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Resumo: Cada vez mais, vem aumentando a utilizagdo do grafeno em meios
industriais onde a necessidade de nanomateriais proporcione melhores propriedade
térmicas, mecanicas, elétricas entre outras. As usinas siderurgicas vém produzindo
este material com intuito de aplica-lo em revestimentos de seus materiais, visando o
aumento da resisténcia a corrosdo. Este trabalho visa a caracterizagdo de amostra
em po de grafeno utilizando as técnicas de microscopia eletrénica de varredura (MEV)
e difragdo de raios X (DRX). Os resultados mostram que o material recebido apresenta
caracteristicas de grafeno, entretanto, ha a necessidade de realizagado do ensaio de
espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FT-IR) para confirmar
os resultados.
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INTRODUGAO

As pesquisas tém demonstrado grandes avangos tecnoldégicos quando se trata em
escalas nanométricas. O grafeno por apresentar a espessura de um atomo de
carbono, torna-o aplicavel em diversos seguimentos de importancia industrial nas
areas: mecanica, térmicas, elétricas entre outras. (HASAN, N.M; MARION, B.D.G,
2016). Este assunto vem apresentando destaque desde 2010, quando foi conferido o
Prémio Nobel de Fisica para André Geim e Konstantin Novoselov por seu trabalho

inovador com o grafeno.

Este material consiste em uma folha plana de atomos de carbono em ligagao sp2
densamente compactados e com espessura de apenas um atomo, reunidos em uma
estrutura cristalina hexagonal onde se € possivel obter excelentes propriedades de
condutividade térmica, elétrica, alta resisténcia associado a baixa densidade. Estas
propriedades tém tornado a sua utilizagdo na industria de instrumentacao cada vez
maior. (COOPER, D.R. et al., 2012). Entretanto o grande desafio do grafeno é a sua
industrializagdo, pois sua reprodutibilidade e produgcdo em larga escala ainda é
limitada. (BADHULIKA, S., et al, 2015).

Os métodos quimicos para produzir o 6xido de grafeno foram todos desenvolvidos
antes de 1960. O mais recente e mais comumente empregado é a técnica de
Hummers (HUMMERS, W.S.; OFFEMAN, 1958). Esse processo trata o grafite em
uma mistura anidra de acido sulfurico, nitrato de sédio e permanganato de potassio
por varias horas, seguido da adigdo de agua. O material resultante é o hidrato de 6xido
de grafite, que contém aproximadamente 23% de agua. Estudos subsequentes de
ressonancia magnética nuclear e difragao de raios X da estrutura do 6xido de grafeno
levaram a modelos bastante detalhados baseados em uma combinagdo de grupos
hidroxido, carbonila, carboxila e epdxi ligados covalentemente a rede de grafeno. (HE,
H. et al, 1998).

Compreensivelmente, o grau de oxidacao afeta fortemente a condutividade elétrica e
térmica no plano do 6xido de grafeno. O aumento da introdug&o de grupos de oxigénio
na rede de grafeno interrompe a hibridizagdo de orbitais de elétrons. Os grupos

epoxidos podem ser reduzidos por tratamento térmico ou reacdo com iodeto de



o e s B P |

3°CONGRESSO _

777% X ENCONTRO |
I}%Hg E DE EXTENSAO e |

UNIVERSITARIA 5 @t

potassio (Kl), levando a uma estrutura semelhante, onde apenas grupos hidroxila
estao presentes. Isso leva a uma melhor condutividade elétrica e hidrofilicidade nao
afetada. Em cada caso, o procedimento requer um rigido controle de temperatura e

longos tempos de reacao de varias horas. (COOPER, D.R. et al, 2012).

Cada vez mais, vem aumentando a utilizagado do grafeno em meios industriais onde a
necessidade de nanomateriais proporcione melhores propriedade térmicas,
mecanicas, elétricas entre outras. As usinas siderurgicas vém produzindo este
material com intuito de aplica-lo em revestimentos de seus materiais, visando o

aumento da resisténcia a corrosao.

Este trabalho tem como objetivo a caracterizagcdo de amostra de grafeno em po
utilizando as técnicas de difragdo de raios X e microscopia eletrénica de varredura
(MEV).

METODOS

A amostra em forma de pé foram fornecidas por uma empresa do setor metalmecanico

obtidas a partir da sintese do grafite.

As amostras foram caracterizadas por difracdo de raios X (DRX). As medidas foram
efetuadas a temperatura ambiente utilizando radiagcdo de CuKa, tensao de 40 kV,
corrente de 30 mA, no difratbmetro da marca Shimadzu modelo XRD-6100. As
condigdes de medi¢des foram 10° < 20 < 80°, com passo angular de 0,02° e tempo de

0,60 segundos.

Os resultados encontrados neste trabalho foram identificados utilizando os padroes
obtidos no software Crystallographica Search-Match (CSM). Nas analises das
amostras foi obtido difratograma a partir dos sinais dos detectores eletrénicos de
radiacéo, pelas reflexdes contendo os picos correspondentes aos planos (h,k,l) de

difracdo da radiagao da estrutura do grafeno

Além do grafico, obteve-se um arquivo de dados do difratbmetro das intensidades
relativas (a.u.), para cada posigao 20 e seu resultado confrontados a base de dados
do software Crystallographica Search-Match (CSM)
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Para o ensaio de microscopia eletronica por varredura (MEV) foi utilizado o
equipamento microscopio eletrénico de varredura de fabricagdo FEI Company,

modelo Quanta 3D FEG, integrado ao sotware XT Microscope Control.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados dos ensaios de MEV mostram uma textura esponjosa similar ao
encontrado (BAGOJI et al, 2016), Figura 1.

Observamos particulados em formas retangulares e com tamanhos variados entre
33,89 e 463,62 uym.

Figura 1 — Imagens de MEV do p6 de grafeno recebido.

WD i 5 m
5 AM| BSED | 15.0 kV | 9.9 mm| 200 x AMOSTRA GRAFENO

Fonte: Autores (2024).
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Figura 2 — Medigbes dos tamanhos das particulas do p6 de grafeno no MEV.

mag O
V| BSED | 15.0 kV | 9.9 mm | 200 x

Fonte: Autores (2024).

Utilizando o detector de energia dispersiva de raios X (EDS), observamos a presencga
de carbono e oxigénio, figura 3 e figura 4. A presenga de sodio pode ter sido por

contaminagao na manipulacdo da amostra.

Figura 3 — Localizagao das analises por EDS no MEV

4 | de HV WD |mag O — VR V] 11]
M| BSED [ 15.0 kV |10.0 mm| 200x | AMOSTRA GRAFENQO

Fonte: Autores (2024).
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Figura 4 — Analise de diferentes particulados de grafeno no EDS.
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Fonte: Autores (2024).

Quando analisamos o difratdmetro do grafeno, figura 5, observamos que os picos
apresentam semelhanga ao grafite. Entretanto, quando comparamos com o Rahman
e Siburian, observamos similaridade e um pico 206 em 13,2° que indica ser grafeno,
figura 6. (RAHMAN, K.R. et al, 2021; SIBURIAN, R. et al, 2018)

Figura 5 — Difratograma da amostra de grafeno
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Fonte: Autores (2024).
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Figura 6 — Difragdo de raios X 6xido de grafeno
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Fonte: RAHMAN, K.R. et al (2021).

CONCLUSOES

Os resultados parciais mostram que a amostra recebida apresenta caracteristicas de
grafeno, porém necessita da realizagao da analise de espectroscopia no infravermelho
com transformada de Fourier (FT-IR) para se ter a confirmagdo se material é

realmente grafeno ou grafite.
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