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1. INTRODUCAO

O Grafeno, apdés a sua primeira obtencdo, gerou milhares de pesquisas
relacionadas, desde a otimizacdo de processos de producdo (LINGAMDINNE et
al. 2018; STANKOVICH et al. 2007) a utilizacdo desse “p6 de ouro” em inUmeras
aplicagdes, como dispositivos eletronicos (GILJE et al. 2007), em biotecnologias
(WANG et al. 2011), eletrodos finos e transparentes (CAIl et al. 2009), entre
muitas outras aplicabilidades.

Suas propriedades vém sendo estudadas desde a metade do seéculo
passado (GEIM & NOVOSELOV 2010), sendo a principal fonte de interesse da
guantidade de investimentos relacionados ao mesmo. O grafeno se destaca por
possuir propriedades como alto médulo de elasticidade (1 TPa) (BOLOTIN et al.
2008), alta area superficial (2630 m2/g) (MOROZOV et al. 2008), condutividade
térmica ~5000 W.m?1.K! (BALANDIN et al. 2008), transmitancia Optica de
aproximadamente 97,7% e boa condutividade elétrica (LI et al. 2009), as quais
motivam o interesse do mundo académico e empresas de desenvolvimento
tecnoldégico, com o intuito de desenvolver tecnologias e aplicacbes para este
material.

Pesquisas apontam que o 6xido de grafeno reduzido (rGO) tem grande
potencial de aplicacdo na éarea de biomateriais (CHUNG et al. 2013), por
apresentar biocompatibilidade e possuir relativamente baixa citotoxicidade (GIES
et al. 2019), caracteristica essa que esta relacionada a fatores como: metodologia
utilizada para a obtencéo do rGO, morfologia do grafite e a proporcdo do mesmo
em peso. Estes fatores foram levados em consideracdo na determinagdo do
procedimento utilizado.

De acordo com o artigo (VOLKMER et al. 2013) em que foi avaliada a
biocompatibilidade e a citotoxicidade do cimento de fosfato tricalcico para
implantes in situ, ha a possibilidade do aumento das propriedades mecéanicas com
a adicao de um elemento de refor¢o. Desta forma, o rGO pode vir a ser utilizado
como cargal/reforco pois tem a probabilidade de aumentar o modulo de
elasticidade e a area superficial, bem como a aplicabilidade do cimento de fosfato
tricalcico sem comprometer as suas caracteristicas de biocompatibilidade e
bioatividade.

Dessa forma, o objetivo deste projeto € sintetizar e caracterizar o 6xido de
grafeno reduzido, a partir do método de Hummers modificado (ALAM et al. 2017),
para a posterior aplicagdo do mesmo como material de reforco em cimento de
fosfato tricalcico.
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2. METODOLOGIA

Foram utilizados 1 g de grafite em flakes (Graflake, Sigma-Aldrich) e 60 g de
cloreto de sddio, macerados com auxilio de um almofariz e pistilo para reduzir o
tamanho de grdo e aumentar a area superficial. Em sequéncia se deu inicio a
sintese para a obtencdo do 6xido de grafite. A primeira etapa foi adicionar 1
grama de grafite em flakes, 0,5 gramas de nitrato de sddio (VETEC) e 3 gramas
de permanganato de potassio (LABSYNTH).

Um vidro balédo foi suspenso por uma haste de suporte e colocado dentro de
um recepiente de vidro com agua a temperatura ambiente, controlada por
termbmetro e com a adicdo de gelo para diminuir a temperatura da reacéo
sempre que necessario. Esse recepiente foi posto em cima do agitador magnético
e foi adicionada uma barra magnética (peixinho) dentro do vidro baldo. Todo este
equipamento estava inserido dentro de uma capela em funcionamento, a fim de
exaurir os gases nocivos derivados da reacao e contra possiveis explosdes.

