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RESUMO

Barreiras balisticas requerem elevadas propriedades mecanicas dos materiais para garantir a
absorcdo da energia de impacto associadas a menor massa possivel, especialmente quando
aplicadas em equipamentos de protecdo individual. O desenvolvimento de materiais
compdsitos poliméricos laminados vem atendendo tais requisitos. Filmes de polietileno de alta
densidade (PEAD) tem sido uma opg¢do considerada na composi¢cdo dos laminados, em
substituicdo ao polietileno balistico, cujas propriedades e desempenho superiores estdo
associados ao alto custo do material. Para tanto, a adi¢do de nanocargas pode ser considerada
uma opcao viavel para obtencdo de melhorias das propriedades mecanicas do polimero sem
comprometer questdes relacionadas com o processamento. Sendo assim, este trabalho avaliou
o efeito da combinacdo das nanocargas de montmorilonita Cloisite 30B (C30B) e de grafeno
(GR) nas propriedades obtidas a partir de ensaio de compressdo dinamica com barra bipartida
de Hopkinson do PEAD BF4810 nanoestruturado. Teores em massa de 1%, 3% e 5% de
montmorilonita, 0,5%, 1,5% e 2,5% de grafeno, respectivamente, foram utilizados em matriz
de PEAD com 2% de agente compatibilizante Polybond 3029 (AM). Nas condi¢6es do ensaio
dindmico foi possivel avaliar o comportamento da curva tensdo-deformacéo, identificar o
limite de escoamento e de resisténcia a compressdo juntamente com as respectivas
deformacbes, calcular o modulo elastico e a tenacidade do material. Dentre o0s
nanocompositos, 0 PEAD maleinizado com teor em massa de 3% de C30B e 1,5% de GR
apresentou os maiores valores médios de resisténcia a compressao e tenacidade com base no
teste de variancia de Tuckey e IC < 95%. Ainda assim, ndo foram observados aumentos
significativos de propriedades em relagéo ao PEAD maleinizado.
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INTRODUCAO

A nanoestruturacdo de polimeros é um recurso que tem sido explorado em véarios segmentos da
industria, visando a melhoria de propriedades fisicas e quimicas sem afetar o processamento®.
Além disso, compdsitos hibridos obtidos da combinagdo de duas ou mais fases de refor¢o em
uma unica fase continua tem se apresentado como uma fonte de pesquisa para melhorias de
propriedades mecanicas, balisticas e térmicas®.
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Materiais lamelares, tais como a montmorilonita, empregados como reforco em matrizes
termoplasticas, tendem a aumentar as propriedades mecanicas e térmicas, comparadas com as
dos polimeros puros®. Ensaios de compressdo em barra bipartida de Hopkinson foram
realizados para avaliar as propriedades mecénicas de PEAD nanoestruturado com
montmorilonita Cloisite 20A sob altas taxas de deformac&o. Neste caso, foi observado um
aumento de resisténcia a compressao, tenacidade e deformacdo méaxima para teores de até 3%
em massa de montmorilonita®.

Entretanto, a producdo bem-sucedida de nanocompdsitos a base de poliolefinas € um desafio
pelo fato de n&o haver grupos polares na sua estrutura, o que dificulta a dispersdo homogénea
de nanocargas formadas por laminas de silicato hidrofilicos® . Sendo assim, a adi¢éo de agentes
compatibilizantes tais como o anidrido maleico atuando na interface entre as superficies
organicas e inorganicas é uma opcdo para aumentar a adesdo entre os materiais®. A
incorporagdo em estado fundido de montmorilonita Cloisite 30B em matriz de polietileno de
ultra alta densidade sem a utilizacdo de agente compatibilizante resultou em propriedades
inferiores as do polimero puro em ensaios mecénicos e dindmico mecanicos®. Por outro lado,
Brito et. al’ observaram aumento da adesdo carga-matriz e a consequente melhoria das
propriedades mecanicas do composito de polietileno graftizado com anidrido maleico e argila
bentonita.

Materiais a base de grafeno tém sido amplamente estudados pois mesmo teores muito baixos
podem promover significativo reforco®9. Esse efeito se alinha com demandas comerciais
onde s&o requeridos compdsitos multifuncionais de alta qualidade®. A dispersdo homogénea
da carga e a natureza da interface entre a matriz e o reforco sdo aspectos chave no projeto de
compositos poliméricos a base de grafeno®! e a incorporagéo em estado fundido esta listada
dentre as quatro principais estratégias de preparacdo de nanocompésitos®?. A resisténcia
mecanica e 0 modulo de elasticidade apresentam comportamento diretamente proporcional ao
teor de grafeno em matriz de PEAD, mas efeito contrario na resisténcia ao impacto®.

