 

De acordo com Wang (2009) existem três configurações prováveis de adsorção das moléculas 

do surfactante na superfície dos CNTs (FIG 14). O CNT pode ser envolvido por uma micela 

cilíndrica, coberto por micelas semi-esféricas ou ainda apresentar as moléculas de surfactante 

distribuídas de forma aleatória. Segundo Tkalya et al. (2012) os surfactantes iônicos podem 

ser adsorvidos de forma perpendicular à superfície do CNT, ou ainda se organizar em semi-

cilíndros orientados de forma paralela ou perpendicular ao eixo dos nanotubos, enquanto no 

caso de alguns surfactantes não iônicos, ocorre adsorção física por meio de interações π, 

havendo um revestimento completo sem orientação específica (FIG 15).  

Nos últimos anos, o uso de surfactantes no processo de dispersão de CNT e grafeno vêm 

sendo estudado por diferentes autores. Pu et al. (2012) avaliaram o desempenho de diferentes 

tipos de surfactantes, em diferentes concentrações, na dispersão de grafeno em soluções 

aquosas. Os resultados dos testes de sedimentação e de absorção no ultravioleta indicaram que 

o surfactante não iônico polioxietilenononifenil éter (IGEPAL® CO-890), na concentração de 

≈ 200-300 ppm, foi o que melhor dispersou o grafeno.  

Wusiman et al. (2013) avaliaram a condutividade térmica de suspensões aquosas de MWNT 

dispersos com dois tipos de surfactantes: dodecilsulfato de sódio (SDS) e 

dodecilbenzenosulfonato de sódio (SDBS). Os nanofluidos de MWNT apresentaram boa 

dispersão e estabilidade de longa duração, para ambos os surfactantes em uma proporção de 
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mistura de CNT/surfactante de 3:1. O nanofluido contendo SDBS exibiu melhor 

condutividade térmica do que o que continha o surfactante SDS. O aumento na condutividade 

térmica do nanofluido contendo MWNT e SDBS em relação ao fluido base (água destilada) 

foi de 2,8%.    

 

FIGURA 14 - Ilustração esquemática das diferentes possibilidades de organização das moléculas de surfactante 

na superfície do CNT. (a) micelas cilíndricas, vista lateral e da seção transversal; (b) semi-micela; (c) 

distribuição aleatória. (Adaptado de WANG, 2009) 

 

FIGURA 15 - Possibilidades de distribuição das moléculas de surfactantes iônicos na superfície do CNT. (A) 

perpendicularmente à superfície do nanotubo, formando uma monocamada. (B) em semi-cilíndros orientados 

paralelamente ao eixo do nanotubo. (C) em semi-cilíndros orientados perpendicularmente ao eixo do nanotubo. 

(Adaptado de TKALYA et al., 2012) 

(a) Micela cilíndrica

(b) Semi-micela (c) Adsorção aleatória

Nanotubo 

de carbono

Cabeça polar
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Ju et al. (2012) observaram um significativo desagrupamanto de MWNT após dispersão com 

SDBS em ultrassom, o que sugere um bom grau de dispersão. Além disso, os nanotubos 

isolados apresentaram dimensões próximas às do MWNT comercial empregado, indicando 

que a funcionalização não alterou as características físicas dos nanotubos.  

Como não foram encontrados relatos na literatura de aplicação da funcionalização não 

covalente de CNT e MLG em compósitos carbono/epóxi, o presente trabalho visou a 

avaliação da influência deste tipo de funcionalização nas propriedades mecânicas de 

nanocompósitos carbono/epóxi.  
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4. METODOLOGIA 

A fim de avaliar o efeito do uso de surfactantes no processo de dispersão de nanoestruturas de 

carbono em sistemas epóxi, preparou-se uma série de amostras de material compósito de 

carbono/epóxi, as quais foram analisadas em escala micro e macroscópica. Os procedimentos 

utilizados no preparo e na caracterização dos compósitos são descritos a seguir. 

4.1 Materiais e equipamentos 

Foram utilizados nanotubos de carbono multicamadas, crescidos por CVD, obtidos do 

Departamento de Física da UFMG e grafeno multicamadas, produzido a partir de grafite 

expandido, fornecido pela Nacional Grafite Ltda. Os CNTs foram produzidos de acordo com 

o método descrito por Geraldo & Oliveira (2012). 

Baseado nos resultados de Tkalya et al. (2012) e Pu et al. (2012), os surfactantes utilizados 

foram o dodecilbenzeno sulfonato de sódio (SDBS – Sigma Aldrich) e o 

polioxietilenononilfenil éter (IGEPAL CO890 – Sigma Aldrich). 

Para o preparo dos compósitos utilizou-se fibra de carbono entrelaçada com densidade de 

200g/m
2
 fornecida por Texglass Inc. (FIG 16). As fibras possuem tecidura tipo tela, 

apresentando a mesma quantidade de filamentos nas duas direções. Foi utilizado como matriz 

o sistema epóxi AR-300 (resina) – AH130/150 (endurecedor), fornecido por Barracuda Inc. O 

endurecedor é formado por 10% de AH-150 e 90% de AH-30, o qual proporciona um tempo 

de gel à temperatura ambiente (25ºC) de aproximadamente 30 minutos. A resina fornece uma 

excelente molhabilidade nos mais variados tipos de reforços e apresenta baixa viscosidade, 

favorecendo o processo de impregnação. A TAB 05 fornece algumas características do 

sistema epóxi utilizado. 

