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RESUMO 

 

A síntese e utilização de nanomateriais que não agridem o meio ambiente são temas 

muito buscados por pesquisadores na atualidade. Nesse cenário, os nanomateriais 

de carbono surgem como objetos de crescente destaque, graças à sua estrutura e 

infinidade de aplicações. Portanto, o propósito deste estudo foi a produção de um 

material nanoestruturado obtido a partir da esfoliação eletroquímica de espuma leve 

de carbono, que é produzida previamente através da pirólise do polietileno de 

tereftalato (PET). Esse processo envolve a utilização de um sistema de eletrólise 

bipolar que emprega tubos concêntricos como eletrodos para fornecimento de 

energia elétrica. Parâmetros como a variação da concentração de glicina (0,5 M, 1 M 

e 2 M) e tempo de esfoliação (três, quatro e cinco horas) foram avaliados e os 

resultados investigados por técnicas analíticas, incluindo Microscopia Eletrônica de 

Transmissão (MET), Termogravimetria (TG), Espectroscopia Raman, 

Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR) e Difração de 

Raio-X (DRX). Neste cenário foram produzidas soluções de óxido de grafeno de 

muitas camadas, nitrogenado, contendo entre 16 e nove camadas, por meio de um 

processo de oxidação branda.  

 

 

 

Palavras-chave: esfoliação eletroquímica bipolar; espuma leve de carbono; óxido de 

grafeno; polietileno de tereftalato (PET); reciclagem; nanotecnologia; grafeno. 

  



 

 
 

ABSTRACT 

 

The synthesis and use of nanomaterials that do not harm the environment are topics 

that are highly sought after by researchers today. In this scenario, carbon 

nanomaterials emerge as objects of increasing prominence, thanks to their structure 

and infinite applications. Therefore, the purpose of this study was the production of a 

nanostructured material obtained from the electrochemical exfoliation of light carbon 

foam, which is previously produced through the pyrolysis of polyethylene 

terephthalate (PET). This process involves the use of a bipolar electrolysis system 

that employs concentric tubes as electrodes to supply electrical energy. Parameters 

such as variation in glycine concentration (0.5 M, 1 M and 2 M) and exfoliation time 

(three, four and five 5 hours) were evaluated and the results investigated by 

analytical techniques, including Transmission Electron Microscopy (TEM), 

Thermogravimetry (TG), Raman Spectroscopy, Fourier Transform Infrared 

Spectroscopy (FTIR) and X-ray Diffraction (XRD). In this scenario, nitrogenated 

multilayer graphene oxide solutions containing between 16 and nine layers were 

produced through a mild oxidation process. 

 

 

 

Keywords: bipolar electrochemical exfoliation; light carbon foam; graphene oxide; 

polyethylene terephthalate (PET); recycling; nanotechnology; graphene. 
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1. INTRODUÇÃO 

 

A nanotecnologia é uma área de recente desenvolvimento, com o começo 

dos estudos teóricos datados em 1959. O grande diferencial da aplicação de 

materiais em escala nanométrica é que conforme as partículas vão diminuindo, a 

relação área superficial e volume aumenta, tornando os efeitos de superfície ainda 

mais presentes. (CADIOLI; SALLA, 2006; MELO; PIMENTA, 2010). Dentro desse 

contexto os nanomateriais de carbono apresentam destaque inerente, em função de 

propriedades químicas, físicas e biológicas excepcionais que apresentam, tal como, 

alta condutividade elétrica e grande potencial de produção em massa (ARCUDI; 

ĐORĐEVIĆ; PRATO, 2019; MADURAIVEERAN; JIN, 2021).  

Dentre os nanomateriais de carbono, o grafeno, isolado pela primeira vez 

por Noveslov et. al (2004), atrai um grande interesse na comunidade científica, em 

função de propriedades únicas como a alta condutividade térmica, rigidez e 

resistência a tração específica. Este material pode ser produzido pelas técnicas 

bottom-up e top-dowm, que significam em tradução livre produzir “de baixo para 

cima” e “de cima para baixo” (LÓPEZ-MONÍS, 2020). 

As técnicas de produção top-dowm partem do princípio de esfolar grafite, 

visto que este é formado por inúmeras folhas de grafeno empilhadas. No meio 

técnico e científico alguns métodos conhecidos para o processo de esfoliação são: a 

esfoliações mecânica, a química e a eletroquímica. A esfoliação eletroquímica se 

destaca dentre as outras pois utiliza menor concentração de agentes oxidantes e 

não produz muitos efluentes, em comparação às outras técnicas de esfoliação 

(ZHONG et al., 2015; YU, et al., 2015).  

Em 2017, Ladeira et. al desenvolveram um material carbônico produzido a 

partir da pirólise do Polietileno de Tereftalato (PET), denominada espuma leve de 

carbono (ELC). Baseando-se em trabalhos anteriores, onde foram utilizadas fontes 

alternativas de carbono, como o bagaço da cana de açúcar, os autores propuseram 

a utilização de um polímero como fonte de carbono. O PET é um plástico muito 

utilizado em embalagens descartáveis e hoje é considerado um dos grandes 

poluidores ambientais, por isso, a ELC utilizando como matéria prima garrafas PET 

de pós consumo é um material produzido com base em princípios de 

sustentabilidade e mitigação ambiental. 
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 A espuma leve de carbono possui estrutura parecida com a do óxido de 

grafite ou óxido de grafite reduzido. A semelhança se deve aos defeitos, ou seja, aos 

grupos funcionais ligados à estrutura. A espuma se destaca e se diferencia dos 

materiais citados por possuir camadas expandidas. Tendo isso em vista, o intuito 

deste trabalho é promover a esfoliação eletroquímica da espuma leve de carbono, a 

fim de produzir um material carbônico esfoliado que possibilite o desenvolvimento de 

outros trabalhos para a aplicação do material no futuro. Algumas técnicas de 

esfoliação plenamente desenvolvidas, tais como o método Hummers de esfoliação 

química, esfoliação hidrodinâmica e a esfoliação com o uso de ultrassom, já foram 

experimentadas na tentativa de esfoliar a espuma leve de carbono. Contudo, devido 

ao fato de que esse material já possui um grau significativo de oxidação e expansão 

entre suas camadas, as técnicas inicialmente aplicadas causaram degradação das 

estruturas carbônicas do material. Portanto, foi necessária a adoção de uma 

abordagem de esfoliação mais branda para preservar a integridade do material. A 

fim de obter melhora na eficiência e futura aplicabilidade e escalonamento industrial 

da produção de óxido de grafeno ou óxido de grafeno reduzido, foi desenvolvido a 

montagem de um equipamento constituído por dois tubos concêntricos que atuam 

como eletrodos de alimentação. 
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2. OBJETIVOS 

 

2.1 OBJETIVO GERAL 

 

Esfoliar a espuma leve de carbono obtida pós pirólise de PET, por meio da 

esfoliação eletroquímica anódica bipolar utilizando um sistema de esfoliação com 

tubos concêntricos, bem como caracterizar o material resultante.  

 

 

2.2 OBJETIVOS ESPECÍFICOS 

 

(i) Produzir uma espuma leve de carbono semelhante à da patente: BR 10 2017 

021032 4, utilizando um novo agente expansivo; 

 

(ii) Determinar a viabilidade de esfoliação da espuma leve de carbono produzida 

pelo sistema de esfoliação eletroquímica bipolar, ou seja, verificar se a técnica 

de esfoliação eletroquímica degradaria ou não a estrutura da espuma, e se 

produziria folhas esfoliadas do material; 

 

(iii) Determinar qual o melhor tempo e concentração para esfoliar a espuma leve 

de carbono; 

 

(iv) Caracterizar o material esfoliado obtido, por Microscopia Eletrônica de 

Transmissão (MET), Termogravimetria (TG), Espectroscopia Raman, 

Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR) e 

Difração de Raio-x (DRX), de forma a avaliar a estrutura do material. 
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3. REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

 

3.1 NANOCIÊNCIA E NANOTECNOLOGIA  

 

A nanociência se refere ao estudo da matéria em dimensões físicas na 

ordem de nanômetros (nm) e a nanotecnologia às aplicações da matéria, sejam elas 

em dispositivos, objetos ou materiais. O nanômetro é uma unidade de medida e em 

relação ao metro (m), este é definido como uma parte em 1 bilhão, ou seja,                        

1 nm = 10-9 m (MELO e PIMENTA, 2010). 

O estudo da nanotecnologia como marco inicial o ano de 1959, com a 

palestra do físico americano Richard Feynman intitulada “Há mais espaços lá 

embaixo”, no qual o palestrante sugeriu que um dia o homem conseguiria livremente 

manipular átomos e formar estruturas de dimensões nanométricas. Este ainda 

afirmou que a natureza não deveria ser a única geradora de novos materiais, mas 

que, desde que as leis da natureza não fossem violadas, o homem poderia criá-los 

também. Em 1981 Gerd Binning e Heinrich Roherer desenvolvem na Suíça o 

primeiro microscópio com capacidade de enxergar átomos (microscópio de 

varredura por tunelamento), feito que fez com que eles tornassem real a previsão da 

nanotecnologia feita por Feynman, além de ganharem o Prémio Nobel da Física em 

1986 (CADIOLI; SALLA, 2006; MELO; PIMENTA, 2010). 

Melo e Pimenta (2010) dizem que o principal estímulo em manipular e 

aplicar materiais em nanoescala foi a percepção de que a mesma matéria em escala 

nanométrica e macroscópica possuía propriedades físicas e químicas diferentes, 

sendo que a nova escala apresenta propriedades incomuns e não conhecidas em 

comparação a até então, usual. A alteração das propriedades químicas e físicas se 

deve ao aumento da relação área e volume, visto que quanto menor for a área da 

amostra, mais significativos ficam os efeitos de superfície. Por exemplo, um material 

metálico é naturalmente condutor de eletricidade, porém em escala nanométrica 

pode se tornar isolante. Outro exemplo é o ouro, que em tamanho macroscópico é 

amarelo, porém em diferentes tamanhos nanométricos, como mostrado na Figura 1, 

pode exibir diferentes cores (CADIOLI e SALLA, 2006) 
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Figura 1 - Nanopartículas de ouro de diferentes tamanhos. Fonte: NJOKI et al., 2007. 

 

Fechine (2020) classifica as nanoestruturas função de suas dimensões 

espaciais. Tomando como indicador o tamanho de 100 nm, estas podem ser 

denominadas, como mostrado na Figura 2, tridimensionais (3D) caso possuam todas 

as suas dimensões em escala nanométrica (x, y, z > 100 nm); Bidimensionais (2D) 

caso possuam duas de suas dimensões em escala nanométrica (x, y > 100 nm); 

Unidimensionais (1D) caso possuam uma de suas dimensões em escala 

nanométrica (x > 100 nm); ou zero-dimensionais (0D) caso possuam todas as suas 

dimensões em escala nanométrica (x, y, z < 100 nm).  

 

 
Figura 2 - Representação esquemática da dimensionalidade de materiais nanométricos. Fonte: 

FECHINE, 2020. 
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3.2 GRAFENO 

 

Dentre os diversos materiais desenvolvidos dentro da nanotecnologia, os 

alótropos de carbono têm chamado atenção de pesquisadores fazendo com que o 

número de publicações aumente exponencialmente. Isto em função das 

propriedades particulares que cada estrutura apresenta, além disso os estudos 

demonstram como podem ser aplicadas em diferentes tipos de materiais estas 

dependem do tipo de estrutura que está sendo apresentada, mas em geral elas 

apresentam boa condutividade elétrica, flexibilidade, alta estabilidade térmica e 

química e grande potencial de produção em massa (ARCUDI; ĐORĐEVIĆ; PRATO, 

2019; MADURAIVEERAN; JIN, 2021).  

O grafeno é uma estrutura bidimensional (2D), ilustrada na Figura 3.A, de 

átomos de carbono densamente empacotados, onde cada átomo é ligado ao outro 

através de ligações sp2 1 em uma estrutura de anel benzênico. É a base para a 

construção de outros materiais de carbono como o fulereno (Figura 3B), os 

nanotubos (Figura 3.C) e o grafite (Figura 3.D). Foi isolado e caracterizado intocado 

(sem contaminação heteroatómica) pela primeira vez por Novoselov et. al (2004) 

utilizando fita adesiva para esfoliar mecanicamente pequenas massas de grafite 

pirolítico altamente orientado. (Figura 3.D) (GEIM; NOVOSELOV, 2010; 

NOVOSELOV et al., 2004; BIANCO et al., 2013; RANDVIIR; BROWNSON; BANKS, 

2014). 

As folhas de grafeno possuem espessura de um único átomo de carbono de 

aproximadamente 0,35 nm e dimensões laterais variando de nanômetros até 

micrometros resultando então em uma alta área superficial específica teórica (ASE’t) 

de aproximadamente 2.600 m2. g-1. Possui propriedades únicas como a segunda 

maior mobilidade eletrônica conhecida, medindo 200.000 cm2.(V.s)-1; excelente 

condutividade térmica de aproximadamente 5.000 W. (m.K)-1; transparência óptica 

notável, com absorção de luz visível em torno de 2,3%, altas rigidez e resistência 

específica à fratura de 0,1 TPa e 130 GPa, respectivamente. 

 
1 A hibridização sp2 diz respeito ao carbono que faz uma ligação simples e uma ligação dupla. Ou 
uma ligação π e 2 ligações σ (MCMURRY JOHN, 2023) 
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Figura 3 - Estrutura de (A) grafeno é o substrato para a síntese de (B) fulerenos, (C) nanotubos de 
carbono e (D) grafite. Fonte: GEIM; NOVOSELOV, 2010. 

 

Todas essas propriedades garantem ao material grande interesse 

acadêmico e industrial. Na Figura 4, apresenta-se uma comparação anual de 

publicações na plataforma Science Direct, destinada ao acesso à jornais e livros 

online, nele é possível notar um aumento de publicações entre 2004 e 2021, 

passando de 441 para 32.751 publicações com a palavra-chave “grafeno” ao ano, 

aproximadamente 89 ao dia (MA; ZHI, 2021; SCIENCE DIRECT, 2022; BIANCO et 

al., 2013).  

Mais de uma década após o grafeno ser isolado, ele já proporcionou 

pesquisas revolucionárias na indústria de energia, medicina, aplicação em 

eletrônicos, na indústria de alimentos, nos esportes e na área da construção civil. 

Em 2019 o grupo Kuten, Öztemur e Safder da empresa turca de fornecimento de 

materiais nanométricos de carbono, Nanografi, publicou em sua página uma lista 

com 60 áreas de aplicações e contribuições específicas do grafeno, nesta lista estão 

inclusos temas como células solares, baterias, destilação de álcool, tratamento de 

câncer, monitoramento de diabetes, diálise, diagnósticos de HIV, geração de luz, 

eletrônicos versáteis e a prova d’água, supercondutores, sensores óticos, 

(A)  

(B) (C) 

(D)  
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dessalinização, fabricação de roupas e capacetes, blindagem radiológica, cimento, 

dentre outros.  

 

 

Figura 4 - Representação do aumento do número de publicações relacionadas à grafeno de 2000 até 
2022. Fonte: adaptado de Science Direct, 2022. 

