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INTRODUGAO:

O grafeno, descoberto pela separacado das camadas de grafite utilizando fita adesiva [1], €
considerado como material do futuro por suas diversas aplicabilidades. O grafeno é um
nanomaterial bidimensional, com apenas um atomo de espessura, formado por atomos de
carbono fortemente ligados em formato hexagonal [2], que tem atraido enorme interesse por suas
propriedades Unicas, como propriedades eletrébnicas, mecanicas, térmicas, e elétricas. Uma de
suas aplicabilidades pode ser exemplificada pela substituicdo de silicio por grafeno em chips, ou

também pela utilizagdo de grafeno para integrar os eletrodos de uma bateria [3][4].

O o6xido de grafeno é um derivado do grafeno que apresenta grupos funcionais oxigenados
e se apresenta vantajoso por apresentar boa solubilidade em meio aquoso e em diferentes
matrizes, como em compositos poliméricos [5,6]. E obtido a partir do grafite por técnicas
“top-down”, utilizando-se um forte oxidante e em seguida a dispersao ultra-s6nica, o que resulta
em uma dispersdo das monocamadas de 6xido de grafeno. O aumento do numero de grupos que
contém oxigénio aumenta os defeitos na estrutura, assim, o 6xido de grafeno n&o apresenta boa
condutividade elétrica. Porém, boa parte das excelentes propriedades condutoras do grafeno pode
ser recuperada, removendo-se 0s grupos funcionais por meio da reducao térmica ou quimica,

obtendo-se o 6xido de grafeno reduzido [7,8].

O oxido de grafeno reduzido pode aprimorar as propriedades mecanicas, elétricas e
térmicas em polimeros. A incorporagao de 6xido de grafeno reduzido em membranas poliméricas

produz compdsitos versateis e com grande potencial a aplicagbes em tecnologia voltadas para a
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area de bioengenharia, eletrbnica, médica e meio ambiente [9-11]. Como exemplo, filamentos
poliméricos a base de 6xido de grafeno sido produzidos comercialmente para alimentar
impressoras 3D, permitindo a impressao de circuitos condutores flexiveis [12,13]. Entretanto, a
escolha da matriz polimérica, da metodologia de processamento do grafeno e dos tratamentos na
pos-producao influenciam diretamente na condutividade dos compdsitos [10]. Neste trabalho
buscamos produzir compdsitos poliméricos a base de éxido de grafeno, proceder com a reducao

térmica, e investigar os efeitos dessa reducéo sobre as suas propriedades elétricas.

METODOLOGIA:

As membranas poliméricas foram obtidas pelo método de rotofiagdo do polimero
policaprolactona (PCL) [14,15]. A rotofiacdo, ou Rotary jet spinning (RJS) é um processo que
consiste na formacgao de fibras por meio do jateamento de uma solugao polimérica (e-caprolactona
+ cloroférmio, colocada no agitador magnético) por orificios do reservatério que gira em alta
velocidade. O solvente evapora conforme a solugdo € ejetada, formando assim a fibra que se
acumula no coletor [14,15].

O oxido de grafeno (GO) que sera utilizado na pesquisa foi obtido previamente por via
quimica, através do Método de Hummers modificado [16].

Realizaram-se dois tipos de incorporagao do 6xido de grafeno as membranas de PCL: o
método de imersdo controlada - dip coating e 0 método de drop casting. Ambas s&o técnicas de
deposicdo em fase liquida. As técnicas de deposigdo em fase liquida sdo baseadas na dissolugéo
de um precursor em um solvente, em seguida sua deposi¢cao na superficie do substrato e logo
depois a evaporagao controlada do solvente [17].

Para a redugdo térmica, aquece-se o 6xido de grafeno em temperaturas elevadas (entre
100 a 250°C) por um periodo de tempo. Foi realizada a redugao térmica do compdsito GO + PCL
no equipamento Hot plate, considerando-se temperatura de 225°C, com diferentes tempos de
exposicdo a esta temperatura. A reducdo térmica apresenta uma melhor recuperagcéo de
condutividade comparada a redugéo quimica [10].

A metodologia utilizada para medir a resisténcia dos compdsitos € chamada de
Four-terminal sensing, ou Método da Sonda de Quatro Pontas. O método das quatro pontas
apresenta rapidez e precisdo nos resultados e € extensamente usado para medicbes de
resisténcia elétrica em arranjos substrato/amostra (filmes finos depositados sobre o substrato
condutor ou sobre substrato isolante). Dessa forma, como visto na figura 1, sédo utilizados quatro
contatos elétricos, dispostos linearmente com distancia equivalente, em que dois deles (externos)
transportam a corrente (i) (fonte de corrente de precisao Keithley modelo 6220) e os outros dois
(internos) monitoram a tensao (V) (multimetro digital Keithley, modelo 2100 [18]. As figuras 2 e 3

mostram o Método da Sonda de Quatro Pontas no compdsito PCL-GO.
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Figura 2 - Método da Sonda de Quatro Pontas no
composito PCL-OG..

Fonte: Autoral.

Figura 1 - Desenho esquemético do Método

da Sonda de Quatro Pontas.

Fonte: Autoral.

Figura 3 - Método da Sonda de Quatro Pontas no compésito PCL-OG..

Fonte: Autoral.

RESULTADOS E DISCUSSAO:

Dessa forma, mediu-se a resisténcia dos compésitos PCL-GO antes e depois de realizar a

reducéo térmica, gerando-se um grafico (i x v) para cada uma das medidas, como mostra a Figura
4.

A resisténcia elétrica para cada compdsito é obtida através do coeficiente angular da reta
formada pelos pontos no grafico corrente x tensao. Dessa forma, a partir dos graficos, pode-se
observar que para a amostra néo reduzida, ha uma resisténcia elétrica de 3 MQ, enquanto para a
amostra reduzida por apenas 5 minutos no hot plate a 225°C, a resisténcia ja diminui
significativamente, para 125 kQ. Para a amostra reduzida no hot plate por um tempo mais longo,

45 minutos, também a 225°C, a resisténcia resultante da amostra foi ainda menor, de 8 k(.
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Figura 4 - Gréficos Corrente (A) x Tenséo (V) para amostras PCL-GO dip-coating.

CONCLUSOES:

Neste trabalho, foram produzidas amostras de compdsitos poliméricos, incorporando-se
oxido de grafeno ao polimero PCL, e posteriormente procedendo-se com a redugdo térmica do
oxido de grafeno, de forma a colocar as amostras em contato com uma hot plate.

Através da caracterizacdo das propriedades elétricas das amostras produzidas, pelo
método de quatro pontas, foi possivel verificar que a incorporacdo do 6xido de grafeno e a

reducédo térmica foram eficazes em tornar as amostras condutoras.
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