 

FIGURA 16 - Fibra de carbono entrelaçada utilizada na produção dos compósitos. 
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TABELA 05 - Características do sistema epóxi utilizado. (Adaptado de BARRACUDA ADVANCED 

COMPOSITES, 2015) 

SISTEMA DE RESINA EPÓXI 

Resina Epóxi AR – 300 com endurecedor AH – 30 e AH – 150 

Endurecedores AH – 30 AH – 150 

Viscosidade em Pa.s 0,90 0,35 

Tempo de gel (min) 30 300 

Propriedades Físicas após a cura total 

Elongação em % 3,2 3,2 

Contração < 0,002 < 0,002 

Resistência à flexão (MPa) 101,35 108,25 

Resistência à compressão (MPa) 151,00 172,37 

 

Para funcionalização das nanoestruturas de carbono com o surfactante e para dispersão das 

estruturas funcionalizadas no sistema epóxi utilizou-se uma lavadora ultrassônica digital da 

marca Kondortech, modelo CD-4820 (KONDORTECH, 2016). A estufa utilizada na 

realização dos experimentos possui 1100 kW de potência, com temperatura máxima de 250ºC 

e foi fornecida pela empresa Fornos Magnu’s (FORNOS MAGNU’S, 2016). A pós-cura dos 

laminados foi realizada em uma prensa manual da marca PHI, modelo QR-240C (PHI, 2016). 

O corte dos corpos de prova para os ensaios de tração e flexão foi realizado com o auxílio da 

micro retífica Dremel 4000 com 175 W de potência (DREMEL, 2016). Para medir as massas 

de resina e das fibras foi utilizada a balança eletrônica da marca Ohaus, linha Adventurer, 

modelo ARA520 (OHAUS, 2015), com capacidade de 1500g e resolução de 0,01g. Para 

medida das massas das nanopartículas e surfactantes, utilizou-se a balança da marca Ohaus, 

linha Adventurer, modelo AR3130 (OHAUS, 2015), com capacidade máxima de 310g e 

resolução de 0,001g.  

4.2 Funcionalização das nanoestruturas 

A incorporação dos surfactantes às nanoestruturas de carbono foi realizada preparando-se uma 

solução aquosa de 0,01% das nanoestruturas com 200 ppm de SDBS e 300 ppm de CO890. 

De acordo com Pu et al. (2012) estas são as melhores razões entre as concentrações de 

nanoestruturas de carbono e de surfactantes. As soluções foram submetidas a um banho de 

ultrassom por 30 minutos a uma potência de 42 kHz. Após a completa dispersão, a solução foi 

levada à estufa por 48 horas para secagem.  
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4.3 Preparo dos laminados 

Foram preparadas placas de compósitos laminados simétricos, formados pelo empilhamento 

de quatro camadas de fibra de carbono como reforço principal e matriz epoxídica. A resina 

epóxi foi reforçada com nanoestruturas de base carbono puras (MLG e MWNT) e 

funcionalizadas com surfactantes (SDBS e CO890). Para as amostras contendo as 

nanoestruturas funcionalizadas, o pó obtido após a funcionalização foi misturado no 

endurecedor e disperso por 15 minutos em banho de ultrassom. Em seguida o endurecedor 

com as nanoestruturas foi misturado à resina epóxi. A proporção de resina/endurecedor foi de 

3:1. Foi utilizada neste estudo, a relação de 50% de fibra e 50% de resina e as placas 

possuíam dimensões de 25 cm x 30 cm e espessura final de ≈ 1,1 mm.   

O processo de laminação foi o manual, ou hand lay-up (FIG17), e foi realizado nas seguintes 

etapas: 

1. Sobre uma superfície lisa (vidro temperado) e limpa aplicou-se 3 camadas de cera para 

servir como desmoldante; 

2. Colocou-se um tecido 100% poliéster sobre o vidro encerado, para facilitar o processo 

de desmoldagem, e em seguida aplicou-se uma camada de resina sobre o tecido; 

3. Uma camada da fibra de carbono entrelaçada foi colocada sobre o tecido com resina 

seguido de outra camada de resina; 

4. As outras camadas de fibra foram colocadas, uma a uma, intercaladas com camadas de 

resina; 

5. Ao final do processo, outra camada de tecido foi colocada sobre o laminado.  

 

FIGURA 17 - Representação esquemática da laminação manual ou hand lay-up. (Adaptado de CHAWLA, 2011) 
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Durante o processo utilizou-se uma espátula de plástico para espalhar a resina e um rolo de 

metal para remover as bolhas entre as camadas de fibra e resina. 

Após laminação os compósitos foram curados a temperatura ambiente por 24 horas, seguida 

de uma pós-cura em prensa manual, a 80°C e pressão de 1 tonelada, durante 6 horas. Foram 

preparadas 37 placas com as concentrações das nanoestruturas descritas na TAB 06. A 

amostra 01 é composta apenas pela fibra de carbono e pelo sistema epóxi e foi utilizado como 

branco. 

TABELA 06 - Características dos grupos de teste. 

Amostra 
Grafeno + 

SDBS (%) 

Grafeno + 

CO890 (%) 

CNT + 

SDBS (%) 

CNT + 

CO890 (%) 
Grafeno (%) CNT (%) 

1 - - - - - - 

2 - - - - - 0,15 

3 - - - - - 0,30 

4 - - - - 0,15 - 

5 - - - - 0,30 - 

6 - - - - 0,15 0,15 

7 - - - - 0,15 0,30 

8 - - - - 0,30 0,15 

9 - - - - 0,30 0,30 

10 - - 0,15 - - - 

11 - - 0,30 - - - 

12 0,15 - - - - - 

13 0,30 - - - - - 

14 0,15 - - - - 0,15 

15 0,30 - - - - 0,15 

16 0,15 - - - - 0,30 

17 0,30 - - - - 0,30 

18 - 0,15 - - - - 

19 - 0,30 - - - - 

20 - - - 0,15 - - 

21 - - - 0,30 - - 

22 - 0,15 - - - 0,15 

23 - 0,30 - - - 0,15 

24 - 0,15 - - - 0,30 

25 - 0,30 - - - 0,30 

26 - 0,15 0,15 - - - 

27 - 0,15 0,30 - - - 

28 - 0,30 0,15 - - - 

29 - 0,30 0,30 - - - 

30 0,15 - - 0,15 - - 

31 0,15 - - 0,30 - - 

32 0,30 - - 0,15 - - 

33 0,30 - - 0,30 - - 

34 - - 0,15 - 0,15 - 

35 - - 0,30 - 0,15 - 

36 - - 0,15 - 0,30 - 

37 - - 0,30 - 0,30 - 
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Após a retirada dos laminados da prensa, cortou-se 6 corpos de prova (CPs) de 13 mm x 

