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Resumo: Este trabalho mostra um estudo sobre nanocompdsito formado pela adicdo de 6xido grafeno reduzido
com alta acidez e o poliestireno. O interesse e a investigagdo neste material sdo devidos & capacidade dessas
nanoparticulas modificarem de forma significativa as propriedades elétricas e mecanicas do polimero, mesmo
em pequenos teores de adi¢do. A existéncia de grupos funcionais no 6xido de grafeno que contém oxigénio
abundantes tais como; epdxi, hidroxila e carboxilico, pode ser bem disperso no polimero, devido a sua boa
interacdo com cadeias polimérica. Nesta pesquisa utilizamos o método de dispersdo por solugdo, para isso fez o
uso do solvente de tetraidrofurano (THF), com fins, de obter uma rea¢do com funcionalizacdo de 6xido de
grafeno/poliestireno no tempo de 48 horas. As analises de caracterizagdes fisico-quimica foram difracdo de
raios-X (DRX), Microscopia Eletrdnica de Varredura (MEV), Espectroscopia no Infravermelho, Analise
Termogravimétrica (TG) e Calorimetro Diferencial por Varredura (DSC). Os resultados obtidos através do
difratograma de DRX mostrou um forte alargamento no pico,indicando amorfizacdo nasfolhas simples do 6xido
de grafeno devido a distorgbes das ligagbes sp® CO. A estrutura morfologia do nanocompdsito com superficie
com rugosidade, dobras e aspera, predominante do processo de oxidagdo dos grupos funcionais oxigenados.As
respectivas técnicas utilizadas evindenciou a faixa de absor¢do, grau cristalidade e a perda massa.Finalmente
futuras aplicagdes atuais e possiveis donanocompdsito formado de poliestireno/0xido de grafeno com alta acidez
mostra eficiéncia para o uso de filmes finos.

Palavras chave: Nanocomposito, Dispersdo, Oxido de grafeno, Poliestireno, Filmes Finos.

STUDY OF PHYSICAL CHEMISTRY CHARACTERIZATION OF
NANOCOMPOSITE POLYSTYRENE/ GRAPHENE OXIDE HIGH
ACIDITY CAN BE APPLIED IN THIN FILMS.

Abstract: This paper shows a study of Nanocomposite formed by adding reduced Graphene oxide with high
acidity and polystyrene. The interest and research in the material is due to the ability of these nanoparticles
significantly altering the electrical and mechanical properties of the polymer, even addition of small levels. The
existence of functional groups on the Graphene oxide containing abundant oxygen such as; epoxy, hydroxyl and
carboxylic acid, can be well dispersed in the polymer because of its good interaction with polymer chains. In this
study we used the solution by dispersing method to that made the use of solvent Tetrahydrofuran (THF), for
purposes of obtaining a reaction with Functionalization of Graphene Oxide / polystyrene in time of 48 hours.
The analyses of physical-chemical characterizations were made diffraction X-ray (XRD), scanning electron
microscopy (SEM), Infrared Spectroscopy, Analysis Thermogravimetric (TG) and differential calorimeter by
scanning (DSC). The results obtained by XRD diffraction pattern showed a strong expansion in the peak,
indicating amorphization on single sheets of Graphene Oxide due to distortions of links sp3 CO. The
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morphology of the Nanocomposite structure was with surface roughness, folds and rough predominant oxidation
process of oxygenated functional groups. Their techniques showed the range of absorption, crystallinity degree
and the mass loss. Finally, current and future possible applications of formed polystyrene
Nanocomposite/Graphene Oxide show high acidity efficiency in the use of thin films.

Keywords: Nanocomposite, Dispersion, Graphene Oxide, Polystyrene, Thin Films.

