O |V S E M M at 07, 08 e 09 de dezembro de 2022
Volta Redonda/RJ

Simpdsio de Engenharia Metalurgica e de Materials Sul Fluminense

Sintese e caracterizacdo de nanobiomateriais a base de 6xido de grafeno

reduzido para biofuncionalizacdo de superficies

Franciele de Matos Peixoto!; Ingrid Russoni e Lima? Bonifacio de Oliveira Fialho?; Yutao Xing3; Glaucio
Soares da Fonseca*.

lUniversidade Federal Fluminense, Departamento de Engenharia Mecanica; 2Universidade Federal Fluminense,
Departamento de Engenharia Metallrgica; 3Universidade Federal Fluminense, Instituto de Fisica de Niteroi,
Laboratério LAMAR. “Universidade Federal Fluminense, Departamento de Engenharia Metallrgica e Mecanica.

Palavras chave: Grafeno; rGO; Caracterizagdo; nanobiomateriais.

INTRODUCAO

A pesquisa de nanoparticulas e nanocompdsitos de grafeno tem se tornado cada vez maior e presente na
atualidade, pois tém sido observadas suas funcdes aplicadas a diversos materiais, assim como aplicagcdes na area
tecnoldgica. A fabricagdo de materiais a base de grafeno de alto desempenho tem sido objeto de véarios
experimentos para explorar suas amplas caracteristicas, sendo candidatos adequados para nanofluidos pois
possuem excelentes propriedades fisicas e alta condutividade térmica, atuam como nanofuncionalizadores de
superficie, além de possuirem excelentes propriedades mecanicas. Um estudo realizado conclui-se que os
nanomateriais de grafeno melhoram significativamente a condutividade térmica do fluido base em 1,2 a 83,4%?.

O presente trabalho tem como objetivo desenvolver e sintetizar nanoparticulas entre 6xido de grafeno
reduzido (rOG) e nanoparticulas de prata (AgNPs) a partir de processos top-down? e com base no método de
Hummers com o objetivo de sintetizar, obter as nanoparticulas testar a degradacdo e compressdo além de
caracteriza-las por caracterizagao fisico-quimica.

METODOLOGIA

A primeira fase do projeto se deteve ao desenvolvimento de um protocolo inovador a partir de alguns
métodos como o de obtencdo da sintetizagdo do éxido de Grafeno Reduzido (rGO) no método de Hummers. A
sintese inicia-se em um béquer de 1L contendo 250 mL de acido sulfarico concentrado e 12 g do pé de grafite puro
em agitacdo até ficar homogéneo e levado ao freezer por 20 minutos. Apos a retirada do freezer, o béquer foi
colocado no banho de gelo e no agitador magnético, 30 g de cromato de potéssio foram adicionados em pequenas
gquantidades mantendo na agitacéo por 30 minutos. Retirado do banho a agitacdo continuou por mais 30 minutos,
400 mL de agua destilada foram adicionadas (com cuidado) por 20 minutos e depois agua destilada gelada foram
adicionadas até completar 900 mL do béquer de 1L. Ainda sob agitacéo, 100 mL de peréxido de hidrogénio (30%)
foram adicionados, mantendo por 30 minutos. Em seguida, a centrifugacdo foi utilizada para decantar e retirar o
liquido e apds esse processo foram adicionados acido cloridrico (5%) até completar 1 L e novamente decantar e
retirar o liquido. Foram realizadas trés lavagens com agua destilada, onde foram adicionados agua destilada até
completar 1 L, e novamente com o auxilio da centrifuga, decantar e retirar o liquido. A mistura foi colocada no
ultrassom por 10 minutos. Para obtencdo do 6xido de grafeno reduzido, foi adicionado &cido ascérbico em um
béquer com 200 mL de 4gua destilada, o 6xido de grafeno foi incorporado a essa mistura e colocado para aquecer
e agitar até a solucao se tornar preta. A mistura foi decantada e colocada na estufa para secar.