50 mm para os ensaios de flexão e 6 CPs de 25 mm x 250 mm para os ensaios de tração. Para 

os ensaios de tração foram confeccionados tabs de fibra de vidro/epóxi seguindo o mesmo 

procedimento de laminação manual utilizado na preparação dos laminados. Após o processo 

de cura à temperatura ambiente e pós-cura em estufa a 80º por 6 horas, os tabs foram cortados 

e lixados de acordo com as dimensões representadas na FIG 18 e colados com resina epóxi 

nas extremidades dos corpos de prova (FIG 19).  

 

FIGURA 18 - Representação esquemática dos corpos de prova para ensaio de tração. (Adaptado da norma 

ASTM 3039) 

 

 

FIGURA 19 - Corpos de prova para ensaio de tração. 

4.4 Ensaios mecânicos 

Para os ensaios de tração e flexão utilizou-se a máquina universal de ensaios Emic, linha DL e 

modelo 10000, localizada no Laboratório de mecânica dos compósitos da UFMG (FIG 20). A 

máquina possui uma carga máxima de até 100 kN e célula de carga de mesma capacidade. O 

software do fabricante faz o controle do equipamento, além da aquisição de dados da célula 

de carga e deslocamento do cabeçote. O ensaio de tração foi realizado seguindo a norma 

ASTM D3039, com velocidade constante de 2,0 mm/min. O ensaio de flexão em três pontos 
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seguiu a norma ASTM D790, utilizando uma distância entre apoios de 25 mm e velocidade de 

0,99 mm/min.  

   

FIGURA 20 - (a) Máquina universal de ensaios; (b) montagem para ensaio de tração; (c) montagem para ensaio 

de flexão em três pontos. 

4.5 Ensaios do tipo dog bone 

Foram produzidos CPs de resina epóxi pura (branco) e com as mesmas concentrações das 

amostras que apresentaram os melhores (19, 24 e 25) e piores (07, 16 e 33) resultados nos 

ensaios mecânicos. O processo de mistura dos surfactantes e de dispersão das nanoestruturas 

de carbono na resina foi o mesmo utilizado na confecção dos laminados. A resina foi vazada 

em moldes de silicone e após 24 horas de cura a temperatura ambiente, os CPs foram retirados 

dos moldes. Realizou-se a pós-cura em estufa à 80ºC por 6 horas. Foram produzidos 6 CPs de 

cada amostra (FIG 21), os quais foram ensaiados na máquina universal de ensaios de acordo 

com a norma ASTM D638.  

(a) (b) (c) 
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FIGURA 21 - Corpos de prova para ensaio dog bone. 

4.6 Análises morfológicas e estruturais 

Foram realizadas análises das nanoestruturas de carbono, dos surfactantes e das 

nanoestruturas funcionalizadas utilizando a espectroscopia Raman e a espectroscopia no 

infravermelho por transformada de Fourier (FTIR). A espectroscopia Raman foi realizada no 

Laboratório de Análises Químicas do Departamento de Engenharia Metalúrgica da UFMG 

utilizando espectrógrafo Horiba Jobin Yvon LABRAM-HR 800 (HORIBA, 2015), equipado 

com um laser de hélio-neônio com 632,8 nm, um detector do tipo CCD (Charged Coupled 

Device – dispositivo de carga acoplada) resfriado por nitrogênio líquido e um microscópio 

Olympus BHX com lentes de 10, 50 e 100X. Os espectros foram obtidos na faixa de 

frequência de 90 a 3700 cm
-1 

a uma taxa de 1,1cm
-1

. O tempo de aquisição foi de 30 segundos 

e para aumentar a relação sinal-ruído, os espectros foram obtidos no mínimo 10 vezes. A 

espectroscopia no infravermelho foi realizada no Laboratório da Polícia Federal em Minas 

Gerais. O espectrômetro utilizado foi FT-IR ALPHA da marca Bruker (BRUKER, 2015), o 

método de análise foi o ATR_Ge e o intervalo espectral foi de 4000 a 500 cm
-1

. Ambas as 

análises foram realizadas com as amostras em pó.  

Os grupos de amostras que apresentaram os melhores e piores resultados mecânicos foram 

analisados por difração de raios-X (DRX), microscopia eletrônica de varredura (MEV) e 

microscopia de força atômica (AFM).  

A microscopia eletrônica de varredura e a microscopia de força atômica foram realizadas no 

Centro de microscopia da UFMG utilizando os microscópios da FEI modelo Quanta 200 FEG 



39 

 

 

(FEI, 2015) e da Asylum Research modelo MFP-3D Stand Alone (ASYLUM RESEARCH, 

2015), respectivamente. Na MEV, foram analisados os CPs das amostras 01, 07, 16, 19, 24, 

25 e 33 após os ensaios de tração e flexão para avaliar as trincas e os tipos de falhas 

ocasionados pelos ensaios mecânicos. As análises na AFM foram realizadas em amostras de 

resina epóxi com concentrações correspondentes às amostras 01, 07, 16, 19, 24, 25 e 33, após 

corte em um ultramicrótomo. O tratamento e análise das imagens obtidas na AFM foram 

realizados com o software Gwyddion. 

