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Resumo

A reducgédo térmica de Oxido de grafeno (GO) para o Oxido de grafeno reduzido (rGO) é um passo
importante no processamento para fabricar muitos materiais e dispositivos & base de grafeno. Neste
trabalho, o GO foi sintetizado a partir do método de Hummers modificado, e as amostras foram tratadas
termicamente a temperatura de 200°C, com uma rampa de aquecimento de 10°/min, e pressdo de 10
kPa, durante o tempo de 15 e 30 minutos. A caracterizacdo de GO pelo DRX exibiu apenas um pico em
10°, do conjunto de planos GO (002), e a TGA demonstrou que o GO possui 10% de moléculas de agua,
volateis e 26,77% de grupos com oxigénio. As amostras de rGO indicaram a perda de massa em 100 e
200°C na TGA e uma menor intensidade na absorcdo em 3489 cm™ na FTIR.

Abstract

Thermal reduction of graphene oxide (GO) to reduced graphene oxide (rGO) is an important step in
processing to manufacture many graphene based materials and devices. In this work, the GO was
synthesized from the modified Hummer method, and samples were thermally treated at 473 k at heating
rate of 10°/ min and 10 kPa, during 15 and 30 minutes. The characterization of GO by XRD exhibited only
a 10° peak of the set of GO (002) planes, and the TGA shows that GO has 10% of water molecules,
volatile and 26.77% of groups with oxygen. The rGO samples indicated mass loss at 100 and 200°C in
TGA and a lower intensity of absorption at 3489 cm -1 in FTIR
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1. |ntrodu§5_0 produzir materiais de elevada performance e qualidade
- . . = em escala industrial [3].
Os nanocompositos  funcionais os quais sao

Lo ~ . E de conhecimento de que o grafeno apresenta
constituidos com grafeno, sdo de grande interesse para

o campo cientifico [1]. A possibilidade de reduzir excelentes propriedades eletrbnicas, mecanicas e

efetivamente 6xido de grafeno (GO), mantendo ao termicas [4] e um dos metodos para a obtengao do

mesmo tempo propriedades eletrdnicas, € uma questao grafeno € pela redugdo do oxido do grafeno (GO) [5] o

desafiadora para a ciéncia na qual necessita o qual pode ser realizado por reagentes quimicos,

entendimento para se ulitizar toda a versatilidade do radiagdo ionizante ou tratamento térmico. A reagao de

grafeno para a producdo de nanocompésitos em reducdo do GO para 6xido de grafeno reduzido (rGO) é

eletronica e optoeletronica [2]. Este sucesso em incompleta, e a partir disto, leva-se a formacédo do rGO,

L . - . 0 qual possui a vantagem de conter grupos com
aplicacdes comerciais dos nanomateriais esta

; s A . oxigénio, ou seja, epoxi, hidroxilas e carboxilas os
relacionado com a eficacia em sinterizar, caracterizar e

quais fornecem hidrofilicidade do material, com isto,

favorecem a dispersdo em solventes polares, e a
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possibilidade de funcionaliza-los com diferentes e
diversos materiais [6]. Neste trabalho foi realizado a
sintese do GO através do método de Hummers
modificado, e o tratamento térmico para redugdo GO
em rGO foi realizado em atmosfera inerte, temperatura
de 200°C, pressdo de 10 kPa, variando o tempo de
tratamento. As amostras foram caracterizadas através
da Anélises Termogravimétricas (TGA), por Difracédo de
raios-X (DRX), Espectroscopia no Infravermelho com
transformada de Fourier (FTIR) e Microscopia
Eletrdnica de Varredura com Emissdo de Campo
(MEV-FEG).

2. Metodologia

2.1 Preparagao do GO

O 6xido de grafeno foi sintetizado a partir do p6 do
grafite (Merck Millipore com 99,99% de pureza)
utilizando o método de Hummers modificado [8]. O
grafite foi adicionado em um baldo contendo H.SO, e
NaNOs;. A mistura foi mantida sob agitacdo e, em
seguida, adicionado, 18 g KMnQO,. Logo apds, adiciona-
se agua destilada e a mistura é aquecida, sob agitacéo.
Ao final da reacdo sdo adicionados 100 ml de agua
deionizada e H»Ox.

Posteriormente sao realizadas: a lavagem,

centrifugagdo, esfoliagdo e secagem da amostra.

2.2 Preparagdao para o tratamento térmico de GO

Foram separadas 2 amostras de 6xido de grafeno em
po para o experimento na seguinte sequéncia: rGO; =
0,055 g e rGO, = 0,050 g., onde foi realizado o
tratamento térmico com a temperatura de 200°C,
rampa de aquecimento de 10°/min, presséo de 10 kPa,
respectivamente, e os s tempos de 15 e 30 minutos

para as amostras rGO; e rGO,.