1. INTRODUCAO

O interesse e de busca por novos materiais ou produtos finais que seja eficiente e de
baixo custo de producdo, esteja adequado a inovogédo teonologia e ecologiamente verde.
Consequentemente, esta € a intencdo dos pesquisadores aprofundar os conhecimentos nesta
investigacdo de material que possa suprir a necessitade do mercado mundial e a
sustentabilidade social. Dentre esta vasta gama e universalidade tecnoldgica, tem chamado
atencdo da comunidade cientifica o grafeno.

O grafeno é um material que esta motivando muitas pesquisas, devido a sua
versatilidade de combinagdo com outros materiais e ressaltando as boas propriedades
mécanicas, eletrénicas, Oticas e fisicas e quimicas. Tendo em vista, a potencialidade as
aplicacBes no campo industrial tais como; sensores, nanocompdsitos em matriz polimérica,
baterias, supercapacitores, armazenamento de hidrogénio e suporte em catalisadores
heterogéneo.

Todavia, € de conhecimento de senso comum, o grafeno € um atomo com espessura de
folha plana hexagonal e hibridizacdo de carbono do tipo sp?.Além disso, é um material
possuidor de uma Unica camada, com atomos de carbono organizados em rede em uma
estrutura bidimensional (2D); é considerado o elemento estrutural basico de alguns al6tropos
de carbono. [1].

A natureza em termos de originalidade e organizacdo dos atomos mostram caminhos
excepcional e significante, como no caso do grafeno, onde o cristal bidimensional torna-se
intrinsecamente estavel, deformando-se suavemente na terceira dimenséo (3D).

De acordo com Meyer e colaboradores, em estudos evidenciam que essas Ondulagdes
em 3D sdo observadas em uma escala lateral de 10nm, isso consiste de um ganho de energia
elastica, provavelmente devido a interacdo entre os fénons com grande comprimento de onda,
estabilizando as membranas atomicamente finas através de sua deformacdo na terceira
dimenséo[2].

Mas, € conveniente dizer outra aplicacdo promissora sdao os filmes formado do éxido
de grafeno. Nesta perspectiva incluimos um Oxido condutor transparente, que pode ter
flexibilidade, estabilidade quimica e custo viavel.

Porém, na coesdo dos materiais e a influéncia que podera ocorre entre uma interface
de um material e outro; quando tratamos e relacionamos o material em estudo ou analise de
tipo material/produto esta sendo elaborado; isto é, ha condicGes de especificamos o produto
gue temos. Ao referimos um semicondutor ou material com semelhante comportamento.

Neste caso, da-se énfase ao grafeno e suas propriedades elétricas resultante do fato de este ser
um condutor elétrico sem banda proibida “zero band-gap conductor”, com duas bandas
lineares que se encontram nos extremos da primeira zona de Brillouin.Entretanto, o grafeno é
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um semicondutor de banda zero com mobilidade de portador extremamente elevada que
absorve apenas 2,3% da luz visivel[3].

Os nanocompositos poliméricos tem despertando a investigagcdo dos pesquisadores em
alguns setores tecnoldgico; principalmente, com utilizacdo de nanoparticulas do Oxido de
grafeno. As boas propriedades de ter um nanocomposito estdo ligadas a dispersdo adequada
das particulas que formam a fase dispersa.

Com vista, na funcionalizacdo do O6xido de grafeno com polimerodecorre
essencialmente da ligacdo covalente e ndo covalente, e do numerosos grupos reativos do
oxido de grafeno. Porém, quando deseja-se obter um nanocomposito com a combinacao de
polimero/6xido grafeno deve ter uma boa homegenidade de dispersdo entre os materiais. Mas,
esta integracdo é devido oxido de grafeno contém grupo de oxigénio abundantes, tais como;
epoxi, hidroxila e carboxilo, pode ser bem disperso numa matriz de polimerica, decorrente a
sua boa interagdo com cadeias de polimeros.