As análises de difração de raios-X foram realizadas no Laboratório de Raios-X do 

Departamento de Engenharia Metalúrgica da UFMG. O equipamento utilizado foi o da marca 

PANanalylical, modelo Empyrean (PANALYTICAL, 2015) e o material usado como fonte de 

emissão foi o anodo de Cu com λ de 1,5443 Å. O potencial elétrico do gerador foi de 40 kV, 

com ângulo 2θ variando de 10 a 120º a uma taxa de 0,017 º/s. As análises foram feitas nos 

mesmos CPs utilizados para os ensaios mecânicos.  

Os gráficos e espectros obtidos durante os experimentos foram plotados utilizando-se o 

software Origin®. Para verificar se as variações dos valores obtidos foram estatisticamente 

significativas ou não, realizou-se a análise de variância ANOVA com nível de significância 

α = 0,05. O teste Tukey foi o utilizado para realizar as comparações entre as médias.   
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5. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

5.1 Ensaios mecânicos 

Como o objetivo do trabalho é avaliar a influência da funcionalização das nanoestruturas de 

carbono no comportamento dos compósitos, seria natural considerar as análises morfológicas 

e estruturais primeiro. No entanto, devido ao grande volume de amostras produzido, 

avaliaram-se as propriedades mecânicas para em seguida, realizar as análises microscópicas.  

A análise macroscópica foi feita baseada nos ensaios de tração e flexão e os principais 

parâmetros avaliados foram rigidez e resistência. A análise estatística dos resultados obtidos 

serviu de base para avaliar como a adição das nanoestruturas de carbono, funcionalizadas ou 

não, influenciou o comportamento macroscópico no geral.  

Após realização do teste ANOVA, para os resultados de rigidez à tração, foi possível verificar 

que, em um nível de significância de 0,05, as amostras estatisticamente diferentes foram as de 

número 11, 16, 25 e 27. Nota-se na FIG 22 que a adição das nanoestruturas de carbono, 

praticamente não influenciou a rigidez à tração, sendo a amostra 25 a única a apresentar uma 

pequena melhora em relação ao branco. No entanto, na FIG 23 é possível observar que a 

amostra 25, quando comparada ao branco, apresentou um aumento de 23,5% na resistência à 

tração. Essa amostra continha 0,30% de MLG funcionalizado com CO890 e 0,30% de 

MWNT não funcionalizado. O segundo melhor resultado (aumento de 18,3% em relação ao 

branco) foi obtido com a amostra 24, que continha a mesma concentração de MLG 

funcionalizado com CO890 e a metade da concentração de MWNT da amostra 25.  

 

FIGURA 22 - Rigidez à tração após teste ANOVA. 
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FIGURA 23 - Resistência à tração após teste ANOVA. 

A FIG 24 apresenta a curva tensão-deformação referente ao ensaio de tração das amostras que 

foram estatisticamente diferentes (11, 16, 19, 24, 25, 27) quanto à rigidez e resistência à 

tração. Observa-se que a rigidez inicial parece não ser afetada, mas após uma deformação de 

1,025 mm/mm nota-se uma variação nas curvas. A amostra 25 foi a única que apresentou 

aumento na rigidez à tração, indicando que a nanoestrutura híbrida formada por 

MLG/CO890+MWNT foi capaz de mudar o comportamento da matriz e transferir a carga 

para as fibras.  

 

FIGURA 24 - Curva tensão-deformação para o ensaio de tração. 
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Na FIG 25 está representada a curva de rigidez à flexão e a FIG 26 representa a resistência à 

flexão para as amostras que foram estatisticamente diferentes em um nível de significância de 

0,05 após o teste ANOVA. Observa-se que a rigidez à flexão parece ter sido pouco afetada 

com a adição das nanoestruturas, funcionalizadas ou não. A funcionalização com os 

surfactantes não influenciou significativamente a rigidez a flexão o que pode ser decorrente de 

diferentes mecanismos de falha, como por exemplo, a transferência de carga através da 

espessura entre as camadas. Como a espessura dos corpos de prova analisados era pequena 

(≈1,10 mm já que os compósitos foram laminados com 4 camadas) o gradiente de tensão foi 

maior e a fratura da fibra é dominante. Já no caso da resistência à flexão (FIG 26) houve um 

aumento em relação ao branco para as amostras 07 e 19, indicando que esta propriedade 

mecânica foi influenciada pela adição das nanoestruturas.   

 

FIGURA 25 - Rigidez à flexão após teste ANOVA. 

A FIG 27 apresenta a curva tensão-deformação relativa ao ensaio de flexão para as amostras 

estatisticamente diferentes (7, 9, 11, 16, 19, 22 e 27). Os resultados obtidos indicam que a 

funcionalização com o SDBS não provocou um efeito significativo nos compósitos 

carbono/epóxi. Já o CO890 parece ser efetivo quando utilizado com o MLG e/ou com 

MLG+MWNT não funcionalizado. Um aumento de 11,5% foi observado para a amostra 19, a 

qual continha MLG/CO890+MWNT.  

Uma hipótese para explicar os melhores resultados obtidos nos ensaios de tração e flexão é 

que a parte apolar do CO890 interage bem com as nanoestruturas de carbono, deixando a 

parte polar disponível para interagir com a cadeia polimérica do epóxi.  
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FIGURA 26 - Resistência à flexão após teste ANOVA. 

 

FIGURA 27 - Curva tensão-deformação para o ensaio de flexão. 

