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Sintese de nanoestruturas de grafeno: determinagao experimental de
parametros operacionais da etapa de moagem
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INTRODUGAO

O grafeno € um nanomaterial de carbono
com estrutura bidimensional organizada em
arranjo hexagonal, com propriedades
excepcionais, com o destaque para sua
condutividade elétrica, que lhe garantem
potencial para  diversas  aplicacdes
tecnolégicas tais como componentes de
sensores, suportes eletrocataliticos,
membranas de células combustivel e
eletrodos de supercapacitores [1]. Um dos
métodos mais amplamente utilizados para
obtencao do material é a esfoliacao quimica
do grafite, baseada no método de Hummers
[2]. A ampla utilizacao deste método se deve
ao emprego de técnicas simples e de baixo
custo, além dos mecanismos da reacao
serem bem conhecidos. Visando tornar o
método mais seguro e reduzir seu impacto
ambiental, diversas modificagdes tem sido
propostas [1,3].

OBJETIVO

O objetivo desta pesquisa & determinar
experimentalmente os parametros mais
adequados para a utilizagdo do moinho de
bolas planetario na desaglomeracao de
nanoestruturas grafeno, em substituicao ao
método manual anteriormente realizado em
almofariz de agata. A sintese foi realizada
pelo método de Hummers modificado por
Marcano [3]. Foram avaliados a eficiéncia da
moagem, o grau de contaminagao e a perda
de material durante a operagéo.

METODOLOGIA

Preparou-se o 6xido de grafeno (GO) a partir
de grafite em p6 com base no método de
Hummers aprimorado por Marcano et al. [3].

O procedimento experimental consistiu na
mistura de acidos sulfurico e fosférico,
seguida da adicdo do grafite e do
permanganato de potassio, e realizou-se a
reacao de oxidacao do grafite sob constante
agitacao e aquecimento. Apoés resfriamento
em banho de gelo, foi adicionado perdxido de
hidrogénio para interrupcao da reacao de
oxidacao. Etapas de lavagem com solucao
de acido cloridrico e agua deionizada foram
realizadas para eliminacdo de impurezas
residuais e neutralizacao do pH. Duas etapas
de lavagem com etanol foram conduzidas
para minimizacao dos aglomerados fortes. O
sobrenadante obtido nas etapas de lavagem
com etanol foi seco em estufa e
posteriormente desaglomerado em moinho
de bolas planetario, utilizando esferas de aco
inoxidavel de 5 mm de diametro e almofariz
do mesmo material, com capacidade de 80
mL. Foram avaliados o0s seguintes
parametros: velocidade rotacional (em
rotacées por minuto), tempo de moagem,
numero de repeticdes e a aplicacao de ciclos
em operacao reversa. Apés a moagem, o
material desaglomerado foi separado das
esferas por lavagem com ciclohexano e
novamente seco em estufa. A caracterizacao
foi realizada por difracéo de raios X (DRX) e
microscopia eletrénica de varredura (MEV)
acoplada a espectroscopia de energia
dispersiva (EDS).

RESULTADOS
TABELA 1. Avaliagdo do pardmetro: velocidade
Massa Massa Velo(ci:;dade Variag@o
Amostra inicial  final moagem massica
0,
(2 (2 (rpm) (%)
rGO
200 0,142 0,122 200 -13.8
rGO
300 0,104 - 300 -
rGO

400 0,099 0,092 400 -7,1




Figura 1. Imagens de MEV do rGO: (a) pré-moagem e (b)
apos moagem a 300 rpm.
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Figura 2. Espectro de EDS do rGO antes da moagem.
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Figura 3. Espectro de EDS do rGO apos moagem a 300 rpm.
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Figura 4. Difratogramas de DRX do grafite e das amostras de
rGO (sem moagem, 200 e 300 rpm).

Na Figura 1(a), observa-se as estruturas em
forma de folhas, tipicas das nanoestruturas
de grafeno, os resultados do processo de
moagem sao observaveis na Figura 1(b). Na
Figura 3, observa-se a presenca dos tragos
de Fe, anteriormente ausentes no espectro
da Figura 2. Na Figura 4, difratogramas do
material precursor das nanoestruturas
(Grafite) e do rGO obtido.

CONCLUSOES

Os resultados obtidos por difragao de raios X
(DRX) confirmam que o material sintetizado
€ rGO, dada a presengca dos picos
caracteristicos. Os resultados obtidos por
espectroscopia de energia dispersiva (EDS)
apontam uma maior presenca de ferro na
amostra moida, resultado esperado em
decorréncia do uso do moinho com esferas
de aco. A contaminacdo e as perdas
massicas resultantes do uso do moinho sao
aceitaveis, sua maior eficiéncia em tempo,
menor dependéncia do fator humano e uma
maior homogeneidade das amostras
produzidas justificam seu uso em detrimento
ao metodo anterior.
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