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RESUMO

O oxido de grafeno (GO) é um nanomaterial de carbono que apresenta propriedades Unicas e dentre elas, a
excelente condutividade térmica que pode ser explorada em nanocompaésitos, como também em nanofluidos.
O etilenoglicol (ETG) é um fluido de troca térmica que pode ter suas propriedades térmicas potencializadas
pela adicdo de GO. Porém, tanto o nivel de dispersdo de GO quanto a reologia da suspensdo, podem influen-
ciar as caracteristicas dos nanofluidos, como o fluxo, a estabilidade e a transferéncia térmica. Assim, o estudo
reoldgico de nanofluidos ETG/GO é importante para o entendimento da estabilidade coloidal dessas suspen-
sOes e do potencial de aplicagdo como fluido de transferéncia térmica. Neste trabalho, GO sintetizado pelo
método de Hummers modificado foi utilizado para preparar nanofluidos ETG/GO para estudos reolégicos.
Técnicas instrumentais como microscopia eletrénica de varredura (MEV), difracdo de raios X (DRX), espec-
troscopia na regido do infravermelho por transformada de Fourier (FTIR), microscopia eletrénica de trans-
missdo (MET) e termogravimetria (TGA), confirmaram a obtengdo de GO com cerca de 4 folhas de grafeno e
funcionalizacdo de 38% com grupos oxigenados. A superficie hidrofilica do GO permitiu que as nanofolhas
tivessem boa compatibilidade com o ETG. Foram investigados os perfis de curvas de fluxo das suspensées de
nanofluidos ETG/GO, e estes foram classificados como: ndo Newtonianos e pseudoplasticos pelo modelo de
Ostwald-de Waele. A insercdo de GO ao ETG, aumentou a viscosidade e o mddulo de armazenamento (G”)
em 21% e 8%, respectivamente. As propriedades aprimoradas evidenciam o potencial de uso de nanofluidos
de GO para aplicagdes em sistemas térmicos.
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ABSTRACT

Graphene oxide (GO) is a carbon nanomaterial that has unique properties, including excellent thermal con-
ductivity, which can be explored in nanocomposites, as well as in nanofluids. Ethylene glycol (ETG) is a heat
transfer fluid that can have its thermal properties enhanced by the addition of GO. However, the GO disper-
sion capacity and suspension rheology can influence the characteristics of nanofluids, such as flow, stability
and heat transfer. The rheological study of ETG/GO nanofluids is important for understanding the colloidal
stability of these suspensions and the potential for application as heat transfer fluids. In this work, GO syn-
thesized by modified Hummers method was used to prepare ETG/GO nanofluids for rheological studies. In-
strumental techniques such as scanning electron microscopy (SEM), X-ray diffraction (XRD), Fourier trans-
form infrared spectroscopy (FTIR), transmission electron microscopy (TEM) and thermogravimetry (TGA),
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confirmed the GO synthesis with approximately 4 layers of graphene nanosheets and 38% of functionaliza-
tion with oxygenated groups. The hydrophilic surface of GO nanosheets allowed good compatibility with
ETG. The flow curve profiles of the ETG/GO nanofluid suspensions were investigated and classified as: non-
Newtonian and pseudoplastic by the Ostwald-de Waele model. The insertion of GO to the ETG, increased the
viscosity and storage module (G’) in 21% and 8%, respectively. The improved properties show potential of
using GO nanofluids for applications in thermal systems.

Keywords: Rheology; Graphene oxide; Ethylene glycol; Nanofluids.

1. INTRODUCAO

Fluidos convencionais utilizados na indUstria, como agua e etilenoglicol (ETG), desempenham papéis essen-
ciais em sistemas térmicos, porém, estes possuem caracteristicas térmicas intrinsecamente ruins devido a
baixa condutividade térmica [1], fator essencial para extensas aplicacdes de transferéncia de calor. Com o
desenvolvimento tecnoldgico e a intensificacdo de processos industriais, a deficiéncia de sistemas de troca
térmica eficientes se tornou uma demanda tecnoldgica contemporanea, tendo o viés tanto na otimizacao dos
equipamentos quanto na capacidade térmica dos fluidos de trabalho e/ou fluidos de troca térmica [2].

