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Introduciao
O grafeno ¢ uma forma alotrépica do carbono em duas
dimensdes, composta por uma Unica camada atdomica
disposta em uma malha cristalina plana com simetria
hexagonal. Nessa matriz, cada atomo de carbono
estabelece trés ligagdes covalentes com atomos vizinhos
por meio de orbitais hibridos do tipo sp? resultando em
uma rede continua e planar. A hibridizagdo sp? gera um
extenso sistema de conjugacdo eletrénica, no qual os
orbitais p ndo hibridizados permanecem ortogonais ao
plano da estrutura, formando um campo de elétrons ©
deslocalizados, cuja densidade eletronica compartilhada
em toda a superficie é responsavel pelas caracteristicas
quimicas e eletronicas distintivas do material
(NOVOSELOV, 2004). Ha diferentes formas de
obtencdo. Para obten¢do em massa, a mais utilizada é a
via quimica, que consiste em oxidagdo grafite, esfoliagdo
e, reducio.
A exfoliagdo eletroquimica ¢ uma via mais simples, que
utiliza reagentes menos agressivos e consiste na
utilizacdo de um eletrodo de grafite no anodo, sendo
oxidado na presenca de acido. A via eletroquimica
permite obter GO com baixo teor de oxidagdo e exfoliar
em nanoplacas. Porém, o GO obtido por esta via
apresenta um elevado valor de impureza de grafite no
produto final (LIU et al., 2019).
O objetivo do presente trabalho é a sintese e
caracterizacdo do GO obtido por via eletroquimica e
separacao da impureza grafite por via eletroquimica, com
a finalidade de otimizar o processo de funcionalizagdo do
GO.

Metodologia
Uma célula eletrolitica de anodo de grafite e o catodo de
platina, contendo um eletrélito de acido sulftrico 0,5 M
foi produzida, para a geracdo de oxido de grafeno foi
aplicada uma tensdo de 2 V, e a tensdo foi elevada
gradativamente numa taxa de aproximadamente 1V/min-
I, atingindo um valor maximo de 10 V, o qual se manteve
por 12 minutos. A corrente do sistema foi regulada para
2,5 A e a temperatura se estabilizou em 54°C, depois de
12 minutos a fonte de tensdo foi desligada e foi permitida

a solugdo esfriar e no dia seguinte a solug@o foi filtrada e
o solido obtido seco na estufa e em seguida no
dessecador.

Para a separagdo da impureza do grafite do
produto oOxido grafeno (GO), foram utilizados dois
eletrodos de vidro ITO, que foram submersos em uma
suspensdo de GO (0,01g) em cerca de 50mL de uma
solucdo de poliglicerol (0,1330g) em agua. Separagao e
deposi¢ao do GO no vidro foi imediata quando se aplicou
uma tensdo de 20 V entre os eletrodos.

A caracterizagdo do produto obtido na exfoliacao
eletroquimica do grafite foi a Espectroscopia de
infravermelho com transformada de Fourier (FTIR),
Difratometria de raios X (DRX) e Microscopia eletronica
de varredura (MEV). Para obter o espectro FTIR foi
preparada uma KBr com o p6 de GO. O espectro ¢
apresentado na faixa de 650 a 4000 cm! e corresponde ao
valor médio de 32 varreduras com resolugdo de 8cm™!. O
DRX foi obtido no difratdmetro de raios X, Malvern
Panalytical, mod. X’Pert PRO, fonte de radiacdo, A (Cu
Ka) = 1,54 A, operando a 40 Kv, com corrente de 40 mA
e monocromador de grafite, foi utilizado para coletar os
difratogramas a temperatura ambiente, 25 °C, das
amostras em formato de po e sobre o vidro ITO. O angulo
de varredura (20) utilizado foi de 5° a 90° com passo de
0,02° ¢ velocidade de varredura de 2,0 s/passo O MEV
foi realizado no microscopio eletrénico Zeiss, mod. Eva
MA 15, operando a 20 kV. O MEV foi usado acoplado
com um sistema de Espectroscopia por Energia
Dispersiva (EDS), permitindo a identificacdo e
mapeamento dos elementos quimicos presentes na sua
superficie da amostra. As amostras na forma de p6 foram
fixadas em fita de carbono dupla face e ndo foi recoberta
com ouro.

