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RESUMO: Geomembranas de polietileno de alta densidade (PEAD) sdo amplamente empregadas como
barreiras em sistemas de protecdo ambiental, tendo sua durabilidade condicionada a formulagdo, ao
processamento e as condigdes de exposicdo. Este trabalho valida, em escala laboratorial, um procedimento
para replicar geomembranas de PEAD, estabelecendo condicéo de referéncia para posterior incorporacdo de
nanoparticulas a base de grafeno. Utilizaram-se resina DOW MDPE NG6895 e masterbatch comercial
contendo negro de fumo e antioxidantes, processados em extrusora dupla rosca, com posterior peletizagéo e
prensagem térmica com e sem secagem prévia. As placas produzidas foram caracterizadas em laboratério
guanto a espessura, densidade, tracao, teor e disperséo de negro de fumo, DSC e tempo de inducdo oxidativa
Std-OIT, com comparagdo sistematica a norma GRI-GM13. Ambas as condi¢des de secagem atenderam aos
requisitos normativos com densidade, teor e dispersdo de negro de fumo adequados, resisténcia a tragdo e
Std-OIT superiores aos valores minimos. A prensagem Umida apresentou alongamento na ruptura mais
elevado, dispersdo de negro de fumo mais homogénea e indicadores ligeiramente superiores de cristalinidade
¢ estabilidade oxidativa, consolidando-se como condicdo preferencial para a producdo laboratorial de
geomembranas de PEAD.

PALAVRAS-CHAVE: geomembranas PEAD, prensagem térmica, nanocompasitos poliméricos.

ABSTRACT: High-density polyethylene (HDPE) geomembranes are widely employed as barriers in
environmental protection systems, with durability governed by formulation, processing conditions, and field
exposure. This study validates, at laboratory scale, a procedure to replicate HDPE geomembranes, establishing
areference condition for the subsequent incorporation of graphene-based nanoparticles. DOW MDPE NG6895
resin and a commercial masterbatch containing carbon black and antioxidants were processed in a co-rotating
twin-screw extruder, followed by pelletization and thermal pressing with and without prior drying. The
resulting sheets were characterized for thickness, density, tensile properties, carbon black content and
dispersion, DSC, and standard oxidative-induction time (Std-OIT), with systematic comparison to GRI-GM13.
Both drying conditions met specification requirements, with suitable density, carbon black content and
dispersion, and tensile and Std-OIT values above the minimum limits. Wet pressing yielded higher elongation
at break, more homogeneous carbon black dispersion, and slightly superior indicators of crystallinity and
oxidative stability, consolidating this route as the preferred laboratory condition for HDPE geomembrane
production.

KEYWORDS: HDPE geomembranes, thermal pressing, polymer hanocomposites.
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1 INTRODUCAO

Geossintéticos desempenham fungbes criticas de reforco, separacdo, drenagem e barreira em engenharia
geotécnica (Bueno et al., 2015). Geomembranas de polietileno de alta densidade (PEAD) destacam-se como
barreiras primarias em protecdo ambiental, combinando resisténcias quimica, mecénica, baixa permeabilidade
e custo-beneficio competitivo (Rowe; Sangam, 2002). A durabilidade dessas geomembranas depende da
formulacéo, do processamento fabril e das condi¢des de exposi¢do em campo (temperatura, agentes quimicos,
tensdes mecanicas, radiacdo UV; Rowe; Sangam, 2002). Para assegurar desempenho minimo em longo prazo,
a norma GRI-GM13 (GRI, 2025) estabelece limites para espessura, propriedades de tracdo, teor de negro de
fumo e tempo de inducdo oxidativa (OIT), os quais tém sido tomados como referéncia em estudos de
durabilidade (Lavoie et al., 2020). Ensaios de envelhecimento acelerado mostram consumo de antioxidantes e
perda de resisténcia ao stress cracking em lixiviados agressivos, motivando o uso de reforgos nanoestruturais
em geomembranas de PEAD (Lavoie et al., 2020; Dolez et al., 2016).