Foram realizados estudos sobre a adi¢do de particulas sélidas aos fluidos bases, a principio em micro-
escala e observou-se que os compostos gerados contribuiam na melhoria do desempenho das propriedades
térmicas, porém geravam problemas como entupimentos de capilares, aumento do atrito e perda de carga.
Posteriormente, os esforgos se concentraram na adi¢do de particulas nanométricas, formando nanofluidos [2-
4]. O nanofluido é um fluido preparado pela dispersdo de particulas sélidas de tamanho nanométrico no flui-
do de transferéncia de calor tradicional, como agua ou ETG, para aumentar a condutividade térmica, a visco-
sidade, a transferéncia de calor por conveccéo e reducdo ao atrito. Os nanofluidos podem ainda, aumentar o
desempenho nas trocas térmicas, reduzindo os custos de manutencéo e aumentando a sua viabilidade de apli-
cagdo [5-6]. Os nanofluidos tém sido utilizados em vérias aplicagdes de transferéncia de calor, como em cole-
tores solares, automdveis, armazenamento de energia, trocadores e dissipadores de calor, e geradores de
energia [7-9]. Foi relatado [3] que a condutividade térmica do nanofluido é superior comparada ao fluido
base e depende do tamanho, forma, fragdo volumétrica, composicao e propriedades térmicas das nanoparticu-
las presentes.

O grafeno e seus derivados tém atraido diversas atividades de pesquisa, pois este material possui pro-
priedades mecénicas, Opticas e térmicas, que séo favordveis para o desenvolvimento de sistemas altamente
estaveis, que mantenham suas propriedades por longos periodos e que superem os limites de desempenho dos
sistemas ja utilizados [10]. Ja o 6xido de grafeno (GO), tem sua estrutura baseada no grafeno, porém modifi-
cada com grupos funcionais oxigenados, como epéxidos, hidroxilas, carboxilas e outros [11, 12]. Segundo
THAKUR et al.[13] e GUDARZI [14], a insercdo desses grupos funcionais oxigenados, promove mudancgas
na hibridacéo de alguns 4tomos de carbono, gerando folhas de GO altamente estaveis em suspenséo aquosa.
Essa capacidade do GO para formar sistemas coloidais estaveis é devida a sua estrutura atdmica bidimensio-
nal e a repulsdo eletrostatica entre as folhas, efeito da elevada densidade de cargas negativas, devido a ioni-
zacdo das fungdes oxigenadas inseridas no processo de oxidacdo quimica [14]. O GO possui notdveis propri-
edades como: elevada resisténcia mecénica e condutividade térmica, dispersdo em &gua e solventes orgénicos,
entre outras [11, 12]. Assim, a preparacdo de suspensdes estaveis contendo GO é uma etapa fundamental da
engenharia no uso desses fluidos convencionais de transferéncia de calor com caracteristicas aprimoradas [5],
como por exemplo, o aumento da condutividade térmica e melhor controle sobre os fenémenos de corroséo e
erosdo [15], fornecendo ganhos em propriedades reolégicas.

A reologia como ciéncia do fluxo e da deformagdo da matéria, descreve a inter-relagdo entre forga, de-
formacéo, temperatura e tempo [16], fornecendo informacBes sobre o comportamento e estabilidade de um
fluido, sendo que este pode estar no estado liquido, sélido ou gasoso [17]. Apesar do amplo uso da reologia
para caracterizagdes mecanicas, 0s estudos reolégicos também servem como uma ferramenta poderosa para
determinar a relacéo entre a microestrutura local e as propriedades macroscépicas de um determinado materi-
al [16].

Os fluidos sdo caracterizados de acordo com duas classes: Newtonianos — aqueles que possuem uma
relacdo linear entre tensdo de cisalhamento e a taxa de cisalhamento, ou seja, a viscosidade apenas depende
da temperatura e pressao; e 0s ndo Newtonianos — aqueles 0s quais 0 comportamento ndo é linear nas condi-
¢des impostas, sendo os mais comuns os fluidos pseudoplasticos e dilatantes, em que os valores de viscosida-
de diminuem e aumentam conforme a taxa de cisalhamento aumenta, respectivamente [16-18]. A caracteriza-
cdo reoldgica é geralmente realizada por meio de medicdes em fluxo de cisalhamento linear oscilatdrio, fluxo
de cisalhamento constante e fluxo de cisalhamento transiente. A partir dessas medi¢des, informagdes impor-
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tantes sobre a conformac&o local das folhas de GO em dispersdo podem ser avaliadas [19-23].