 

 

3.2.1 Nomenclatura para grafeno e seus derivados  

 

 Bianco et. al (2013) publicaram a primeira normatização de nomenclaturas 

recomendadas para materiais bidimensionais de carbono. O interesse e as 

pesquisas deles cresceram consideravelmente e o grupo notou que na literatura há 

muitas inconsistências na nomeação de materiais 2D carbônicos, sendo nomeados 

na maioria das vezes todos como “grafeno”. Desde então já foram publicadas as 

normatizações ISO TS 80004-13:2017, ABNT ISO/TS 21356-1 e ISO/TC 229, 

destinadas a facilitar a comunicação entre organizações, pesquisadores e indústria 

por meio de uma lista de termos e definições para grafeno materiais bidimensionais 

relacionados.  
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No trabalho de Bianco et al., 2013 foi definido que grafeno é uma 

monocamada isolada bidimensional de átomos de carbono ligados em sp2 disposto 

hexagonalmente com dimensões laterais variando de nanômetros até a macro 

escala. Quando a monocamada se encontra dentro de uma estrutura formando um 

material de carbono 3D, como por exemplo o grafite na Figura 7.d, ela é chamada de 

camada de grafeno. 

Os mesmos autores definiram que materiais bidimensionais que possuem 

camadas de grafeno empilhadas e de dimensão lateral estendida possuem 

nomeações de acordo com o número de camadas que têm, por exemplo: 

 

1) Grafeno de bicamada ou de tricamada: Materiais que possuem 2 ou 

3 camadas de grafeno empilhadas bem definidas e contáveis; 

 

2) Grafeno multicamada: Material que possui um número de camadas 

entre 2 e 10, bem definidas, contáveis e de dimensão lateral 

estendida;  

 

3) Grafeno de poucas camadas ou filme fino de carbono: Material que 

contêm camadas de grafeno fragmentadas e de dimensão lateral 

pequena. Caso este possua entre 2 e 5 camadas, são chamados de 

grafeno de poucas camadas;  

 

4) Nanoplacas de grafite, nanofolhas de grafite ou nanoflocos de 

grafite: Materiais de grafite 2D que apresentam espessura e/ou 

dimensão lateral inferior a 100 nm. 

 

O nanomaterial produzido a partir da funcionalização do grafite ou do 

grafeno também possui nomenclaturas próprias, Na Figura 5 é mostrado o processo 

de oxidação química e redução do grafite (que será mais bem discutido a frente). 

Após o processo de oxidação do material de partida, grafite (Figura 5.A), o material 

passa a ser chamado de óxido de grafite (3D) (Figura 5.B), um sólido obtido a partir 

do processo de funcionalização dos planos basais do grafite, no qual, o 

espaçamento entre as camadas é aumentado através da presença de grupos 

oxigenados entre elas. O próximo passo é a esfoliação, na qual as folhas que 

compõem o óxido de grafite vão se separar e formar o óxido de grafeno (GO) (Figura 
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5.C), um material monocamada com alto teor de oxigênio e hidrofílico. Esse material 

pode ser tratado por métodos químicos, térmicos ou eletroquímicos para que ocorra 

a retirada dos grupos funcionais inseridos, esse processo é chamado de redução, 

formando o óxido de grafeno reduzido (rGO) (Figura 5.D). (BIANCO et al., 2013; 

WICK et al., 2014). 

 

 
Figura 5 – Método Hummers de conversão química do grafite para óxido de grafeno reduzido, onde 

(A) grafite. (B) óxido de grafite. (C) óxido de grafeno (GO). (D) óxido de grafeno reduzido (rGO). 
Fonte: Adaptado de BAI et al., 2010. 

 

Wick et al. (2014) afirmam que a principal diferença estrutural entre GO e o 

rGO, é a razão atômica carbono-oxigênio (C/O), onde o GO possui razão C/O em 

torno de 4:1 a 2:1 e o rGO em torno de 12:1 a 246:1.  

 

 

3.2.2 Métodos de produção de grafeno e seus derivados 

 

Os materiais 2D em geral são produzidos a partir de dois métodos centrais: 

o bottom-up e o top down. A partir dessas duas metodologias foram desenvolvidos 

diferentes técnicas e rotas de síntese, a seguir serão apresentadas algumas delas 

em função da síntese de grafeno.  

 

 

3.2.3 Processo bottom-up – Deposição Química de Vapor 
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O Tipo de processamento bottom-up, resume-se a uma forma de “estruturar 

de baixo para cima”, no qual um determinado material é formado a partir da 

construção de blocos de moléculas, como é ilustrado na Figura 6 que vão se 

agrupando e formando camada por camada do material.  

 

 

Figura 6 - Ilustração esquemática do processo bottom-up. Fonte: Autora, 2023. 

 

O processo apresenta a vantagem do controle preciso e detalhado à nível 

atômico da qualidade do material a ser formado, isso significa que é possível 

sintetizar um material de acordo com preferências específicas. Entretanto, esse tipo 

de processamento exige alta tecnologia e equipamentos de alta precisão. Isso se 

torna uma desvantagem no processo, visto que os custos da tecnologia, da 

construção e operação dos equipamentos aumentam de maneira significativo o 

preço do processamento e consequentemente do produto (LÓPEZ-MONÍS, 2020). 

A Deposição Química de Vapor (Chemical Vapor Deposition - CVD) é um 

método eficaz para produzir filmes de grafeno de alta qualidade com ótimos níveis 

de cristalinidade e em larga escala. O processo é ilustrado na Figura 7, onde os 

precursores de carbono são decompostos em altas temperaturas. O gás 

hidrocarboneto decomposto entra em contato com o substrato, que pode ser de 

silício ou cobre por exemplo, começando o processo de nucleação. A partir da 

adsorção e deposição de átomos sob o filme do substrato reações químicas 

acontecem a fim de formar um filme contínuo de grafeno. Os precursores de 

carbono mais comuns utilizados são o gás metano (CH4) e o acetileno (C2H2); 

nestes casos a temperatura utilizada está na faixa de 900°C a 1000°C 

(BROWNSON; BANKS, 2012). 

 

ÁTOMOS BLOCO DE MOLÉCULAS 
 

NANOPARTICULAS 
MATERIAL EM PÓ 
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Figura 7 - Processo de síntese de grafeno através da deposição química de carbono (CVD). Fonte: 

ACS MATERIAL LLC, 2017. 

 

Alguns parâmetros devem ser observados e adotados a cada síntese, sendo 

eles: os tipos de precursores de carbono e os substratos (os mais utilizados são 

filmes de níquel ou cobre) o fluxo de gás, a pressão e o tempo de retenção do 

material dentro do forno. Este processo é feito em um tempo curto e produz um 

grafeno de alta qualidade estrutural, ou seja, sem defeitos. Entretanto, a síntese do 

grafeno em altas temperaturas traz problemas como o desperdício de recursos 

energéticos e o consequente aumento de custo (DENG; LIU; PENG, 2018; 

BROWNSON; BANKS, 2012). 

 

 

3.2.4 Processos top-down 

 

 O processo top-down, forma materiais a partir da matriz do próprio 

constituinte. É um processo de “estruturação de cima para baixo”, como ilustrado na 

Figura 8, as partes menores do material são obtidas a partir de porções maiores 

dele. Um exemplo desse método é a de obtenção de grafeno a partir do 

processamento e esfoliação do grafite.  

 

 

Figura 8 - Ilustração esquemática do processo top-down. Fonte: Autora, 2023. 

MATERIAL BRUTO MATERIAL EM PÓ NANOPARTICULAS 
MATERIAL EM PÓ 
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O custo do processamento é voltado principalmente à compra do material a 

granel, por isso quando comparado ao processo bottom-up, este tem a vantagem de 

menor custo de produção. Entretanto, o material formado logo após a esfoliação 

pode possuir defeitos estruturais ou alto grau de grupos funcionais inseridos, em 

função da técnica de obtenção que utiliza métodos físicos ou químicos agressivos 

para promover a separação da matriz inicial (TOUR, 2014). 

 

 

3.2.4.1 Esfoliação Mecânica  

 

A esfoliação mecânica parte do princípio de que para as camadas de 

grafeno se soltarem umas das outras é necessário que a força de Van der Walls que 

as une seja superada. Conforme ilustrado na Figura 9, isso pode acontecer através 

da força normal, força lateral ou através da diminuição da força de ligação dos 

átomos mediante a fragmentação das partículas de grafite. No geral existem quatro 

tipos de rotas mecânicas para esfoliar grafite, são elas a clivagem micromecânica, a 

sonicação, a moagem por bolas e a dinâmica de fluidos (SHEN, 2015). 

 

 

Figura 9 - Forças e metodologia utilizada para a superação da força de Van der Halls entre as folhas 
de grafeno dentro do grafite. São elas: força normal, força lateral e a fragmentação. Fonte: Adaptado 

de YI; SHEN, 2015. 

 

A clivagem micromecânica tradicional foi o processo de esfoliação utilizada 

por Noveslov et. al em 2004, também chamada de método da fita adesiva. O 

processo é mostrado na Figura 10, onde uma pequena quantidade de grafite é 

Força normal Força lateral 

Fragmentação 
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colocada sob uma fita adesiva, esta é dobrada e aberta muitas vezes de modo que 

as folhas de grafeno se soltem umas das outras a partir da aplicação da força 

normal. Ao final do processo os pedaços de grafite esfoliado são retirados da fita 

através de um pedaço de silicone. O processo produz folhas de grafeno 

estruturadas, entretanto além de ser um processo muito demorado e trabalhoso, 

também possui baixo rendimento. (ZHANG et al., 2021; YI; SHEN, 2015). 

 

 

Figura 10 - Processo de clivagem micromecânica. Fonte: Adaptado de YI; SHEN, 2015. 

 

A esfoliação em fase líquida assistida por sonicação envolve 3 etapas: a 

primeira é a dispersão do grafite em um solvente, a segunda é a esfoliação do 

grafite por meio de sonicação e a terceira é a purificação. São utilizados em geral 

solventes orgânicos com energia superficial próxima ao do grafeno (~ 40 mL/m2), 

para que ao serem colocados juntos no ultrassom o solvente consiga minimizar a 

energia interfacial entre o grafeno e o solvente, ou seja, minimizar a força envolvida 

nas superfícies em contato. Ciesielski e Samorií (2013) explicam o mecanismo de 

esfoliação a partir da teoria das ondas de tensão: uma onda de compressão atinge a 

interface livre do grafite e em reflexão uma outra onda de tração será refletida de 

volta ao sonicador. Esse movimento criará numerosas microbolhas que causarão um 

estresse de tração nos flocos de grafite, fazendo com que este cause a esfoliação 

destes. Entretanto essa técnica não produz soluções de grafeno tão concentradas: 
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alguns trabalhos relatam concentrações de 0,05 mg/mL a 0,1 mg/mL. Além disso a 

grande maioria dos solventes utilizados como o N-metil-2-pirolidona (NPM), N, N-

dimetilformamida (DMF) e ortodiclorobenzeno (o-DBC) são tóxicos, tornando a 

técnica pouco interessante em termos ambientais (YI; SHEN, 2015; CIESIELSKI; 

SAMORÌ, 2014). 

A moagem por bolas é a terceira metodologia de esfoliação mecânica 

discutida neste trabalho, e durante o processo a força de cisalhamento é aplicada 

lateralmente no grafite afim de obter folhas de grafeno. Na figura 11 estão 

esquematizadas as duas ocorrências da esfoliação por bolas. Yi e Shen (2015) 

discutem em seu trabalho que primeira ocorrência é altamente desejada, e consiste 

na esfoliação por cisalhamento, na qual é possível gerar flocos de grafeno de grande 

porte. A segunda ocorrência não é tão almejada, mas ocorre com frequência, 

consiste em colisões verticais aplicadas pelas bolas, causando fragmentação dos 

grandes flocos de grafite em pequenos e em algumas vezes destroem até a 

estrutura cristalina do grafite, formando estruturas amorfas. 

 

 

Figura 11 - Processo de esfoliação através de moagem por bolas, mostrando as maneiras na qual o 
grafite é esfoliado pelas esferas. Fonte: Adaptado de YI; SHEN, 2015. 

 

O processo ao mesmo tempo produz materiais bem esfoliados, muito 

fragmentados ou ainda estruturas amorfas. É um processo de esfoliação 

considerado eficiente, mas para aplicações específicas que aceitem materiais com a 

estrutura bem defeituosa ou até mesmo amorfa (YI; SHEN, 2015). 

Esfoliação por 
cisalhamento 

Esfoliação por colisões 
verticais 

Esfoliação e fragmentação  
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3.2.4.2 Esfoliação Química 

 

Existem diversas rotas de esfoliação química, entretanto a mais usada é a 

rota de esfoliação química úmida para produzir óxido de grafeno (do inglês 

Graphene Oxide - GO) e depois uma rota de redução é utilizado uma para a 

obtenção de óxido de grafeno reduzido (do inglês Reduced Graphene Oxide - rGO). 

O mecanismo consiste em um primeiro momento de produção de GO intercalar 

grupos oxigenados entre as camadas de grafeno por meio de ataques ácidos ao 

grafite. Esses grupos inseridos aumentam a distância entre as folhas de grafeno, e 

em consequência a isso a força de Van der Walls que as unem se rompem, 

ajudando não somente na esfoliação, mas também na dispersão e estabilização das 

folhas de GO produzidas. Essa rota de produção de GO começou a ser 

desenvolvida em 1859, quando Brodie oxidou grafite na presença de clorato de 

potássio e ácido nítrico fumegante. Em 1958 ela foi evoluída para o processo 

Hummers, mostrado de uma forma geral na Figura 9, no qual é utilizado uma 

combinação de nitrato de sódio, permanganato de potássio e ácido sulfúrico, 

fazendo deste método a base para outras pesquisas. Desde então pesquisadores de 

todo o mundo trabalham para deixá-lo mais seguro e “verde”, como por exemplo 

pela eliminação do nitrato de sódio fazendo com que não houvesse mais produção 

de gás nitroso ácido durante o processo (ZHONG et al., 2015) 

O segundo momento consiste na redução dos grupos oxigenados, para que 

seja produzido o óxido de grafeno reduzido, que é o material mais próximo do 

grafeno que pode ser obtido após a oxidação do grafite. Também consiste em um 

grande campo de estudo, pois a forma com que a redução é feita impacta 

diretamente nas propriedades do rGO. Métodos como a redução solvotérmica, 

micro-ondas, química, e eletroquímica são amplamente discutidas, mas, a ideia de 

utilizar agentes redutores eficientes e tóxicos não é mais atraente, portanto, diversas 

pesquisas estão sendo feitas utilizando produtos não tóxicos ou naturais como 

biomoléculas, biomassa e resíduos plásticos para promover a redução verde de GO 

(KURIAN, 2021). 
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O interesse de melhora nessa metodologia de esfoliação se dá em função 

do alto potencial de escalonamento e por possuir alto rendimento. Porém o processo 

também produz estruturas defeituosas, estruturalmente falando, já que quando os 

grupos oxigenados são retirados os defeitos criados por eles ficam; também é um 

processo potencialmente explosivo, demorado, que utiliza produtos químicos tóxicos 

e muito oxidantes: na lavagem do GO para a retirada do excesso de acidez é 

produzido muito efluente ácido (YUSUF et al., 2019; ZHONG et al., 2015). 

Em relação ao GO diversos estudos na área da biologia o apontam como 

um material tóxico para algumas bactérias (EVARISTE et al.,2021), peixes zebra 

(HU et al., 2011), algas (ZHAO et al., 2017), microalgas (HAZEEM et al., 2017), 

dentre outros. Além de poderem ser potencialmente perigosos para outros 

organismos na água ou no solo por formar um filme impermeável na superfície, 

ainda não foram profundamente estudados. Ou seja, é necessário que haja cautela 

e reavaliações sobre a produção de GO (GUO et al., 2022). 

 

 

3.2.4.3 Esfoliação Eletroquímica 

 

Segundo Liu e Aziz (2022) a rota esfoliação eletroquímica do grafite faz 

parte do grupo de esfoliações químicas. O processo usa um sinal de corrente para 

inserir íons entre as folhas de grafeno da estrutura do grafite e assim quebrar as 

forças de Van der Waals que as retêm juntas, a fim de liberar estruturas de grafeno 

no eletrólito. 