Contudo, em temos de funcionalidade do 6xido de grafeno na juncéo de um polimero,
deve-se obter dispersbes com uma boa estabilidade nas nanoplacas, para isso, faz-se
necessariosolventes hidrofobicos, que tenha atuacdo no controle da microestrutura dos
nanocompositos. Logo, adsorcdo o de um polimero é sobre a superficie das nanoplacas do
Oxido de grafeno através de interacdo electrostatica e forca de Van der Waals, quando se
considera a funcionalidade de ndo covalentes[4].

Considerando que, alguns fatores podem influénciar diretamente nas diversas
propriedades finais do nanocompdsito e na qualidade da interface do grafeno com a matriz
polimérica. Além do mais, a funcionalidade covalente alcancada por meios de ligacdes
covalentes e ligagdo de hidrogénio, que beneficia a superficie das folhas do 6xido de grafeno
e também elevar o grau de disperséo do polimero.

Este trabalho tem o propdsito de mostra uma abordagem sobre um nanocomposito
com dois tipos de materiais, 6xido de grafeno/poliestereno obtido de forma dispersa e na
utilizacdo do solvente Tetraidrofurano (THF), proporcionando uma melhora significativa nas
propriedades mecanicas e eletrénicas do material formado.

2.TEORIA

2.1 Estudo da estrutura eletrénica da folha grafeno

As folhas esfoliadas de ¢xido de grafeno  conter grupos com funcionalidade
hidrofilica a saber: -OH; —COOH; —C—0O—C—; C=0, que as mantém altamente desprezivel
as folhas em camadas. Propiciando propriedade mais atraente e interessante na utilizagéo e
aplicacdes dispositivos eletronicos, compdsitos poliméricos, conversdo de energia limpa e
sensores. Principalmente, na reducdo das folhas de oxido de grafeno para as folhas reduzidas
de oxido de grafeno, considerando um tipo de derivado do grafeno[5].

Estudos revelados por estudiosos de grafeno, a folha que contém uma mono-camada
de atomos de carbono forma uma rede cristalina hexagonal plana, constituindo um cristal
bidimensional[6].
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Mas, convém dizer este modelo de estrutura serve de base para outros, como € 0 caso
de fulereno, sendo descrito como a dobra de uma folha de grafeno em uma estrutura zero-
dimensional semelhante a uma bola de futebol.

Logo, tornou intenso estudos teoricos e interessante para comunidade cientifica fazer a
sintese das folhas de grafeno por meio de técnica clivagem micromecénica; devido também
amplouso industrial nos eletrodos transparentes para tela de cristal liquido e transistores[7].

<

As folhas de grafeno sdo semicondutores de ¢* gap’ nulo com alta mobilidade e
relativa facilidade de controlar os portadores de cargas mesmo em temperatura ambiente[8].

Naturalmente, a ocorréncia das ondulagdes nas folhas de grafeno é proviniente de
alguns defeitos locais em torno de um sitio na rede, de originalidade quimica, elétrica ou
estrutural.

Em vista, rugosidade da superficie da folha e das ondulacdes é de pelo menos 0,6nm; e
de conformidade da figura 1 abaixo de Oxido de grafeno reduzido. Entretanto, os
comprimentos das ligaces de mondxido de carbono (Co) ndo excedem 0,3nm por 26 atomos
de oxigénio existente na estrutura.

AccV Probe Mag WD Det
15.0kV 40 x1000 17 SE

Figura 1. Representacdo das distorcdes e ondulagdes nas folhas de grafeno.

As ligacdes formadas na rede cristalina hexagonal de grafeno séo fortes devido &
hidridazacdo sp? que permite trés ligagOes sigma. As forcas de dispersdo atuante é a de
London e dipolo induzido-dipoloinduzido, que proporciona um espaco entre camadas
disponivel de ocupacéo pelos agentes ligantes[9].