Nesse cendrio, nanocargas vém sendo investigadas como alternativa para ajustar propriedades
mecanicas, térmicas e de barreira de polimeros utilizados em geossintéticos. Grafeno e éxido de grafeno (GO)
oferecem rigidez, resisténcia a tragao e propriedades de barreira superiores em baixos teores (0,1-2% m/m),
atuando como nucleantes que elevam cristalinidade e médulo (Papageorgiou et al. 2017). No PEAD, Jafari et
al. (2021) verificaram maior estabilidade térmica até 2,1% m/m de grafeno; Luz et al. (2025) produziram
geogrelhas PEAD-grafeno com teor de 0,01% m/m, obtendo dispersdo superior, cristalinidade aumentada e
incremento de aproximadamente 4,3° no angulo de atrito em cisalhamento com areia. Em conjunto, esses
resultados indicam que pequenas adi¢Ges de nanocargas a base de grafeno podem modificar de forma relevante
0 comportamento de produtos em PEAD, inclusive geossintéticos (Papageorgiou et al., 2017; Jafari et al.,
2021; Luz et al., 2025; Dolez et al., 2016).

Apesar dos avangos em compésitos de PEAD com nanocargas, a maioria dos estudos foca em
propriedades de materiais ou produtos especificos, sem descrever protocolos laboratoriais consolidados para
gerar geomembranas de referéncia compativeis com a GRI-GM13. Essa lacuna dificulta isolar o efeito de
nanoparticulas, pois diferencas de processamento podem mascarar 0s ganhos associados exclusivamente a
formulacdo daqueles decorrentes de variagdes de processamento ou de qualidade de fabricacdo (Lavoie et al.,
2020; Dolez et al., 2016; Luz et al., 2025; Jafari et al., 2021; Papageorgiou; Kinloch; Young, 2017).

Nesse contexto, este trabalho objetiva replicar geomembranas de PEAD em escala laboratorial por meio
de rotas de prensagem térmica Umida (sem secagem prévia) e seca (com secagem prévia). Os resultados de
espessura, densidade, tragdo, teor e dispersao de negro de fumo, DSC e OIT foram comparados aos critérios
minimos de referéncia estabelecido pela GRI-GM13 (GRI, 2025).

2 MATERIAIS E METODOS

2.1 Materiais

Utilizou-se resina de polietileno da Dow Chemical (DOW MDPE NG 6895), frequentemente aplicada
na producdo de geomembranas, com densidade de 0,939 g/cm3 (ASTM D 792), resisténcia a tracdo no
escoamento de 19 MPa e na ruptura de 30 MPa, alongamento na ruptura >800% (ASTM D 638), dureza Shore
D 63 (ASTM D 2240), resisténcia ao stress cracking >3000 h/F50 (ASTM D 1693) e tempo de inducéo a
oxidacdo (OIT) >110 min a 200 °C (ASTM D 3895).

Para protecdo da resina, empregou-se 0 concentrado de aditivos comercial PE-PR 926, contendo negro
de fumo, antioxidantes primarios e secundarios, termoestabilizantes e polietileno de baixa densidade (PEBD)
como resina veiculo, com teor de negro de fumo entre 48-52% (ASTM D 1603), indice de fluidez de 30 g/10
min (P-AM-2246) e estabilidade térmica e a luz comprovadas segundo normas DIN.

2.2 Métodos

2.2.1 Processamento (extrusao e prensagem)
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As misturas de resina de polietileno e concentrado de aditivos foram processadas em extrusora dupla
rosca co-rotacional interpenetrante (AX Plasticos, Figura 1a), com vazdo de 0,985 kg/h, rotagdo de 100 rpm e
perfis de temperatura entre 160 e 210 °C, garantindo fusdo completa e mistura homogénea.

O extrudado foi resfriado e picotado em pellets, posteriormente conformados em placas planas em molde
metalico de 3,2 mm e 10 x 10 cm por prensagem térmica a 165-175 °C (Figura 1b). Foram avaliadas duas
rotas: (i) Umida, com prensagem direta dos pellets (Figura 2a); e (ii) seca, com secagem prévia em estufa a 80
°C por 8 h seguida de prensagem nas mesmas condicdes (Figura 2b).

