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Resumo

Pesquisas tém focado em diferentes métodos de obtencdo de grafeno,
material composto apenas por atomos de carbono e hidrogénio em uma
estrutura bidimensional hexagonal que Ihe garante propriedades incriveis
como alta flexibilidade, resisténcia e 6tima condutividade de eletricidade e
calor, sugerindo inimaginaveis aplicacfes nas diversas areas tecnoldgicas.
Um desses métodos utilizado por Hummers consiste em oxidar parcialmente
o grafite sintético sendo este utilizado como um precursor do 6xido de
grafeno em um processo de esfoliacdo quimica, e posteriormente reduzir o
produto para o material de interesse.

Introducéo

Um dos focos de pesquisa relacionada ao grafeno consiste em modificar sua
estrutura quimica apos sua sintese com os fins mais variados, analisando e
alterando suas propriedades condutoras e estrutura eletrdnica, além de verificar
a reacdo e compatibilidade frente a outros materiais. Existem algumas
maneiras diferentes de obter 6xido de grafeno e os seus derivados. A
metodologia estudada refere-se a esfoliacdo quimica utilizada por Hummers,
gue consiste em oxidar o grafite sintético tratando-o com permanganato de
potassio e acido sulfarico, em uma reacdo que envolve certo controle de
temperatura e agitagdo constante. O objetivo deste trabalho consiste entdo na
sintese do 6xido de grafeno utilizando o Método de Hummers modificado para
a sua posterior reducdo e modificagdo de sua estrutura através de reacdes
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guimicas ordinarias, caracterizando o0s materiais obtidos e otimizando os
processos.

Materiais e métodos

Grafite sintético, permanganato de potassio, acido sulfarico concentrado,
perdxido de hidrogénio (H.O, 30%), acido cloridrico, cloreto de sédio.

Para a primeira sintese (1A), adicionou-se 2,1g de grafite e 50mL de acido
sulfarico concentrado a um béquer, levado a agitagdo magnética e resfriado
a4 0°C através de banho termostatizado. Durante duas horas, na mesma
temperatura, foi adicionado lentamente 6,169 de permanganato de potassio.
A solucao foi mantida por mais uma hora a 0°C, depois aquecida e mantida
por duas horas a temperatura ambiente e mais duas horas entre 35°C a
40°C, ajustando a temperatura do banho. Apdés esse tempo, lavou-se o
material com 250mL de agua deionizada e adicionou-se 5mL de solugéo de
peréxido de hidrogénio (H,O, 30%) para reducdo do permanganato de
potassio remanescente a Mn*?, sob agitacdo, deixando posteriormente a
mistura sofrer precipitacdo por um dia. Foi retirado o sobrenadante e o
material restante foi lavado com uma soluc¢do de 250mL de &cido cloridrico,
deixando o o6xido de grafeno precipitar novamente. Foram feitas cinco
sequéncias de lavagem adicionando 250mL de &gua deionizada ao 6xido de
grafeno, deixando precipitar e retirando o sobrenadante em cada etapa. O
material foi levado a centrifugacéo, e posteriormente caracterizado. Para a
segunda sintese (2A), foi misturado 1g de p6 de grafite com 60g de cloreto
de sodio em um béquer. A mistura foi moida em um almofariz até um po
cinza ser formado. Suspendeu-se o0 p6 em um litro de agua deionizada, e o
NaCl dissociado na agua foi retirado por filtragcdo é vacuo. O papel de filtro
contendo p6 de grafite foi levado a estufa em 90°C. Apds, dissolvido em
23mL de acido sulfarico (H.SO4 98%) sob agitacdo magnética durante oito
horas. Ainda sob agitacdo, adicionou-se 3g de permanganato de potassio
em banho termostatizado, com temperatura controlada a menos de 20°C.
Aumentou-se a temperatura a 40°C, agitando durante trinta minutos, 70°C
durante quarenta e cinco minutos. Adicionou-se 3mL de agua deionizada, e
a mistura foi aquecida a 105°C durante cinco minutos duas vezes.
Adicionou-se mais 40mL de agua deionizada com temperatura mantida a
100°C durante quinze minutos. A reacado foi terminada adicionando 140mL
de &gua deionizada e 10mL de solucdo de H,O, 30%. O produto foi
centrifugado, descartando o sobrenadante e lavando o sélido precipitado
duas vezes com acido cloridrico (HCI 5%) e em seguida, trés vezes com
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agua deionizada. O produto final foi redispersado e armazenado em agua a
temperatura ambiente e levado para caracterizacao.

Resultados e Discussao

Os materiais obtidos através das sinteses foram caracterizados por técnicas
de espectroscopia de FTIR e RAMAN, obtendo-se os resultados a seguir.
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Figura 1 — Resultado de espectros de infravermelho de FTIR e RAMAN da sintese 1A,
respectivamente.
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Figura 2 - Resultados de espectros de infravermelho de FTIR e RAMAN da sintese 2A,
respectivamente.

As andlises realizadas através da técnica de espectroscopia de infravermelho
(FTIR) demonstraram que ambos os processos foram efetivos na oxidacdo do
grafite a Oxido de grafeno, j& que os resultados apresentaram aspectos
caracteristicos de grupos oxigenados como O-H, C-O e C=0. Entretanto, as
intensidades relativas dos grupos oxigenados sdo diferentes para as
amostras, havendo menores ou maiores intensidades destas bandas,
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principalmente as relacionadas com os grupos carboxila. epoxil e C-O-H,
evidenciando que as duas amostras apresentaram oxidacdes diferentes
gerando diferencas nas quantidades de grupos oxigenados. A amostra 1A é
mais rica em grupos carboxila e a amostra 2A é mais rica em grupos epoxil e
C-O. E possivel dizer através dos espectros que a sintese 1A gerou um
produto com oxidacdo mais efetiva, por conta do maior alargamento da
banda de O-H em torno de 3200 cm™ e a presenca da banda de C=0 em
torno de 1700 cm™, banda quase nao visivel no espectro da amostra 2A. Em
relacdo as analises de RAMAN, nas duas sinteses obteve-se a banda D em
torno de 1400 cm™ e a banda G em 1600 cm™, indicando uma desordem da
estrutura original do grafite, o material precursor da sintese, por conta da
entrada em sua estrutura de grupos oxigenados durante o processo de
oxidacao e a presenca de carbonos sp?, caracteristicos do grafeno.

Conclusbes

Obteve-se e caracterizou-se por espectroscopia FTIR e RAMAN 6éxidos de
grafeno com diferentes graus de oxidacdo, sendo que o material obtido da
primeira sintese apresentou maior oxidacdo. Ambos os materiais seréo
trabalhados em reacdes de reducéo ou funcionalizacdo para a modificacado
do oOxido de grafeno.
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