5.2 Ensaios do tipo dog bone 

Para que fosse possível analisar o efeito das nanoestruturas de base carbono na resina epóxi, 

as concentrações de MLG/CNT das amostras 07, 16, 19, 24, 25 e 33 foram dispersas na 

matriz epoxídica utilizando o mesmo processo anterior. O branco (amostra 01) continha 
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ensaio de tração foi então realizado para avaliar o efeito dessas nanoestruturas de base 
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material. A FIG 29 mostra que no caso das amostras 07, 16, 19, 24, e 25 a rigidez foi 

praticamente a mesma, já para a amostra 33, contendo 0,30% de MLG funcionalizado com 

SDBS e 0,30% de CNT funcionalizado com CO890 a rigidez diminuiu consideravelmente em 

relação ao sistema epóxi puro (branco). Em relação á resistência do material, nota-se que 

houve uma pequena diminuição, em relação ao branco, para as amostras 07, 16, 19, 24 e 25, já 

a amostra 33 apresentou uma queda maior na resistência à tração (FIG 30). Uma possível 

explicação seria a de que houve uma interação dos dois surfactantes, que prejudicou as 

propriedades mecânicas do compósito. Isso indica que o uso concomitante dos dois 

surfactantes não é uma boa opção. 

 
FIGURA 28 - Curvas tensão-deformação dos ensaios dog bone. 

 

 

FIGURA 29 - Rigidez à tração dos ensaios dog bone. 
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FIGURA 30 - Resistência à tração dos ensaios dog bone. 

 

Analisando as falhas dos CPs após o ensaio, é possível observar que houve uma mudança no 

modo de falha com o uso do sistema epóxi nanomodificado. No caso do sistema epóxi puro 

(FIG 31) observa-se o modo de fratura frágil, já nas demais amostras contendo as 

nanoestruturas de carbono (FIG 32a-f) é possível observar que o modo de falha foi dúctil.  

O ensaio de tração dos compósitos carbono/epóxi apresentou resultado contrário ao obtido 

pelos dog bones, uma vez que houve um aumento na rigidez e na resistência de alguns 

compósitos em relação ao branco (FIG 33). Uma possível explicação seria que as 

nanoestruturas funcionalizadas permitiram uma melhor interação das fibras com a matriz 

polimérica.   

A FIG 34 mostra as fraturas dos compósitos após ensaio de tração e é possível observar que o 

modo de falha da fibra é dominante.   

 

FIGURA 31 - Fratura frágil do sistema epóxi (branco) após ensaio de tração. 
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FIGURA 32 - Fraturas dos CPs após ensaios de tração. (a) amostra 07; (b) amostra 16; (c) amostra 19; (d) 

amostra 24; (e) amostra 25; (f) amostra 33. 

 

 

FIGURA 33 - Curvas tensão-deformação dos ensaios de tração dos compósitos. 
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FIGURA 34 - Fratura dos compósitos após ensaio de tração. (a) amostra 07; (b) amostra 16; (c) amostra 19; (d) 

amostra 24; (e) amostra 25; (f) amostra 33. 
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5.3 Análises morfológicas e estruturais 

5.3.1 Infravermelho 

De acordo com Ju et al. (2012) a presença de bandas características do surfactante no espectro 

das nanoestruturas funcionalizadas demonstra a existência de interação entre as duas 

substâncias. Nas FIG 35a e 35d estão representados os espectros dos surfactantes e suas 

bandas características. Analisando os espectros das nanoestruturas funcionalizadas com SDBS 

(FIG 35b e 35c) identificam-se as bandas 2922 cm
-1

 e 2853 cm
-1

 (relativas a absorções de 

deformação axial de C-H de grupos alifáticos) características do SDBS, tanto para o CNT 

quanto para MLG funcionalizados por este surfactante. Essas bandas são relativas à parte 

apolar do surfactante e sua presença nos espectros das nanoestruturas funcionalizadas indica 

uma interação desta parte da molécula com as nanoestruturas de carbono. É possível observar 

ainda, que houve uma diminuição da absorbância relativa entre essas duas bandas quando as 

nanoestruturas são misturadas ao surfactante. De acordo com Guo et al. (2014), mudanças na 

intensidade das bandas sugerem uma forte interação entre as substâncias após a mistura. No 

caso do CNT+SDBS a diminuição da absorbância relativa foi maior que no MLG+SDBS. 

Esses dados indicam que tanto o MLG quanto o CNT interagiram com o SDBS e que a 

afinidade deste surfactante é maior com o CNT do que com o MLG. 

Na análise das nanoestruturas funcionalizadas com CO890 não foi possível identificar 

nenhuma das bandas características deste surfactante no espectro do CNT+CO890 (FIG 35e). 

Este resultado indica que não há uma afinidade entre CNT e CO890, no entanto o espectro 

parece não ter uma qualidade adequada para afirmar esta observação. Já no caso do 

MLG+CO890 (FIG 35f) observam-se as bandas 2883 cm
-1

 (deformação axial de C-H em 

alcanos), 947 cm
-1

 (estiramento C-O)
 
e 841 cm

-1 
(2 H adjacentes em anel aromático para-

substituído), características deste surfactante, com menor absorbância relativa. Esse resultado 

indica e que há uma interação da parte apolar deste surfactante com o MLG. A boa interação 

entre CO890 e MLG causou uma melhora nas propriedades mecânicas nas amostras 19, 24 e 

25, o que foi verificado nos ensaios mecânicos. 

5.3.2 Difração de Raios-X 

Nota-se na FIG 36 que foram observadas em todos os difratogramas, as reflexões (002), em 

torno de 25°, e (100), em torno de 45°, os quais são picos característicos de materiais de base 
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carbono. No entanto, observa-se que o branco também apresentou tais picos, indicando que 

houve influência das fibras de carbono nos difratogramas obtidos.   

