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Resumo: A técnica de eletrofiagcéo aplicada no desenvolvimento de nanofibras com
oxido de grafeno visa a utilizacdo destas fibras como material filtrante para impedir a
passagem de moléculas e ions na intencdo de dessalinizar a agua do mar. O
objetivo deste trabalho foi preparar Oxido de grafeno e utiliza-lo em solucdes
contendo PVA (poli acool vinilico) e com &acido succinico para testar diferentes
condi¢cbes da técnica de eletrofiacdo e obter uma membrana filtrante adequada. As
nanofibras foram caracterizadas pela Microscopia Eletronica de Varredura (MEV).

Introducao

A partir da técnica de eletrofiacdo pode-se incorporar folhas de 6xido de grafeno em
nanofibras poliméricas para formar compdsitos de caracteristicas adequadas e
especificas para processos de separacdo e filtracdo. No presente trabalho os
compaositos em questdo sao nanofibras de PVA eletrofiadas em diferentes condi¢cdes
de concentracdo de polimero e fiacdo, com a presenca de acido succinico, que age
como reticulante da fibra em processos de esterificagdo a quente posteriores a
formacéao da fibra, em conjunto com o 6xido de grafeno, em solu¢do aquosa.

A técnica de eletrofiacdo consiste na aplicacdo de um potencial elétrico a uma
solucdo de polimero armazenada em uma seringa com uma agulha de metal, na
qual forcas eletrostaticas atuam no arraste da solugdo para a formacdo de
nanofibras. Uma fonte de alta tensédo é conectada diretamente na ponta da agulha
da seringa que esta contida a solugéo polimérica. Inicialmente, a solu¢cdo € mantida
pela sua tenséo superficial na forma de uma gota na extremidade da agulha. Com o
aumento da tensdo elétrica, a superficie da gota se alonga para formar um cone,
conhecido como cone de Taylor. Quando as forcas eletrostaticas superam a tenséo
superficial, um jato carregado da solu¢do na extremidade do cone é ejetado. Durante
a trajetéria do jato, o solvente evapora e o polimero solidifica-se, formando uma
manta nanofibrilica que se deposita em um coletor de superficie metalica. Algumas
variaveis podem influenciar a obtencdo das membranas nanofibrilicas durante o
processamento, como por exemplo, a concentracdo polimero/solvente, tenséo
elétrica aplicada na solucéo, adicao de sais na solugéo, vazao de alimentacao (saida
da solucdo do capilar) e distancia de trabalho (entre a extremidade do capilar até o
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coletor) (S. Thenmozhi et al). A presenca do 6xido de grafeno a ser fiado em
conjunto com a solucdo polimérica também é um fator preponderante na formacao
da fibra e do material compasito.

Materiais e métodos
Sintese de oxido de grafeno

Na sintese do o6xido de grafeno utilizou 2,13 g de grafite, 6,16 g de permanganato de
potéssio, 100 mL de acido sulftrico concentrado, 250 mL de 4gua deionizada, 5 mL
de solucdo de peréxido de hidrogénio e 250mL de solugdo 6M de acido cloridrico.
Inicialmente misturou-se o grafite previamente pesado a solugdo de &cido sulfurico
em um reator conectado a um banho de temperatura controlada e posteriormente
levado para agitacdo magnética. Adicionou-se lentamente durante duas horas o
permanganato de potassio controlando a temperatura do banho em torno de 0°C.
Apoés a adicdo manteve-se a 0°C por mais uma hora. Em seguida aumentou-se a
temperatura para 20°C e manteve-se por duas horas sob agitacdo magnética
constante e em seguida elevou-se a temperatura do banho para 35 e 40°C
mantendo por mais duas horas. Ap6s o repouso lavou-se o Oxido de grafeno
formado com 250mL de agua deionizada e adicionou 5 mL de solucéo de peréxido
de hidrogénio. A solucdo permaneceu em repouso por dois dias, retirou-se o
sobrenadante e lavou-se o material com 127mL de acido cloridrico diluido em agua.
Realizou-se processo de lavagem cinco vezes, cada vez com 250 mL de agua
destilada, retirando-se sobrenadante. O processo de lavagem do material continuou
nas membranas de didlise, utilizando-se uma bacia com &gua deionizada
submergiu-se as membranas com o oxido de grafeno. Durante 3 dias trocou-se a
agua do banho até que se obteve um pH da dgua em torno de 5. Apdés retirar o 6xido
de grafite das membranas e passado para um béquer, levou-se o material para o
equipamento de ultrassom de ponteira para que se dispersasse a amostra e fosse
possivel obter o oxido de grafeno. Ao término do processo, o 0xido de grafeno foi
transferido e pesado em pequenas porgdes e levado ao liofilizador para secar a
agua residual e obter o material em po.

