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1. INTRODUGAO

A engenharia de materiais observou um importante crescimento, sobretudo
em areas como aeronautica, naval, aeroespacial, esportiva e automobilistica,
construcdo, entre outras, com o advento dos nanocompdésitos (NETO; PARDINI,
2006). Essa é uma classe de materiais bastante ampla e com vastas possibilidades
de aplicacao, tanto com matrizes metalicas, ceramicas ou poliméricas, e seu
destaque é observado pelo ganho de propriedades quando comparado aos seus
materiais precursores isolados. Quase sempre existe a demanda de um produto
que satisfagca determinada situacdo, necessitando-se uma melhora nas suas
propriedades para que o seu desempenho seja estendido (MITAL et al, 2015).
Nesta busca por melhores propriedades € primordial entender as caracteristicas
dos materiais a serem incorporados e sua interagao no produto final.

Como matriz para nanocompasitos, os polimeros tém se destacado pelo baixo
preco, boa processabilidade e reprodutibilidade do produto final. Podem ser
utilizados tanto termoplasticos, termofixos, como elastémeros (ROJEK et al, 2011;
KUDINOV et al, 2012; NOUVAPAR et al, 2014). Um dos primeiros nanocompésitos
produzidos para fins industriais foi preparado pela equipe de pesquisa da Toyota,
utilizando polimeros reforgados com nanoargilas, entdo chamados de complexo
argila-polimero e hoje sendo conhecidos como nanocompdsitos poliméricos —
NCPs (MOTOVILIN et al 2011).

Dentre as formas alotrdpicas do carbono, o grafeno (GR) foi mais recente em
descoberta, embora previsdes deste material ja tivessem sido publicadas na
década de sessenta (SLONCZEWSKI et al, 1958). Esse foi isolado pela primeira
vez pelo grupo do pesquisador Novoselov em 2004, o que rendeu um prémio Nobel
em 2010 aos pesquisadores. O material vem chamando a atengao dos cientistas
por suas extraordinarias propriedades mecanicas, térmicas, elétricas, entre outras.
Através da insercdo de GR como reforgco de polimeros, tem-se ganhos em
resisténcia mecanica e outras propriedades de engenharia tais como, resisténcia
térmica e condutividade elétrica, resisténcia quimica, propriedades épticas, barreira
de gases, entre outras. (TAN et al, 2015; CUI et al, 2016). Porém seu
processamento € dificultado pela tendéncia das nanoparticulas de se aglomerarem,
formando grandes clusters de reforgo dentro da matriz (NGUYEN et al, 2014).

Uma boa dispersao do filler garante uma area reforgada maxima, o que ira
afetar a sua interface com as cadeias poliméricas e consequentemente as
propriedades da matriz como um todo.

Diante deste contexto, o presente trabalho teve como objetivo sintetizar e
caracterizar o 6xido de grafeno (GO) e o 6xido de grafeno reduzido (rGO) para
futura dispersdo em matriz polimérica.

2. METODOLOGIA
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Duas formas comerciais de grafite foram utilizadas neste trabalho, o grafite na
forma de flakes (Sigma-Aldrich) e grafite em p6 (Labsynth).

Oxido de grafeno foi preparado segundo o método de Hummers modificado
(HUMMERS et al, 1958). Para este procedimento 23,0 ml de H2SO4 (Dinamica) e
0,5 g de NaNOs (Vetec) sdo adicionados a 1,0 g de grafite em pd. A mistura é
mantida em banho de gelo e sob forte agitagdo magnética por 10 min. Lentamente
sdo adicionados 3,0 g de KMnOs4 (Labsynth), e a mistura permanece sob forte
agitacdo magnética por 30 min. Em seguida, 46,0 ml de agua deionizada sao
adicionados gota a gota para evitar que a temperatura ultrapasse 90 °C. A mistura
€ mantida em agitagao por 15 min e entdo, 10,0 ml de H202 (Labsynth, 30% v/v) e
140,0 ml de agua deionizada sao adicionados. O material solido resultante (o GO)
é filtrado, lavado com 250,0 ml de uma solugédo de HCI (Vetec, 10% v/v) e
finalmente lavado com agua destilada inumeras vezes até que se atinja pH neutro.
O material entdo é seco em estufa a 60°C por 24 horas. O material resultante foi
nomeado GO-01. O mesmo procedimento foi executado com algumas variacdes:
GO-02 (banho de agua e tempo de oxidagdo em permanganato de potassio de 60
min), GO-03 (tempo de oxidagédo de 60 min), GO-04 (grafite em flakes e tempo de
oxidacao de 60 min).