Em seu trabalho, Zhong et al. (2015), discutem que essa técnica tem a 

vantagem de produzir grafeno em larga escala, com mínimos defeitos, e possibilita o 

ajuste do nível de funcionalização em função da tensão aplicada e do intercalante 

utilizado. Entretanto, como toda técnica, esta também tem suas limitações, que se 

baseiam no fornecimento ininterrupto de tensão aos flocos de grafite, visto que eles 

precisam de tensão para que possam atrair as espécies intercalantes. Em muitos 

trabalhos são relatados a utilização de hastes de grafite contínuo em forma de 

eletrodo, e em tese funcionaria bem, visto que o processo de intercalação ocorre dos 

flocos de grafite mais externos até os mais internos, entretanto na prática não é 

assim que acontece. Na realidade, todo o grafite exposto ao eletrólito sofre o 
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processo de intercalação e este processo pode resultar em grafenos ou em pedaços 

de grafite de várias camadas. Este grafite quando solto da matriz ligada à fonte 

elétrica perde o contato elétrico e interrompe o processo de esfoliação naquele local, 

resultando em uma ineficiência do processo. Portanto é necessário que essa 

limitação seja resolvida para que a força motriz eletroquímica seja aplicada em todo 

o grafite de forma efetiva.  

As discussões sobre essa metodologia são bem extensas e interessantes 

em função da facilidade de aplicação e do benefício de eliminação de agentes 

oxidantes fortes para intercalação de íons. A esfoliação pode se dividir em dois 

grupos centrais: a catódica e a anódica, os quais ainda podem ser subdivididos 

quanto à utilização de diferentes configurações de eletrodos (YU, et al., 2015). 

A esfoliação catódica é um processo no qual o grafite se comporta como um 

cátodo, (carregado com cargas negativas), atraindo espécies catiônicas (positivas) 

para que possam intercalar e expandir as camadas de grafite. Podem ainda ser 

combinados etapas de esfoliação mecânica ou sonicação para esfoliar as folhas de 

grafeno que ainda não se soltaram da matriz. Esse processo possui cinética de 

reação lenta, alguns trabalhos apresentam tempo de duração maior que 10 horas 

(YANG et al., 2015). Na Figura 12 é mostrado o processo de intercalação catódica, 

no qual é muito comum encontrar grafeno e grafeno de poucas camadas, porém 

grafeno funcionalizado é dificilmente encontrado (YU, et al., 2015). 

 

Figura 12 - Processo de intercalação e esfoliação eletroquímica catódica. Fonte: Adaptado de YU et 
al., 2015.  
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A esfoliação catódica previne oxidação em excesso, pois aplica potencial 

negativo, e produz em larga escala um material com baixa teor de defeitos. São 

utilizados como eletrólitos solventes orgânicos, porém muitos deles são caros e 

perigosos, como por exemplo o carbonato de propileno e a acetonitrila, tornando o 

processo menos interessante (RAO et al., 2014; LIU et al., 2019; HASHIMOTO et al., 

2019). 

Na esfoliação anódica é aplicado uma tensão positiva sobre o grafite 

fazendo com que o ele atue como o ânodo (carregado com cargas positivas), 

atraindo espécies aniônicas (negativas). Na Figura 13 é mostrado a metodologia da 

esfoliação, onde íons com cargas negativas advindos do eletrólito e íons hidroxila 

(OH-) vindos da eletrólise da água (mecanismo que será mais bem discutido à 

frente) atacam a estrutura do grafite e se intercalam entre as folhas. O processo 

pode ainda se estender por meio de sonicação. Para o meio eletrolítico podem ser 

utilizados ácidos, sais inorgânicos e bases. Esse método é geralmente mais 

utilizado, pois possui uma alta eficiência, com rendimentos próximos de 70%, e gera 

materiais como estruturas de grafeno, grafeno de poucas camadas, grafenos 

funcionalizados com grupamentos oxigenados e estruturas com defeitos com 

dimensão lateral estendida. Entretanto em comparação às estruturas produzidas na 

oxidação via ataques ácidos, estas possuem um nível de defeito menor. Quando 

comparados, o método de esfoliação anódica se destaca em função da utilização de 

reagentes, ácidos, sais inorgânicos e bases não tóxicos e nocivos ao meio ambiente, 

contrapondo ao processo de esfoliação eletroquímica catódica (YU et al., 2015). 
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Figura 13 - Processo de intercalação e esfoliação eletroquímica anódica. Fonte: adaptado de YU et 
al.,2015. 

 

Outro fator que influencia o processo de esfoliação é o tipo de montagem do 

sistema, ou seja, como os eletrodos são introduzidos no sistema. Esse sistema, 

frequentemente descrito em artigos e trabalhos acadêmicos, consiste, conforme 

ilustrado na Figura 14, na utilização de um eletrodo, um contra eletrodo, uma 

solução eletrolítica e uma fonte externa de corrente contínua. O eletrodo costuma 

ser composto de grafite altamente orientado, enquanto o contra eletrodo é feito de 

metais inertes, como platina, cobre ou aço inoxidável. As diferenças nos resultados 

obtidos derivam das variações na tensão aplicada ao sistema e das alterações nos 

parâmetros físicos do eletrólito, como a concentração e a natureza da solução. (YU 

et al.,2015). 

O mecanismo de esfoliação do sistema, exemplificado na Figura 14, mostra 

um processo em que foram utilizados eletrodos e uma solução anódica composta 

por nitrato de sódio (NaNO3): 

(i) A tensão de polarização causa uma redução da água, no cátodo (polo 

negativo), criando íons hidroxila (OH-) que atuam como nucleófilos nas bordas e 

contornos de grão do grafite;  

 

(ii) A oxidação nas bordas do grafite leva à uma despolarização e expansão 

nas camadas de grafite, facilitando a entrada dos íons, provenientes da solução 
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eletrolítica, no caso íons NO3
-, entre as camadas grafíticas. Neste processo as 

moléculas de água podem intercalar com os ânions provenientes da solução 

eletrolítica;  

 

(iii) A redução dos ânions provenientes da solução eletrolítica e a auto 

oxidação da água formam espécies gasosos como O2 e H2, dependendo do que foi 

usado no eletrólito. As espécies formadas podem exercer grande função na 

separação de camadas de grafite fracamente ligadas umas das outras. O processo 

ainda se tornará mais eficiente caso o potencial de redução dos íons provenientes 

do eletrólito for baixo, pois serão mais favoráveis a gerar os gases que auxiliarão na 

esfoliação (YU et al., 2015; PARVEZ et al., 2014; XIA et al., 2013). 

 

 

Figura 14 - Mecanismo da esfoliação eletroquímica utilizando eletrodos diferentes.  
Fonte: adaptado de ZHANG et al., 2016. 

 

 

No trabalho de Zhang et. al (2016) foi utilizado o grafite como o eletrodo 

anódico e aço inoxidável como eletrodo catódico. O eletrólito era composto por uma 

solução de nitrato de sódio (NaNO3) a 1 mol/L e a corrente aplicada foi de 1,2 A. Os 

tempos de 0,5 min; 1 min; 3 min; 5 min; 10 min; 15 min e 20 min foram utilizados 

para verificar mudança da estrutura do material ao longo do tempo. Foi observado 

um aumento de rugosidade, porosidade e aparição de protuberâncias cada vez 

maiores com o aumento do tempo de processo. Essas protuberâncias ou bolhas 

apareceram em função da forte degradação de gás formado ao longo do processo. 
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Após 10 min as bolhas começaram a aumentar e se quebrar, dispersando a porção 

mais externa do grafite na solução. Esse processo tornou a morfologia do grafite 

cada vez mais áspera e porosa. Além da definição do mecanismo de esfoliação 

eletroquímica do grafite mostrada na Figura 14, o trabalho também definiu que o 

grau de oxidação é dependente do tempo de polarização. Por meio da técnica de 

XPS foi possível obter a relação C/O medida depois de 3 min e 5 min, onde a razão 

de 3 a 3,5 e 3,81, foram encontradas para os respectivos tempos de processo. 

Comparando a relação C/O e as imagens MET com o GO típico o grupo observou-

se semelhança entre este e o material gerado. Entretanto, espectros de DRX e 

RAMAN mostraram-se parecidos com o rGO. Ao final, os resultados mostraram que 

há uma distribuição heterogênea de OG eletrólito, onde são encontrados grafite sem 

esfoliação, OG, e regiões pouco oxidadas cristalinas e amorfas (ZHANG et al., 

2016). 

Em outra configuração de eletrodos, eletrodos de natureza idêntica, 

especificamente grafite, são utilizados. Nessa configuração, eles desempenham um 

duplo papel, agindo não apenas como fornecedores de corrente elétrica para o 

sistema, mas também passam pelo processo de esfoliação e operam em modo de 

corrente alternada. Conforme ilustrado na Figura 15, o processo ocorre em ambas 

as direções, alternando a função de cada eletrodo entre anódico e catódico em 

momentos distintos, ao final ambos os grafites possuam certo grau de esfoliação 

(YANG et al, 2017). 

 

 

Figura 15 - Montagem da esfoliação eletroquímica anódica com eletrodos diferentes. Fonte: adaptado 
de YANG et al., 2017. 
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Das et. al (2018) afirmam que a junção dos dois tipos de esfoliações é 

eficiente, já que um sistema supre a ineficiência do outro para obtenção de grafeno. 

O produto é um material 2D com pouca ou nenhuma oxidação, em um menor tempo 

de processo (DAS et al., 2018). Yang et. al (2017) utilizaram um sistema com 

eletrólito composto por bissulfato de tetra-n-butilamónio (TBA•HSO4) em solução, 

com concentração 0,1 M e NaOH para controle de pH a fim de neutralizá-la. Foi 

obtido um material baseado em grafeno constituído de 1-3 folhas de grafeno pouco 

oxidadas, e com relação C/O calculada em 21,2.  
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3.2.4.3.1 Esfoliação eletroquímica bipolar  

 

Essa é outra metodologia de configuração de eletrodos, que teve seus 

primeiros trabalhos publicados no ano 2000, e que desde então têm sido aplicados 

para melhorar eficiência da eletrossíntese, células fotoquímicas e até baterias. Essa 

montagem resolve a ineficiência causada pela perda de contato elétrico que os 

processos eletroquímicos convencionais possuem, em razão da polarização que o 

campo elétrico gera no grafite. Ela é representada na Figura 16, onde o eletrodo 

central é o eletrodo bipolar mergulhado em solução eletrolítica e colocado 

paralelamente ao centro entre dois eletrodos de condução. O eletrodo bipolar deve 

ser eletricamente condutor e deve estar mergulhado no eletrólito, para que ao aplicar 

uma diferença de potencial seja possível conduzir reações de oxidação e redução. 

Os eletrodos de condução podem ser metálicos como platina, prata, ouro ou aço 

inoxidável (FOSDICK et al., 2013) 

 

 

Figura 16 - Montagem de uma célula de esfoliação bipolar. Fonte: Adaptado de FOSDICK et al. 
(2013). 

 

Antes de demonstrar o mecanismo de funcionamento é preciso definir que 

os polos do eletrodo bipolar estão orientados opostos aos eletrodos de condução. 

Ou seja, o polo anódico do eletrodo de condução está de frente para o polo catódico 
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do eletrodo bipolar, e a recíproca acontece da mesma forma. O sistema, 

esquematizado na Figura 17, mostra o funcionamento: 

 

(i) Os eletrodos de condução aplicam um campo elétrico uniforme dentro do 

sistema (este campo é moldado pela geometria dos eletrodos);  

 

(ii) Em resposta a esse primeiro momento, reações faradaicas (eletrolíticas) de 

eletrólise da água começam a acontecer, e são percebidas pela geração de 

bolhas e alteração de pH. No eletrodo de condução catódico ocorre o 

processo de redução, levando a formação de grupos OH-, fazendo com que o 

pH naquela região aumente; no eletrodo de condução anódico ocorre 

oxidação, fazendo com que o pH diminua em função da presença de H+; 

 

(iii)  Os íons gerados começam a atacar o EBP de modo a iniciar a intercalação. 

Caso houver presença de algum tipo de soluto no eletrólito, este também 

começara a se intercalar. 

 

 Ao final do processo, os grupos hidroxila estão, em grande maioria, ligados 

ao grafite, formando GO. E isso faz com que a solução possua uma maior 

concentração de cátions H+, tornando-a mais ácida em comparação ao começo do 

processo. (ALLAGUI et al., 2016; FOSDICK et al., 2013; BJERGLUND, et al., 2017) 

 

 

Figura 17 - Metodologia e caminho de espécies catiônicas e aniônicas na esfoliação eletroquímica 
bipolar de grafite. Fonte: adaptado de ALLAGUI et al. (2016). 
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3.2.4.3.2 Parâmetros que interferem na esfoliação eletroquímica 

 

A partir da revisão de alguns trabalhos sobre esfoliação eletroquímica é 

notável que alguns fatores estudados influenciam o resultado da esfoliação: 

Bakhshandeh e Shafiekhani (2018) avaliaram os efeitos de ondas 

ultrassônicas e temperatura no processo de esfoliação utilizando eletrodos 

diferentes. Ao final dos testes observaram que as ondas ultrassônicas diminuem a 

taxa de oxigênio presente no material esfoliado. Quanto a temperatura, não foram 

detectadas diferenças significativas quando aplicada.   

Em um trabalho publicado em 2019, Shida, Zhou e Inagi, apresentaram um 

estudo investigativo em relação aos efeitos da concentração do eletrólito comparado 

a eletrólise com eletrodos de natureza igual, diferente e com a utilização do eletrodo 

bipolar. Os autores afirmaram que processos eletroquímicos com eletrodos bipolares 

não necessitam de altas concentrações de eletrólitos, pois o eletrodo bipolar inserido 

no campo elétrico aumenta as reações de eletrólise da água e consequentemente a 

disponibilidade de íons para intercalação, fazendo com que haja diminuição da 

necessidade de íons provenientes do eletrólito.  

Wang e Zhang (2019) e Nurhafizah et al. (2020) publicaram estudos 

referentes a tensão aplicada sob sistemas eletroquímicos e suas consequências na 

síntese de GO. Os trabalhos discutem que com tensões abaixo de 3V o sistema não 

possui força suficiente para a produção de GO com poucas camadas; quando 

aplicados tensões entre 7V e 10V a energia fornecida já se torna suficiente para 

oxidação do material, podendo ser encontradas em solução estruturas de GO 

ligeiramente enrugadas. O aumento da tensão é proporcional ao nível de oxidação 

das estruturas carbônicas, e quanto mais oxidadas mais propensas a aglomeração 

as estruturas são. Os estudos ainda indicam que quando aplicadas tensões acima 

de 10V são vistas estruturas com a superfície mais espessa, já que a alta 

quantidade de grupos oxigenados ligados as estruturas se atraem, empilhando as 

folhas de GO através de ligações de Van der Walls. Outro ponto observado por 

esses autores foi a concentração de GO nas diferentes tensões aplicadas, e assim 

como o nível de oxidação é proporcional ao aumento de tensão, a concentração 

também aumenta proporcionalmente ao aumento da tensão aplicada ao sistema 
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eletroquímico. Esse efeito é explicado pela alta tensão aplicada (>10V) expandir as 

camadas intermediarias de grafite, não somente as bordas, como acontece com 

tensões baixas, fazendo com que a produção de GO seja mais pronunciada.  

 

 

3.3 CARACTERIZAÇŌES DOS NANOMATERIAIS DE CARBONO 

 

A Espectroscopia Raman é um método amplamente empregado na 

caracterização de materiais de carbono, sendo uma técnica não destrutiva utilizada 

para avaliar a organização e a presença de defeitos nas amostras, conforme 

destacado por Schuepfer et al. em 2020. Segundo Dai et al. em sua revisão de 

2023, o RAMAN analisa três bandas principais: a banda D, a banda G e a banda 2D. 