Modelos reoldgicos sdo utilizados para caracterizar os fluidos de acordo com o comportamento reo-
I6gico, e usualmente utilizam expressdes matematicas que correlacionam a tenséo de cisalnamento e a taxa
de deformagdo. O modelo de Newton fornece uma equagdo que descreve o fluxo ideal, sendo a tensdo de
cisalhamento e a taxa de deformacédo proporcionalmente constante, relagéo caracteristica de fluidos Newtoni-
anos. Modelos de Bingham, Ostwald-de Waele, Herschell-Buckley, Arrhenius, entre outros; fornecem equa-
¢Oes que descrevem os fluidos ndo Newtonianos, como por exemplo: suspensdes coloidais, solucdo de poli-
meros, pasta, gel, e outros [18]. Deste modo, os modelos reoldgicos permitem simular a resposta do fluido e
predizer o comportamento reoldgico em relacdo a composigdo e as condigdes de processo.

O nivel de dispersao das nanoparticulas pode influenciar nas propriedades reoldgicas, devido as carac-
teristicas superficiais das nanoparticulas. NACIFY et al. [5] encontraram propriedades viscoelasticas Unicas
para dispersGes de GO mais concentradas, sendo classificadas como uma nova classe de materiais, sendo
assim, torna-se evidente a necessidade de investigacdes no sentido de avaliar o0 comportamento reolégico
destes nanofluidos, visando a otimizacao de sistemas e a potencializacdo da aplicabilidade desta tecnologia.

Contudo, a reologia € uma ferramenta essencial para o estudo do comportamento dos nanofluidos, e
mesmo que seja extensa a literatura sobre a reologia de materiais baseados em nanotubos de carbono, tanto
na forma de dispersdo quanto em compasito, ainda é pouco relatado sobre a reologia das dispers@es de éxido
de grafeno e seus efeitos sobre o fluido base no qual se aplica este material [19, 23, 24].

No presente estudo, investigamos as propriedades reoldgicas de nanofluidos de ETG/GO formulados
com diferentes concentra¢des de GO, este possuindo aproximadamente 4 folhas de grafeno e com um grau de
funcionalizacdo de 38%, propriedades que favorecem a disperséo a longo prazo do GO em ETG [25].

2. MATERIAIS E METODOS

2.1 Materiais

Grafite expansivel foi adquirido da Asbury Carbon. Acido fosforico (HsPO,), acido sulfdrico (H,SO,), per-
manganato de potassio (KMnQy), peroxido de hidrogénio (H,O,) e acido cloridrico (HCI) foram adquiridos
da Sigma-Aldrich. Etilenoglicol P.A. foi comprado da empresa Synth.

2.2 Sintese do 6xido de grafeno (GO)

Os procedimentos foram embasados nos autores MARCANO et al. [11], utilizando 0 método de Hummers
modificado. Inicialmente, o grafite expansivel da empresa Asbury, foi expandido termicamente durante 30
minutos a 800°C. Para a obtencdo de GO, grafite expandido (EG) foi adicionado a uma solucdo contendo
H,SO,4 e H3PO,4 na proporgdo volumétrica de 9:1. Posteriormente, a mistura foi deixada sob agitacdo magné-
tica a 100°C durante 2 horas. Em seguida, adicionou-se KMnO, na proporgdo massica de 1:5 (grafite:
KMnOQOy,); e essa mistura foi deixada sob agitagdo magnética por 2 horas a 50°C. Posteriormente, adicionou-se
50 mL de &gua destilada e a mistura foi submetida a um banho de ultrassom & uma poténcia de 250 W, por 2
horas. Acrescentou-se 20 mL de H,0, 30% v/v. e apds a retirada do sobrenadante, foi adicionado um volume
de HCI 10% v/v igual ao de agua destilada da etapa anterior. Em seguida, a solucédo foi lavada com agua des-
tilada até neutralizacdo do meio. A suspensdo aquosa de 6xido de grafeno obtida foi liofilizada para a obten-
¢do do GO solido.