 

 

 

FIGURA 35 - Espectros FTIR (a) SDBS; (b) CNT+SDBS; (c) MLG+SDBS; (d) CO890; (e) CNT+CO890; (f) 

MLG+CO890 
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devido ao uso do surfactante. De acordo com Cao et al. (2001), o grau de orientação e 

alinhamento dos CNTs em uma matriz polimérica podem ser determinados pela análise de 

DRX. Quando há um maior alinhamento dos CNTs, a intensidade do pico (002) diminui 

consideravelmente. Essa pode ser uma possível explicação para a diminuição deste pico nas 

amostras analisadas por DRX em relação ao branco. 

De acordo com Saito et al. (2005) e Saito & Yoshikawa (1993) o espaçamento d, relativo ao 

pico (002) das folhas de grafeno e das camadas de CNT é de aproximadamente 0,34 nm. 

Segundo Blanton & Majumdar (2012), o espaçamento entre camadas no grafite é de 3,35 Å, 

no entanto, sua funcionalização leva a um aumento no espaçamento basal. Nos difratogramas 

obtidos observou-se que o espaçamento basal relativo ao pico (002) foi de ≈ 0,34 nm para as 

amostras 01 (Branco), 07, 16, 19 e 33 e de aproximadamente 0,36 nm para as amostras 24 e 

25 (FIG 37). O aumento no espaçamento basal para as amostras 24 e 25 indica que a 

funcionalização das nanoestruturas foi mais eficiente nessas duas amostras, o que pode ser 

confirmado pelos ensaios mecânicos.  

 

 

FIGURA 36 - Difratograma de raios-X das amostras analisadas. 

Baseado na EQ 1 utilizada por Vautard et al. (2012), calculou-se os tamanhos médios das 

nanopartículas a partir do pico (100), e os valores encontrados estão apresentados na TAB 07.  
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ângulo de Bragg. De acordo com Vautard et al. (2012) essa equação fornece o tamanho médio 

dos cristais na direção paralela aos planos de grafeno. 

TABELA 07 - Tamanho médio das nanopartículas por DRX. 

Amostra Tamanho médio (nm) Amostra Tamanho médio (nm) 

01 (Branco) 5,46 24 5,46 

07 5,46 25 7,64 

16 5,46 33 5,46 

19 5,46   
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FIGURA 37 - Difratogramas das amostras analisadas com os diâmetros médios das partículas. (a) amostra 07; 

(b) amostra 16; (c) amostra 19; (d) amostra 24; (e) amostra 25; (f) amostra 33. 
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realizadas análises em pontos diferentes da amostra para que fosse possível ter uma maior 

representatividade. O perfil dos espectros adquiridos não apresentou variação significativa e 

alguns deles estão representados na FIG 38.  

Nos espectros Raman para o MLG (FIG 38a) e o CNT (FIG 38d) é possível observar as 

bandas características às estruturas de carbono com hibridização sp
2
. A banda G em 

≈ 1580 cm
-1

 corresponde ao estiramento da ligação C-C e a banda G’ (também chamada de 

2D) em ≈ 2725 cm
-1

 é atribuída ao espalhamento de segunda ordem envolvendo dois fônons, 

ativado pelo processo de ressonância dupla (DRESSELHAUS et al., 2010; KIM et al., 2012).  

Em amostras nanocristalinas ou contendo imperfeições na estrutura é possível observar o 

surgimento da banda D ≈ 1350 cm
-1

, a qual requer a presença de imperfeições para sua 

ativação (CANÇADO et al., 2011). Segundo Englert et al. (2013) a análise da banda D e da 

sua frequência de segundo sobretom (2D) permite obter informações a respeito de defeitos 

gerados por hibridização sp
3
 (banda D) e esfoliação das camadas individuais de grafeno 

(banda 2D).   

Para o espectro do MLG (FIG 38a) é possível observar que o grafeno apresenta mais de uma 

camada, uma vez que a banda G’ é mais ampla e menos intensa que a banda G 

(DRESSELHAUS et al., 2010). 

Segundo Englert et al. (2013), um aumento na relação ID/IG pode estar relacionado a uma 

funcionalização satisfatória das nanoestruturas de carbono. As relações ID/IG apresentadas na 

FIG 38 são uma média dos valores obtidos nas diferentes análises para cada amostra. É 

possível observar no caso do MLG que a relação ID/IG de 0,17 passou para 0,26 com a 

funcionalização com CO890 e para 0,22 com SDBS. Estes valores indicam que a 

funcionalização do MLG é mais efetiva usando o CO890 que o SDBS, conclusão semelhante 

à obtida na análise por FTIR. No caso do CNT, também há um aumento na relação ID/IG com 

a funcionalização com ambos os surfactantes, no entanto, verifica-se nas FIG 38e e 38f, que o 

aumento foi maior para o caso do CO890 (1,08), resultados que diferem dos obtidos pelo 

FTIR.    

Dresselhaus et al. (2010) apontam que a intensidade da banda D é proporcional ao grau de 

desordem da amostra. Na FIG 38 é possível observar que houve um aumento na intensidade 

desta banda quando ambas as nanoestruturas foram funcionalizadas pelos dois surfactantes, 
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indicando um maior grau de desordem, que pode ser relacionado a uma funcionalização 

efetiva.  

 

 

 

 

 

FIGURA 38 - (a) MLG; (b) MLG+CO890; (c) MLG+SDBS; (d) CNT; (e) CNT+CO890; (f) CNT+SDBS. 
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Segundo Dresselhaus et al. (2010) é possível obter o tamanho médio dos cristais (La) a partir 

do espectro Raman, utilizando a EQ 2. Os tamanhos dos cristais obtidos estão relacionados na 

TAB 08.  