A banda G, tipicamente localizada em torno de 1580 cm-1, é gerada pelo estiramento 

da ligação C-C e está presente em todas as estruturas de carbono. A banda D, que 

normalmente ocorre em aproximadamente 1350 cm-1, resulta da deformação dos 

anéis aromáticos e só é visível na presença de desordens na estrutura. A banda 2D, 

cuja posição pode variar entre 2500 e 2800 cm-1, está relacionada com o número de 

camadas de grafeno. À medida que o número de camadas aumenta, o pico que 

deveria ser estreito e nítido, se alarga. 

 Em sua revisão de 2023, Dai et al. mostraram uma abordagem adicional 

para a análise dos Espectros Raman. Neste contexto, eles enfatizaram a 

importância das relações entre as intensidades das bandas 2D e G (I2D/IG) e da 

banda D e G (ID/IG). De acordo com os autores, a relação ID/IG reflete o grau de 

desorganização do material carbonáceo, podendo ser causado pela presença de 

grupos funcionais adicionados ou desorganização estrutural do material. Nessa 

mesma análise, valores mais próximos de zero indicam um material com menor 

desorganização, como por exemplo o grafite cristalino. A relação I2D/IG, está 

associada ao número de camadas, sendo assim, se a relação ultrapassar 1,3, é 

considerado que o material seja grafeno de camada única. Quando essa relação se 

encontra na faixa entre 0,7 e 1,4, sugere-se que o material seja grafeno de duas 

camadas. Por outro lado, quando a relação é inferior a 1, isso sugere que o material 

pode conter poucas ou várias camadas. 
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A espectroscopia de infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR), 

segundo o trabalho de Katumba et al, (2008), é uma técnica analítica que emprega 

espectroscopia no infravermelho dispersivo para identificar compostos com base nas 

frequências das ondas emitidas por cada ligação presente no composto. 

A difração de Raio-x (DRX) é outra técnica não destrutiva muito utilizada 

para determinar parâmetros sobre as propriedades estruturais e químicas dos 

materiais. Ela pode fornecer informações sobre grupos ligantes, espaçamento entre 

as camadas e pureza do nanomateriais de carbono como mostra o trabalho de Al-

Gaashani et al., (2019). Segundo Yang et al. (2018) a distância interplanar do grafite 

intocado é de aproximadamente 0,34 nm, e caso grupos oxigenados sejam inseridos 

entre as camadas, a distância interplanar aumentará para cerca de 0,8 nm. Ainda 

segundo os autores, esta técnica também pode trazer informações que diferenciam 

os materiais de carbono, além da distância interplanar. No GO há um pico de 

difração típico entre 90 e 10o, correspondendo ao plano (001). Já no rGO, grafite ou 

grafeno, o pico típico está entre 24o e 26o aproximadamente, correspondentes ao 

plano (002). 

A análise termogravimétrica (TG) é uma técnica de caracterização que avalia 

a variação do peso do material com relação a queima do material. Com esses dados 

é possível avaliar a estabilidade térmica do material, bem como sugerir grupos 

ligantes à estrutura em função da sua temperatura de queima (VIGNESH et al., 

2023). No estudo realizado por Farivar et al. em 2021, foram definidas faixas de 

temperatura de queima relacionadas a diferentes estruturas de carbono, 

nomeadamente grafite, óxido de grafeno (GO), óxido de grafeno reduzido (rGO) e 

grafeno. As estruturas de grafite apresentam uma faixa de temperatura de queima 

que varia entre 800 °C e 890 °C, com a temperatura máxima atingindo 

aproximadamente 870 °C. O grafeno, por sua vez, é caracterizado por uma faixa de 

queima compreendida entre 680 °C e 730 °C, atingindo sua temperatura máxima em 

cerca de 704 °C. O óxido de grafeno reduzido possui uma faixa de temperatura de 

queima situada entre 520 °C e 620 °C, com a temperatura de queima máxima 

ocorrendo em torno de 536 °C. E o óxido de grafeno, por sua vez, apresenta dois 

eventos de queima distintos. O primeiro evento ocorre na faixa de temperatura entre 

180 °C e 220 °C, atingindo sua temperatura de queima máxima em 221 °C. O 
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segundo evento de queima se situa entre 530 °C e 620 °C, com a temperatura 

máxima de queima ocorrendo por volta de 559 °C.  
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3.4 POLIETILENO DE TEREFTALATO (PET) 

 

Os polímeros possuem uma constituição básica de macromoléculas, 

formadas a partir unidades (meros) que se repetem ao longo da cadeia, ligadas 

entre si por interações intramoleculares primárias fortes, normalmente do tipo 

covalentes. Estes monômeros podem ainda interagir com partes delas mesmas ou 

com outras cadeias por meio de ligações intermoleculares secundárias fracas, as 

quais vão diminuindo ou aumentando sua intensidade em função da distância que as 

moléculas se encontram. Podem ser classificadas como fibras, elastômeros e 

plásticos em função de seu comportamento mecânico. Dentro do último grupo ainda 

podem se subdividir em termoplásticos e termorrígidos quanto ao seu 

comportamento ao calor (CARNEVALORO; SEBASTIÃO, 2010). 

Os termoplásticos são plásticos que à temperatura ambiente são sólidos, 

mas quando submetidos a temperaturas acima da sua transição vítrea são passíveis 

de moldagem, pois tornam-se extremamente flexíveis e maleáveis sem que sua 

estrutura química seja rompida ou danificada. Podem ser reutilizados, visto que não 

apresentam danos estruturais quando são aquecidos abaixo da temperatura de 

transição vítrea. São versáteis e podem ser aplicados em diversos lugares desde 

sacos de lixo até componentes em aparelhos eletrônicos. Podem ser moldados para 

a criação de produtos resistentes de grandes dimensões como tanques para 

combustíveis, caixa d’água e brinquedos. E ainda têm potencial de sobrepor outros 

materiais como metal, ferro e alumínio para aumento de propriedades desejáveis. 

Logo, os termoplásticos são considerados materiais abrangentes e vantajosos, 

substituindo materiais como vidro e aço em inúmeras demandas da construção civil 

(SPINACÉ; DE PAOLI, 2005; ZURICH TERMOPLÁSTICOS, 2016). 

O polietileno de tereftalato (PET) é um polímero termoplástico cuja cadeia 

possui uma fase cristalina e outra amorfa, podendo ser classificado também como 

um material semicristalino. É obtido através da esterificação, demostrado na Figura 

18, do ácido tereftálico e do etileno glicol. Possui temperatura de fusão em torno de 

250-270°C e a temperatura de transição vítrea em torno de 75 °C. Suas principais 

propriedades incluem a possibilidade de se apresentar em três estados: amorfo 

(transparente); parcialmente cristalino e orientado (translúcido); e altamente 

cristalino (opaco). Possui alta resistência a impacto, alta estabilidade térmica e 



51 
 

 
 

química, flexibilidade, resistência à agentes oxidantes, luz solar e microrganismos; 

além disso, são de baixo custo e fácil manuseio (MANO, 1991; KOSCHEVIC; 

BITTENCOURT, 2016; EL ESSAWY et al., 2017). 

 

 
Figura 18 - Processo de esterificação para a síntese do PET. Fonte: Santos et al. (2018). 

 

O PET foi inventado na década de 1930 e teve rápida aceitação no cotidiano 

da população. No final da década de 1950 o PET, o Polipropileno (PP), o Policloreto 

de Vinila (PVC) e os demais polímeros criados foram considerados como novos, 

limpos e modernos, e por isso começaram a substituir grande parte da matéria prima 

utilizada na fabricação de bens de consumo, tais como teclas de piano, carretel de 

filmes, tomadas e soquetes de luz, paraquedas, capacetes, tubos de borracha e 

garrafas de vidro. Durante alguns anos essa substituição causou muitos efeitos 

positivos, impulsionando o crescimento das indústrias e cidades, gerando mais 

empregos e trazendo inúmeras facilidades no cotidiano da população, como a 

criação de itens de conveniência, tais como canudos e saches. Entretanto, a 

intensificação do uso de plásticos aumentou exponencialmente a demanda, 

causando problemas de descarte do resíduo (BBC NEWS, 2018; ZEMORA et al., 

2020).  

Estima-se que entre 1950 e 2017 foram produzidas cerca de 9,2 bilhões de 

toneladas de plástico no mundo, equivalendo a aproximadamente 400 milhões de 

toneladas por ano, doa quais apenas 9% são reciclados. A previsão é que em 2025 

a produção mundial atinja mais de 600 milhões de toneladas por ano (Atlas do 

Plástico, 2020). Dentre os maiores produtores de plástico o Brasil ocupa o 4º lugar 

no ranking com produção média anual de 11,3 milhões de toneladas ao ano, ficando 

atrás somente dos Estados Unidos (70,7 milhões de toneladas), China (54,7 milhões 

de toneladas) e Índia (19,3 milhões de toneladas). Em 2019 o Plano de Incentivo à 

Cadeia do Plástico (PICPLAST) divulgou um panorama do Brasil, apontando que 

838 mil toneladas de plásticos foram recicladas, e o PET correspondia a 42% desse 

montante, ou seja, 351,96 mil toneladas foram recicladas. Sendo assim, 
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aproximadamente 59 mil toneladas foram desqualificadas durante o processo por 

motivos de contaminação (ZAMORA et al., 2020). 

Atualmente existe uma grande preocupação com o descarte incorreto do 

PET no meio ambiente. Dados mostram que cerca de 1,5 milhões de toneladas de 

plástico são utilizadas na produção de garrafas PET ao ano e 4,7 bilhões são 

encontradas descartadas incorretamente na natureza, segundo Zamora et al. (2020). 

Ainda segundo os autores, estimam-se que as garrafas PET demoram cerca de 450 

anos para se decompor e além dos detritos permanecerem na natureza por 

centenas de anos alta em função da estabilidade à degradação, eles ainda ocupam 

um grande volume. Outro problema acarretado com o descarte incorreto é a geração 

de micro plásticos, encontrados principalmente no mar. Podem ser provenientes de 

fontes primárias ou secundarias, ou seja, podem vir de materiais adicionados em 

produtos de beleza e cosméticos, ou derivados da degradação física, química e 

biológica de plásticos. Os microplásticos são plásticos de diâmetro entre 1 μm e 

5000 μm, compostos principalmente de polipropileno, polietileno, poliestireno e 

polietileno de tereftalato. Estão sendo encontrados no mar, em lagos, no solo e no 

ar, causando contaminação em coisas usuais como em garrafas de água potável, no 

sal, em frutos do mar, dentre outros. Em resumo sua presença tem ameaçado todo o 

ecossistema, e estudos já mostram danos físicos, bloqueio de alimentação e no trato 

digestivo em organismos marinhos (SHEN et al., 2021; JIANG et al., 2022). 

Segundo o “Atlas do Plástico” lançado em 2020, a melhor maneira de 

combater todos esses problemas resultantes do descarte incorreto do plástico é 

interromper a cadeia de uso, simplesmente parando de consumi-lo e gerá-lo. Ao 

contrário do que é popularmente dito, os maiores culpados por essa crise não são os 

consumidores, mas sim as grandes empresas. Elas resistem à ideia de substituição 

e esforços para limitar a geração de plástico. A empresa que mais produz plástico é 

a multinacional Coca Cola, tendo o recorde de 88 bilhões de garrafas PET 

produzidas ao ano, equivalendo a uma produção de 167.000 garrafas por minuto. Os 

autores afirmam que é improvável que essa metodologia funcione sem antes uma 

mudança de pensamento de toda a população e das grandes empresas. A segunda 

opção, portanto, é a reciclagem, e em relação ao PET, Figueiredo et. al (2015) 

afirmaram que esse plástico é 100% reciclável (ZAMORA et al., 2020; FIGUEIREDO, 

et al., 2015). 
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O início da reciclagem de qualquer material inicia com a coleta, que pode ser 

feita através da coleta seletiva ou da coleta dirigida. São englobadas cooperativas 

de catadores, entidades sociais e empresas que designam trabalhadores para 

recolherem o material desejado. Após a coleta, o material passa pela triagem para a 

separação de vidro, plástico, latas e papel, mas no caso do PET ele ainda passa 

pela separação quanto a sua cor, conteúdo (refrigerante, água, embalagens de 

alimentos etc.) e quanto a sua origem (diz respeito de onde ele veio, de aterros, 

lixões etc.). Após a separação ele é prensado para a redução do volume e 

encaminhado para os compradores de material reciclado (ABIPET, 2012).  

O próximo passo é a revalorização, no qual o PET será lavado, para 

eliminação de impurezas presentes no material classificado, garantindo que nenhum 

outro plástico esteja presente. Depois ele é triturado e peneirado, para que o 

material fique em um só padrão granulométrico; separado, para que as tampas e 

rótulos se desagreguem, visto que não são constituídos de PET. Ao final ele é seco e 

ensacado. A partir de então o PET já poderá ser usado para qualquer tipo de 

reciclagem (ABIPET, 2012). 

A reciclagem de resíduos plásticos em geral pode ser dividida em quatro 

formas: reciclagem primária, secundária, terciária e quaternária. De acordo com 

Spinacé e De Paoli (2005) podem ainda ser diferenciadas como mecânica ou física, 

química e energética. No Quadro 1 está sendo mostrado detalhadamente o que são 

e como se diferenciam. 

 

Quadro 1 - Metodologias de reciclagem de materiais poliméricos. 

Reciclagem 
Mecânica 

 

Primária 
O polímero virgem é triturado e re-extrusado a 
fim de obter um material com características 
semelhantes ao original. 

Secundária 
O polímero pós consumo é triturado e re-
extrusado, no fim é obtido um material com 
características semelhantes ao original. 

Reciclagem 
Química 

 
Terciária 

O polímero passa pelo craqueamento através 
de métodos térmicos, solvólise ou 
térmicos/catalíticos, para que seja convertido 
em monômeros e posteriormente seja 
utilizado na síntese de outros produtos de 
menor massa molar. 
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Fonte: Adaptado de VIJAYAKUMAR; SEBASTIAN, 2018; FIGUEIREDO, et al. 2015; SPINACÉ; DE 
PAOLI, 2005. 

 

Tendo em vista que todas as metodologias possuem algum tipo de 

desvantagem, muito se tem discutido em relação a melhor forma de reciclagem dos 

polímeros: 

• A reciclagem primária não contempla polímeros pós consumo, pois 

neste tipo de reciclagem somente o polímero não contaminado é 

tratado; 

•  A reciclagem secundária gera um produto muito “sensível”, pois são 

perdidas algumas propriedades do polímero original quando aquecido 

para reciclagem; 

• No tratamento terciário são consumidos altos volumes de água e 

reagentes; 

• A reciclagem quaternária é considerada um problema no que se diz 

respeito a liberação de gases, pois a incineração de “ftalatos” libera 

gases tóxicos que contribuem para o aumento do efeito estufa, 

responsáveis pelo descontrole climático; 

 

Avaliando todas as metodologias com suas vantagens e desvantagens, a 

reciclagem química possui considerável relevância, pois pode utilizar grande volume 

de material polimérico pós consumo, possibilitando a retirada de grande quantidade 

de resíduo descartado incorretamente (TEPX RECICLAGEM, 2019). 