(a) ‘ (b)

/
Ao stes Porish y0amlia Stca

(a) (b)
Figura 2. Amostras resultantes prensadas: (a) umida e (b) seca.

2.2.2 Caracterizacdo de materiais

As placas obtidas foram ensaiadas em laboratorio acreditado pelo programa GAI-LAP do Geosynthetic
Accreditation Institute, assegurando rastreabilidade metroldgica e conformidade com normas ASTM e 1SO. A
caracterizacdo incluiu espessura (ASTM D 5199), densidade (ASTM D 792), tracdo (ASTM D 6693), teor e
dispersdo de negro de fumo (ASTM D 1603, ASTM D 5596), calorimetria exploratéria diferencial (DSC) e
tempo de indugdo a oxida¢do Std-OIT (ASTM D 3895), com comparagdo sistematica a especificacao
GRI-GM13.
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3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Com base nos resultados de espessura, foi possivel identificar o pardmetro de valores minimos exigidos
pela GRI-GM13 para cada amostra. A GRI-GM13 é uma norma americana amplamente adotada no Brasil para
controle de fabricagdo de geomembranas de PEAD modernas, uma vez que estabelece limites minimos
normativos, métodos de ensaio padronizados e frequéncias de amostragem para propriedades fisicas,
mecanicas e de caracterizacdo de aditivos do material.

3.1 Espessura e Densidade

A amostra prensada Umida apresentou espessura média de 2,553 + 0,056 mm e a seca, 1,950 + 0,038
mm, valores compativeis com espessuras nominais de 2,50 e 2,00 mm, respectivamente. As densidades médias
foram de 0,949 e 0,947 g/cms3, ambas superiores ao limite minimo de 0,94 g/cm3, indicando manutencdo da
classificagdo como PEAD e auséncia de influéncia relevante do teor de umidade na estrutura molecular do
polimero. Os resultados sdo expressos na Tabela 2.

Tabela 2. Valores de propriedades das amostras imida e seca vs. Valores minimos exigidos pela GRI-

GM13.
. Amostra Especificacdo Amostra Especificacéo
Propriedade Norma Umida da GM-13 Seca da GM-13
Espessura - mm ASTM D 5199 2,553 (0,056) 2,50 1,950 (0,038) 2,00
Densidade - g/cm?3 ASTM D 792 0,949 (0) 0,940 0,947 (0,001) 0,940
Resisténcia a Tragéo no 38,79 37 47.82 29
Escoamento - kN/m
Escosmento. Kum 14,98 2 1485 ”
Resisténcia a Tragdo na ASTM D 6693
R P 61,88 67 56,13 53
uptura - %

Alongamento na 771,02 700 637,09 700
Ruptura - %
OT/oeor denegrode fumo - \or\v D 1603 2,67 (0,09) 2,0-3,0 2,83 (0,08) 2,0-3,0

9 na . 7na .

. u - 9 na Categoria . 9 na Categoria
Dispersédo do negro de ASTM D 5596 Categoria e_l lou2elna Categoria e_3 lou2elna
fumo na Categoria ; na Categoria ;
5 Categoria 3 5 Categoria 3

Tempo de indugdo ASTM D 3895 183,76 (0,87) >100 176,08 (3.11) >100

oxidativa (OIT)

3.2 Ensaio de Tracéo

As amostras foram submetidas a ensaios de tracdo para avaliar o desempenho mecénico das
geomembranas, considerando os parametros de tensdo e alongamento nos pontos de escoamento e ruptura. Os
valores de resisténcia variam em fungéo da espessura do material, por serem expressos em KN/m, enquanto 0s
valores de alongamento permanecem independentes dessa caracteristica. Os resultados obtidos, juntamente
com os valores minimos exigidos pela especificagdo GRI-GM 13, estdo apresentados na Tabela 2, ao passo que
0 comportamento tipico das curvas de forca versus alongamento pode ser observado na Figura 3.