A adsorcao na superficie das folhas de grafeno ocorre por forcas de Van der Walls, as
quais séo ligagOes fracas que favorecem o deslizamento de um plano sobre o outro mediante a
aplicacdo de uma forca externa.
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Nos vetores que descreve as duas redes Bravais triangular para uma folha de grafeno,
conforme pode-se ter na equacao 1 abaixo.

| I
C C
Logo, temos os vetores de base: 1 e 2, com a sub-rede A gera-se o vetor.

‘ ‘ Equacdo (1).
Consequentemente, a sub—rede B também é gerado pelo vetor.
[ =n&+mé, +d
P 2 Equacéo (2).
nn meZ . . . L i
Onde, ' e ! ,a origem do sistema da célula unitaria, onde cada sitio de uma

rede interage com outros os trés sitios vizinhos da outro sub-rede através dos vetores dos
1

U, =123 _ v,=123
e J

primeiros vizinhos: pertencentes a sub-rede A e B[10].

2.2 Formacao de nanocompositos (Poliestireno/ 6xido de grafeno)

A necessidade industrial e o avango tecnologico impulsiona a demanda de materiais
mais leves, resistentes e seja duravel, tenha flexibilidade com custo viavel. Assim surgiu 0s
compositos poliméricos com diferentes tipois de utilizacdo e aplicacdo a saber; aeronadtica,
aeroespacial, automobilistica e materiais esportivos.

O poliestireno é um polimero bem conhecido comecialmente como os demais plastico,
e também um dos mais consumidos mundial. Logo, € um dos termoplasticos de baixo custo
na sua producdo, possuido de boas propriedades elétricas e transparéncia. Mas, é um material
rigido, limitando sua aplica¢do quando é requerida boa resisténcia ao impacto.

A formagdo de um material denominado de nanocompdsitos poliméricos, faz
necessario particulas, com pelo menos uma de suas dimensGes em escala nanomeétrica,
encontram-se dispersas em uma matriz polimérica termofixa, termoplastica ou
elastomérica[11]. Entretanto, a interacdo entre as cadeias poliméricas e as nanoparticulas
confere aos nanocompositos propriedades superiores aquelas apresentadas pelos polimeros
convencionais.

Segundo Tanaka et al, mostrou em sua investigacdo cientifica que a interface entre o
polimero e a nanoparticula formar até trés camadas tais como; A primeira camada existe
basicamente entre o contato entre o polimero e a nanoparticula (éxido de grafeno). A segunda
e a terceira camada podem ou ndo existir, e dependerdo da interacdo existente entre as fases
do nanocomposito[12].

Os fatores que influenciar a interface da matriz polimerica com a fase dispersa é, a
natureza quimica dos materiais constituintes, a forma apresentada pelas nanoparticulas, o
tamanho, a concentracdo, a orientacdo e o grau de disperséo ocorrido ao longo do polimero.
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A estrutura dos filmes a partir da matriz polimerica mais oxido de grafeno, observa
uma barreira na formacdo nas camadas. Esta barreira existente dentro filme, pode ter
ocorréncia na taxa de permeacdo das moleculas da agua e oxigénio. Ocasionando defeitos ou
fissuras na camada isto é produzido durante o processamento de elaboracdo do composito
impossibilitando aplicabilidade industrial.

Segundo H.c. seus colaboradores mostraram que a estabilidade térmica dos
nanocompositos formados na composicdo de oxido de grafeno/polimero; os filmes finos
exibiram uma natureza semi-condutor e também ambipolar para efeito de campo[13].

O fluxo de permeacdo no material investigado dependente da concentracdo gradiente
de difusdo das moléculas. O gradiente de concentracdo € determinado pela solubilidade das
moléculas de difusdo no interior polimero e a dimens&o lateral de barreira da pelicula [14].

Convém salientar, a presencga do éxido grafeno tera evidencia nos sitios de nucleacéo,
alterando a morfologia de cristalizacdo do polimero. A formacéo de cristalitos menores, tende
a aumentar o mddulo de elasticidade, porém caracteristicas de resisténcia a impacto e fluéncia
do material também séo alterados e decorretemente afeta a morfologia dos nanocompadsitos.