Segundo Figueiredo et. al (2015) dentre todas as metodologias existentes 

para a reciclagem química, a pirólise tem se destacado por reduzir a matéria em 

90% do peso e da possibilidade do produto obtido pós pirólise ser utilizado como 

combustíveis e matéria prima para a indústria petroquímica ou aplicado em 

plásticos, fármacos, solventes, lubrificantes, tintas, colas etc. Ainda segundo os 

autores a pirólise pode ser subdividida em térmica e catalítica. Através da pirólise 

térmica são gerados materiais finos de carvão e uma fração de volátil que pode ser 

realizada em temperaturas entre 350 e 900oC. Já a pirólise catalítica produz uma 

Reciclagem 
Energética 

 
Quaternária 

O polímero é incinerado para a recuperação 
da energia térmica liberada. 
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fração maior de hidrocarbonetos leves e pode ser realizada em temperaturas 

menores e em um tempo menor de reação em função da presença do catalisador 

(Panda, A.K. et al., 2010; Figueiredo, A.L. et al., 2015). 

O PET, na sua grande maioria, possui em sua composição carbono e 

hidrogênio: cerca de 63% e 4% respectivamente. Após a pirólise, parte do hidrogênio 

é possivelmente volatilizado e os hidrocarbonetos que compõe os cerca de 63% do 

PET podem ser usados para a geração de energia, combustíveis ou como matéria 

prima para outros materiais (MENDONZA-CARRASCO, 2016; SANTOS, 2019). 

 

 

3.5 ESPUMA LEVE DE CARBONO (ELC) 

 

Em 2017, Ladeira et. al depositaram uma patente, BR 10 2017 021032 4, da 

síntese de uma espuma leve de carbono (ELC) a partir da pirólise do PET, mostrada 

na Figura 19. Os autores se fundamentaram em trabalhos anteriores que mostram a 

produção de um material grafítico a partir da queima do bagaço da cana de açúcar 

(PAWAR, et al., 2013), considerado um ótimo precursor de carbono por ser 

constituído em grande maioria por carbono. Além do precursor foi necessário a 

utilização de agente expansivo para a expansão da PET. Este pode ser um ácido ou 

sal de natureza inorgânica ou orgânica, que ao se decompor em gases consigam 

aumentar a distância das camadas do polímero. O agente expansivo deve ter uma 

faixa de temperatura de decomposição entre 150 oC e 380 oC, para que se misture 

ao PET durante o derretimento, e já tenha se decomposto antes do início da 

grafitização (LADEIRA et al., 2017). 
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Figura 19 - Registro fotográfico da ELC (A) em cima de flores artificiais, para demonstrar sua leveza; 
(B) retirada do forno pós pirólise. Fonte: Cedido por Luiz Orlando Ladeira. 

 

O processo de síntese utilizou gases inertes no processo, tais como argônio 

ou nitrogênio para garantir uma atmosfera não oxidante. A metodologia consiste em 

(LADEIRA et al., 2017): 

 

(i) O PET é triturado e misturado ao agente expansivo em proporções 

desejadas. A mistura é colocada em um cadinho de porcelana é levado 

ao forno; 

 

(ii) Já dentro do reator é iniciado a purga com gás inerte para retirada de 

oxigênio, durante pelo menos 40 min;  

 

(iii) O forno foi aquecido em taxas de aquecimento baixas até que chegue 

em uma temperatura de aproximadamente 480 oC. Neste momento 

permanece por aproximadamente 1h, de modo que todo o agente 

expansivo se degradasse gerando expansão na cadeia carbônica do 

PET; 

 

(iv) Depois disso, é iniciado o aquecimento para o processo de 

grafitização. Os autores sugerem uma faixa de temperatura entre 700 

oC a 1500 oC, permanecendo por mais 2 horas; 

 

(v) Por fim, o forno é desligado para que atinja temperatura ambiente. 

 

(A) (B) 
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A espuma leve de carbono (ELC) é um material semicristalino, constituído 

93% de átomos de carbono e apresenta tamanho de poros entre 0,3 mm e 1,4 mm. 

Sua rede é bastante parecida com a do grafite mineral, exceto pelas camadas 

expandidas e defeituosas que a espuma possui. É um material interessante pois 

além de promover a mitigação ambiental, já que é produzido a partir de PET, 

também possibilita a aplicação em diversas áreas como filtração e inserção em 

matrizes cimentícias ou poliméricas, de modo que haja ganho de propriedades 

desejadas. (LADEIRA et al., 2017).  

Assim como o grafite, é esperado que ao ser esfoliado também apresente 

propriedades interessantes. Para o deposito da patente Ladeira et. al (2017) 

utilizaram como principal agente expansivo o cloreto de amônio. Segundo o National 

Center for Biotechnology Information (2022a) ao se decompor termicamente, produz 

ácido clorídrico (HCl), um produto não desejado, já que promove a oxidação em 

elementos metálicos no reator. Por isso, outros agentes expansivos foram testados 

para obter resultados semelhantes. Segundo as diretrizes da patente, é permitido a 

utilização de qualquer composto orgânico ou inorgânico desde que possua 

temperatura de decomposição entre 150 oC e 380 oC. Em um trabalho recém-

publicado, Ferreira (2023), utilizando melamina como agente expansivo, apresentou 

resultados interessantes com relação às caracterizações físicas do material 

produzido, por meio da análise de Microscopia Eletrônica de Varredura, da 

Espectroscopia Raman e da termogravimetria. 
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4. METODOLOGIA 

 

4.1 MÉTODOS EXPERIMENTAIS 

 

4.1.1 Síntese da espuma leve de carbono 

 

Com base na patente BR 10 2017 021032 4, foi empregada como agente 

expansivo a melamina para testes de síntese da espuma leve de carbono (ELC). A 

proporção utilizada foi baseada no trabalho de Ferreira (2023): uma parte em massa 

de PET para uma parte em massa de melamina com diferentes rampas de 

aquecimento. A variação da rampa de aquecimento parte do princípio de que os 

agentes expansivos possuem diferentes temperaturas de decomposição térmica e 

por isso seria interessante aplicar a temperatura próxima do ponto de decomposição 

da melamina para que esta se decomponha lentamente e possa expandir o material 

carbônico de uma maneira mais controlada, influenciando positivamente na 

qualidade do material. Por isso foi feito uma comparação entre a rampa padrão 

utilizada no trabalho de Ferreira (2023) (Rampa 1 – R1) e outra considerando a 

temperatura de decomposição da melamina em 345 oC (Rampa 2 – R2) (NATIONAL 

CENTER FOR BIOTECHNOLOGY INFORMATION, 2022b; USIQUÍMICA, 2018).  

O PET micronizado foi adquirido da empresa Micropet (tipo: PET MP-05) e a 

síntese das espumas foi feita no forno Mufla Linn High Therm KK-MODEL, com 

capacidade para 1000L e temperatura máxima de 1340 oC. 

A preparação foi comum aos dois processos, em que os materiais foram 

misturados em proporções iguais (392 g de PET e 392g de melamina) em moinho de 

bolas durante 2 horas afim de garantir a homogeneidade. Depois, a mistura foi 

distribuída igualmente em 10 potes cerâmicos e levados ao reator de pirólise 

conforme representado na Figura 20.  
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Figura 20 - Desenho esquemático da montagem e fluxos utilizados durante a síntese da ELC. Fonte: 
Autora, 2023. 

 

O material G-R1 passou pela rota de temperatura R1, e o material G-R2 

passou pela rota de temperatura R2 ambos indicados na Figura 21. Os processos 

ocorreram em atmosfera controlada com gás argônio para que a oxidação do 

material fosse reduzida. Nos primeiros 30 minutos o fluxo de argônio ficou em 1500 

cc/min, depois disso o fluxo passou para 500 cc/min, mantendo-se até o 

resfriamento da mufla em 300 oC, após essa temperatura a vazão de argônio foi 

interrompida.  

 

Figura 21 - Rampas de aquecimento R1 e R2. Fonte: Autora, 2023. 
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4.1.2 Prova de conceito da esfoliação eletroquímica bipolar  

 

Para validar o método de esfoliação eletroquímica anódica bipolar foram 

necessários testes de eletrólise para atestar a viabilidade da esfoliação utilizando a 

ELC, já que, inicialmente o método é utilizado para esfoliar grafite mineral. A primeira 

parte da prova de conceito foi a definição do eletrólito. Shida, Zhou e Inagi (2019) 

afirmaram que na esfoliação eletroquímica bipolar são utilizadas quantidades 

mínimas de soluto na concentração do eletrólito, pois o grande diferencial da 

esfoliação eletroquímica bipolar são as altas taxas das reações de eletrólise da água 

que acontecem nos eletrodos de alimentação, liberando muitos íons OH- e H+ que 

são fundamentais no processo de esfoliação. O NaOH é um sal muito utilizado em 

esfoliações eletroquímicas encontradas na literatura. Manueira et. al (2018) 

utilizaram no eletrodo 0,01M de NaOH e 0,1M Na2SO4 para esfoliação anódica com 

eletrodos diferentes e aplicando uma tensão de 10 V; eles obtiveram um grafeno 

multicamada pouco oxidado (C/O = 33,5 a 50). Yang et. al (2017) utilizaram no 

eletrodo 0,1M de NaOH, para esfoliação eletroquímica com eletrodos iguais, e 

aplicando 10 V de tensão obtiveram grafeno, grafeno de bicamada e grafeno de 

tricamada pouco oxidados (C/O = 21,2). O NaOH em água se dissocia em Na+ e OH-

, e por isso era esperado que ele contribuísse com a esfoliação bipolar. As 

concentrações utilizadas no eletrólito foram definidas em função de testes 

laboratoriais. Neste trabalho as concentrações de 0,005M e 0,01M foram avaliados.  

A fonte de tensão, eletrodos de alimentação e a tensão aplicada foram os 

mesmos em todos os testes. Na alimentação do sistema, foi aplicado 10 V com a 

fonte de tensão modelo FA-3003 da INSTRUTHEM, e os eletrodos foram placas de 

aço inox. O hidróxido de sódio P.A. foi adquirido na Êxodo Científica, LOTE 

2008074771. 
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Figura 22 - Desenho esquemático da montagem do reator de esfoliação utilizado para a prova de 

conceito. Fonte: Autora, 2023. 
 

A montagem do sistema, representado na Figura 22, foi realizada utilizando 

2 placas de aço inox; um béquer de 600 mL; uma tampa plástica retangular de 6,5 

cm x 1,5 cm; 2,5 g de ELC, 500 mL de água deionizada (DI) e as respectivas 

concentrações de NaOH. A solução de NaOH foi preparada em um béquer e 

misturada com um agitador magnético até a homogeneização. As placas de aço inox 

foram colocadas perpendicularmente e ligadas à fonte de tensão. No centro delas foi 

colocado a ELC e em cima dela um pedaço de plástico para garantir que a espuma 

permanecesse submersa na solução. O processo durou 2 horas, e o efluente obtido 

foi reservado e utilizado nas caracterizações. Ao final dos testes, as placas de inox 

apresentaram pontos de oxidação, o que levou à escolha de outro meio 

eletroquímico para a próxima fase da pesquisa.  
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4.1.3 Esfoliação no reator eletroquímico com tubos concêntricos   

 

Baseando-se no método de esfoliação eletroquímica bipolar, um reator 

eletroquímico com tubos concêntricos foi desenvolvido a fim de aumentar a área de 

troca iônica na espuma leve de carbono e consequentemente potencializar a 

esfoliação eletroquímica anódica bipolar.  

O sistema, demonstrado na Figura. 23, é formado por dois cilindros, um 

vazado (Figura 23.A), com 4,3 cm de diâmetro interno, parede medindo 2 mm e 15,2 

cm de altura. E outro cilindro maciço (Figura 23.B), com 2,3 cm de diâmetro e 17,9 

cm de altura, colocados concentricamente e separados através de um dispositivo 

isolante (Figura 23.D), que além de exercer o papel de separador dos tubos, 

também foi utilizado para conter a ELC e garantir a submersão dela durante todo o 

processo. O sistema estava contido em um béquer de 1L, e foi apoiado sob um 

suporte plástico perfurado de 250 mL, para que possibilitasse a circulação da 

solução com o auxílio de um agitador magnético.  

Para os novos testes de esfoliação o meio reacional precisou ser alterado 

devido a oxidação das placas de aços inoxidáveis causada pelo NaOH. Baseando-

se no trabalho de Yang et al. (2016), o ácido aminoetanóico foi escolhido para 

substituir o NaOH como eletrólito, já que é um ácido fraco e dificilmente atacaria com 

severidade as paredes do reator eletroquímico de tubos concêntricos. Outro aspecto 

relevante a ser mencionado é que o soluto proposto tem potencial aplicação em 

diversos materiais, como os cimentícios, trazendo benefícios na prevenção da 

formação e expansão de poros e microfissuras, entre outros (JIANG et al. 2022; LI et 

al., 2019). O ácido aminoetanóico, também conhecido por glicina, é um aminoácido 

com fórmula C2H5NO2. Não pode ser categorizada em ácido ou base 

especificamente, já que sua molécula em meio aquoso não se dissocia 

completamente, tornando-se um eletrólito fraco.  
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Figura 23 - Desenho esquemático do reator eletroquímico bipolar com tubos concêntricos. Na foto 

estão respectivamente: (A) Eletrodo interno, (B) Eletrodo externo, (C) Suporte Plástico, (D) 
Dispositivo para contenção da ELC. Fonte: Autora, 2023. 

 

A estrutura da glicina é neutra e em água os íons se neutralizam, isso 

porque o íon H3N+ estabiliza o íon NO2
- e vice-versa. Entretanto, em pH alcalino o 

equilíbrio é deslocado, formando dominantemente o conjugado catiônico da glicina. 

Portanto, para resolver o problema e facilitar a dissociação dos íons, foi utilizado o 

hidróxido de amônio (NH4OH) na solução eletrolítica, para que todas as soluções se 

iniciem com pH 8.  
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Tabela 1 - Especificações dos experimentos feitos no reator eletroquímico bipolar com tubos 
concêntricos. 

Nome da 
amostra 

C2H5NO2 
(mol/l) 

Tempo de 
processo 

(h) 

NH4OH 
(g) 

Esf.0,5M –3h 0,5M 3 h 1,5 g 

Esf.0,5M – 4h 0,5M 4 h 1,5 g 

Esf.0,5M – 5h 0,5M 5 h 1,5 g 

Esf.1M – 3h 1M 3 h 2 g 

Esf.1M – 4h 1M 4 h 2 g 

Esf.1M – 5h 1M 5 h 2 g 

Esf.2M – 3h 2M 3 h 2,6 g 

Esf.2M – 4h 2M 4 h 2,6 g 

Esf.2M – 5h 2M 5 h 2,6 g 

 
Fonte: Autora, 2023. 

 

As esfoliações foram realizadas no sistema demonstrado na Fig. 23, 

utilizando a tensão de 10V, água deionizada (DI), glicina em concentrações de 2M, 

1M e 0,5M e as respectivas quantidades de hidróxido de amônio. Foram avaliados 

os tempos de 3, 4 e 5 horas. Todos os dados e especificações utilizados estão 

demonstrados na Tabela 1. O ácido aminoetanóico e o hidróxido de amônio foram 

adquiridos pela NEON, REF: 03643 e REF: 01527, respectivamente. 

 

 

4.2 MÉTODOS ANALÍTICOS 

 

4.2.1 Caracterização da Espuma Leve de Carbono 

 

Para verificar se a espuma leve de carbono produzida nesse trabalho, tendo 

a melamina como agente expansivo, era semelhante à apresentada na patente BR 

10 2017 021032 4, tendo cloreto de amônio como agente expansivo, foram feitas 

análises de Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV), Termogravimetria (TG) e 

Espectroscopia Raman e Difração de Raios-X (DRX).  

Para o MEV, as amostras foram depositadas sob um suporte (stub) com fita 

de carbono sem nenhum preparo. As imagens foram captadas no Microscópio 
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Eletrônico de Varredura – Quanta 200 FEI, com tensão de aceleração 10 kV no 

Centro de Microscopia da UFMG. 

