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RESUMO: Ha um desequilibrio ambiental devido ao desenvolvimento urbano e a alta escala de producao de
residuos solidos, principalmente na industria cimenteira. A melhoria do desempenho dos materiais a base de
cimento pode torna-los produtos mais duraveis e ecologicamente corretos. Este trabalho teve como proposta
sintetizar e caracterizar o 6xido de grafite visando sua utilizagdo na producdo de argamassa de revestimento. O
oxido de grafite foi sintetizado por meio da metodologia modificada de Hummers. Para a caracterizagdo do dxido
de grafite obtido no processo foram utilizadas as técnicas de espectroscopia no infravermelho por transformada de
Fourier (FTIR) e espectroscopia Raman. Este trabalho desenvolveu um método simples e eficiente para a sintese e
caracterizacdo do oOxido de grafite. As propriedades fisico-quimicas demonstraram que a sintese foi efetiva na
oxidacdo do grafite a dxido de grafite. O éxido de grafite permite ser incorporado em outros materiais, como a
argamassa de revestimento, tornando-a ambientalmente correta, pois diminui necessidade de intervengdes nas
constru¢des em virtude de uma estrutura mais rigida.

PALAVRAS-CHAVE: nanotecnologia; nanotubo de carbono; sustentabilidade; matriz cimenticia.

1 INTRODUCAO

Ha& um desequilibrio ambiental devido ao desenvolvimento urbano e a alta escala de produgao de
residuos solidos. Sendo que a indUstria cimenteira € uma das principais geradoras de poluentes que
podem causar prejuizos, gerando um impacto ambiental negativo (BONATO, 2014; BRAGA et al,, 2005).

Na China e na india a escala de producdo mundial ultrapassa 7,5 bilhdes de toneladas por ano,
excedendo mais de 1 m?® de cimento por pessoa no mundo (US, 2007 apud FERRO et al, 2014). A
concentragdo ou quantidade de residuos podem ser evitados ou controlados, como exemplo, a
fabricacdo de novos produtos mais eficientes, duraveis e sustentaveis (OLIVEIRA, 2015).

Ha estudos para a melhoria do desempenho dos materiais a base de cimento com investigacao
de propriedades e caracteristicas, principalmente a durabilidade, a qualidade e a resisténcia, o que os
tornam ecologicamente corretos. As nanotecnologias vém contribuindo significativamente para esse
processo devido as suas caracteristicas estruturais, com destaque nas areas de automoveis, elétrica,
quimica e outros (ALIMENETI, 2015; BAI, et al,, 2018).

A construcao civil é o setor que busca constantemente tecnologias que possam substituir fontes
nao renovaveis (areia, cal, agua potavel, por exemplo) (MOTTA et al, 2015). Uma dessas tecnologias
utilizadas atualmente é a incorporagéo de diferentes nanomateriais em matriz cimenticia.

Os nanomateriais que tem relevancia por apresentarem excelentes propriedades mecanicas,
elétricas e térmicas. Além disso, as microestruturas podem exibir resisténcia a tracao superior ao aco com
menos peso incorporado (BAI, et al,, 2018; LEMES; FELIX, 2016; SAKTHIESWARAN; SURESH, 2015).

Diante do exposto, este trabalho teve por objetivo a sintese e caracterizacdo do 6xido de grafite
com analises quimicas, fisicas para investigar a viabilidade da incorporacao do produto na argamassa de
revestimento com o intuito da melhoria dos materiais tradicionais trazendo a necessidade de meios
sustentaveis e produtos mais eficientes ecologicamente e economicamente.
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2 MATERIAL E METODOS

2.1 SINTESE DO OXIDO DE GRAFITE

O oxido de grafite foi sintetizado por meio da metodologia modificada de Hummers (YANG et.
al, 2013). A sintese foi realizada no laboratério da Unicesumar de Engenharia Ambiental a partir de um
grama de grafite (99,99% - Aldrich) misturado com 60 gramas de cloreto de sodio (99% PA Biotec —
Reagentes Analiticos) em um béquer. Os graos foram macerados e adicionados a um litro de agua
destilada. Por meio de filtracdo a vacuo foi retirado o cloreto de sédio dissociado da agua destilada.

O material foi levado a estufa até secagem a temperatura de 50°C por 24 h. Apds secagem o
material foi dissolvido, sob agitacdo magnética por 8h, em 23 mL de acido sulfdrico (H.SO4, 98%, Biotec —
Reagentes Analiticos).

Em um reator encamisado acoplado a um banho termostatizado (Tecnal, mod. TE-2005) foram
adicionados 3 g de permanganato de potassio (KMnOy - PA, Biotec — Reagentes Analiticos) sob agitacdo
(agitador: FISATOM — MOD.752), na temperatura inferior a 20°C.

Aumentou-se a temperatura para 40°C, na qual permaneceu por 30 minutos, depois para 70°C
permanecendo por 45 minutos. Quando atingida a temperatura de 105°C, manteve-se por 5 minutos e
adicionou-se 3 mL de agua destilada. Repetiu-se o procedimento. Apds 15 minutos, abaixou-se a
temperatura para 100°C, na qual foram adicionados 40 mL de dgua destilada. Finalizou-se a sintese com
10 mL de solucdo de perdxido de hidrogénio (H.O, 35%. marca: Biotec — Reagentes Analiticos). Em
seguida foram adicionados 140 mL de agua destilada e a mistura foi transferida para outro béquer, onde
foi deixada em repouso até a centrifugacao.