3. MATERIAIS E METODOS

A formacéo e elaboracdo do nanocomposito (poliestireno/dxido de grafeno), consistiu
do polimero de poliestireno fornecido pelo laboratorio LMPC-DEQ-UFPE, e do éxido de
grafeno adquirido pela empresa Abalonyx AS-Nuruega-OSLO, é um 6xido de grafeno cuja
esta abaixo de 0,02%. O solvente utilizado fui o tetraidrofurano (THF), para haja uma boa
dispersdo entre o polistereno e 6xido de grafeno. Os materiais foram pesados em uma balanca
com precicdo de tres digitos de formar proporcional. A producdo do filme de poliestireno,
constou de uma massa 5g em 100mL de tetraidrofurano (THF), em temperatura ambiente;
depois fez uso da agitagdo magnética com o tempo de 3 horas para facilitar a dissolu¢do do
polimero. Deixou o filme polimérico no dessecador por 2 dias, antes de haver juncdo dos dois
materiais. Houve a dissolu¢do da nanaparticula com o mesmo solvente o tetraidrofurano
(THF), e depois fez a juncdo do polistereno com 6xido de grafeno numa agitacdo de 15
minutos. A solucdo contendo as duas substancias juntas ficou numa estufa numa temperatura
de 70°C por 48 horas; assim finaliza-se 0 nanocomposito.

As caracterizagdes fisico-quimicas para as amostras obtidas do nanocomposito,foram
realizadas em dois locais diferentes a saber;no CETENE (Centro de Tecnologias Estratégicas
do Nordeste) no estado de Pernambuco,fez a analise de difracdo de raios — X (DRX), para
acompanhar as fases formadas do nanocomposito.Usou usando um difratdmetro de raios X
modelo SHIMADZU XRD — 6000, com radiagéo de Cu — Ka (A = 1,54056 A), com tensdo de
40 kV, Os ensaios foram realizados a temperatura de 298K e corrente de 30 mA, foram
adquiridos nos intervalos angulares 0o < 26 < 1200, com passo A(20) = 0,02° ¢ At/passo (20)
= 4 s representando um tempo total de aquisi¢do de 14 h 34 min.17s.

Para analisar a morfologia do composito tendo sido utilizado um Microscopio
Eletrénico de Varredura (MeV)-QUANTA 200 FEI/EDAXeste aparelho ficar localizado no
Departamento de Quimica Fundamental-DQF/CCEN/UFPE.As amostras foram previamente
recobertas por um filme de ouro, seguindo metodologia tradicional da técnica, atraves de um
processo de pulverizagcdo catodica (Sputtering), com um metalizador de marca CARON

V. 8, N°. 2, Ago/2016 Pdgina 117



Revista de Engenharia e Tecnologia ISSN 2176-7270

MODEL 2050-4, com uma espessura de camada de ouro fina de 20 nm e uma corrente de 5 a
6 Amperes durante um tempo de 2 minutos para melhorar a condutividade elétrica na
superficie, uma boa homogeneidade dos ions no material do alvo pode provocar colisdes
entre os atomos do material com o feixe de elétrons,conduzindo uma boa visualizagdo nas
amostra observada no MEV. Em seguida, as amostras foram adicionadas nos pequenos
recipientes de metal e levadas para o equipamento, e depois ser analisada no (MEV).