Até o presente momento, estudos avaliaram a incorporacdo de grafeno e montmorilonita
Cloisite 20A em matriz de polietileno maleinizado e comparararam os efeitos individuais das
nanocargas (sistema binario) e da combinacdo de ambas (sistema ternario) acerca da rigidez do
material composito?. E sobre oensaio de compressdo dindmica em barra bipartida de
Hopkinson é utilizado para avaliar o comportamento mecanico de materiais para aplicacdes
balisticas*>'%, sendo capaz de imprimir taxas de deformacao de até 10* s%, que séo equivalentes
as de projéteis de revolveres®. No ensaio, amostras cilindricas com razdo espessura/diametro
entre 0,3 e 0,75%% s3o submetidas ao impacto compressivo, do qual a energia absorvida é
proporcional & taxa de deformacdo3!4). Desta forma, este trabalho tem como objetivo avaliar
o0 efeito da combinacdo de diferentes teores de nanocargas de montmorilonita Cloisite 30B
(C30B) e de grafeno (GR) em PEAD maleinizado nas propriedades obtidas a partir de ensaio
de compressé@o dindmica com barra bipartida de Hopkinson.

MATERIAIS E METODOS
Materiais

Polietileno de alta densidade PEAD BF4810 foi adquirido da empresa Braskem (Rio de Janeiro,
Brasil) com densidade de 0,948 g.cm™ . O grafeno UGZ-1001 foi cedido pela UCSGraphene
(Caxias do Sul, Brasil) com area superficial especifica de 11,25 m2.g e a argila organofilica
montmorilonita Cloisite® 30B foi fornecida por Southern Clay Products (Gonzales, USA)
contando com 90% das particulas de tamanho inferior a 13 um. O agente compatibilizante
Polybond 3029 foi adquirido da empresa Addivant (West Lafayette, USA).



Producdo dos nanocompdsitos

A matriz de PEAD maleinizada com 2% de agente compatibilizante Polybond 3029 (AM) foi
nanoestruturada com montmorilonita (C30B) e nanoplaquetas de grafeno (GR). O teor em
massa de GR foi estabelecido na proporcdo 1:2 em relacdo ao teor de C30B. Assim, 0s
nanocompositos foram produzidos com os teores C30B1%-GR0,50%, C30B3%-GR1,50% e
C30B5%-GR2,50%. Os materiais foram incorporados em estado fundido em redmetro de
torque com rotores operando a velocidade de 60 rpm a temperatura de 170° C pelo tempo de 6
min. Na sequéncia, o material passou por um processo de termoprensagem para a obtencéo de
placas planas com dimensdes nominais de 3 x 80 x 160 mm. A prensa com molde aquecido a
temperatura de 180° C submeteu os nanocompdsitos a ciclos de compressdo por 2 min até a
massa acomodar-se e degaseificar, para entdo submeté-la a pressdo de 5 MPa por 8 min. Por
fim, um sistema de recirculacdo de agua resfriou 0 molde a temperatura ambiente por um
periodo de 5 min sob pressdo de 5 MPa.

Ensaio de compressdo dindmica

O comportamento do PEAD maleinizado e dos hanocompositos produzidos foram analisados
por ensaio de compressdo dindmica em barra bipartida de Hopkinson no laboratério de
materiais do Centro Tecnoldgico do Exército (CTEX). O equipamento fabricado pela Rel Inc é
equipado com o software Sure Pulse, osciloscopio Pico Scope 5000 Series (Pico Technology)
e amplificador de sinal 2300 System (Vishay Micro Measurements). Neste estudo, as barras
utilizadas séo feitas de aluminio 7075-T6 com 19,05 mm de diametro. A barra projétil tem 406
mm de comprimento, enquanto as barras incidente e transmissora, 1800 mm. Corpos de prova
cilindricos com 9,81 + 0,19 mm de diametro e 3,03 £ 0,13 mm de espessura (E/D = 0,31) foram
obtidos das placas termoformadas em equipamento de corte CNC a jato d’agua. Os corpos de
prova foram submetidos a taxa de deformagdo média de 5416 + 235 s,

RESULTADOS E DISCUSSAO

As curvas de tensdo-deformacédo obtidas com o ensaio de compressdo dindmica permitem a
identificacdo do regime elastoplastico dos materiais com limites de resisténcia ao escoamento
(Sy) e de resisténcia maxima a compressao (Sy) bem definidos. A regido de deformacéo elastica,
que antecede Sy, estd representada no detalhe ampliado da Figura 1, na qual foi calculada a
rigidez aparente ou 0 mddulo elastico (E) dos materiais sob compressdo dinamica.
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Figura 1: Curvas médias de tensdo-deformacédo dos materiais.
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Na regido de deformacdo pléstica dos materiais foi observado um comportamento de
recuperacdo que resultou em valores de Sy superiores aos valores de Sy, a excegdo do
nanocomposito com teor de 5% de C30B. Dentre os nanocompdsitos ensaiados, a curva de
tensdo-deformacdo do PEAD AM2% C30B3% GR1,50% apresentou valores proximos, mas
inferiores ao PEAD maleinizado.

