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RESUMO

O grafeno é um material com propriedades Unicas, como alta condutividade elétrica e térmica, e por isso
acaba possuindo uma grande variedade de aplicagcbes. Mesmo sendo um material com diversas aplicacdes
na ciéncia, ainda existem barreiras a serem rompidas quanto a sua sintese, o grafeno é um material que
comecou a ser explorado em 2004, sendo assim, sua aplicacdo em larga escala ainda é um desafio, devido
ao alto custo e complexidade dos processos envolvidos, no entanto, o conjunto de técnicas que possui
potencial para a sintese de grafeno em grande escala sdo as técnicas de top-down (de cima para baixo).
Dentro desse conjunto de técnicas, destaca-se a esfoliac@o eletroquimica, uma promissora técnica que tem
sido estudada na literatura cientifica, a pesquisa proposta tem como objetivo principal sintetizar grafeno pela
abordagem de esfoliagdo eletroquimica anddica, para isso, serd realizada uma minuciosa pesquisa de
literatura a respeito dessa técnica. O grafite serd adotado como anodo e o processo de esfoliacdo ocorrerd a
partir da aplicacdo de uma tenséo com corrente continua, seguido de ultrassom para suspender as folhas de
grafeno produzidas. Os resultados serdo entdo analisados para avaliar o rendimento, tudo isso podera
contribuir para o avanco na producdo de grafeno em quantidade suficiente para aplicacbes comerciais,
impulsionando ainda mais o desenvolvimento e uso desse material revolucionario em diversas areas, como
eletrbnica, energia, medicina, tratamento de d4gua e muitas outras.

PALAVRAS-CHAVE: Grafite; Sintese em larga escala; Top-down.

1 INTRODUCAO

Em 2004 os pesquisadores Andre Geim e Konstantin Novoselov conseguiram
sintetizar o grafeno, um material bidimensional (2D), constituido por uma monocamada
plana de atomos de carbono, sintetizaram desgastando uma folha de grafite, com uma fita
adesiva, porém esse método produz pouco grafeno, incapacitando a producdo em grande
escala (NOVOSELOV et al., 2004). Gracas a estrutura do grafeno ser Unica, o mesmo
contém propriedades como, boa resisténcia mecénica, altas condutividades elétricas e
térmicas e flexibilidade inerente (SUN, 2011).

Devido a essas propriedades, o grafeno se tornou um material destaque na ciéncia,
com mais de 50 aplicagBes revolucionarias, como em transistores, dispositivo eletrénicos
portateis, sistema de armazenamento de energia eletroquimica, e ainda possui um
potencial de ser o substituto do silicio e cobre (MENDONGCA, 2018). E por ter muitas
aplicacdes na industria, pesquisadores de todo o mundo vem estudando novas alternativas
para sintetizacdo do grafeno em larga escala, elas foram separadas nas abordagens
bottom-up (de baixo para cima) e o top-down (de cima para baixo) (KUMAR et al., 2021).

As abordagens buttom-up estdo relacionadas as sinteses do grafeno de alta
gualidade, porém de baixa escala e de alta complexidade, ja as abordagens top-down estao
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relacionadas a fragmentacdo do material (grafite) até chegar na escala desejada, esse
método produz em uma escala maior e de baixo custo, porem com uma qualidade inferior
aos processos buttom-up (FIM, 2012). Apesar disso, as inddstrias vém apostando nos
processos top-down para producéo em larga escala, entre essas diversas abordagens se
encontra a esfoliacédo eletroquimica (KUMAR et al., 2021).

Devido ao seu potencial de aumento de escala, a esfoliacdo eletroquimica também
€ de grande interesse para a comercializacédo do grafeno. Comparado a outros métodos, o
método de esfoliacdo eletroquimica € mais acessivel, podendo ser realizado em condi¢des
mais amenas, além de ser mais ecoldgico e requer menos tempo de processamento. Este
método geralmente envolve o uso de um eletrdlito aquoso ou sélido e corrente elétrica para
fornecer esfoliacdo estrutural ou expanséo de grafite/grafeno em um anodo ou catodo de
grafite a granel (KUMAR et al., 2021).

O material a granel em camadas tal qual o grafite, tem fortes ligacdes covalentes no
plano, mas fracas ligagOes fora do plano, esse material permanece unido pelas interacdes
de Van Der Waals, que podem ser facilmente esfoliadas e resultarem em materiais 2D
atomicamente finos, a partir da “quebra” dessas ligacdes fracas por meio da introducao de
cations ou anions sob alta carga negativa/positiva (YANG et al., 2019). Os grupos de
oxigénio, tem propriedades elétricas e a espessura dos materiais 2D esfoliados e podem
ser ajustados alterando os fatores eletroquimicos ou o tipo de eletrélito (YANG et al., 2019).
Véarios materiais de grafeno, como grafeno puro, oxido de grafeno (GO), grafeno
funcionalizado, grafeno dopado com heteroatomo e materiais hibridos/compdésitos a base
de grafeno, podem ser obtidos selecionando precursores, eletrélitos, agentes intercalantes
e agentes co-intercalados apropriados (KUMAR et al., 2021).