A preparagao do rGO seguiu as seguintes etapas: uma solugao é preparada
pela relacdo de 1,0 ml de agua deionizada para 1,0 mg de GO. Para a dispersao
do GO em agua, a solugao foi sonicada em um ultrassom de ponta por 10 min.
Apoés, foi adicionado NaBH4 (Sigma-Aldrich) na propor¢ao de 10,0 mg para cada
1,0 ml de solugao de GO. A solugao resultante foi mantida em forte agitagcao
magnética sob refluxo a 100 °C por 3 h. O sdlido resultante (rGO) foi filtrado e
lavado com agua deionizada até alcancar pH neutro e posteriormente seco em
estufa por 24 horas a 50 °C.

A fim de verificar qual forma de carbono é mais indicada para producao de
GO, os materiais obtidos foram caracterizados através da técnica de difracdo de
raios X (DRX). Para tanto, utilizou-se um difratdbmetro Philips, modelo X'pert MPD,
equipado com tubo de cobre (radiagdo com A = 1.5406 A), operando a 40 kV e 40
mA com 0s seguintes parametros de ensaio: intervalo angular 5°<26<35°, como
passos de 0,05° por um tempo de 1s para cada passo. Os materiais precursores,
bem como os GOs obtidos foram caracterizados através da técnica de
espectroscopia Raman, em um equipamento Renishaw modelo InVia, utilizando
uma linha de excitacdo de Ar (A = 514,5 nm). As técnicas de espectroscopia de
Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR) e analise de Termogravimetria
(TGA) também serao utilizadas para a caracterizacdo dos materiais sintetizados.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
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respectivamente. Pode-se notar na Fig. 01 que uma banda pouco intensa aparece
em 1350 cm' (banda D) e é caracteristica da presenca de carbono sp® e defeitos
na estrutura. Sendo o grafite um material em sua maioria cristalino, esta banda nao
tem destaque nesses materiais.
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Fig. 02 — Espectrogramas Raman para o éxido de grafeno produzido pelas diferentes rotas (esquerda) e
zoom para o GO-02.

A figura 02 apresenta os espectrogramas Raman para o GO sintetizado
através das rotas estabelecidas. Nota-se em todas as amostras a elevacio da
banda D, que comprova a oxidacdo das lamelas de grafite. Conforme ja
evidenciado na literatura, a intensidade da banda D deve ser superior a banda G,
pois 0 grau de atomos sp?® (defeitos e separagado das lamelas) aumenta com a
efetividade do processo oxidativo e esfoliacdo. Dentre as amostras analisadas, o
GO-02 foi o que apresentou uma banda D de maior intensidade (o) em relagéo a
intensidade da banda G (lg).

A razao entre as intensidades das bandas D e G para os grafites em flakes e
em po foi de aproximadamente 0,12 e 0,09 respectivamente. Para o material apos
oxidacao os valores de Ip/lc foram de 0,84, 1,15, 0,91 e 0,54 para as amostras GO-
01, GO-02, GO-03 e GO-04 respectivamente. Nota-se portanto que em
conformidade com o que foi discutido acima, a amostra sintetizada pela segunda
rota (GO-02) obteve o maior valor para essa razéo, o que evidencia um aumento
do numero de defeitos provocados pela oxidagao, assim resultando em 6xido de
grafite com maior grau de oxidacao e esfoliagao.

O método de DRX foi utilizado neste trabalho para corroborar as informagdes
extraidas através da Espectroscopia Raman. Na Figura 03 observa-se que um
maximo de difragdo em torno de 11° estd presente em todas as amostras
estudadas. Este pico refere-se ao plano de refragéo (002) no grafeno. Um pico de
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apresentaram o pico de difracdo em 26,67° mais baixos que para as demais
amostras. A etapa de reducao do GO para rGO esta em processo de execugao e
os demais ensaios de caracterizacdo estdo sendo e serdo realizados para a
conclusao deste projeto.

4. CONCLUSOES

Através dos estudos parciais ja realizados, o material precursor (grafite)
influencia na qualidade do GO produzido, assim como a rota utilizada no processo
de oxidagao. Dentre as duas formas de grafite utilizadas para a sintese dos GOs,
€ possivel afirmar que o grafite em pd é o mais adequado para o processo pois
nessa forma o material € mais facilmente esfoliavel e portanto resulta em amostras
de mais qualidade. Pode-se concluir também que o GO-02 apresentou uma melhor
oxidagao e esfoliagdo, conforme evidenciado através da espectroscopia Raman e
por difragdo de raios X. Pelos métodos de caracterizagdo ainda a serem
apresentados, podera se conseguir uma melhor avaliagdo do GO produzido e
assim obter-se um refor¢o de mais qualidade e com as propriedades desejadas
para os nanocompdsitos a serem sintetizados no prosseguimento da pesquisa.
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