2.3 Preparo de nanofluidos de ETG/GO

Segundo ZHANG et al. [21] e SHU et al. [22], em faixas de concentra¢cdes muito baixas, as folhas de GO
dispersas possuem fracas interagdes entre si, porém, se 0 GO excede uma concentracgdo critica, as dispersdes
de GO podem se transformar em um cristal liquido nemético, exibindo outro comportamento reoldgico. Des-
ta forma, para analisar uma ampla faixa de concentra¢Ges, foram preparadas 5 amostras com as seguintes
concentragdes de GO: 0 mg.mL™ ; 0,5 mg.mL?; 2,5 mg.mL™; 4,5 mg.mL™ e 8 mg.mL™. As amostras de 6xi-
do de grafeno em etilenoglicol foram sonicadas durante 1 hora & uma poténcia de 250 W, para garantir uma
boa dispersdo [10]. Devido aos grupos funcionais aderidos na estrutura do GO, ndo foi necessario uso de adi-
tivos ou surfactantes, pois, a superficie hidrofilica permitiu que as nanofolhas de GO tivessem boa compatibi-
lidade com o ETG.

As identificagBes dos nanofluidos e suas respectivas concentragfes, estdo apresentadas na Tabela 1
abaixo.
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Tabela 1: Concentragdes das amostras de nanofluidos ETG/GO.

cODIGO CONCENTRAGAO (mg.mL™)
ETG 0,0
ETG/GO-1 0,5
ETG/GO-2 2,5
ETG/GO-3 45
ETG/GO-4 8,0

2.4 Caracterizagao estrutural e morfolégica do GO

A técnica de microscopia eletrénica de varredura (MEV) foi utilizada para obter imagens da morfologia e
estrutura das amostras de grafite e GO em um equipamento JEOL (modelo JSM IT 300). Na técnica de difra-
¢do de raios X (DRX), amostras de grafite e GO foram analisadas utilizando-se o equipamento Shimadzu,
modelo XRD7000 X-Ray Diffractometer, com radiagdo CuK,, 2=0,15406 nm. As amostras foram analisadas
por espectroscopia vibracional na regifo de Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR) utilizando-
se 0 equipamento Perkin Elmer (FTIR RXI) com acessério ATR de diamante, na faixa de 400 a 4000 cm™.
As imagens de microscopia eletrénica de transmissdo (MET) foram obtidas em um equipamento Tecnhai G2-
20 - FEI SuperTwin 200 kV. As andlises termogravimétricas (TGA) foram feitas no equipamento o DSC-
60Plus Shir?adzu, DTG-60H, utilizando atmosfera inerte, taxa de aquecimento de 10°C.min™ e um fluxo de
50 mL.min™.

2.5 Caracterizagao reoldgica dos nanofluidos de GO

As analises reoldgicas foram executadas no equipamento Anton Paar Modular Compact Rheometer 502-
(MCR 502). Nos testes realizados foi utilizado a geometria de placas paralelas de didmetro 50 mm e True
Gap de 1,000 mm, a temperatura constante de 25°C. Foram realizados quatro ensaios: (i) curva de viscosida-
de, (ii) varreduras dinamicas de deformacdo a uma frequéncia constante de 1 rads™, (iii) varreduras dinamicas
de deformagdo a uma amplitude constante e (iv) varreduras dindmicas de deformacéo em funcdo da tempera-
tura.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1 Estudo morfoldgico

As imagens obtidas por MEV Figura 1(a, b) mostram o grafite e grafite expandido (EG), respectivamente. A
Figura 1(a) representa a morfologia do grafite antes do processo de expansdo, onde se observa os “flakes”
com comprimento médio de 823 um. A Figura 1(b) mostra o grafite apds expansdo, sendo nitida a mudanga
de morfologia, uma vez que, a expansdo proporciona 0 aumento do espagamento entre as folhas de grafeno,
devido a saida dos agentes intercalantes que quando vaporizam, aumentam o seu volume promovendo essa
expansdo. O grafite expandido tem baixa densidade e uma morfologia tipo “worm ” devido a sua forma longa
e toracica, como mostrado na Figura 1(b).

Apo6s a oxidagéo e esfoliacdo, observa-se a morfologia das folhas de GO produzidas aa Figura 1(c). E
possivel observar a espessura reduzida das folhas formadas, que apresentam certo grau de dobramento. De
acordo com LI et al. [26], isto ocorre devido ao processo de oxidacdo, no qual induz a mudanca de hibridiza-
cdo sp? para sp® dos &tomos de carbono, assim o plano bidimensional da folha de GO pode ser distorcido por
atomos de carbono que estdo ligados a grupos hidroxilas presentes no plano basal. Apés a secagem do nano-
fluido, nota-se que ndo ha evidéncia de aglomeragdo das folhas de GO (Figura 1(d)), o que contribui para a
estabilidade coloidal da disperséo formada [21, 27].