 
𝐿𝑎  =  2,4 × 10−10 𝜆𝑙𝑎𝑠𝑒𝑟

4  
𝐼𝐷
𝐼𝐺

 
−1

 (2) 

TABELA 08 - Tamanho médio das nanopartículas por Raman. 

Amostra Tamanho médio (nm) Amostra Tamanho médio (nm) 

MLG 226,4 CNT 38,5 

MLG + CO890 148,0 CNT + CO890 35,6 

MLG + SDBS 175,0 CNT + SDBS 36,7 

Pelos resultados obtidos (TAB 08), pode-se notar que para o CNT houve uma pequena 

redução no tamanho médio das partículas após a funcionalização com os surfactantes. Já no 

caso do MLG essa redução foi significativa chegando a 65% de redução quando o surfactante 

CO890 foi utilizado. Estes resultados indicam que houve uma desagregação das 

nanoestruturas de carbono durante o processo de funcionalização sob ultrassom. 

Vale ressaltar que os tamanhos médios obtidos por DRX e por Raman foram 

significativamente diferentes, já que as amostras analisadas foram diferentes. No caso da 

DRX foram analisados os compósitos preparados e no caso do Raman analisaram-se as 

nanoestruturas antes e após o processo de funcionalização com os surfactantes. Como o 

Raman é uma análise local de uma pequena área, as fibras e a resina predominaram no 

espectro, sendo a análise apenas das nanoestruturas mais adequada para avaliar a 

funcionalização. Além disso, de acordo com Cuesta et al. (1998) estas duas técnicas não são 

equivalentes e sim complementares, sendo a EQ 2 válida apenas como uma primeira 

aproximação dos valores de La, com possibilidade de erros maiores que 100%.  

5.3.4 Microscopia eletrônica de varredura 

Após os ensaios de tração e flexão realizou-se a análise dos CPs por microscopia eletrônica de 

varredura. Na FIG 39 tem-se uma visão microscópica das fibras de carbono impregnadas pelo 

sistema epóxi nanomodificado. Observando a FIG 40 é possível notar que houve uma fratura 

dúctil após o ensaio de flexão e que após o ensaio de tração ocorreu a fratura das fibras (FIG 

41a e 41b), indicando que a carga foi transferida de maneira eficiente da matriz para as fibras.  
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FIGURA 39 - Imagem MEV mostrando as fibras de carbono impregnadas pelo sistema epóxi nanomodificado. 

 

 
 

FIGURA 40 - Imagem MEV indicando a fratura dúctil do compósito após ensaio de flexão da amostra 33. 

 

  
 

FIGURA 41 - Imagens microscopia eletrônica de varredura. (a) região da falha após ensaio de tração; (b) falha 

das fibras de carbono. 

(a) (b) 
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5.3.5 Microscopia de força atômica 

A FIG 42 apresenta as imagens em 2D de algumas nanoestruturas detectadas pela AFM e os 

respectivos perfis de altura.  

 

 

 

68,1 nm
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FIGURA 42 - Imagens em 2D obtidas na AFM. (a) amostra 07; (b) amostra 16; (c) amostra 19; (d) amostra 24; 

(e) amostra 25; (f) amostra 33. 
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É possível observar que o menor pico de altura encontrado foi para a amostra 07, a qual não 

continha nenhuma das duas nanoestruturas funcionalizadas por surfactante. No caso das 

demais amostras, os picos de altura apresentam valores razoavelmente grandes chegando a 

aproximadamente 373 nm na amostra 24. Essas alturas não são compatíveis com as 

nanoestruturas de carbono empregadas, uma vez que uma altura de 373 nm representaria 

cerca de 1100 camadas atômicas de carbono. Assim uma explicação razoável para esses 

valores seria a interação das nanoestruturas de carbono com os surfactantes empregados.   

As alturas encontradas na AFM apresentaram valores diferentes dos tamanhos médios 

encontrados por Raman, novamente pela diferença nas amostras analisadas. As amostras em 

pó analisadas por Raman não são adequadas para análise na AFM, sendo necessário analisar 

as nanoestruturas dispersas na matriz polimérica. 

A representação em 3D de algumas dessas nanoestruturas encontradas está representada nas 

FIG 43 e 44. Os perfis encontrados na FIG 43 se assemelham mais a folhas de grafeno 

empilhadas, já a FIG 44 possivelmente representa os CNTs presentes nas amostras.   

 

FIGURA 43 - Imagens em 3D obtidas na AFM supostamente representando folhas de grafeno empilhadas. (a) 

amostra 19; (b) amostra 33. 

(a)

(b)
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FIGURA 44 - Imagens em 3D obtidas na AFM supostamente representando CNTs. (a) amostra 25; (b) amostra 

33. 

  

(a)

(b)
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6. CONCLUSÃO 

Após o preparo de uma série de compósitos nanomodificados foi possível avaliar a influência 

do uso de grafeno e CNT nas propriedades mecânicas do material, assim como a ação do uso 

de surfactantes no processo de dispersão das nanoestruturas na matriz polimérica.  

Nos testes de tração e flexão, a rigidez não foi afetada significativamente pela adição das 

nanoestruturas. Com o uso de surfactantes no processo de dispersão, a única amostra que 

apresentou melhora significativa (9,8%) foi a de número 25, que continha 0,30% de MLG 

funcionalizado com CO890 e 0,30% de MWNT não funcionalizado. No caso da resistência à 

tração, o uso do surfactante CO890 se mostrou eficiente no caso das amostras 19 (0,30% 

MLG/CO890), 24 (0,15% MLG/CO890 + 0,30% CNT) e 25 (0,30% MLG/CO890 + 0,30% 

CNT), as quais apresentaram melhoras de 10,9%, 18,3% e 23,5%, respectivamente. No caso 

da resistência à flexão, as amostra 07, contendo grafeno e CNT não funcionalizados, e 19 

contendo apenas grafeno funcionalizado com CO890 foram as únicas que apresentaram 

melhoras significativas (11,5% e 10,9% respectivamente). Os resultados dos ensaios 

mecânicos indicam que a funcionalização não covalente de nanoestruturas de carbono parece 

ser mais eficiente quando se utiliza surfactantes não iônicos.  