Foi adicionado no baldo o grafite e o nitrato de sodio, junto a 23 ml de acido
sulfdrico (LABSYNTH) e foi acrescentado muito lentamente o permanganato de
potassio. Processo que ficara sob constante agitacao durante 60 minutos.

A segunda etapa foi medir em proveta 46 ml de agua destilada e adicionar
“‘gota a gota”. Durante esse processo é importante verificar se o peixinho esta
funcionando e se a 4gua esta em temperatura ambiente.

A Ultima etapa executada consistia em adicionar 140 ml de 4gua destilada e
10 ml de peroxido de hidrogénio (10% v/v) (LABSYNTH), aguardar 30 minutos e
colocar toda a solucdo em béquer para que o solido decantasse.

Em seguida, deu-se inicio a lavagem, onde foi necessario dividir o sdlido
igualmente em tubos falcon de 50 ml e acrescentar agua destilada para que 0s
falcons figuem com o mesmo peso. Posteriormente, os falcons foram levados a
centrifuga (YKA, modelo YK G1) e centrifugados a 5000 rpm durante 10 minutos.
Apbs o término do procedimento foi medido o pH da solucéo e foi retirada a 4gua
sobrenadante dos falcons, onde foram preenchidos e pesados novamente com
agua destilada. Esse processo foi realizado até que o pH da solucdo ficasse
aproximadamente 5. Por fim, o 6xido de grafite foi colocado em um béquer, para
armazena-lo.

A obtencdo do 6xido de grafeno comecou pela separacdo de 1ml de 6xido
de grafite na proporcdo de 100 ml de agua destilada. Essa solu¢éo foi sonicadada
em um ultrassom de ponta durante 180 minutos, processo esse que era
interrompido a cada 30 minutos para a troca da agua do sonicador, que costuma
aguecer durante o processo. Essa solucdo foi adicionada em tubos falcons e
levada a centrifuga durante 45 minutos a 5000 rpm.

Por fim, os sobrenadantes das solugbes centrifugadas foram secos a 60°C
durante 30 minutos em estufa, onde ocorreu o processo de reducdo térmica do
oxido de grafeno.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Entre as andlises e caracterizacdes comumente utilizadas para indicar o
oxido de grafeno reduzido seréo feitas, futuramente, o difratograma de raios X e
espectroscopia raman. Até o momento presente deste trabalho somente a analise
de espectroscopia no infravermelho (FTIR) foi realizada. A espectroscopia de
infravermelho, mostrada na Figura 1, indica a presencga e a composi¢cao de grupos
funcionais na amostra.
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Figura 1: Espectroscopia de infravermelho do rGO.

Ap6s comparar os dados obtidos da analise de FTIR com a literatura
(JOHRA & JUNG 2015), em que foi realizada a reducao hidrotérmica do GO, o
espectro de infravermelho, andlise que foi efetuada nesse trabalho mostra que o
pico de alta intensidade 3425 cm™ e outros picos de baixa intensidade em 1736,
1396, 1215 e 1045 cm™ correspondem a grupos -OH, carbonos grafiticos e
grupos C-OH terciarios. Por fim, ao comparar os dados em gréafico do GO e o
oxido de grafeno reduzido hidrotérmicamente, observou-se que o rGO teve um
decréscimo da intensidade dos picos, indicando a decomposicdo dos grupos
carboxilicos.

Portanto, a andlise feita de FTIR em comparacao com a literatura, indica que
foi obtido o 6xido de grafeno reduzido, porém, mais estudos serdo realizados para
confirmar a obtencdo do mesmo.

4., CONCLUSOES

A partir da metodologia proposta, ha indicacdo de que se obteve o 6xido de
grafeno reduzido, conforme indicado pela espectroscopia de infravermelho,
porém, mais estudos deverdo ser realizados para confirmar a obtencéo do rGO e
determinar seu potencial para ser utilizado como reforgo de cimentos de fosfato
de célcio aplicados como biomaterial.
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