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RESUMO

A aplicacdo de nanoparticulas vem se tornando uma tendéncia crescente na pesquisa
cientifica e na industria devido a sua capacidade de oferecer solucGes inovadoras em diversas
areas. O oxido de grafeno se destaca como um nanomaterial promissor em razao de possuir
caracteristicas especiais, incluindo uma rota sintética simplificada e maior solubilidade em
comparacgao ao grafeno puro. Diversas pesquisas visam explorar aplicagdes desse material,
notadamente na industria de tintas. Nesse contexto, esse trabalho surge com a proposta de
produzir uma tinta nanotecnolégica utilizando nanoparticulas de 6xido de grafeno. O 6xido de
grafeno foi produzido em laboratorio utilizando o método de Hummers modificado. O
nanomaterial, apds produzido, foi caracterizado por meio das técnicas de Espectroscopia
Raman, Espectroscopia vibracional na regiéo do infravermelho com transformada de Fourier
e Difracéo de Raios-X. Através da caracterizagao estrutural foi constatada a obtencéo do 6xido
de grafeno e a partir de entéo, seguiu-se 0 processo de producdo da tinta. A caracterizacéo da
tinta encontra-se em estagio de desenvolvimento, mas indica resultados promissores, pois o
oxido de grafeno apresenta propriedades notaveis que tém o potencial de aprimoramento de
tintas, especialmente em termos de rendimento, durabilidade e prote¢do contra corrosao.
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ABSTRACT



The application of nanoparticles has become a growing trend in scientific research and
industry due to their ability to offer innovative solutions in various areas. Graphene oxide
stands out as a promising nanomaterial due to its special characteristics, including a simplified
synthetic route and greater solubility compared to pure graphene. Several researches aim to
explore applications of this material, notably in the paint industry. In this context, this work
comes with the proposal to produce a nanotechnological paint using graphene oxide
nanoparticles. Graphene oxide was produced in the laboratory using the modified Hummers
method. The nanomaterial, after being produced, was characterized using the techniques of
Raman Spectroscopy, Vibrational Spectroscopy in the infrared region with Fourier transform
and X-ray Diffraction. Through structural characterization, graphene oxide was obtained and
from then on, the paint production process followed. Characterization of the paint is in the
development stage, but indicates promising results, as graphene oxide presents remarkable
properties that have the potential to improve paints, especially in terms of performance,
durability and corrosion protection.

Keywords: Paints, Nanoparticles, Graphene Oxide, Synthesis.

INTRODUCAO

O processo de producdo de tintas e vernizes tem ganhado destaque crescente,
principalmente, devido a gama de aplicacbes e aos processos tecnologicos envolvidos.
Atualmente, as tintas estdo presentes no dia a dia de diferentes maneiras e, ndo desempenham
apenas funcdes estéticas, mas também apresentam propriedades essenciais para a industria e
populagdo em geral, como por exemplo as tintas bactericidas utilizadas em hospitais, as tintas
antimofos utilizadas em quartos de criancas, tintas lavaveis utilizadas na inddstria, entre outros.

Quando avaliamos o custo em relacdo aos beneficios, as tintas provavelmente
representam o produto industrial mais eficaz em nosso mundo. Por exemplo, uma camada de
tinta com 75 pm de espessura representa apenas 0,8% do valor total de um carro médio, mas
desempenha um papel essencial na prote¢do contra a corrosdo, proporciona cor e um visual
atraente. Mesmo uma camada de tinta com a espessura de um décimo de um fio de cabelo
humano pode proteger uma lata de alimento contra a corrosdo, preservar o sabor, e dar um toque
estético a embalagem, tudo isso a um custo insignificante, que ndo ultrapassa 0,4% do preco
total de venda ao consumidor da lata e seu contetdo [1]. Dessa forma, fica bastante evidente a
importancia do investimento na producdo de tintas e vernizes que sejam, cada vez mais,
tecnoldgicos, baratos e ndo toxicos, de modo que possam ser aplicados em diferentes vertentes,
buscando sempre atender a demandas da populacéo e da industria.