As curvas da amostra Umida (preto) mostram o perfil cléssico de geomembranas de PEAD, com
escoamento bem definido, longo patamar pds-escoamento e ruptura em alto alongamento. As curvas da
amostra seca (cinza) seguem padrdo similar, porém rompem em menor deformacéo e com forcas ligeiramente
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menores na fase final. Embora a resisténcia a tragdo na ruptura da amostra Umida esteja abaixo do limite GRI-
GM13, sua ductilidade superior - com alongamento na ruptura de 771% (comparado aos 637% da seca e
minimo normativo de 700%) e maiores valores de resisténcia a tracdo pos-escoamento - assegura maior
capacidade de acomodacdo de recalques diferenciais e deformacdes de subleito. Esse comportamento é
determinante em aplicacGes geotécnicas que priorizam integridade funcional sobre resisténcia Gltima absoluta.

450

Forga (kN)

—Umida

——Seca

0
0 100 200 300 400 500

Alongamento (mm)

Figura 3. Grafico do ensaio de tracdo para as amostras prensadas Umida e seca.

3.3 Negro de fumo
3.3.1 Teor de Negro de Fumo

Os teores médios de negro de fumo apresentados na Tabela 2 estdo na faixa de 2 a 3%, conforme exigido
pela especificagdo GRI-GM13, comprovando a precisdo na dosagem do concentrado de aditivos tanto para as
amostras prensadas Umidas quanto secas. Esses valores garantem plena conformidade com o0s requisitos
técnicos essenciais para conferir resisténcia prolongada a radiacdo ultravioleta (UV) as geomembranas.

3.3.2 Dispersao de Negro de Fumo

A dispersdo do negro de fumo foi avaliada conforme os critérios da GRI-GM13, que estabelecem que,
em 10 campos microscopicos, pelo menos 9 devem ser classificados como Categoria 1 ou 2 - aglomerados
esféricos predominantemente menores que 35 um (Categoria 1) ou 75 um (Categoria 2) - sendo no maximo 1
campo permitido na Categoria 3 (<175 um). Essa exigéncia assegura protecao eficiente da matriz polimérica
sem prejudicar as propriedades mecanicas do material.

A amostra prensada Umida demonstrou disperséo excelente, com 9/10 campos na Categoria 1 e apenas
1/10 na Categoria 2, enquanto a prensada seca alcancou 7/10 na Categoria 1 e 3/10 na Categoria 2. As duas
amostras satisfizeram integralmente os critérios da GRI-GM13, todavia a condigdo Gmida apresentou maior
homogeneidade e consisténcia, mostrando-se maior tendéncia para aplicacdes em geomembranas onde a
uniformidade do negro de fumo impacta diretamente a durabilidade em servico.

3.4 Calorimetria diferencial de varredura (DSC)

As curvas de DSC sdo fundamentais para caracterizar a morfologia e a estabilidade térmica de
geomembranas de PEAD, revelando diferengas induzidas pelo processamento nos picos de fusdo e no
comportamento exotérmico (Figura 4: duas curvas pretas [prensada Umida]; duas curvas cinzas [prensada
seca]).
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A amostra prensada Umida apresentou pico de fusdo bem definido em aproximadamente 132 °C, com
entalpia de fusdo mais elevada, indicando grau de cristalinidade ligeiramente superior e maior preservagdo da
estrutura tipica do PEAD. J& a amostra prensada seca mostrou transi¢do menos nitida e entalpia inferior,
sugerindo menor ordenacéo cristalina, possivelmente associada ao histérico térmico adicional imposto pela
etapa de secagem em estufa.

3.0
20 1

1.0 T

Fluxo de calor (W/g)

Temperatura (°C)
Figura 4. Curvas das amostras prensadas imida e seca de DSC.

3.5 Tempo de indugéo oxidativo (Std-OIT)

A especificagdo GRI-GM13 exige um Std-OIT minimo de 100 minutos (ASTM D 3895) a 200 °C,
requisito essencial para assegurar capacidade antioxidante suficiente nas geomembranas de PEAD durante
toda a vida util projetada (Figura 5).