Para as análises de TG, as amostras passaram por uma lavagem para 

retirada de possíveis impurezas metálicas vindas do reator. Para isso, em um béquer 

de 500 mL foram colocadas 300 mL de solução de água + álcool isopropílico em 

proporções volumétricas iguais (1:1). Logo em seguida as espumas foram colocadas 

dentro do béquer de modo que ficassem submersas na solução. Depois de 10 

minutos, as amostras passaram por uma peneira e depois foram levadas na estufa a 

100 oC por 2 horas. As análises foram feitas no CTNano-UFMG e o equipamento 

utilizado nas análises foi o Analisador térmico simultâneo TG/DTA Perkin Elmer STA 

8000, no qual as amostras foram aquecidas de 30 a 920oC, com uma taxa de 

aquecimento de 10oC/min e ar sintético a 20 mL/min. As curvas foram suavizadas no 

Origin e depois deconvoluidas utilizando o ajuste Gaussian. 

As análises de DRX foram feitas no Laboratório de Fluorescência de 

Difração de Raio X, no ICEX – Departamento de Física – UFMG, utilizando o 

Difratômetro de raios-X Shimadzu XRD-7000. O material passou pelo mesmo 

preparo feito para a TG. As medidas foram feitas utilizando tubo de cobre, 𝜆ka = 

1,5406, tempo de amostragem de 700 segundos, com varreduras exploratórias de 2o 

a 70o, e depois medidas específicas entre 25o e 28o. Os padrões gerados pela 

difração de raios-x foram utilizados para determinação da distância entre as 

camadas, espessura e número de camadas. Para a determinação da distância entre 

as camadas (d) foi utilizada a equação de Bragg (Equações 1 e 2). 

 

2d senθ = n λ                                                                       (1) 

Ou: 

d =
n λ

2 senθ
                                                                   (2) 

 

Onde: 

d = Distância interplanar (Å)  

n = 1 (ordem da difração) 

𝜆 = 1,5406 Å (comprimento de onda do raio-x incidente) 

 = Posição do pico (em radianos)  
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Logo depois, usando as equações de Debye-Sherrer foi calculado o número 

médio de camadas (n) (SRINIVAS et al., 2010; SANER et al., 2010, SALLEM et al., 

2018) (Equações 3 e 4). 

 

𝑡 =
0,89𝜆

𝛽 cos 𝜃
                                                                                              (3) 

 

 

𝑛 =
𝑡

𝑑
                                                                                                    (4) 

 

Onde: 

𝑡 = Espessura  

 = Posição do pico (em radianos) 

𝜆 = Comprimento de onda do raio-x incidente (1,5406 Å) 

𝛽  = Distância angular na metade da altura do pico de difração (em radianos) 

𝑛 = Número médio de camadas 

d = Distância interplanar 

 

Para as análises de Espectroscopia Raman o material passou pelo mesmo 

preparo feito para a Termogravimetria. As análises foram feitas no CTNano - UFMG 

no Espectrômetro WiTec Alpha300, utilizando o laser de 457 nm, potência de 1 mW 

em 6 pontos com 6 acumulações de 10 segundos. As curvas foram suavizadas no 

Origin e depois deconvoluidas utilizando o ajuste Gaussian. 

 

 

4.2.2 Caracterização do material esfoliado produzido durante a prova de 

conceito.  

 

Na prova de conceito, o objetivo foi verificar se a metodologia de esfoliação 

eletroquímica bipolar padrão esfoliaria a espuma leve de carbono. Para avaliação 

desse ponto em questão foram feitas imagens em um Microscópio Eletrônico de 

Transmissão afim de coletar evidências da esfoliação. Os parâmetros observados 

foram regiões com maior transparência. Não houve nenhum preparo com as 
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amostras, o material foi colhido e depositado sob uma grade Holley Carbon. As 

imagens foram captadas no Centro de Microscopia da UFMG, pelo Microscópio 

Eletrônico de Transmissão – Tecnai G2-20 – SuperTwin FEI - 200 kV. 

 

 

4.2.3 Caracterização do material esfoliado utilizando o reator eletroquímico 

com tubos concêntricos   

 

Para a caracterização do material obtido na esfoliação com o reator 

eletroquímico de tubos concêntricos foram utilizadas as técnicas de Microscopia 

Eletrônica de Transmissão (MET), Termogravimetria (TG), Espectroscopia Raman, 

Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR) e Difração de 

Raio-X (DRX). 

As imagens de MET foram necessárias para avaliar em um primeiro 

momento qual melhor tempo e concentração para prosseguir com as 

caracterizações citadas. Foram avaliadas 3 tempos e 3 concentrações diferentes, ao 

total 9 amostras, por isso a técnica foi essencial para reduzir o número de amostras 

geradas. Nesse momento, regiões de maior transparência e tamanho de placas 

foram analisadas, e o tempo de 4 horas foi definido melhor para prosseguir com as 

demais caracterizações. Para essas análises as amostras não passaram por 

nenhum tipo de tratamento, foram colhidas e depositadas sob uma grade Holley 

Carbon. Em um segundo momento, foram feitas novas imagens das amostras 

escolhidas, entretanto, agora elas passarem por um processo de centrifugação a fim 

de encontrar regiões mais esfoliadas. O processo de centrifugação foi baseado no 

trabalho de Khan et al. (2012), seguindo a seguinte metodologia: uma fração da 

solução retirada do sistema eletroquímico bipolar com tubos concêntricos passou 

por duas fases de centrifugação, demonstrada na Tabela 2. As alíquotas foram 

colhidas com o auxílio de uma pipeta para que o corpo de fundo, onde as partículas 

menos esfoliadas estão, não se misturasse em toda a amostra. Novamente as 

amostras foram colhidas e depositadas sob uma grade Holley Carbon. Todas as 

imagens foram captadas no Centro de Microscopia da UFMG, pelo Microscópio 

Eletrônico de Transmissão – Tecnai G2-20 – SuperTwin FEI - 200 kV. 
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Tabela 2 - Configuração do processo de centrifugação utilizado na preparação das amostras. 

 Velocidade Tempo Alíquota colhida 

Rodada 1 500 rpm 45 minutos 87,5% superior 

Rodada 2 3000 rpm 45 minutos 45% superior 

 
Fonte: Autora 

 

As amostras relacionadas com o tempo de 4 horas foram secas na estufa 

para que pudesse dar continuação as demais caracterizações. Entretanto um 

problema foi detectado: o material de carbono esfoliado estava em menor 

concentração em relação à glicina colocada na solução eletrolítica e por isso todas 

as caracterizações feitas estavam exibindo perfis extremamente próximos da glicina, 

como pode ser visto nas caracterizações de FTIR e TG, respectivamente nas 

Figuras 24.A e 24.C. Alguns métodos de separação foram testados, como filtração, 

decantação com auxílio de solvente não miscível à glicina e centrifugação.  

A glicina é extremamente solúvel em água e a solução é bastante estável 

não permitindo a separação glicina/material de carbono por completo. Por isso, 

através da TG feita com o material seco foi possível inferir que a queima desse 

material a 300 oC viabilizaria a caracterização do material de carbono gerado, já que 

depois de aproximadamente essa temperatura o comportamento das curvas 

apresenta pequenas mudanças. Para isso, 200 mL de solução foram secas na 

estufa por 48 horas, e depois queimadas na mufla Linn High Therm KK-MODEL, 

com capacidade para 2000L e temperatura máxima de 1340 oC. 

Os materiais foram colocados juntos na mufla, e cobertos por pratos de 

porcelana para reduzir o risco de contaminação cruzada. Para a queima, a mufla foi 

aquecida até 300 oC, com taxa de aquecimento de 1,38 oC/min e desligada quando 

chegou ao patamar. Depois de resfriado, os materiais foram moídos em um graal 

para obtenção de um pó. As Figuras 24.B e 24.D mostram o comportamento do 

material de carbono depois da queima, comprovando que a glicina foi eliminada em 

sua grande maioria, restando somente o material a ser caracterizado.  
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Figura 24 - (A) Curvas de FTIR do material esfoliado antes da queima, (B) Curvas de FTIR do 
material depois da queima comparadas a glicina antes da queima, (C) Curvas TG do material 

esfoliado antes da queima, (D) Curvas de TG do material esfoliado depois da queima comparadas a 
glicina antes da queima. Fonte: Autora, 2023.  

 

Depois da purificação das amostras as caracterizações de TG, RAMAN, 

FTIR e DRX foram utilizadas para definir qual a natureza do material de carbono 

produzido através da esfoliação da espuma leve de carbono utilizando o reator 

eletroquímico bipolar com tubos concêntricos.  

A Termogravimetria foi feita no Departamento de Física, Laboratório de 

Nanomateriais, na UFMG. O equipamento utilizado foi o DTG 60H Shimadzu, no 

qual as amostras foram aquecidas da temperatura ambiente a 920 oC, com uma taxa 

de aquecimento de 10 oC/min e ar sintético com vazão de 100 mL/min.  

As análises de RAMAN foram feitas no CTNano - UFMG no Espectrômetro 

WiTec Alpha300, utilizando o laser de 532 nm, potência de 1 mW em 6 pontos com 6 

ANTES DA QUEIMA DEPOIS DA QUEIMA 

(A) (B) 

(C) (D) 
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acumulações de 10 segundos. As curvas foram suavizadas no Origin e depois 

deconvoluidas utilizando o ajuste Gaussian. 

As análises de DRX foram feitas no Laboratório de Fluorescência de 

Difração de Raio X, no ICEX – Departamento de Física – UFMG, utilizando o 

Difratômetro de raios-X Shimadzu XRD-7000. As medidas foram feitas utilizando 

tubo de cobre, 𝜆ka = 1,5406 nm, com varreduras de 2o a 70o, e tempo de 

amostragem de 700 segundos. Os padrões gerados pela difração de raios-X foram 

utilizados para determinação da distância entre as camadas, espessura e número de 

camadas. Para a determinação da distância entre as camadas (d) foi utilizada a 

equação de Bragg (Equação 2). Logo depois, usando as equações de Debye-

Sherrer (Equações 3 e 4) foi calculado o número médio de camadas (n) (SRINIVAS 

et al., 2010; SANER et al., 2010, SALLEM et al., 2018;). 

As análises de FTIR foram realizadas a fim de identificar a presença de 

algumas ligações nas amostras. Foi utilizado o Espectrofotômetro Perkin Elmer FTIR 

Frontier no CTNano - UFMG. As curvas foram plotadas no Origin e não passaram 

por nenhum tipo de tratamento. 

 

 

5. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 

5.1 ESPUMA LEVE DE CARBONO 

 

As imagens de MEV feitas do material G-R1 mostram um material 

heterogêneo. Na Figura. 30.C é possível ver o empilhamento de camadas medindo 

em torno de 550 nm. Além das camadas, é possível observar uma desorganização 

do material, com várias partes menores soltas na estrutura. As Figuras 25.A e 25.D 

mostram estruturas mais finas, formadas a partir de bolhas (Figura 25.B) que 

surgiram a partir da decomposição térmica da melamina e romperam. No geral este 

material possui tanto estruturas expandidas, mostradas nas Figuras 25.A e 25.D, 

quanto estruturas bem compactadas, mostradas nas Figuras 25.B e 25.C. 
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Figura 25 - Imagens MEV do material G-R1. A imagem (A) representa o aumento de 5000 vezes da 
região marcada de amarelo em (B). (D) Mostra o aumento de 5000 vezes da região marcada de 
vermelho em (B) e (C) mostra uma região com aumento de 20000 vezes, onde é possível ver a 

organização do material em camadas. Fonte: Autora, 2023. 

 

Assim como o anterior, o g-R2 também possui uma estrutura heterogênea, 

com partes compactadas e outras expandidas. Há os mesmos pontos de aspecto de 

bolhas estouradas formando algumas folhas finas, mostrado nas imagens 26.B e 

26.E. A imagem 26.D mostra uma região com camadas organizadas. Não foi 

possível mensurar a espessura das camadas pois as imagens não estavam no 

ângulo correto para tal medida.  

 

519 nm 

587 nm 

(A)  (B) 

(C)  
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Figura 26 - Imagens MEV da ELC produzida na rota R2. Em (B) tem-se o aumento de 4000 vezes da 
região marcada em (A). Em (E) está o aumento de 15000 vezes da região marcada em (C). E em (D) 

está o aumento de 60000 vezes da região marcada em (E). Fonte: Autora, 2023. 
 

 

Na mesma imagem (Figura 26. D) são vistas algumas estruturas esféricas, 

localizadas entre as camadas. Para investigar a natureza delas foi feito uma 

espectroscopia de energia de raios-X (EDS), mostrado na Figura 27.  

 

(A) 

(E) 

(D) (C) 

(B) 
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(A) 

(D) 

(B) 

(C) 

(F) (E) 

(G) (H) 

(J) (I) 

Figura 27 - Espectroscopia de energia de raios-X (EDS) da ELC produzida através da R2. Onde a 
partir da imagem (A), foram identificados diversos elementos, como: (B) carbono, (C) oxigênio, (D) 

alumínio, (E) cálcio, (F) cloro, (G) magnésio, (H), fósforo, (I) silício. Fonte: Autora, 2023 
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Nela é possível ver que as regiões marcadas na imagem original, 27.A, em 

vermelho, são ressaltadas nas imagens 27.B, 27.C, 27. F e 27.G, indicando que 

essas esferas são: compostos organometálicos, ou seja, algum composto formado 

por carbono e um metal. Os átomos encontrados: carbono (C), cálcio (Ca), cloro 

(Cl), oxigênio (O), alumínio (Al), magnésio (Mg), fosforo (P), silício (Si) e titânio (Ti) 

são provenientes tanto da estrutura do PET e da melamina quanto de resíduos 

encontrados no PET, vindas de impurezas do PET, como rótulos e tampas, e 

resíduos metálicos vindos do reator onde foi feita a pirólise.  

Ao comparar as imagens dos materiais gerados com o uso de melamina 

como agente expansivo nas duas rotas, com as imagens retiradas da Patente BR 10 

2017 021032 4 (Figura 28), observa-se que a similaridade não atingiu o nível 

esperado. A melamina não demonstrou um poder expansivo equiparável ao do 

cloreto de amônio, provavelmente devido à temperatura de decomposição térmica 

da melamina ser maior.  

 

Figura 28 - Imagens MEV da Patente BR 10 2017 021032 4. Fonte: Ladeira et al., 2017. 

 

A melamina se decompõe em torno de 350°C, enquanto o cloreto de amônio 

se decompõe por volta de 330°C. Considerando que a temperatura de fusão do PET 
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está entre 250°C e 270°C, para obter um material com expansão semelhante à da 

patente, a temperatura de decomposição térmica do composto deve estar entre 

250°C e 330°C. Desse modo, os gases liberados na decomposição térmica irão 

inflar a estrutura do PET gerando um material mais expandido, consequentemente 

com camadas mais finas.  

As curvas obtidas pela Espectroscopia Raman dos materiais produzidos 

com melamina apresentam semelhanças notáveis, conforme representado na Figura 

29, no qual, a curva (A) é referente ao material g-R1 e a (B), referente ao material g-

R2. As curvas exibem sobreposição das bandas D e G, e quando deconvoluidas, 

revelam que a banda G possui menor intensidade em relação à banda D. Todos os 

dados relevantes foram colocados na Tabela 3.  

 

 

 

 

(B)(
D) 

(A) 

(C) 

Figura 29 - Espectros Raman dos materiais (A) g-R1; (B) g-R2 e (C) ELC da Patente BR 10 
2017 021032 4. Fonte: (A) e (B) Autora, 2023; (C) Ladeira et al., 2017. 
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Tabela 3 - Informações dos Espectros Raman obtidos para os materiais g-R1 e g-R2.  