Preparo da solucdo polimérica e processo de eletrofiacao

Para o preparo da solucdo polimérica para eletrofiacdo utilizou-se 2,49 de PVA,
0,01g ou 0,001g de 6xido de grafeno, 1g de acido succinico e 20mL de adgua. Em um
béquer contendo a agua adicionou o 6xido de grafeno e dispersou-se no ultrassom
de ponteira. Em seguida, em um agitador magnético lentamente adicionou-se o
acido succinico e o PVA no mesmo béquer, sendo deixado para agitar durante um
dia. Na eletrofiacdo utilizou-se um equipamento home-made conforme apresentado
na Figura 1 e trés seringas contendo a solugdo polimérica acopladas ao
equipamento. Posicionou o coletor a uma distancia de 15 cm da ponta da agulha,
ajustou a velocidade para uma vazao de 0,20mL/h e 0,97mL/h e uma voltagem
variando de 12 a 20Kv. Esperou formar fibra por duas horas.
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Figura 1. Equipamento home made
utilizado para o processo de eletrofiacao.
Na imagem tem-se o coletor rotativo
responsavel pela coleta da fibras (preto)
e a bomba de infusdo (branca),
responsavel pela infusdo lenta da
solucdo polimérica. A fonte de alta
tensdo ndo aparece na foto, mas seus
polos estédo ligados na ponta da agulha
(positivo) e no coletor (negativo).

Resultados e Discussao

Caracterizacao do oxido de grafeno

Espectroscopia de absorcéo no infravermelho (FTIR) e Raman

Analisando a Figura 2, nota-se bandas caracteristicas dos grupos funcionais
oxigenados, como O-H (3150 cm™), C=0 (~1728 cm™), C-OH (1390 a 1400 cm™).
Com isto, vale ressaltar que o pico gerado pelo 6xido de grafeno em torno de 1400
cm™ é mais intenso que para o grafite em po, confirmando a ocorréncia do processo
de oxidacdo. Ja para os espectros de Raman € possivel notar uma diferenca na
intensidade e na largura dos picos. Segundo a literatura o espectro abaixo revela a
predominancia de bandas D e G. A banda D encontrada na faixa de 1351 cm™ na
amostra de GO representa a banda da desordem (fraca) causada pelas bordas do
grafite, na qual corresponde a hibridizacéo sp®. J4 a banda na regido de 1586 cm™
(G) corresponde a vibracdo em fase da estrutura do grafite, ou seja, se deve a
vibracdo dos &tomos de carbono no plano hexagonal das folhas de grafeno
representando a hibridizacdo sp? (K.N. Kudin). O grafite apresenta a banda D com
uma intensidade muito fraca, devido esta ser originaria da introducdo de grupos
oxigenados na rede cristalina do grafite. No 0xido de grafeno essa banda € muito
intensa, pois é gerada pelos carbonos com hibridizac&do sp®.
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Figura 2 — Analise por FTIR e Raman para a amostra de grafite em p6 e GO.
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Caracterizacao do compdsito de fibras eletrofiadas de PVA e GO por microscopia

A caracterizacdo do compasito de fibras eletrofiadas com GO foi feito através da
microscopia eletrdnica de varredura. Na Figura 3 sdo apresentados resultados de
alguns processos de eletrofiacdo em condicdes diferentes (concentracdo da solugéo
e voltagem de fonte de alta tens&o). Percebe-se que 12 kV sé&o suficientes para o
processo de formacéao das fibras eletrofiadas de PVA e que o aumento da tenséo
para 20 kV ndo causou mudancas significativas no diametro das fibras. No entanto,
esta voltagem nao é suficiente para que as folhas de GO sejam também
eletrofiadas, e quando a voltagem é alterada para 20 kV ha sim a formacdo de um
compasito de fibras e folhas. O recobrimento e a homogeneidade das folhas sobre
as fibras eletrofiadas é alcancada de maneira significativa para o compadsito com
0,01g de GO, sendo que para o compdsito com 0,001g de GO ficam evidenciados
regioes com falhas na quantldade de folhas entre as fibras eletrofladas
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Figura 3. Micrografias (MEV) das nanofibras incorporadas com folhas de 6xido de
grafeno (esquerda: 0,001g e 12kV, meio: 0,001g e 20kV, direita: 0,01g e 20kV).

Conclusbes

A partir das imagens obtidas por microscopia eletrénica de varredura das fibras/GO
pode-se observar que folhas de 6xido de grafeno podem ser incorporadas entre as
nanofibras de PVA, e obter comparativos que possibilitaram identificar as melhores
condicdes de eletrofiacdo e formacao do compaosito.
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