Resultados e discussio
A Fig.1 mostra o espectro FTIR do oxido de
grafeno. No espectro observamos as vibragdes de
ligagdes caracteristicas do GO, primeiramente a vibragdo
de estiramento da ligacdo H-O em 3442 cm!. A vibragdo
de estiramento em 1641 cm™' corresponde a ligacdo
vinilica C=C. A vibrag¢io de estiramento em 1566 cm™! é
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atribuida as ligacdes C-C conjugadas do anel aromatico.
A vibragdo de estiramento em 1074cm! corresponde a
ligagao C-OH.
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Figura 1 — FTIR GO

A Fig. 2 mostra o padrao DRX da amostra de
GO obtida a partir da exfoliacdo eletroquimica do
grafite. O pico de difracdo de GO em torno de 20
proximo de 10°, ndo se observa. Porém se observa
uma banda alargada centrada em 26 ~ 21,5° que ¢
atribuida as folhas empilhadas de 6xido de grafeno
com baixo teor de oxidagdo. A 20 ~ 26,5° se observa
um residuo de grafite. Mostrando que o produto da
exfoliacdo eletroquimica do grafite ¢ oxido de
grafeno de baixo grau de oxidagdo e grafite.

o comprimento da radiacdo incidente, 0 angulo de

kA
Bcosb (kN

0,9 ¢ uma constante ¢ 3 ¢ a largura total do pico de
difracdo na metade do seu maximo) calculamos a altura
ou espessura do dominio cristalino. A razdo entre a
espessura (D) e distancia interplanar (d) nos fornece o
namero (n) de nanocamadas de grafeno empilhadas. Os
valores calculados, sdo mostrados na Tabela 1.

difracdo. A partir da equagdo de Scherrer D =

Tabela 1. Parametros da lei de bragg e equagdo de
Scherrer obtidos dos planos de difragdo

Pico B

20(°)  (rad) d (nm) D (nm) n
21,5 0,14 0,41 0,97 2
26,5 0,03 0,34 4,08 12

A distancia interplanar do grafite 0,34nm
confirma a estrutura grafitica mantida. A maior distancia
interplanar no GO confirma a separagdo das nanofolhas,
ja o empilhamento de n=2 folhas, nos permite assegurar
que aconteceu a exfoliacao.

A Figura 4 mostra o DRX realizado sobre a
lamina de vidro ITO, do material separado durante a
eletrolises do produto da exfoliagdo eletroquimica. O
vidro ITO ¢é constituido por 90% em peso de oxido de
indio (III) (In;O3) e 10% oOxido de estanho (SnO,)
(SOON WEE HO, 2016). Os picos de difragdo sinalados
como * sdo do vidro ITO. O pico de grafite em 26,5°, é
quase completamente eliminado. O plano de difracdo do
grafeno com baixo teor de oxidagdo desloca seu centro
para 25,6°, apresentando um valor de B= 0,22 rad.
Portanto, d= 0,35 nm e D= 0,66 nm, sendo n= 1,88.
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Figura 2 — DRX GO

Para calcular a distancia interplanar (d) dos
planos cristalinos [0 0 2] do grafite e do GO usamos a lei
de Bragg nAi=2dsenf. Onde n=1 ¢ a ordem de difragdo, A
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Figura 3 — GO purificado DRX

A Fi.4 mostra a micrografia MEV do produto da
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exfoliacao eletroquimica do grafite. A imagem mostra as
folhas de 6xido de grafeno empilhadas, a diferenca na
densidade de empilhamento se da pelo fato de ter uma
mistura de grafite e grafeno. O grafite apresenta um
empilhamento >12 folhas ¢, 0 GO um empilhamento ~ 2
folhas, como calculado pelos dados de DRX.
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Figura4 — MEV GO

A Figura 5 mostra a micrografia de MEV das
nanofolhas de GO depositadas sobre a superficie de vidro
ITO. Na imagem se observa que o oxido de grafeno se
apresenta de maneira geral com uma morfologia de
camadas superpostas umas sobre outras. As nanofolhas
ndo cobriram toda a superficie do vidro, pois o tempo do
experimento foi breve e, o objetivo do mesmo era
comprar a separagdo do 6xido de grafeno do grafite.
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Figura 5 — MEV GO purificado

Conclusoes

A exfoliacdo eletroquimica de grafite mostrou
ser uma técnica simples e limpa para a obtengao de oxido
de grafeno com baixo teor de oxidacdo. A eletrolises
mostrou ser uma técnica de purificagdo eficiente.
Permitindo a eletrodeposicdo em meio aquoso do oxido
de grafeno, desde uma dispersdao de GO e grafite. O
produto final de 6xido de grafeno, apds a purificagdo,
pode ser utilizado para funcionalizagdo com grupos
funcionais amino.
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