Segundo Yu (2015) a esfoliacdo anddica € o método mais promissor entre 0s
métodos de esfoliacdo eletroquimica devido a sua alta eficiéncia de esfoliacdo, o
mecanismo de esfoliacdo anddica envolve a intercalacdo de anions e compostos co-
intercalados no grafite. Durante o processo de esfoliagdo, uma corrente positiva extrai
elétrons do anodo de trabalho de grafite, gerando assim uma carga positiva. Essa carga
impulsiona a intercalacdo de espécies anibnicas volumosas (por exemplo, anions de
sulfato), o que aumenta o espacamento de intercalacdo entre as folhas de grafeno e,
portanto, auxilia na esfoliacao final das folhas.

Desta forma, entender o processo e fazer a sintese de grafeno por esfoliacdo
eletroquimica, pode gerar a fabricacdo de novos dispositivos eletrbnicos e de alta
performance, sensores mais sensiveis, materiais compositos mais fortes e resistentes, além
de aplicacdo em energia, por ser um possivel substituto do cobre e silicio (componente
importante na microeletrénica, na fabricagcdo de semicondutores). Portanto, a sintese de
grafeno por esfoliacdo eletroquimica tem o potencial de contribuir significativamente para o
avanco da ciéncia e para o bem-estar da sociedade como um todo.

A pesquisa tem como objetivo determinar o rendimento da esfoliacdo eletroquimica,
realizar a espectrofotometria para analisar a qualidade do grafeno e comparar os resultados
com a bibliografia.

2 MATERIAIS E METODOS

ApoOs o levantamento bibliografico, serdo adquiridos os matérias necessarios para
realizar a esfoliacdo eletroquimica anddica, que compreendem dois bastdes de grafite de
3,79 que serdo ambos o anodo e o catodo da reacéo, e acido sulfurico (H2SO4) 95-98%.

Serdo utilizados os equipamentos e vidrarias do Laboratério Interdisciplinar de
Andlises Biologicas e Quimicas (LIABQ - Unicesumar), dentre eles, uma fonte de
alimentacdao Minipa MPC3006D, uma balanca de precisdo (PRACTIUM, 224-10 BR), um
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banho ultrassom (QUIMIS, Q335D), uma centrifuga (KASVI, K14-4000), uma estufa
(SolidSteel, SSA-150L), béqueres de 250ml ou 100ml e para manusear O processo
espatulas, um papel filtro de 14 micrémetros, e um espectrofotbmetro UV-Vis (BEL, SP
2000 UV).

O processo de esfoliacdo eletroquimica sera realizado de acordo com metodologia
proposta por Pereira et al. (2019) e Ferreira (2022). Incialmente sera preparado um eletrdlito
de acido sulfarico (H2SOa4, Synth, 95-98%) de 0,5 M com 50ml de agua destilada, logo em
seguida usaremos 2 bastdes de grafite de aproximadamente 3,7 gramas um como cétodo
e outro como anodo na solucédo, em uma distancia de aproximadamente 3 cm entre eles.
Em seguida sera aplicada uma tensdo em corrente continua de +6.5V por 60 minutos, O
processo resultara em um precipitado e um sobrenadante, os quais serdo submetidos ao
processo de ultrassom por 30 minutos, ocasionando uma suspensao nas folhas de grafeno
produzidas e uma nova esfoliacdo no grafite ndo suspenso.

Depois do processo de ultrassom, iremos levar para uma centrifuga por 15 mim para
fazer a separacéo da amostra, em seguida sera realizado o processo de purificacdo, onde
a solucao seré filtrada no papel de 14 micrbmetros, e depois secada em uma estufa por
12h a 60°, posteriormente sera avaliado o rendimento do grafeno com auxilio de uma
balanga de precisédo. Os dados obtidos serédo analisados visando determinar se 0 processo
utilizado de esfoliacdo eletroquimica possui viabilidade, com o rendimento do mesmo, e
fazer a caracterizacdo do grafeno para ver sua qualidade comparada a literatura e ainda
possibilidade de realizar repeticbes do processo para garantir a validade dos resultados
obtidos.

3 RESULTADOS ESPERADOS

Espera-se que a sintese de grafeno por esfoliacao eletroquimica do grafite apresente
um rendimento consideravel, ou seja, uma quantidade significativa obtida na producédo de
grafeno, e que a caraterizacao do grafeno confirme a suas caracteristicas, sua qualidade e
gue o mesmo apresente boa viabilidade de producéo.
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