3 Métodos de caracterizacao

As Analises termogravimétricas (TGA), utilizou-se 3 mg
de cada amostra (GO, rGO; e rGO,), e 0s materiais
foram submetidos ao aquecimento a uma taxa de 20°C/
min até atingir 800°C.
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4. Resultados e discussdes

4.1 Sintese de GO

Andlise Termogravimétrica (TGA) foi utilizada para
medir a quantidade de perda de massa e porcentagem
de perda de massa da amostra de GO, na Figura 1.
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Figura 1: Andlise de TGA do GO

Figura 2: Difratograma de raios-X de GO

O difratograma de raios-X da amostra de GO (Figura 2)
exibe apenas um pico em aproximadamente 10°
correspondente ao conjunto de planos GO (002) [8].
Este perfil de gréfico é esperado segundo a literatura
[8,9], pois o GO nesta sintese contém 10,33% de
moléculas de agua e volateis e 26,77% de grupos com
oxigénio, estas caracteristicas demonstram que a
sintese de do GO foi realizada com sucesso quando

comparada com a literatura [9].
4.2 Tratamento térmico rGO
A Figuras 3 apresentam os resultados das analises

termogravimétricas das amostras rGO; e rGOg,
comparando-as com amostra de GO.
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Figura 3: TGA das amostras: GO, rGO; e rGO,

As analises termogravimétricas das Figura 1 e Figura 3,
demonstram que o GO é termicamente instavel, e a
partir do tratamento térmico, comeca a perder massa a
100°C devido a evaporacao de volateis e moléculas de
agua adsorvida nas camadas da folha GO [10]. A maior
perda de massa ocorre a 200° devido a remocédo de
grupos funcionais contendo oxigénio tais como: -OH,
Epoxi e COOH, ou seja, a perda de massa maior pode
ser observado, juntamente com um sinal exotérmico da
taxa de perda de massa (dw/dt, a Figura 1) a cerca de
200°C, obtendo-se o CO, o CO- e vapor de agua como
subprodutos do processo de reducéo [11]. Com estes
resultados, observamos que o tempo de tratamento
térmico, ou seja, o tempo que amostra ficara exposta
ao tratamento, influenciard significativamente nas
propriedades do material, em vista que a quantidade de
massa de agua, volateis e grupos com oxigénio,
mudara dependendo do tratamento térmico, isto é
observado pela mudanca no perfil do grafico da Figura
3, e também é confirmado na Espectroscopia do
Infravermelho.
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Figura 4: FTIR das amostras : GO, rGO; e rGO;
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Pela andlise de FTIR (Figura 4), o GO demonstra os
picos de absorcio em:3.681-3.489 cm™® - OH
(hidroxila), 1.797 cm™ - C=0 (carbonila), 1.652 cm™ -
C=C (anel aromatico), 1.300 cm™ C-O (&lcool), 1.130
cm® (ep6xi) [12]. Ap6s o tratamento térmico a
intensidade da absorcdo a 3489 cm™ (hidroxila) diminui
para as amostras de rGO, ou seja, a intensidade
relacionada a este pico caracteristico da hidroxila
reduz, comprovando a redugao térmica do GO [13].

As Figuras 5(a) e 5(b) apresentam as micrografias
obtidas utilizando Microscopia eletrénica de varredura
(ampliacéo de 10000 vezes), tanto em relagdo ao GO e
rGO;. O tamanho dos grdos de ambos é semelhante,
embora a superficie do oOxido de grafeno reduzido

contenha menores imperfeigdes [14].

(b)
Figura 5: MEV-FEG (a) GO e (b) rGO

A micrografia do filme fino GO tem uma estrutura

esponjosa, esta é uma indicagdo de que a grafite foi

esfoliada durante o processo de oxidagéo. Isto é devido
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ao oxigénio e aos grupos de funcionais anexados ao
oxido de grafite para formar GO [15].

5 Conclusodes

A sintese de GO através do método de Hummer
modificado foi confirmada através dos métodos de
caracterizagbes (TGA, DRX e FTIR) e a redugéo
térmica das amostras de GO em ambientes inertes sob
aquecimento pode ocorrer em modo continuo e
controlado. Os resultados de TGA e FTIR, demonstram
0 processo de reducdo térmica do GO em rGO foi
satisfatério, pois diminuiu-se os grupos funcionais
contendo oxigénio no espectro FTIR de rGO e também
confirmou a reducéo de GO para rGO.
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