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INTRODUGAO:

O desenvolvimento de materiais biodegradaveis vem sendo extensamente explorado e a
policaprolactona (PCL), um polimero biodegradavel, vem se destacando por possuir inimeras
aplicacdes e um baixo ponto de fusado (entre 59°C a 64°C), tendo um facil processamento, baixo
custo e excelentes propriedades mecéanicas (ANDRADE, 2017; DOS; ALMEIDA, 2014).

Utilizando da rotofiacdo, técnica de processamento de polimeros e que garante uma alta
taxa de producéo, foram produzidas membranas de PCL para assim, ocorrer a incorporacdo do
oxido de grafeno através de métodos drop casting e dip coating.

O ¢6xido de grafeno utilizado vem sendo estudado na atualidade devido a algumas excelentes
propriedades, entre elas a condutividade elétrica em sua forma reduzida (NEGRETI, 2016). Frente
a essa qualidade, esse trabalho visa meios de incorporacéo deste na membrana polimérica gerada

através do método de rotofiacdo, e analise da reducao do material obtido.

METODOLOGIA:

A metodologia adotada durante o desenvolvimento do trabalho pode ser dividida em trés
etapas. A primeira consiste no preparo das solucbes e processamento das membranas de
policaprolactona (PCL), seguida do seccionamento das membranas obtidas e aplicacdo dos
métodos de incorporacao do Oxido, este ja diluido. Por fim, como ultima etapa, a determinacéo da
condutividade elétrica das membranas em ambos os processos de incorporacdo. As etapas sao

melhor descritas a seguir.
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PREPARO DAS SOLUCOES E PROCESSAMENTO DAS MEMBRANAS DE PCL:

A pOs extensa pesquisa, diante dos métodos estudados e suas limitagcdes fora adotada a

rotofiagdo. O método se mostra eficiente para o processamento devido a alta produtividade, rapidez

e seguranca. Esta técnica utliza da forca
centrifuga, em que um reservatério em alta
rotacdo ejeta a solucdo polimérica do
reservatdrio em um coletor (ANDRADE, 2017).
Ao rotacionar este reservatorio e lancar as
solucdes, fios sédo formados através dos orificios
presentes no reservatério e acumulados nas
paredes do coletor, conforme visto no esquema

da figura 1.
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Figura 1 — Representagéo do equipamento de rotofiacao.
Fonte: (RODRIGUES et al., 2020)

Utilizando o PCL em pellets (Figura 2), este fora preparado em solucdo de PCL/Cloroférmio

de concetracdo 8% (massa/volume) e submetida a agitagdo por ultrassom por 2 horas. A solugéo

obtida foi vertida no equipamento de rotofiagdo, com parametros iniciais de taxa de 1,0 mL/hora,

6000 rpm e reservatério composto de quatro orificios e distancia de 17cm. Podemos assim, observar

as membranas obtidas através da rotofiagdo (Figura 3) e estas separadas para a proxima etapa, a

incorporacgédo de oxido de grafeno.
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Figura 2: PCL antes da solubilizagdo.

Fonte: Autoria prépria (2021)

Figura 3: Membranas obtidas através do
processo de rotofiagdo, ja segmentadas.
Fonte: Autoria propria (2021)

INCORPORACAO DO OXIDO DE GRAFENO NAS MEMBRANAS E REDUCAQO TERMICA:

Diferentes técnicas de deposi¢cdo podem ser empregadas em filmes finos/espessos, e,

através do estudo destes variados métodos de incorporacao, foram estabelecidas duas formas de

incorporacdo a serem analisadas pela pesquisa: 0 método dip coating e 0 método drop casting.
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Pelo método de dip coating, ocorreu a imersdo da membrana em 6xido de grafeno diluido,
obtendo uma maior uniformidade de deposicao e, ap6s deposicdo, foram seguidos 0s passos de
secagem e reducao da amostra (Exemplificados nas etapas 4 e 5 na figura 4). Esta Ultima fase, a
reducdo em hot plate, foi realizada com a amostra entre laminas de microscopio, considerando-se
diferentes temperaturas, em 200°C e 225°C, e intervalos de tempo, entre 5 minutos e 120 minutos
para investigar os parametros que possibilitam a reducéo do 6xido de grafeno incorporado.

1- Imersdo 2 - Emersdo 3 - Deposigdo 4 - Evaporagdo 5- Redugdo em hot plate
e drenagem

Figura 4 — Representacéo do método dip coating.

Fonte: Autoria prépria

O segundo método utilizado, drop casting, consistiu basicamente na deposi¢do do 6xido de
grafeno diluido nas membranas de PCL fabricadas e secagem, seguidas da mesma reducao
efetuada em hot plate, conforme representado na imagem 5.
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Figura 5 — Representacéo do método drop coating.

Fonte: Autoria prépria

DETERMINACAO DA CONDUTIVIDADE ELETRICA DA AMOSTRA:

ApoGs o periodo de redugdo em hot plate, foi entdo caracterizada a reducdo da amostra
obtida, que consistiu na mensuracao da condutividade elétrica através do método de quatro pontas,
onde foram utilizados uma fonte de corrente de preciséo (Keithley modelo 6220) e um multimetro
digital (Keithley, modelo 2100).
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RESULTADOS E DISCUSSAO:

Com relacdo a incorporacdo dos materiais, ambos os métodos foram efetivos no aspecto
visual, sendo o 6xido de grafeno incorporado ao polimero tanto em deposicdo (Figura 6) quanto em

imerséo (Figura 7), etapas estas anteriores a reducao térmica.

Figura 6: PCL incorporado ao 6xido de grafeno, pelo método Figura 7: PCL incorporado ao 6xido de grafeno, pelo método

i

drop casting. dip coating.
Fonte: Autoria prépria (2021) Fonte: Autoria prépria (2021)

Apesar de incorporada, a propriedade elétrica condutora do material s6 foi atingida apos sua
reducdo térmica em hot plate, o que podemos observar na analise de determinagdo da
condutividade elétrica. Nesta etapa, o aumento da condutividade presente na membrana PCL
incorporada ao 6xido indica que houve a reducdo desta, com um decaimento consideravel nas

medidas de resisténcia feitas.

As medidas de resisténcia elétrica permitiram observar que os métodos empregados para
incorporacéo e reducao tiveram efetividade na reducéo do 6xido de grafeno, tornando condutoras
as membranas poliméricas incorporadas. Os dados de resisténcia mostrados na tabela a seguir séo
valores obtidos através do ajuste linear das curvas IV obtidas pelo método de quatro pontas para

as amostras.

Resisténcia

Antes da reducao Depois da reducao
Drop Casting 1,4 MQ 29 KQ
Dip Coating 2,7 MQ 8 KQ

Tabela 1: Resisténcias obtidas através dos métodos drop casting e dip coating, antes e apés reducao.

Conforme visto na Tabela 1, a membrana incorporada pelo método de drop casting, em
reducédo térmica de 225°C por 45 minutos, teve sua resisténcia reduzida de 1,4MQ para 29 KQ,
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enguanto o método de dip coating, em reducao térmica de 225°C por 45 minutos, se mostrou ainda

mais efetivo, com diminuicdo de 2,7 MQ para 8 KQ.

Podemos assim concluir que foi possivel uma incorporagéo do 6xido ao polimero. Antes da
reducao, as amostras produzidas por ambos os métodos, drop casting e dip coating, se mostraram
isolantes, com resisténcia muito altas. Em analise, a reducéo térmica se mostrou efetiva em ambos

os métodos, com destaque para a amostra produzida por dip coating.
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