Na segunda fase foi realizada a caracterizagédo fisico-quimica e ensaio de degradabilidade dos materiais
oxido de grafeno reduzido (rGO) e rGO contendo nanoprata a fim de avaliar a perda de massa (teste de
degradabilidade)?, cada material foi analisado com dois solventes - 4gua destilada e acetato de potassio com pH
5,0 - analisadas em 1, 7,14, 21, 30, 60, 90 e 180 dias seguindo a Norma ISO 10993-5 (2009). Foi realizado o Ensaio
de Compresséao utilizando corpo de prova confeccionado na forma de pastilhas a partir das nanoparticulas de
grafeno e grafeno contendo nanoprata nas dimensées de 12 mm por 5,3 mm em uma velocidade de ensaio de 0,003
mm st utilizando uma maquina de teste universal EMIC (DL 2000).

Foi realizada a Microscopia eletrénica de Transmisséo (MET) com alta resolu¢éo (HR) (JEOL JEM-2100F),
a morfologia das nanoparticulas que opera a 200 kV com uma pistola de emisséo de campo e preparo seguindo o
protocolo do LAMAR-UFF em capturas por grades de Cu.

RESULTADOS E DISCUSSAO

O ensaio de compresséo seguiu a normatizacdo da ASTM aplicada em pastilhas com area de 0,000113
m?, no ensaio das pastilhas contendo nanoparticulas de grafeno foi encontrada uma carga de forgca maxima de
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0,00013 Mpa; enquanto no ensaio das pastilhas contendo nanoparticulas de grafeno e nanoprata foi encontrada
uma a carga de forca maxima de 0,0029 Mpa.

O teste de degrabilidade apresentou perda de massa (em porcentagem) ao longo do tempo, gerando o
grafico da Figura 1. Com a analise do gréfico foi possivel observar que o 6xido de grafeno reduzido (rGO) teve perda
progressiva ao longo do tempo, no meio de dgua destilada a perda foi menor do que no meio de acetato de potassio,
0 que sugere que o acetato de potassio se mostrou mais critico para o Oxido de grafeno reduzido.

Figura 1 — Perda de massa relacionado a dois solventes

- G0/ b
deximta

4— 160 scemn
o Rtk

aigh

Bae s e B

Dias

Fonte: Proprio autor.

Os resultados comprovaram a obtencdo das nanoparticulas obtidas pela andlise de MET a partir da
metodologia inédita e inovadora desenvolvida. Mostrou-se a obtengdo de nanoparticulas com o diametro maximo
menor que 100 nm o que contribui para seu efeito biofuncional de superficie, desta maneira, pode-se verificar nas
figuras 2 e 3 a obtencao de nanoparticula de grafeno com diametro menor que 100 nm em formato elipsoide (Figura
2) e a nanoparticula em nanobiocompésitos de grafeno-prata com didmetro e formato ovoide menor que 200nm e
com a presenca de espécime menor que 200 nm (Figura 3), didmetros proximos também foram obtidos por
Lyubutin?.

Figura 2 — Nanoparticulas grafeno Figura 3 — Nanoparticulas grafeno/prata
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CONCLUSOES

Foi possivel obter e caracterizar as nanoparticulas e nanocompésios por ferramentas de caracterizagéao.
A andlise de MET comprovou o didmetro e morfologia. O ensaio de compressao do corpo de prova contendo as
nanoparticulas apresentou um perfil do tipo fratura fragil. E o ensaio e degradacao com base na norma 10993-5
evidenciou que as mesmas nanoparticulas séo sujeitas a efeitos de intempéries e lixiviagdo quando submetidas a
situagBes extremas. Conclui-se ser possivel desenvolver uma metodologia de sintese inovadora de maneira viavel
com perspectiva de aplicagdo futura em diferentes areas e também como agente funcionalizador de superficies.
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