 Posição da Banda Intensidades 

 
Banda D 

(cm-1) 
Banda G 

(cm-1) 

Banda 
2D 

(cm-1) 
ID/IG I2D/IG 

g-R1 1387 1583 2819 1,39 0,29 

g-R2 1398 1597 2877 1,22 0,37 

Fonte: Autora, 2023. 

 

Na análise dos dados Raman, foram empregados dois parâmetros, sendo 

eles a relação ID/IG e a relação I2D/IG. Esses parâmetros estão sendo explicados 

no Quadro 2 e serão utilizados para a discussão da técnica.  

 

Quadro 2 - Parâmetros aplicados nas análises dos Espectros Raman 

Fonte: Adaptado de DAI et al, 2023. 

 

Ao analisar a relação I2D/IG, inferior a 1, é sugerido que esses materiais 

possuem muitas camadas. A relação ID/IG, em 1,39 e 1,22, mostra que esses 

materiais possuem um alto nível de desorganização estrutural, não podendo ser 

classificados como grafite cristalino. Comparando os resultados da relação ID/IG 

obtidas, com o trabalho de Avila et al. (2017) e Maulana et al. (2017), onde amostras 

de grafite mineral foram oxidadas e depois reduzidas, é possível verificar certa 

semelhança com os valores obtidos neste trabalho. Avila et al. (2017) e Maulana et 

al. (2017), obtiveram valores de 1,26 e 1,4, respectivamente para a relação ID/IG, 

caracterizando óxido de grafeno reduzido. Como neste trabalho foi sugerido, através 

da análise da relação I2D/IG que as espumas leves de carbono possuem várias 

 
PARÂMETRO 

 

 
O QUE ELES SUGEREM? 

 

Relação ID/IG 

 

• Indica a desordem estrutural da amostra. 
 

• Quando mais próximo de zero, mais cristalino é o material. 
 

Relação I2D/IG 

 
a) I2D/IG > 1,3, o material possui camada única 

 
b) I2D/IG entre 0,7 e 1,4, o material possui camada dupla 

 
c) I2D/IG <1, o material possui várias camadas 
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camadas, é possível sugerir a denominação para as amostras pode ser de óxido de 

grafite reduzido. 

No entanto, quando comparados com a ELC da patente BR 10 2017 021032 

4, observa-se que eles apresentam diferenças significativas, caracterizadas por uma 

maior presença de defeitos, demonstrada pela banda D com menor intensidade na 

ELC da patente. Esses resultados são consistentes com as observações obtidas por 

meio da Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV). Notavelmente, os materiais 

produzidos com melamina como agente expansivo exibem uma maior quantidade de 

defeitos em sua estrutura. 

A análise termogravimétrica (TG) do material g-R1, conforme ilustrada na 

Figura 30.A, revela a existência de dois eventos de perda de massa principais. O 

primeiro evento ocorre no intervalo de temperatura entre 40 °C e 285 °C, resultando 

em uma perda de massa de 1,86% relacionada com a perda de moléculas de água 

fisiosorvidas, assim como grupos funcionais oxigenados menos estáveis, tais com 

CO, CO2, grupos hidroxila e epóxi (TENE et al., 2020). O segundo evento de perda 

de massa no intervalo de temperatura de 285 °C a 816 °C, resulta em uma 

significativa perda de massa de 95,74%. Quando o segundo evento de perda de 

massa é deconvoluido, como representado na Figura 30.B, é possível identificar a 

presença de dois eventos adicionais: um na temperatura de queima a 673 °C, e o 

outro a 729 °C. Analisando esses dados, é possível inferir a queima de dois tipos de 

materiais: o primeiro corresponde a uma estrutura de GO e o segundo a uma 

espécie de grafite (Farivar et al. 2021).  

 

 

Figura 30 - TG do material g-R1. (A) Mostrando a perda em % do material. (B) Mostrando a 
deconvolução do segundo evento de perda de massa. Fonte: Autora, 2023. 
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O material g-R2 também exibe dois eventos de perda de massa, conforme 

apresentado na Figura 31.A, sendo o primeiro observado até 310 °C, resultando na 

perda de 1,86% da amostra, assim como a anterior, também relacionado a perda de 

moléculas de água fisiosorvidas, assim como grupos funcionais oxigenados menos 

estáveis, tais com CO, CO2, grupos hidroxila e epóxi (TENE et al., 2020). O segundo 

evento estendendo-se até 776 °C com uma perda de massa importante de 95,97%.  

Ao deconvoluir o segundo evento de perda de massa, Figura 31.B, é identificado a 

formação de dois picos, um com temperatura de perda máxima de 642 °C e outro a 

697 °C. Por isso é possível inferir a existência de dois tipos de estruturas de óxido 

de grafeno reduzido (FARIVAR et al. 2021). 

 

 

Figura 31 - TG do material g-R2. (A) Mostrando a perda em % do material. (B) Mostrando a 
deconvolução do segundo evento de perda de massa. Fonte: Autora, 2023. 

 

Quando se comparam as análises termogravimétricas (TG) de ambos os 

materiais com a Espuma Leve de Carbono (ELC) descrita na patente (Figura 32), 

observa-se que a estrutura obtida com cloreto de amônio é termicamente mais 

estável do que qualquer uma das estruturas obtidas com melamina. É relevante 

notar que as espumas desenvolvidas neste trabalho apresentam uma baixa 

quantidade de grupos funcionais ligantes. Portanto, a desordem evidenciada na 

análise RAMAN não parece estar relacionada a grupos oxigenados, mas sim à 

desordem na rede, possivelmente nas bordas ou no empilhamento das camadas.  
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Figura 32 - Espuma leve de carbono obtida na patente BR 10 2017 021032 4. Fonte: Ladeira et al., 
2017. 

 

Ao comparar os materiais gerados neste trabalho utilizando melamina como 

agente expansivo, o material g-R2 demonstra ter uma menor quantidade de grupos 

oxigenados ligantes em sua estrutura e, de acordo com a TG (Figura 31.B) também 

exibe uma maior homogeneidade. Portanto, optou-se por continuar o processo de 

esfoliação com a Espuma Leve de Carbono produzida pela rota de temperatura 2 (g-

R2). 

Uma análise de DRX da ELC g-R2 foi feita a fim de inferir a quantidade de 

camadas do material antes da esfoliação. O espectro apresentado na Figura 33 

revela um pico principal em 2θ=26,6°, associado ao plano (002) (AL-GAASHANI et 

al. 2019; MOHAMMADI et al. 2022), que corresponde à distância entre as camadas 

do material. Utilizando a equação de Bragg (Equação 2), calculou-se a distância 

interplanar no material, que foi de 0,34 nm. Posteriormente, utilizando as equações 

de Debye-Sherrer (Equações 3 e 4), calculou-se a espessura do material, que foi 

estimada em aproximadamente 39,2 nm, correspondendo a cerca de 117 camadas. 

Todos os dados referentes à caracterização DRX da ELC g-R2 foram colocados na 

Tabela 4.  
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Figura 33 - Espectro DRX do material g-R2. Fonte: Autora, 2023. 

 

 

Tabela 4 - Dados DRX para a amostra g-R2 

Fonte: Autora, 2023. 

 

A geração do g-R2 teve uma produtibilidade de aproximadamente 20%, e 

conforme visto nas caracterizações de MEV, TG, RAMAN e DRX, o material g-R2 é 

heterogêneo, formado por aproximadamente 117 camadas, possui um nível baixo de 

grupos funcionais ligados a estrutura, e um nível alto de desordem estrutural. 

Portanto, é possível afirmar que se trata de nanoplaquetas de óxido de grafite 

reduzido com muitas camadas. 

 

 

5.2 PROVA DE CONCEITO DA ESFOLIAÇÃO ELETROQUÍMICA BIPOLAR 

 

A fim de avaliar o sucesso da esfoliação eletroquímica bipolar, a Microscopia 

Eletrônica de Transmissão (MET) foi utilizada a fim de encontrar regiões de maior 

transparência indicando que a metodologia é capaz de esfoliar a ELC. O material 

produzido com concentração de 0,005 M de NaOH é mostrada nas Figura 34.A e 

Amostra 
2θ 
(o) 

θ (o) 
Distância 

Interplanar 
/ d (nm) 

Largura na metade da 
altura / 𝞫 (radianos) 

Espessura 
(t) / nm 

Número médio 
de camadas (n) 

g-R2 26,61 13,31 0,335 0,206 39,19 117 
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34.B e com concentração de 0,01M de NaOH são mostradas nas Figura 34.C e 

34.D.  

 

 

Figura 34 - Imagens MEV das esfoliações feitas no reator eletroquímico bipolar convencional 
utilizando NaOH como eletrólito. (A) e (B) com concentração 0,005M. (C) e (D) com concentração 

0,01M. Fonte: Autora, 2023. 

 

Avaliando as imagens, é possível constatar que independente da 

concentração utilizada, as esfoliações foram eficazes e produziram materiais 

esfoliados. Mostra então, que essa metodologia é eficiente para a esfoliação da 

ELC. Entretanto, durante o processo, mesmo sendo utilizadas concentrações 

menores do que na literatura, o NaOH oxidou os eletrodos, conforme mostrado na 

Figura 35, fazendo com que houvesse a necessidade de troca do eletrólito para um 

soluto menos corrosivo.  
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Figura 35 - Eletrodos depois da esfoliação eletroquímica utilizando NaOH como eletrólito. Fonte: 
Autora, 2023. 

 

 

5.3 REATOR ELETROQUÍMICO COM TUBOS CONCÊNTRICOS 

 

Utilizando a sistema de eletrólise bipolar com tubos concêntricos criado para 

a esfoliação da espuma leve de carbono, foram geradas um total de 9 amostras, se 

diferenciando entre si pela concentração de glicina (0,5M, 1M e 2M) e tempo de 

processo (3 horas, 4 horas e 5 horas).  

Em um primeiro momento as imagens de Microscopia Eletrônica de 

Transmissão (MET) foram feitas a fim de avaliar a relação esfoliação e o tamanho 

das placas obtidas. Pois como havia muitas amostras, a intenção foi eliminar alguns 

grupos de concentração e/ou tempo para que fosse possível diminuir o número de 

amostras a ser caracterizado. Nas Figura 36, 37 e 38, estão sendo mostradas 

imagens das esfoliações nas concentrações de 0,5M, 1M e 2M respectivamente, 

relacionando-as com os tempos de processo testados.  
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 Figura 36 - Imagens MET do material esfoliado a 0,5M glicina, nos tempos de (A), (B), (C) 3h; (D), 
(E), (F) 4h; e (G), (H), (I) 5h. Fonte: Autora, 2023. 
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Figura 37 - Imagens MET do material esfoliado a 1M glicina, nos tempos de (A), (B), (C) 3h; (D), (E), 
(F) 4h; e (G), (H), (I) 5h. Fonte: Autora, 2023. 
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Figura 38 - Imagens MET do material esfoliado a 2M glicina, nos tempos de (A), (B), (C) 3h; (D), (E), 
(F) 4h; e (G), (H), (I) 5h. Fonte: Autora, 2023. 

 

As imagens apresentaram um material com um grau significativo de 

esfoliação, evidenciando áreas com tonalidades diferentes, sendo as áreas mais 

claras aquelas mais esfoliadas, enquanto as mais escuras correspondem a partes 

menos esfoliadas. Isso sugere a presença de partes do material que foram 

esfoliadas, mas ainda permanecem agregadas. Além disso, há regiões que não 

passaram pelo processo de esfoliação ou que se sobrepõem a outras.  

Em síntese, as amostras revelam uma considerável heterogeneidade, sem 

que nenhuma delas se destaque. No entanto, foi observado que, à medida que o 

(A) 

(I) (H) (G) 

(C) (B) 

3 horas  

[2M] + NH4OH 

5 horas  

4 horas  

(F) (E) (D) 



86 
 

 
 

tempo de processamento aumentou, as placas se apresentaram menores. No tempo 

de processamento de 5 horas foram detectadas mais placas menores e agregadas, 

em comparação com o período de 3 horas. No entanto, as amostras de 3 horas 

revelaram a presença de mais áreas não esfoliadas, caracterizadas por regiões 

escuras e grandes. Portanto, optou-se por prosseguir com o tempo intermediário de 

4 horas nas demais análises. Na Figura 39 estão sendo mostradas as soluções 

obtidas após o processo de esfoliação eletroquímica no tempo de 4 horas, nas 

concentrações de 0,5M, 1M e 2M. 

 

 

Figura 39 - Esfoliações obtidas no tempo de 4 horas, nas concentrações de (A) 0,5M; (B) 1M e (C) 
2M. Fonte: Autora, 2023. 

 

Durante as sessões de MET percebeu-se que as amostras são sensíveis ao 

feixe de luz, e se degradavam quando tinham o laser direcionado a um ponto focal 

por muito tempo. Por essa razão não foi possível obter imagens de alta resolução 

das amostras, mas segundo a difração de elétrons elas apresentavam certa 

organização.  

A partir deste ponto, as amostras que foram submetidas ao processo de 4 

horas com uma concentração de 2M serão designadas como "Esf. 2M"; as amostras 

que passaram pelo mesmo processo com uma concentração de glicina de 1M serão 

referidas como "Esf. 1M" e aquelas que foram processadas durante 4 horas com 

uma concentração de 0,5M serão denominadas como "Esf. 0,5M". 

 

Esf.1M – 4h 
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Figura 40 - Imagens MET dos materiais esfoliados no tempo de 4 horas, nas concentrações (A) 0,5M; 
(B) 1M; (C) 2M. Fonte: Autora, 2023. 

 

A Figura 40 exibe imagens das amostras selecionadas pós centrifugação. A 

centrifugação não forneceu materiais com tamanho lateral menor, mas sim materiais 

menores em relação ao tamanho superficial do floco. As imagens foram colocadas 

com as barras de escala iguais para permitir uma maior comparação entre elas. 

Nota-se que as amostras Esf. 2M e Esf. 1M parecem possuir folhas mais finas. Já a 

amostra Esf. 0,5M apresenta um maior número de regiões mais escuras, 

possivelmente indicando a aglomeração das camadas. Entretanto, ainda não há 

indicativo da qualidade química das amostras. 

Os Espectros Raman dos materiais esfoliados estão sendo mostrados na 

Figura 41, e todas as informações utilizadas para interpretação da técnica estão 

compiladas na Tabela 5.  

Analisando a relação I2D/IG todos os materiais gerados possuem I2D/IG < 

1, sugerindo que se trata de amostras que possuem poucas ou várias camadas. A 

relação ID/IG sugere que os materiais possuem alto nível de desordem estrutural. 

Sendo a Esf. 0,5M com ID/IG = 1,27, Esf. 1M com ID/IG = 0,82 e a Esf. 2M com 

ID/IG = 0,76, indicando que à medida que a concentração de glicina aumenta, as 

amostras apresentam menor nível de desordem.  

No trabalho de Avila et al. (2017) e Maulana et al. (2017), foram obtidos 

valores da relação ID/IG igual a 1,26 e 1,4, respectivamente para o óxido de grafeno 

reduzido (rGO), e 0,88 e 0,97, respectivamente para o óxido de grafeno (GO). 

Quando comparados aos valores de ID/IG obtidos para as esfoliações, a Esf. 0,5M 

apresenta um nível de desordem semelhante ao óxido de grafeno reduzido, já as 

amostras Esf. 1M e Esf. 2M mostraram níveis de desordem que podem ser 

relacionados ao óxido de grafeno. 

(A) (C) (B) 
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Figura 41 - Espectros Raman dos materiais esfoliados (A) Esf. 0,5M, (B) Esf. 1M e (C) 2M. Fonte: 
Autora, 2023. 

 

 

Tabela 5 - Informações dos Espectros Raman dos materiais esfoliados. 