A centrifugacdo foi realizada por meio de lavagem do precipitado com acido cloridrico (HCl 37%,
Biotec — Reagentes Analiticos). O procedimento repetiu-se por duas vezes. Apds a lavagem foi realizada
por trés vezes com agua destilada. O material foi centrifugado a vacuo, (Centrifuga Evlab, macro EV: 04).
Em seguida o material foi seco em estufa (Atecmed, 35 litros).

2.2 CARACTERIZACAO DOS MATERIAIS

Para a caracterizacdo do oxido de grafite obtido no processo foram utilizadas as técnicas de
espectroscopia no infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) utilizando pastilhas de KBr em uma
faixa espectral de 4000 a 500 cm™ em um espectrofotdmetro Bruker, Vertex 70V e espectroscopia Raman
com laser de 532 nm em varredura de 2 m/V utilizando um Bruker, modelo Senterra. Estes ensaios foram
realizados nos laboratorios da Universidade Estadual de Maringa (UEM), Departamento de Quimica.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

No total de seis sinteses realizadas, resultou-se em 8,06 gramas de 6xido de grafite. As analises
realizadas através da técnica de espectroscopia de infravermelho (FTIR) demonstraram que a sintese foi
efetiva na oxidacdo do grafite a 6xido de grafite.

A banda alargada em aproximadamente 3500 cm™ corresponde a (vou C-OH) de &lcoois e acido
carboxilico da superficie do material além de agua residual. A presenca de dois sinais observados na
regido de 1630 cm™ e 1730 cm™ podem ser atribuidos, respectivamente, ao (5 H20) e (vc-o de COOH)
dos grupamentos presentes no Oxido de grafeno (GO). Ha também a presencga de sinais na regido de
1050 cm™' referentes a (vc.o) de grupamentos epdxi além dos sinais em 1220 cm™ de (Vc.o-c) também
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para epdxidos. A presenca desses picos contendo grupamentos com oxigénio revela que o material foi
oxidado (CHEN; YAN; BANGAL, 2010).

A amostra obtida é rica em grupos carboxila conforme apresentados na Figura 1.
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Figura 1: Espectro de infravermelho (FTIR) aplicado na amostra o 6xido de grafite. Fonte: Autor, 2018.

A técnica de espectroscopia Raman foi utilizada para compreender as propriedades estruturais do
oxido de grafite. Os resultados apontam as bandas D e G indicam respectivamente os defeitos do
material e a vibracdo de atomos de carbono sp? caracteristica de todos os materiais compostos de
carbono com esta hibridizacao (RATH; KUNDU, 2015).

A Figura 2 apresenta o espectro Raman do oxido de grafite. Alétropos de carbono apresentam
suas impressoes digitais na técnica Raman, com a presenca das bandas D, G, D' e G' (ou 2D), em torno de
1350 cm™, 1580 cm™, 1620 cm™ e 2700 cm™, respectivamente. Sobretons ou a combinacdo de modos
vibracionais dependendo da condicdo em que o espectro é adquirido podem também ser observados,
como no caso das bandas D + G (em 2930 cm™) e G” (em 3220 cm™") (MALARD et al,, 2009).

Na sintese foram observadas as presengas das bandas D e G em torno de
1400 cm™ e 1600 cm™, respectivamente, mostrando que a estrutura do material foi modificada por conta
do processo de oxido de grafite.
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Figura 2: Espectro Raman aplicado na amostra o 6xido de grafite. Fonte: Autor, 2018.
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Vale ressaltar que ap6s o processo de oxidagdo, pode ser realizada a esfoliacdo quimica para a
obtencdo de o6xido de grafeno, como também utilizar-se de outras técnicas para obtengdo de éxido de
grafeno reduzido, que por comparagdo ao éxido de grafite apresentam melhores resultados tanto para o
espectro de infravermelho (FTIR) e o espectro Raman.

Um exemplo sdo os estudos de Yaseen, et al, 2018, que utilizou o método de Hummers para a
sintese do Oxido de grafeno e éxido de grafeno reduzido, que na analise de espectroscopia de Raman obteve
1362.5 e 1589.6 cm ' em nlmeros de onda para o éxido de grafeno e 1348.2 e 1577.2 cm "' em nimeros de
onda para o oxido de grafeno reduzido. Ja a analise de espectroscopia FTIR foram localizados picos em
3432.8 cm "' e 2368.3 cm "' devido ao alongamento dos grupos O-H e com o alongamento de sp® e sp® em
ligagdes hibridas C-H, respectivamente.

4 CONCLUSAO

Este trabalho desenvolveu um método simples e eficiente para a sintese e caracterizagdo do
oxido de grafite. As propriedades fisico-quimicas demonstraram que a sintese foi efetiva na oxidacdo do
grafite a 0xido de grafite sintetizado na fase liquida por meio da metodologia modificada de Hummers
estabelecida por Yang et. al., 2013.

As nanotecnologias incorporadas no cimento aumentam as propriedades mecanicas
principalmente a resisténcia a compressao e a flexao. No entanto, existem muitos processos diferentes,
por isso é fundamental desenvolver uma técnica adequada para obter 6timos resultados. O éxido de
grafite permite ser incorporado em outros materiais, como a argamassa de revestimento, tornando-a
ambientalmente correta, pois diminui necessidade de intervencdes nas constru¢des em virtude de uma
estrutura mais rigida (MANZUR, et al., 2016; SAGADEVAN, et al., 2018).
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