As análises de FTIR indicaram que o surfactante SDBS interage com ambas as nanoestruturas 

de carbono, mas parece ter maior afinidade pelo CNT. Já os espectros obtidos para o CO890, 

sugerem que este surfactante interage bem com o grafeno, mas não tem afinidade pelo CNT.    

Os resultados obtidos na difração de raios-X indicaram um maior espaçamento basal nas 

amostras 24 e 25, sugerindo uma melhor funcionalização das nanoestruturas nestas duas 

amostras, fato este que é confirmado pelos resultados obtidos nos ensaios mecânicos. Em 

relação ao diâmetro médio das partículas, a amostra 25 apresentou um aumento em relação às 

demais amostras, o que pode ser explicado pela interação mais efetiva das nanoestruturas com 

o surfactante. Com os resultados e imagens obtidas na AFM observou-se um aumento nos 

picos de altura para as nanoestruturas funcionalizadas, o que também pode ser um indicativo 

de uma funcionalização eficiente. 

Pela análise dos espectros obtidos na espectroscopia Raman, foi possível observar que houve 

um aumento da relação ID/IG e um aumento da banda D para ambas as nanoestruturas de 

carbono funcionalizadas com os dois tipos de surfactantes, o que pode estar relacionado a uma 

funcionalização satisfatória dessas nanopartículas. Outra informação relevante obtida por 
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estes espectros é a de que houve uma diminuição do tamanho médio das nanopartículas, 

indicando uma desagregação das nanoestruturas durante o processo de funcionalização. Vale 

ressaltar que aqui a comparação é feita com as nanoestruturas antes e depois do processo de 

funcionalização e no caso de DRX e AFM comparou-se somente as amostras sem as 

nanoestruturas com as amostras contendo as nanoestruturas já funcionalizadas.  

As imagens da MEV e os resultados do ensaio dog bone indicaram que o modo de falha dos 

CPs mudou de frágil (branco) para dúctil com a adição das nanoestruturas de carbono, 

funcionalizadas ou não.  

No geral, tanto os ensaios mecânicos quanto as análises morfológicas e estruturais, sugerem 

que o uso de surfactantes como uma estratégia para melhorar a ligação entre as nanoestruturas 

de carbono e a matriz polimérica é uma boa opção para aplicação em nanocompósitos.  

Como sugestão para trabalhos futuros pode-se destacar: 

 Utilizar SWNT e grafeno com menos camadas; 

 Análise de nanoidentação; 

 Aumentar o numero de camadas do compósito; 

 Análise de DRX das nanoestruturas antes e após funcionalização; 

 Análise de AFM do sistema epóxi com cada nanoestrutura não funcionalizada.  
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ANEXO A 

A.1 Análise estatística dos ensaios de flexão 

A.1.1 Rigidez à flexão 

 

FIGURA 45 - Teste ANOVA para rigidez à flexão comparando o branco com as amostras de 2 a 9. 

 

 

FIGURA 46 - Teste ANOVA para rigidez à flexão comparando o branco com as amostras de 10 a 17. 
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FIGURA 47 - Teste ANOVA para rigidez à flexão comparando o branco com as amostras de 18 a 25. 

 

 

FIGURA 48 - Teste ANOVA para rigidez à flexão comparando o branco com as amostras de 26 a 33. 
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FIGURA 49 - Teste ANOVA para rigidez à flexão comparando o branco com as amostras de 34 a 37. 

 

A.1.2 Resistência à flexão 

 

FIGURA 50 - Teste ANOVA para resistência à flexão comparando o branco com as amostras de 2 a 9. 
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FIGURA 51 - Teste ANOVA para resistência à flexão comparando o branco com as amostras de 10 a 17. 

 

 

FIGURA 52 - Teste ANOVA para resistência à flexão comparando o branco com as amostras de 18 a 25. 
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FIGURA 53 - Teste ANOVA para resistência à flexão comparando o branco com as amostras de 26 a 33. 

 

 

FIGURA 54 - Teste ANOVA para resistência à flexão comparando o branco com as amostras de 34 a 37. 
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A.2 Análise estatística dos ensaios de tração 

A.2.2 Rigidez à tração 

 

FIGURA 55 - Teste ANOVA para rigidez à tração comparando o branco com as amostras de 2 a 9. 

 

 

FIGURA 56 - Teste ANOVA para rigidez à tração comparando o branco com as amostras de 10 a 17. 
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FIGURA 57 - Teste ANOVA para rigidez à tração comparando o branco com as amostras de 18 a 25. 

 

 

FIGURA 58 - Teste ANOVA para rigidez à tração comparando o branco com as amostras de 26 a 33. 
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FIGURA 59 - Teste ANOVA para rigidez à tração comparando o branco com as amostras de 34 a 37. 

 

A.2.2 Resistência à tração 

 

FIGURA 60 - Teste ANOVA para resistência à tração comparando o branco com as amostras de 1 a 9. 
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FIGURA 61 - Teste ANOVA para resistência à tração comparando o branco com as amostras de 1 a 9. 

 

 

FIGURA 62 - Teste ANOVA para resistência à tração comparando o branco com as amostras de 18 a 25. 
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FIGURA 63 - Teste ANOVA para resistência à tração comparando o branco com as amostras de 26 a 33. 

 

 

FIGURA 64 - Teste ANOVA para resistência à tração comparando o branco com as amostras de 34 a 37. 

 

 

 