As andlises termogravimétricas (TGA) foram feitas em umequipamento de TGA
PerKin Elmer STA 6000 TE. As amostras dos nanocompositos foram devidamente pesadas
esubmetidas a um aquecimento datemperatura ambiente (aproximadamente 27° C) até 750°Ca
uma taxade aquecimento de 10°C/min, sob atmosfera inerte com fluxo denitrogénio de 50
ml/min.Logo, para a analise de Espectroscopia no Infravermelho por transformada de Fourier
(FTIR), os nanocompositos em suas devidasproporcdes também foram analisadas por um
espectrofotometro Perkin-Elmer Spectrum 400 IFR. A varredura alcancada foi na regido
espectral de 4000 a 400 cm™, fazendo uso de resolugdo de 4 cm™. A realizacio dessas
caracterizacdes ocorreu no Departamento de Quimica Fundamental-DQF/CCEN/UFPE.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1 Difratograma de Raios-X

O proposito de avaliacdo para a identificacdo dos picos e criatilizacdo do
nanocomposito, realizou andlise de Difracdo de Raios X (DRX). A Figura 2 apresenta o
difratograma obtido pelo método de dispersas da matriz polimerica (poliestireno com 6xido
grafeno). O pico com maior intensidade esta relacionado ao oxido de frafeno reduzido.

Oxido de grafeno/poliestireno

600 -

400 -

200 -

Intensidade(u.a.)

0 2 4 6 8 10 12 14

26(°)

Figura 2. Difratograma de Raios-X (DRX) da amostra do nanocomposito apds 48 horas.
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Os resultados obtidos a partir da analise de DRX para amostra do filme formado,
apresenta uma banda larga no angulo de difraccdo de baixo (260 =1.97°), correspondendo a
existéncia de grupos ricos em oxigénio em ambos os lados das folhas e a molécula de agua
inserido entre as folhas.

Os picos semelhantes existentes no difratograma sugere que as cadeias poliméricas se
intercalaram entre as nanolaminas do grafeno, mantendo o arranjo das folhas de grafeno.
Observa que, ap6s a funcionalizagdo com oxido de grafeno no polimero, este baixo
deslocamento pode ser explicado na ocorréncia do alargamento espacamento d é atribuido a
cadeia do poliestireno entre a interligacdo com as folhas de grafeno. De fato, o poliestireno
esta ligado covaletemente na superficie do 6xido de grafeno; entretanto, para amostra de filme
que se formou em 48 horas, pode—se atribuir a banda de difracdo a orientacdo das folhas de
grafeno as ligacdes cruzadas que formar uma rede.

4.2 Microscopia Eletronica de Varredura

Com o objetivo de analisar morfologia da superficie de fratura do nanocompdsito
investigado (poliesterino/0xido de grafeno reduzido), as figuras 3 e 4 mostram
respectivamente mostram os resultados obtidos no Microscopia Eletronica de Varredura, apos
a mistura dois materiais por dispensao.

Figura 3. A imagem do MEVexibi a fratura da superficie de filme do 6xido de
grafeno/poliestireno.

Nesta imagem da figura 3 do MEV temos uma superficie em algumas areas exibi
morfologia irregular de varias formas de fibras e buracos com uniformidade ao longo da
fibras,esta estruturas sdo semelhantes a haste.Mas, ha 2% em peso de inclusbes do 6xido de
grafeno mais o polimero,as fibras apresentadas na morfologia esta ligada a fratura; indicando
uma alta interaccdo fisica entre as fibras existente e o poliestireno no nanocompdsitos.No
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geral,0o grafeno tem grupos funcionais de &cido carboxilico proporciona uma forca
intermoleculares denominando-se efeito de ponte. Propocionando uma ligagdo coesiva no
sistema que fornece uma transferéncia de carga mais eficiente para a matriz polimerica.
Depois da ocorréncia da funcionalizagcdo observa-se que haverd alteragdes morfologia,
distinguindo a cristalizacdo do poliestireno e do 6xido de grafeno reduzido, sendo isso
atribuindo boa combinacdo dos componentes de nanocomposito[15].

AccV Probe Mag WD Det I 2um
113% 40 x8000 17 SE

Figura 4. Imagem da superficie de um filme de nanocompdsito mostrando a rugosidade e
dobras.