O Estado do Ceard, apresenta um litoral bastante extenso (573 km de extensdo), com
paisagens bastante diversificadas. Contudo, tanto a industria local quanto a populacédo de modo
geral, sofrem com os efeitos indesejados da corrosdo. Segundo [2], a regido litoranea da capital
cearense apresenta um valor de salinidade acima da média, motivado principalmente pelo os
ventos alisios, devido a isso, tornou-se frequente a troca de eletrodomésticos e equipamentos
industriais por conta desse fendbmeno. Assim, passou a existir uma demanda urgente por tintas
anticorrosivas que fossem capazes de retardar ou inibir este efeito.

Nesse contexto, surgiu o interesse do Nucleo de Tecnologia e Qualidade Industrial do
Ceara (NUTEC) em parceria com a Universidade Federal do Ceara, de produzir tintas
nanoestruturadas com 6xido de grafeno para amenizar os efeitos provocados pelo alto indice de
corrosao no estado.



O grafeno, uma camada bidimensional composta por d&tomos de carbono com uma
espessura de apenas um atomo, € um material de grande interesse em diversas aplicagdes.
Estudos revelaram que essas camadas, com uma estrutura em formato de favo de mel,
conferiram notavel resisténcia a corrosdo a uma gama de revestimentos. A estrutura do grafeno
encontra-se evidenciada na Figura 1.
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Figura 1 - Estrutura de uma camada de grafeno (esquematica) [3].

O mecanismo proposto mais provavel para as propriedades anticorrosivas do grafeno e
seus derivados baseia-se no seu efeito de barreira fisica semelhante a um labirinto, que impede
que elementos corrosivos penetrem na superficie dos metais revestidos [4] . A utilizacdo do
Oxido de grafeno em tintas representa um exemplo fascinante da evolucdo da tecnologia de
revestimentos e tintas, ampliando ainda mais o alcance das inovacdes nesse campo.

Essa nanoparticula apresenta caracteristicas interessantes como rota sintética simples e
maior solubilidade quando comparado ao grafeno puro, pois pode ser produzido a partir do
grafite, que é um material relativamente abundante e barato. Atualmente, com a introducéo do
oxido de grafeno, as tintas estdo buscando alcancar um nivel de desempenho e inovacgdes ainda
mais notaveis, abrindo portas para aplicacdes inovadoras e surpreendentes.

MATERIAIS E METODOS

Sintese do 6xido de grafeno

As nanoparticulas de 6xido de grafeno foram sintetizadas usando o método de Hummers
modificado. Esse procedimento envolve a oxidacdo do grafite por meio da utilizacdo de um
agente oxidante em meio acido. Para realizar a sintese, foi necessario dissolver grafite e nitrato
de sddio (NaNOs3) em acido sulfurico (H2SOs). A mistura foi mantida sob agitagdo e em banho
de gelo por 60 minutos. Em seguida, foi introduzido permanganato de potassio (KMnQ4) como
agente oxidante, e a mistura permaneceu em banho de gelo por mais 60 minutos. Apds esse
periodo, a sintese passou por um processo de aquecimento a 40 °C, seguido pela adi¢éo de dgua
e peroxido de hidrogénio (H202). A solucdo foi mantida em aquecimento por 24 horas. Ao
término desse processo, a solugéo foi submetida a centrifugacao e lavagem com &cido cloridrico
e agua até que o pH se tornasse neutro. O material foi entdo levado a uma estufa para secagem
e submetido a um banho ultrassénico. Posteriormente, passou por nova centrifugacdo e
secagem. A Figura 2 apresenta o esquema representativo da sintese do 6xido de grafeno.


https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0300944023006161#bb0045
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Figura 2 - Sintese do Oxido de Grafeno[Autor].

Caracterizacdes estruturais

Apb6s a sintese, o nanomaterial foi caracterizado por meio das técnicas de
Espectroscopia Raman, Espectroscopia vibracional na regido do infravermelho com
transformada de Fourier e Difragdo de Raios-X.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Espectroscopia Raman

A Espectroscopia Raman identificou a presenca das bandas G e D. A banda G,
normalmente estd localizada na regido de 1580 cm™ e sua formacdo ocorre a partir do
alongamento das ligages no plano dos carbonos sp?. A banda D, por sua vez, é encontrada na
regido de 1350 cm™ e esta associada a desordem ou defeitos na estrutura do 6xido de grafeno.
No caso do 6xido de grafeno produzido neste estudo, a banda G foi observada em 1582 cm™e
a banda D em 1331 cm™ (Figura 3). E possivel observar que a banda D, referente aos defeitos
presentes na estrutura, ou seja, essa banda esta associada a presenca de heteroatomos e quebras
de simetria da molécula apresenta intensidade ndo muito baixa. Tal fato indica que o 6xido de
grafeno produzido nesse estudo possui capacidade de ser funcionalizado.
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Figura 3 - Espectroscopia Raman[Autor].