Ambas as rotas de processamento superaram amplamente esse limite, com a amostra prensada Umida
alcangando 183,76 + 0,87 min (curva preta) e a prensada seca, 176,08 £ 3,11 min (curva cinza) - margens de
84% e 76% acima do minimo, respectivamente. Esses valores confirmam a eficacia do concentrado de aditivos
em fornecer antioxidantes primarios e secundarios que protegem a matriz polimérica contra degradacéao termo-
oxidativa. A amostra imida destaca-se pelo platd de inducdo mais extenso antes da oxidagdo exotérmica,
indicando menor consumo de estabilizantes durante a prensagem térmica.

3.0
20 £

1.0 T

0,0

Fluxo de calor (W/g)

——Umida — Seca

SO
0 50 100 150 200 250
Tempo (min)

Figura 5. Curvas das amostras prensadas Umida e seca de OIT.
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A amostra prensada seca apresenta inicio de oxida¢do um pouco mais precoce, possivelmente devido a
maior exposicao térmica ou perda de volateis no condicionamento prévio. Essa diferenca complementa os
resultados de DSC, reforgando que a condicdo Umida preserva melhor a integridade estrutural e antioxidante
do PEAD.

Em sintese, a prensagem térmica Umida se mostra a rota mais adequada, entre as avaliadas, para a
producdo de geomembranas de PEAD destinadas a incorporacdo de 6xido de grafeno, apresentando
desempenho sistematicamente favoravel nos ensaios de tragdo - com alongamento na ruptura econsequente
ductilidade superior que compensa a resisténcia na ruptura ligeiramente inferior-, dispersao de negro de fumo,
DSC e Std-OIT. Esse conjunto de resultados, relevante para soldabilidade, acomodacdo de deformagdes e
durabilidade em campo, respalda a escolha da rota imida como condicéo de referéncia para estudos futuros de
reforgo com nanoparticulas.

4 CONCLUSAO

Este estudo objetivou estabelecer um procedimento laboratorial para a produgdo de geomembranas de
PEAD em laboratério. Utilizou-se uma formulagdo industrialmente representativa, composta por resina de
polietileno DOW MDPE NG6895 e concentrado de aditivos comercial contendo negro de fumo e
antioxidantes, processada por extrusdo em dupla rosca, peletizagao e conformagéo por prensagem térmica em
duas condices distintas: imida (sem secagem) e seca (com secagem em estufa). As geomembranas produzidas
foram caracterizadas em laboratdrio e os resultados obtidos foram comparadas limites estabelecidos pela
GRI-GM13 (GRI, 2025).

Ambas as rotas atenderam aos requisitos normativos e preservaram as caracteristicas essenciais do
PEAD, evidenciadas por densidade > 0,94 g/cm?, teores adequados e boa dispersdo de negro de fumo, além de
desempenho mecanico e de estabilidade oxidativa compativeis, majoritariamente, com geomembranas
comerciais.

A rota de prensagem umida destacou-se pelo alongamento na ruptura superior a 700%, pela maior
homogeneidade na dispersdo de negro de fumo, pelo indicativo de cristalinidade ligeiramente mais elevada
nas curvas de DSC e pelo tempo de inducéo & oxidacdo marginalmente maior em relagdo a rota seca. Em
contraste, o condicionamento prévio em estufa resultou em pequena reducéo de ductilidade, entalpia de fusdo
menor e Std-OIT um pouco mais baixo, efeitos compativeis com a exposicdo térmica adicional.

Dessa forma, a prensagem térmica Umida se consolida, no contexto deste estudo, como rota preferencial
para a replicacdo laboratorial de geomembranas de PEAD destinadas a incorporagdo de nanoparticulas, em
especial de 6xido de grafeno. A metodologia proposta fornece uma base experimental reprodutivel, na qual
variagOes futuras de composicdo e teor de nanocargas poderao ser avaliadas com menor influéncia do método
de producdo adotado, contribuindo para a avaliagdo das caracteristicas e propriedades de geomembranas
nanorreforgadas.
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