Esta imagem de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) na figura 4, verificamos
uma estrutura morfologica formada por varias camadas espessas, dispostas em padrbes
regulares de empilhamento bem caracteristicos. Mostrando que a oxidacdo do grafeno
provocou altera¢fes na sua morfologia, ou seja, apresenta uma aparéncia enrugada com varios
dobramentos. Este aspecto enrugado pode ser explicado pelo processo de oxidagdo promover
a admissdo de grupos hidroxila e epdxi, conhecidos como grupos funcionais, que por sua vez,
alteram a hibridacdo dos carbonos de sp? (estrutura planar) para sp® (estrutura tetraédrica)
[16].

Mas, a estrutura em camadas formadas é decorrente ao grau de oxidagao que ocorre no
material, pois quanto maior o grau de oxidagdo, mais espacadas estardoas camadas
funcionalizadas. Salientando que, a reducéo quimica do oxido de grafeno causa a eliminagao
parcial dos grupos funcionais que ainda estam presentes.

Contudo, isto ndo restaura completamente a estrutura do grafeno no material, ou seja,
a reducdo quimica do OG ndo recupera os defeitos cristalinos causados pela
oxidacdo.Verificamos nesta morfologia a presenca de camadas bem dispersas, indicando que,
apés a reducdo quimica 0 material ndo organizou a sua estrutura
cristalina.Consequentemente, um aumento na area superficial das nanoparticulas presente no
nanocomposito, permitindo a modificacdo da estrutura da matriz polimérica e isto podera
resultar no aumento do mddulo de elasticidade e da dureza da amostra, possivelmente
alteracdo no grau de cristalinidade, pois nanoparticulas menores podem agir como sitios de
nucleacg&o.
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4.3Espectroscopia no Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR)

A espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) esta
apresentada na Figura 5. Os espectros de FTIR foram obtidos na faixa de absor¢édo de 4000 a
400 cm?, porém a faixa de estudo ficou entre entre 4000 e 400 cm™, conforme esta
apresentada na figura 5 abaixo:
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Figura 5. Representacdo Espectroscopia de FTIR na regido de absor¢do de 4000 a 400 cm™.
Nanocomposito (oxido de grafeno/poliestireno).

A banda na faixa de 3445.15 cm™ apresentou uma banda relativamente larga que
provavelmente seja referente a deformacdo axial da ligacdo O-H. A outra banda na faixa de
3026.35cm™ do C-H demonstrar que o processo de formagdo do nanocompdsito entre o
polimero e oxido de grafeno reduzido foi bem-sucedido na superficie.

Porém, as bandas cararteristicas e semelhante tem a predominancia do 6xido de
grafeno. De acordo com Montes-Moréan et al, os &tomos de oxigénio tendem a combinar-se
com atomos de carbono formando assim uma gama de funcionalidade, dentre as quais se pode
citar: as cetonas, os ésteres, 0s acidos carboxilicos, e outros[17].

As trés bandas fracas foram observadas na regido entre 1452,1366 e 1651 cm™ devido
a vibracOes flexdo e a deformacéo axial das ligagdes C=C, é devido o baixo teor de oxido de
grafeno com respeito a matriz do polimero.

Os dois picos com alongamento mais intenso tém a sua vibracdo atribuida C=0
apareci no FTIR de OG/PS encontra-se na faixa de 1601 e1493cm™, sdo decorrentes a
formacdo dos grupos hidroxila e carboxila, resultante da reagdo quimica.
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A banda localizada em 748 cm™, esta referente a deformacgdoaxial de C-O de alcoois
primarios. E a outra banda e 540cm™ ¢ devido & deformagdo angular de C-H, com H fora do
plano.

4.4 Analise térmica de TG e DSC

A Figura 6 esta mostrando duas curvas que se refere TG de cor azul, e a outra curva de
vermelho o DSC. Mais, temos uma curva representando a perda de massa obtida através da
analise de termogravimetria ocorrendo trés eventos de massa em determinadas temperaturas.
Para a curva de DSC observou a temperatura de fusdo, temperatura de cristalizacdo e o grau
de cristalizacdo do nanocomposito obtido (poliestireno/dxido de grafeno). A influéncia do
método de dispersdo e a presenca da nanoparticula nesta propriedade.