- E SILVA, M.M.; LEMOS, B.R.S.: VIANA, M.M., revista Matéria, v.26, n.2, 2021.

Figura 1: Micrografias de MEV para (a) grafite e (b) grafite expandido. Imagens de MET para (c) GO como preparado e
(d)GO apds secagem do nanofluido.

3.2 Estudo estrutural

Na Figura 2(a), temos o difratograma de raios X para a amostra de grafite e GO, no qual é possivel observar
0 aumento significativo do espacamento entre as folhas de grafeno, uma vez que, o grafite sofre uma expan-
sdo térmica e posteriormente o grafite expandido é oxidado. O GO exibe uma distancia maior entre as folhas
de grafeno, sendo esta variacao da distancia atribuida a presenga de grupos funcionais na folha de grafeno [26,
27]. O grafite mostra um pico de difracdo nitido e intenso a 26=26,5° correspondente ao plano (002) com
espacamento de 0,34 nm. Porém, no caso de GO, o pico (002) se desloca para 26=10,7° com aumento do
espacamento entre as folhas para 0,83 nm, o que € atribuido a existéncia de funcionalidades de oxigénio nas
camadas de GO devido a oxidacdo substancial sofrida [28]. No entanto, o difratograma do GO ainda contém
0 pico a 26=26,45°, porém com uma menor intensidade. Isto indica que a estrutura ndo foi totalmente expan-
dida e oxidada, tendo dominios grafiticos presentes, pois, caso contrario haveria somente 0 pico em
26=10,67°. Assim, para o preparo dos nanofluidos somente as por¢des contendo GO como sobrenadante fo-
ram utilizadas. Através da DRX também foi possivel determinar o nimero de folhas médias do GO, utilizan-
do a equacao de Scherrer [29]. Segundo MARASCHIN et al. [30], o nimero de folhas de grafeno presente no
grafite e GO, pode ser calculado utilizando a razdo da espessura do material pelo espagamento entre as folhas
de grafeno. Assim, o grafite utilizado na sintese de GO tem aproximadamente 123 folhas de grafeno e 0 GO
obtido através do método de Hummers modificado, apresenta aproximadamente 4 folhas de grafeno.

Na curva TGA mostrada na Figura 2(b), foi observada uma perda de massa em duas etapas para o gra-
fite. A perda de massa que se inicia abaixo de 100 °C ¢ atribuida a remocao de moléculas de dgua adsorvidas
na superficie dos materiais. A perda de massa para o grafite que ocorre em 802 °C é atribuida a degradacéo
de sua estrutura. No caso da amostra de GO foram observadas quatro etapas na curva termogravimétrica. A
perda de massa para 0 GO se inicia a 216 °C e ocorre devido a liberagdo de grupos funcionais na superficie
das folhas de grafeno, como os grupos hidroxila, carbonila e ep6xi; a decomposicdo dessas funcionalidades
de oxigénio é responsavel pela liberacdo de CO e CO,. Esse evento térmico mostra que o grau de funcionali-
zacdo do material é de 38%. Houve perda de massa em 624 °C e foi atribuida a degradacéo da estrutura car-
bonica residual, com perda de 35% da massa total. A 802 °C ocorre uma perda de massa de 6%, 0 que esta
relacionado a degradacdo da estrutura grafitica, ainda presente. Este resultado é corroborado pela técnica de
DRX (Figura 2(a)).
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Figura 2: (a) Difratogramas de raios X e (b) curvas TGA para amostras de grafite e GO.

Pela técnica de FTIR (Figura 3) foi possivel identificar a presenca dos grupos funcionais que com-
pdem o GO. O espectro de FTIR para 0 GO exibe inimeras bandas indicando grupos contendo oxigénio que
confirmaram a oxidacdo do EG. A banda de absorcdo a 3392 cm™ foi atribuida & vibracdo de O-H do grupo
C-OH e da 4gua. A banda em 1728 cm™ & vibragdo de estiramento do grupo C=0, em 1622 cm™ séo registra-
das as vibracdes de dominios grafiticos ndo oxidados C=C, C-C), em 1412 cm™ e 1070 cm™ séo vibragdes
de alongamento C-O e C-O-C respectivamente, relacionadas ao grupo epoxi. Todas essas bandas de absorcéo
s8o bandas caracteristicas de GO que confirmam a prepara¢do de GO pelo método de Hummers modificado
[27, 28].
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Figura 3: Espectro de FTIR para o GO.