As curvas médias de tensdo-deformacdo representam bem o comportamento dos materiais.
Entretanto os valores de Sy e Sy, bem como das respectivas deformagdes no escoamento (&) e
na maxima tensdo de compresséao (&) foram obtidos individualmente das curvas de cada corpo
de prova ensaiado. Com isso, foram calculados os valores médios e desvios referentes ao
escoamento e a resisténcia a compressdo, conforme apresenta a Figura 2.
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Figura 2: Resisténcia ao escoamento (Sy) e de resisténcia a compressao (Su)

Considerando o PEAD maleinizado como referéncia, os nanocompositos com 1% e 5% de
C30B apresentaram resultados inferiores de resisténcia a compressdo (Su). A resisténcia ao
escoamento (Sy) e as deformag0es & e g, ndo apresentaram variagOes significativas, com base
no teste de Tuckey e intervalo de confianca de 95%.

O mddulo de elasticidade (E) calculado na regido de deformacéo elastica e a tenacidade (J)
obtida por meio da integracdo de cada curva tensdo-deformacédo dos materiais ensaiados estdo
apresentados na Figura 3. Os resultados do ensaio ndo permitiram identificar uma variagao
significativa da rigidez dos nanocompdsitos em relacdo ao PEAD maleinizado. Porém, a
tenacidade apresentou uma reducdo média de 13,0% com a incorporacdo das nanocargas ao
polimero, sendo estatisticamente significativa (IC < 95%).
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CONCLUSOES

As curvas de tensdo-deformacéo obtidas a partir do ensaio de compressdo dindmica em barra
bipartida de Hopkinson permitiram avaliar o comportamento do PEAD maleinizado e com a
adicéo de diferentes teores das cargas de montmorilonita (C30B) e grafeno (GR). Os materiais
apresentaram curvas com regime elastico e plastico bem definidas, em que se observa, apos o
escoamento, um efeito de recuperacdo do material até atingir seu limite de resisténcia a
compressdo. Dentre os nanocompdsitos, as melhores propriedades foram obtidas com os teores
de 3% de C30B e 1,5% de GR. Mesmo assim, as propriedades mecanicas deste nanocomposito
ndo ficaram semelhantes as do PEAD maleinizado, enquanto os demais teores apresentaram
resultados significativamente menores.
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EVALUATION OF THE EFFECT OF MONTMORILONITE CLOISITE 30B AND
GRAPHENE NANOPLATES COMBINATION ON HDPE MATRIX UNDER
DYNAMIC COMPRESSION

ABSTRACT

Ballistic barriers require high mechanical properties to ensure the absorption of impact energy
associated with the lowest mass, especially when applied to personal protective equipment. The
development of laminated polymeric composite materials has been achieved these
requirements. High density polyethylene (HDPE) films have been considered an option in the
laminates composition, replacing ballistic polyethylene, whose higher properties and
performance are associated with the elevated cost of the material. Therefore, the addition of
nanofillers can be considered a viable option to obtain improvements in the mechanical
properties of the polymer without compromising processing-related issues. Therefore, this work
evaluated the effect of the combination of montmorillonite Cloisite 30B (C30B) and graphene
(GR) on the properties obtained from a split-Hopkinson pressure bar test for nanostructured
HDPE BF4810. Mass contents of 1%, 3% and 5% of montmorillonite, 0.5%, 1.5% and 2.5% of
graphene, respectively, were used in HDPE matrix with 2% of Polybond 3029 (AM). Under the
dynamic test conditions, it was possible to evaluate the behavior of the stress-strain curve,
identify the yield point and compressive strength together with the respective deformations, and
calculate the elastic modulus and toughness of the material. The nanocomposite with 3% C30B
and 1.5% GR showed the highest average values of compressive strength and toughness based
on Tuckey's test of variance and ClI < 95%. Even so, no significant increases in properties were
observed in relation to maleinized HDPE.

Keywords: HDPE, montmorillonite, graphene, High Strain Rate, Split Hopkinson Bar.