Espectroscopia vibracional na regido do infravermelho com transformada de Fourier

A partir da Espectroscopia no infravermelho com Transformada de Fourier(FTIR) foi
possivel identificar a presenca de bandas de estiramentos caracteristicos do 6xido de grafeno.
A Figura 4 apresenta o espectro obtido para o éxido de grafeno.
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Figura 4 - FTIR do Oxido de Grafeno[Autor].

A partir da Figura 4 é possivel identificar as principais bandas localizadas em 3383,
1725, 1615, 1363, 1230 e 1043 cm™*. A banda observada em 3383 cm™ corresponde a vibragdo
de estiramento dos grupos hidroxilas e a banda localizada em 1725 cm™ foi atribuida ao
estiramento da ligacdo o C=0, indicando a presenca de acidos carboxilicos. As bandas em 1615
e 1363 cm™ podem ser atribuidas, respectivamente, aos estiramentos C=C e C—OH, indicando
a presenca de grupos aromaticos e alcoois. As bandas em 1230 e 1043 cm™ podem indicar a
presenca de estiramentos referentes a C-O e C-O-C, indicando a presenca de epoxidos [5, 6].

Difracdo de Raios-X

Por meio da técnica de difracdo de raios-x foi possivel observar a presenca de um Unico
pico agudo, localizado em torno de 11°. evidenciado na Figura 5. A presenca desse Unico pico

confirma a formacéo do 6xido e a esfoliacdo das camadas de grafeno [7].
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Figura 5 - DRX do Oxido de Grafeno[Autor].



Producdo da tinta

Apds a caracterizacdo, deu-se inicio a etapa de insercdo das nanoparticulas nas tintas
disponiveis em laboratdrio. O 6xido de grafeno foi adicionado nas propor¢des em massa de 3%
e 5% em peso. As nanoparticulas foram inseridas atraves do processo de agitacdo mecanica e
apo6s homogeneizacao, a tinta nanomodificada foi aplicada sobre corpos de prova de concreto
que foram produzidos no laboratoério de acordo com as normas da ABNT. A Figura 6 apresenta
um esquema simplificado da producdo da tinta.
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Figura 6 — Producdo da tinta [Autor].

Ap6s o tempo de cura, foram realizados ensaios acelerados de radiacdo UV-B e
condensacdo em uma duragdo de 152 horas. Um medidor de brilho Zehntner Gloss foi utilizado
para medir o brilho das amostras e as medi¢fes foram feitas no angulo de 60° com base na
ASTM D523. Nas primeiras 40 horas ndo houve alteracdo significante no brilho, apds 80 horas
foi observado um aumento do mesmo e apés 152 horas foi observado uma diminuicdo devido
a degradacdo da tinta. A Figura 7 apresenta um grafico no qual é evidenciado os resultados das
analises de brilho.
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Figura 7 - Evolucdo das analises de brilho[Autor].

CONCLUSOES



As propriedades notaveis do Oxido de grafeno tém o potencial de melhoria das tintas,
em particular em termos de desempenho, durabilidade e sua capacidade de atuar como uma
barreira contra a corrosdo. Consequentemente, o foco deste estudo é a formulagdo de uma tinta
modificada com nanotecnologia que incorpora 0xido de grafeno. Os resultados preliminares,
obtidos por meio das técnicas de Espectroscopia Raman, de FTIR e Difracdo de raios-x,
demonstraram resultados consistentes. Com relacdo ao processo de producéo da tinta pode-se
afirmar que foi realizado com sucesso, visto que as nanoparticulas foram inseridas de modo a
formar uma pelicula uniforme, ndo apresentando aglomerados e nem alteracdo da cor. Embora
as técnicas de caracterizacdo das tintas estejam em fase de desenvolvimento, elas indicam
perspectivas promissoras.
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