 Posição da Banda Intensidades 

 
Banda D  

(cm-1) 
Banda G  

(cm-1) 

Banda 
2D 

(cm-1) 
ID/IG I2D/IG 

Esf. 
0,5M 

1402 1599 2887 1,27 0,39 

Esf. 1M 1344 1565 2851 0,82 0,28 

Esf. 2M 1336 1562 2830 0,76 0,24 

Fonte: Autora, 2023. 

 

Os espectros FTIR são apresentados na Figura 42. Os picos amplos 

identificados a 3285 cm-1 e 3188 cm-1, conforme descrito por Ain e Haq (2020), estão 

relacionados às vibrações de alongamento da ligação O-H, podendo ser atribuídos 

ao grupo hidroxila em estado livre ou em ligações intermoleculares. A banda a 1627       

(B) (A) 

(C) 
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cm-1 está associada à ligação C=C em compostos aromáticos, conforme mencionado 

no estudo de Mittal et al. (2016). A vibração observada a 1409 cm-1 é atribuída à 

vibração de deformação da ligação O-H, conforme discutido por DU et al. (2015). Na 

pesquisa de Mageed et al. (2016), a faixa de vibração em 758 cm-1 foi relacionada à 

deformação da ligação C-H em compostos aromáticos. De acordo com a tabela de 

FTIR por faixa de espectro, retirado do site da Merck (2023), as bandas na faixa de 

1250 cm-1 a 1020 cm-1 estão associadas ao estiramento da ligação C-N, enquanto 

as bandas a 1523 cm-1 e 1316 cm-1 estão relacionadas ao estiramento da ligação N-

O em compostos nitrogenados. Na Tabela 6 foi compilado as informações obtidas a 

partir da análise FTIR.  

 

 

 

Figura 42 - Análise FTIR dos materiais Esf. 0,5M, Esf. 1M e Esf. 2M. Fonte: Autora, 2023. 
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Tabela 6 - Relação de comprimentos de onda encontrados no trabalho e os encontrados na literatura. 

Intervalo de Comprimento 
de Onda / cm-1 

Comprimento 
de onda 

encontrado / 
cm-1 

Grupamento 
Característico  

3600 - 2700 3285 / 3188 O-H  

1662-1626 1627 C=C 

1550 - 1500 / 1372 - 1290 1523 /.1316 N-O 

1440-1395 ou 1420 a 1330 1409 O-H 

1250 a 1020 1228 / 1169  C-N  

900-690 ou 1000-650 758 C-H 

Fonte: Autora, 2023. 

 

Segundo a análises dos dados obtidos pelo FTIR, os materiais esfoliados 

possuem ligações típicas de compostos aromáticos, indicando que o material possui 

certo nível de organização. A presença de ligações nitrogenadas e oxigenadas fora 

do contexto de compostos aromáticos indicam que os grupos funcionais ligados a 

estrutura são formados principalmente por nitrogênio (N), oxigênio (O) e hidrogênio 

(H). 

Através da análise termogravimétrica (TG), foram obtidas informações 

essenciais para a investigação do comportamento térmico do material, possibilitando 

a indicação dos grupos funcionais ou das categorias de materiais que se 

decompõem com o aumento da temperatura. No material designado como Esf. 

0,5M, é observada uma perda de massa total de 99%, a qual é caracterizada por 

três eventos distintos de decomposição, conforme ilustrado na Figura 43. O primeiro 

evento ocorre na faixa de temperatura compreendida entre 40 °C e 261 °C, 

resultando em uma perda de massa de 9,36%. O segundo evento se desenrola de 

262 °C a 451 °C, registrando uma perda de massa de 33,83%, com a temperatura 

máxima de decomposição ocorrendo em torno de 364 °C. O terceiro evento abrange 

o intervalo de 452 °C a 647 °C, resultando em uma perda de massa de 55,81%, e a 

temperatura máxima de decomposição nesse terceiro evento situa-se em torno de 

571 °C.  
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Figura 43 - Análise de TG do material Esf. 0,5M. Fonte: Autora, 2023. 

 

Na Figura 44, a análise termogravimétrica (TG) do material Esf. 1M revela 

uma perda total de massa de 99,44%, com a ocorrência de três eventos distintos de 

perda de massa. O primeiro evento, observado entre 40 °C e 234 °C, resulta em 

uma perda de massa de 7,19%. O segundo evento, que abrange o intervalo de 235 

°C a 449 °C, apresenta uma perda de massa de 30,22%, atingindo sua temperatura 

máxima de perda em torno de 365 °C. O terceiro evento ocorre entre 450 °C e 660 

°C, com uma perda de massa de 62,03%, e a temperatura máxima de perda nesse 

terceiro evento situa-se em torno de 566 °C. 

 

Figura 44 - Análise de TG do material Esf. 1M. Fonte: Autora, 2023. 

 

No material denominado Esf. 2M, a perda de massa total atinge 100%, 

evidenciando igualmente a ocorrência de três eventos distintos de perda de massa, 

como demonstrado na Figura 45. O primeiro evento ocorre na faixa de temperatura 
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compreendida entre 40 °C e 314 °C, resultando em uma perda de massa de 9,05%. 

O segundo evento se estende de 315 °C a 456 °C, apresentando uma perda de 

massa de 31,07%, com a temperatura máxima de perda ocorrendo por volta de 362 

°C. O terceiro evento abrange o intervalo de 457 °C a 667 °C, com uma perda de 

massa de 58,88%, e a temperatura máxima de perda nesse terceiro evento situa-se 

em torno de 554 °C. 

 

Figura 45 - Análise de TG do material Esf. 2M. Fonte: Autora, 2023. 

 

O primeiro e o segundo evento de perda de massa nos 3 materiais, até 

aproximadamente 450oC, estão relacionados a perda de grupos menos estáveis, 

assim como indicado no espectro de FTIR (Figura 42). Esses grupos podem estar 

relacionados a água ligante na estrutura, água de constituição, grupos nitrogenados 

e grupos oxigenados como hidroxila. E o terceiro evento de queima pode estar 

relacionado as demais estruturas de carbono. A interpretação da TG será discutida 

mais a frente. 

Nos espectros de difração de raios X (DRX), como mostrado na Figura 46, 

são observados picos de difração que correspondem ao plano (002) (AL-GAASHANI 

et al., 2019; MOHAMMADI et al., 2022), podendo ser encontrados em grafite, óxido 

de grafeno reduzido, segundo Yang et al. (2018). 

Para a amostra Esf. 0,5M, o pico é observado a um ângulo de 2θ=25,77°; na 

amostra Esf. 1M, o pico está em 2θ=25,82°; e na amostra Esf. 2M, o pico ocorre a 

2θ=25,79°. Esse plano está relacionado à distância entre as camadas do material. 

Utilizando a equação de Bragg (Equação 2), foi possível inferir a distância 
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interplanar para as três amostras, resultando em um valor de 0,35 nm para todas 

elas. 

Além disso, a espessura das amostras foi calculada utilizando as equações 

de Debye-Sherrer (Equações 3 e 4), os dados compilados estão na Tabela 7. A 

amostra Esf. 0,5M apresenta uma espessura de 5,48 nm, o que equivale a 

aproximadamente 16 camadas. A amostra Esf. 1M possui uma espessura de 2,63 

nm, correspondendo a cerca de 9 camadas. Já a amostra Esf. 2M tem uma 

espessura de 3,47 nm, o que equivale a aproximadamente 10 camadas. Os outros 

picos aparentes em aproximadamente 2θ=13 o e 2θ=29o, na Esf. 0,5M, tem relação 

com o silício do substrato onde foi depositado o material a ser analisado (HOSSAIN 

et al., 2018).  

 

 

Figura 46 - Padrão de DRX para as amostras esfoliadas Esf. 0,5M, Esf. 1M e Esf. 2M. Fonte: Autora, 
2023. 

 

Tabela 7 - Dados DRX para as amostras esfoliadas Esf. 0,5M, Esf. 1M e Esf. 2M. 

Amostra 
2θ 
(o) 

θ (o) 
Distância 

Interplanar 
/ d (nm) 

Largura na 
metade da 
altura / 𝞫 

(radianos) 

Espessura 
(t) / nm 

Número 
médio de 
camadas 

(n) 

Esf. 0,5M 25,77 12,89 0,345 1,47 5,48 15,87 

Esf. 1M 25,82 12,91 0,345 2,72 2,96 8,59 

Esf. 2M 25,79 12,90 0,345 2,32 3,47 10,06 

Fonte: Autora, 2023. 
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No que diz respeito à nomenclatura dos materiais, a análise 

termogravimétrica (TG) e a espectroscopia FTIR revelaram a presença de grupos 

funcionais oxigenados e nitrogenados em todas as três esfoliações. Além disso, a 

difração de raios-X (DRX) indicou uma redução no número de camadas do material 

após a esfoliação. Incialmente, o material apresentava, em média, 117 camadas, 

enquanto após o processamento, a Esf. 0,5M, a Esf. 1M, e a Esf. 2M, exibiram 

respectivamente, 16, 9 e 10 camadas. Em relação às amostras Esf. 1M e Esf. 2M, o 

DRX demonstrou que o aumento da concentração de glicina não influenciou 

significamente o grau de esfoliação da espuma leve de carbono, uma vez que a 

diferença no número de camadas foi pequena. A análise também revelou que o 

espaçamento entre as camadas é de aproximadamente 0,35 nm, característico de 

materiais grafíticos que não possuem grupos funcionais entre suas camadas, de 

acordo com Yang et al. (2018), e por isso, sugere-se que os grupos funcionais se 

encontram nas bordas das estruturas.   

A espectroscopia Raman sugere que a amostra Esf. 0,5M pode ser 

classificada como óxido de grafeno reduzido (rGO), enquanto as amostras Esf. 1M e 

Esf. 2M indicam ser óxido de grafeno (GO), todas elas contendo várias camadas. A 

diminuição da relação ID/IG com o aumento da concentração de glicina, sugere que 

a desordem no material é principalmente devido ao empilhamento de camadas, e 

quando esse empilhamento é reduzido, a desordem também diminui, refletindo na 

relação ID/IG que diminui de 1,22 na ELC para 0,76 na Esf. 2M.  

Com base em todas essas informações, é possível concluir que as 

estruturas obtidas pelo processo eletroquímico de esfoliação da ELC, utilizando 

glicina como eletrólito, são, de fato, estruturas de óxido de grafeno com múltiplas 

camadas. Além disso, o processo de esfoliação demonstrou ser eficaz, reduzindo 

em até 92% o número de camadas, de forma branda, sem aumentar a desordem do 

material ou alterar suas características de maneira crítica. 
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6. CONCLUSÕES  

 

A produção da Espuma Leve de Carbono (ELC) utilizando melamina como 

agente expansivo, conforme sugerido no trabalho, não resultou em espumas 

equivalentes àquelas descritas na patente BR 10 2017 021032 4, na qual foi 

utilizado cloreto de amônio. As análises de Raman indicaram que as ELCs 

produzidas no estudo são compostas por nanoplaquetas de óxido de grafeno 

reduzido, exibindo um alto nível de desordem estrutural devido à aglomeração das 

camadas ou à presença de defeitos de borda. Por meio da difração de raios-X, foi 

identificado que o material gerado no estudo, seguindo a rota de temperatura 2, 

consiste em uma estrutura com aproximadamente 117 camadas. 

A metodologia de esfoliação eletroquímica bipolar em um reator de tubos 

concêntricos demonstrou ser viável para a esfoliação da espuma leve de carbono. O 

processo demonstrou ser eficaz, reduzindo em até 92% o número de camadas de 

forma branda, sem aumentar a desordem do material ou alterar as características do 

material de partida, a ELC. Além disso, o processo mostrou-se escalável e 

ambientalmente indicado, uma vez que produziu quantidades praticamente nulas de 

resíduo. Para isso, foi utilizado um meio eletrolítico composto por glicina e hidróxido 

de amônio, em um processo com 4 horas de duração, nas concentrações de 0,5 M, 

1 M e 2 M. A partir desse processamento, foi obtido óxido de grafeno com muitas 

camadas, variando entre 16 e 9 camadas. Conforme indicado pelos resultados de 

FTIR, as estruturas ainda contêm grupos nitrogenados e oxigenados, e segundo a 

distância interplanar obtida pelo DRX, os grupos estão ligados nas bordas.  

Esse material obtido foi gerado com uma configuração de baixa 

complexidade, sem gerar resíduos indesejados. Considerando que a matéria-prima, 

a espuma leve de carbono, é originada a partir de garrafas PET recicladas, o 

material apresentado neste estudo adquire características que o destacam como 

uma opção diferenciada. Além de sua origem "verde," ele também se destaca pelo 

seu método de produção e possibilidades de aplicação. E com base no 

conhecimento existente sobre as aplicações do óxido de grafeno, o material 

esfoliado neste trabalho pode desempenhar o papel de substituir o óxido de grafeno 

obtido por meio de um processo de esfoliação química do grafite mineral. Tal 



96 
 

 
 

substituição é viável, considerando que o método convencional envolve processos 

extensos e a geração significativa de resíduos. 

Dentre as diversas possibilidades de aplicação, o setor da construção civil é 

o que possui maior potencial de uso e interesse em inovações utilizando 

nanomateriais de carbono. Isso se deve ao fato de que esses materiais podem 

melhorar significativamente as propriedades mecânicas, durabilidade e desempenho 

dos materiais de construção, como concretos, argamassas e compósitos. 

Pesquisas têm explorado o uso de glicina na argamassa e no concreto como 

agente de complexação iônica, com o objetivo de prevenir a formação e expansão 

de poros e microfissuras nos materiais hidratados, ao mesmo tempo em que 

desempenha um papel como impermeabilizante (JIANG et al. 2022; LI et al., 2019).  

O óxido de grafeno reduzido tem mostrado ganhos com relação a resistência 

à tração, especialmente em idades precoces, resistência à compressão e à flexão. 

Porém, no estado fresco, promove redução na trabalhabilidade de compósitos 

cimentícios (JYOTHIMOL et al., 2020; CHINTALAPUDI, PANNEM, 2020). Além 

disso, existem estudos para utilizá-lo em armazenamento de energia eletroquímica 

(DAS et al.,2019). E quando aplicado em compósitos poliméricos, melhoria de 

desempenho tem sido observada com relação ao modulo de elasticidade, a 

resistência à tração, e a estabilidade térmica, entre outros (RAY, 2015).  

Pesquisas envolvendo o óxido de grafeno na construção civil também 

trouxeram bons resultados, como a melhora das resistências a tração e compressão 

em concreto (DUTRA, et al., 2022) e a melhora a resistência a compressão e a 

tração em argamassas (CORSO, et al.,2019; VERÇOSA, L. D. O, 2022). Esses 

estudos indicam que os nanomateriais de carbono têm um papel importante a 

desempenhar na inovação e no avanço da construção civil. 
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7. SUGESTÕES PARA TRABALHOS FUTUROS 

 

Neste estudo, a concentração dos nanomateriais de carbono em cada 

amostra não pôde ser quantificada. Portanto, seria benéfico considerar a utilização 

de métodos, como secagem ou absorção ótica, para a avaliação dessa 

característica. 

Seria relevante investigar a influência de diferentes tempos de esfoliação, 

bem como concentrações intermediarias de glicina, como por exemplo entre 0,5 M e 

1 M, e 1M e 2M. Caracterizando as amostras em todas as técnicas realizadas neste 

trabalho para avaliar a qualidade estrutural de cada uma. A hipótese é que um tempo 

de processo mais longo podem resultar na produção de óxido de grafeno com 

menos camadas. 

Outra investigação relevante seria a realização de estudos da aplicação da 

solução de óxido de grafeno nitrogenado em compostos cimentícios, como pastas, 

argamassas e concretos, de modo a substituir o óxido de grafeno obtido através de 

outros processamentos, como a oxidação química por ácidos ou o processo bottom-

up.  
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