068 —
) 100 200 0

Figura 6.llustra a perda de massa por TG, e 0 comportamento térmico durante o
aquecimento sendo estudado pelo Calorimetro Diferencial de Varredura (DSC).

A primeira perda de massa observa-se com a porcentagem 3,3% na temperatura de
100° C para o 6xido de grafeno, esta perda pode ser atribuida a remogéo de agua fisicamente
adsorvida agua na superficie do 6xido de grafeno. O segundo evento de perda de massa ocorre
em 200°, com 19,4%, considerando a estabilidade térmica do nanocomposito Oxido de
grafeno/poliestireno. A homogenidade da matriz polimérica na dispersdo, esta impedindo a
saida de pequenas moléculas gasosas durante a degradacdo térmica[18]. A terceira perda de
massa € acerca de 15,4% numa temperatura 417°C, atribuimos & remocao do oxigénio mais
estavél da funcionalidade.

A temperatura de cristalizagdo (Tc) do nanocomposito com oOxido de grafeno
reduzido/poliestireno; significar houve uma boa dispersdo entre as folhas de grafeno e
polimero. Indicando que as nanoparticulas tendem a atuar como agentes de nucleagéo.
Fatores como polaridade das fases e energia livre interferem na interacdo entre nanoparticula
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e matriz polimérica, havendo interferéncia no potencial de nucleacdo. De forma geral, existe
tendéncia do aumento do grau de cristalinidade com a diminuicdo do tamanho das
nanoparticulas, desta forma, estados esfoliados ou dispersos tendem a apresentar 0s maiores
resultados de cristalinidade[19]. A temperatura de fusdo do nanocompoésito ndo apresenta
alteracdo em relacdo & matriz polimerica pura, de acordo com estudos realizados pela
literatura cientifica.

5.CONCLUSOES

As principais conclusdes do estudo s&o as seguintes:

(1) Verificou neste estudo os defeitos topolégicos podem terem desclinagBes positivas ou
negativas na folha de grafeno, tem efeito no comportamento dos elétrons, uma vez que
este material apresenta ondulac@es intrinsecas a sua estrutura.

(2) A solubilidade do Oxido de grafeno em A&gua e outros solventes permite-lhe
uniformemente na deposicdo sobre substrado de largura que variam sob forma de
peliculas ou redes; tornando potencialmente Uteis para inddstrias de eletronicos.

(3) A combinacdo do Oxido de grafeno reduzido de alta acidez com o solvente
Tetrahidrofurano (THF), exibiu boa dispersé@o e uma interfacial forte.

(4) As estruturas de superficie do filme no nanocompdsito com dobras e rugusidades em
camadas formadas € decorrente ao grau de oxidagdo que ocorre no material, pois
quanto maior o grau de oxidagdo, mais espacadas estaram as camadas funcionalizadas.

(5) Observou-se através da Espectroscopia Infravermelho com Transformada de Fourier,
do nanocomposito formado por (6xido de grafeno reduzido/poliestireno), os dois picos
com alongamento mais intenso tém a sua vibracgdo atribuida C=0, encontra-se na faixa
de 1601 e1493cm-1, séo decorrentes a formacao dos grupos hidroxila e carboxila, é
resultante da reacdo quimica.

(6) Analise termogravimétrica possibilitou verificar a homogenidade da matriz polimerica
na dispersdo, impedi a saida de pequenas moléculas gasosas durante a degradacéo
térmica.
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(7) O estado de dispersdo da nanoparticula, a efetividade da técnica de dispersdo e
eventuais dificuldades de adesdo interfacial, € virtude da diferenca de natureza quimica
das fases constituintes.
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