3.3 Estudo reolégico dos nanofluidos de GO

A Figura 4 mostra as curvas de viscosidades em relacdo a taxa de cisalhamento para os fluidos preparados.
Estas curvas de fluxo confirmam a natureza pseudoplastica em baixos valores de taxa de cisalhamento. As
moléculas estdo em um estado desordenado, e quando submetidas a uma tenséo de cisalhamento, estas ten-
dem a se orientar na direcdo da forca aplicada [31]. E quanto maior esta forca, maior sera a ordenacéo e, con-
sequentemente, menor sera a viscosidade aparente. Este fluido pode ser descrito pelo modelo de Ostwald-de
Waele (1923) [32]. Com a adigdo de GO ao ETG é nitido o aumento da viscosidade do fluido base. O nano-
fluido ETG/GO-4 com uma concentracdo de 8mg.mL™ possui um ganho percentual de 21% na viscosidade
em relacdo ao ETG, comprovando o aprimoramento das propriedades deste com a adicdo de GO. De acordo
com LIMA et al. [4], ao se utilizar nanoestruturas ocorre a viscosificacdo do meio, que é atribuida a forma-
c¢do de ligacdo de hidrogénio entre 0 GO e ETG, ocorrendo também o aumento na estabilidade a altas taxas
de cisalhamento.
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Figura 4: Curva de viscosidade para ETG e nanofluidos de ETG/GO.

Os préximos ensaios reoldgicos que serdo apresentados, retratardo resultados do ETG e 0s nanofluidos
ETG/GO-2 e ETG/GO-4 que, devido a diferenca de concentracdo ser mais significativa, assinalaram um
comportamento diferenciado comparado ao ETG. Foram feitos ensaios a fim de entender a correlacdo entre
as concentraces e as propriedades reoldgicas destes nanofluidos.

No ensaio de varredura dinamica de frequéncia, a frequéncia € variada, enquanto a amplitude de de-
formacdo permanece constante. De acordo com resultados obtidos apresentados na Figura 5, ao longo da fai-
xa de frequéncia analisada, o0 modulo de armazenamento (G’) tende a aumentar e superar 0 modulo de perda
(G*”), 0 que é caracteristica intrinseca de dispersdes estaveis [5, 10, 16]. As interacfes entre as folhas de GO
causam respostas elasticas mais fortes do que as respostas viscosas na dispersao de GO, e este comportamen-
to é observado durante uma grande faixa do ensaio, classificando o nanofluido de ETG/GO como uma dis-
persdo estavel. Isso se deve ao fato de intensas interagfes dos grupos funcionais do GO com o meio fluido
em que se dispersa [25, 27]. Ha um destaque para o nanofluido ETG/GO-4, que apresentou o médulo G’ su-
perior comparado ao G** em frequéncias menores que 0,12 rad.s*. Um comportamento similar é observado
para 0 ETG também. Apesar de haver uma transicdo de comportamento, em frequéncias acima de 6,3 rad.s™,
o mddulo de G’ do nanofluido torna a ser superior ao modulo G*’. Esse comportamento ndo é observado para
ETG. O médulo G’ esta relacionada a energia mecanica que o material é capaz de armazenar, em determina-
das condicdes, na forma de energia potencial ou elastica, e o modulo G’ esta relacionado a dissipagdo de
energia [33]. Sendo assim, a adicdo de GO promove um aumento na capacidade de armazenamento de ener-
gia.
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Figura 5: Curvas de modulos G’ e G’” em funcao da frequéncia angular para os fluidos preparados.
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No ensaio de varredura dinamica de amplitude, a amplitude de deformacdo é variada, enquanto a fre-
guéncia permanece constante em 1 Hz. Na Figura 6, temos 0s resultados do ensaio de varredura de amplitude.
Em baixas deformacdes, os médulos G’ e G’ se mantiveram constantes, 0os nanofluidos em estudo possuem
uma regido linear viscoelastica, ou seja, possuem uma resposta composta de uma parte elastica e outra visco-
sa, e as deformacdes sdo de pequena amplitude. As tensdes resultantes oscilardo com a mesma frequéncia o,
mas ndo estardo em fase com a deformacéo, exibindo entdo, um comportamento viscoelastico linear [5, 17,
24]. O modulo de perda (G’”) se manteve superior ao longo do ensaio durante a deformacéo aplicada, ou seja,
o moédulo de perda ¢ superior ao médulo de armazenagem (G’), pois, a energia de deformacao é perdida pela
friccdo interna durante o cisalhamento, tendo as amostras comportamento de fluidos viscoelasticos [19, 24].
Na Figura 6, também é possivel observar que os nanofluidos apresentaram comportamentos semelhantes,
tendo a presenca de uma regido de viscoelasticidade linear (VEL). Estes também apresentaram pequena vari-
acdo nos seus modulos G’ e G’” ao longo da taxa de deformacdo analisada, ou seja, os nanofluidos possuem
independéncia da tensdo de cisalhamento [19, 23]. Ja o etilenoglicol puro, apresenta um comportamento dife-
rente, pois, os médulos de G* e G*” sofrem variagBes mais acentuadas.
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Figura 6: Curvas de médulos G’ ¢ G”’ em fungdo da deformagéo para os fluidos preparados.

Foi feita uma analise do comportamento das amostras em relagdo a temperatura em uma frequéncia
constante de 1 Hz. Utilizando os mddulos G’ e G, ¢é possivel ter informagdes sobre o refor¢o da matriz de-
vido a presenca de nanomateriais, como 0 GO. De acordo com SATAPATHY et al. [33], se 0 modulo G” >
G’’, a amostra é mais solida que liquida, ou seja, a amostra se torna mais viscosa e ocorre mudangas nas pro-
priedades mecénicas. Na Figura 7, estdo apresentados os resultados para o fluido base e os nanofluidos. O
fluido ETG apresenta o médulo G”” > G’ ao longo de toda faixa de temperatura analisada. Os nanofluidos
possuem um comportamento diferente, uma vez que, com o aumento da temperatura o modulo G’ > G”’, ou
seja, com a adigdo de GO houve a viscosificagdo do fluido base devido a fortes interagdes entre 0 GO e ETG.
Nota-se que, todas as amostras obtém um comportamento estdvel em relacdo a temperatura, e que o
ETG/GO-4 contém o G’ superior desde o inicio do ensaio comparado ao ETG/GO-2, tendo um aumento de
8% no mddulo de armazenamento devido a maior concentragdo de GO disperso.
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Figura 7: Curvas de modulos G’ e G’” em fungéo da temperatura para os fluidos preparados.

4. CONCLUSOES

Nesse estudo, 6xido de grafeno (GO) foi sintetizado pelo método Hummers modificado. Por meio das técni-
cas de DRX, MEV, MET, TGA e FTIR, comprovou-se a obtencdo do GO com aproximadamente 4 folhas
pelo método utilizado, ratificando a formacao dos grupos funcionais oxigenados a superficie de grafeno, com
um grau de funcionalizacdo de 38%. O estudo reologico foi feito através de quatro ensaios, envolvendo pa-
rametros de propriedades dindmicas e mecanicas. A partir destes foram observados os seguintes comporta-
mentos reoldgicos: (1) os nanofluidos obtiveram um comportamento ndo Newtoniano e pseudoplastico; sen-
do melhor ajustado pelo modelo Oswald-de Waele. Um percentual de viscosificagdo de até 21% devido ao
acréscimo de GO em ETG foi observado; (2) obteve-se um aumento de 8% no médulo de armazenamento
dos nanofluidos em relacdo ao ETG; (3) foi observada a presenca da regido de viscoelasticidade linear, na
qual proporciona o comportamento duo dos nanofluidos, o que amplia o espectro de aplicacdo desses nano-
fluidos, cujas formulagdes podem ser planejadas e moduladas com a variagdo da concentracdo de GO para
gue determinado comportamento reolégico seja alcangado; e (4) os nanofluidos apresentaram estabilidade
durante o ensaio com varredura de temperatura, no qual o G’ > G”’, ou seja, 0 comportamento viscoso € su-
perior de modo que com a adi¢do de GO em ETG, além de ocorrer a viscosificagdo do fluido base, existe
também a estabilizacdo da viscosidade em altas temperaturas, um fator que é propriedade fundamental de
fluidos de troca térmica.

Os resultados encontrados para os nanofluidos ETG/GO desenvolvidos nesse trabalho podem ser
aprimorados e testados em sistemas térmicos industriais, com o auxilio de softwares de modelagem e simula-
¢do, para o estudo de outros tipos de concentrac@es, regimes e fluxos, para aplicacdes especificas.
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