._,;.g, :

PROBIC/PROBITI

" PESQUISA MOVIMENTA INOVAGAO.
INOVAGAO MOVIMENTA O FUTURO.

XXVIIl ENCONTRO DE JOVENS PESQUISADORES E
X MOSTRA ACADEMICA DE INOVACAO E TECNOLOGIA

076— 08 ade OUTUBRO ge 2020

UCS CAMPUS-SEDE - CAXIAS DO SUL

Desenvolvimento de estruturas carbonosas para aplicacao

em supercapacitores e baterias
Grafeno - Supercapacitores

LUCS

UNIVERSIDADE
DE CAXIAS DO SUL

PESSOAS EM
MOVIMENTO
NTPol

AP0k tee-tu):

M.IC'CO de Tecnologia e Processos de Materiais PolimériCOS

2.
‘-‘.1-

v
»

Autores: Tayse Circe Turossi, Ademir José Zattera

INTRODUCAO / OBJETIVO

A utilizacdo do grafite como matéria prima para a obtencdo de novos materiais carbonosos,

como o0 Oxido de grafite, oxido de grafeno e grafeno, tem sido muito estudadas atualmente. O mesmo
consiste em camadas de carbono que sdo empilhadas em uma sequéncia AB e estao ligadas por uma
fraca interacdo de Van der Walls produzida por um orbitario 1 deslocado. As camadas de carbono no
grafite sdo conhecidas como camadas de grafeno.

Para obtencédo de oxido de grafite, 0 método quimico mais utilizado € o de Hummers. Ja para
obtencdo de grafeno e nanoplaquetas de grafeno por via mecanica, o método de moagem € 0 mais
utilizado.

Neste trabalho verificou-se rotas de obtencdo de estruturas a base de carbono, com
propriedades condutivas e dielétricas, para aplicacdo em dispositivos de energia (baterias,
supercapacitores, eletrodos, separadores, etc). Dessa forma, serao apresentados o0s resultados da
caracterizacao do grafite comercial (G-C), das nanoplaquetas de grafeno comerciais (NPG-C) e das

nanoplaquetas de grafeno desenvolvidas neste projeto (NPG-UCS).

EXPERIMENTAL

O grafite comercial foi pesado e adicionado em agua pura. Em um moinho de alto cisalhamento,

a mistura foi moida durante varias horas. Para a caracterizacdo dos materiais foram utilizadas diversas
técnicas como: difracdo de raios X (DRX), microscopia eletronica de varredura com emissao de campo

(MEV-FEG) e dimensionamento de particulas por espalhamento dinamico de luz (DLS).

Para a andlise de MEV-FEG, utilizou-se um microscépio TESCAN MIRA3

do Laboratorio Central de Microscopia da Universidade de Caxias do Sul,

com uma tensao de aceleracao de 15 kV.

Para a analise espalhamento dinamico de luz (DLS) utilizou-se dimensionador de particulas

NANO-flex a fim de estimar os tamanhos médios das particulas dispersas em agua.

Na analise de DRX, utilizou-se um equipamento da marca Shimadzu,
modelo XRD-6000, radiacdo monocromatica de Cu Ka (A = 0,1542 nm),

corrente de 30 mA e tensao de 40 kV numa faixa de 206 = 2° a 40° com

velocidade de varredura de 2 °/min.

Para a estimativa do numero de camadas dos compostos de grafeno formados, utilizou-se a

combinacao da equacao de Scherrer e da Lei de Bragg.
* LEI DE BRAGG

Equacao de Scherrer
KA

Ly = nA=2d sen8
© Pcos(0)

¢ A =comprimento de onda dos raio

Onde: X incidentes
D - didgmetro médio das particulas * d=espagamentointerplanar
K - constante que depende da forma das particulas (esfera = 0,94)
A - comprimento de onda da radiagdo eletromagnética

6 - angulo de difragdao

B (26) - largura na metade da altura do pico de difragdo

* B=angulodedifracdo
* n=multiplointeirodo
comprimento de onda

Para a amostra de grafite comercial (G-C) calculou-se aproximadamente 150 camadas. No entanto, a
amostra de nanoplaquetas de grafeno comercial (NPG-C) possui aproximadamente 80 camadas e as

nanoplaquetas de grafeno UCS (NPG-UCS) 90 camadas.

Figura 1: MEV-FEG do grafite comercial: (a) vista
superior e (b) vista transversal; (c) nanoplaquetas de
grafeno comercial e (d) nanoplaguetas de grafeno
UCS.
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Figura 2: Difratograma de DRX para as
amostras de grafite comercial (G-O),
nanoplaquetas de grafeno comercial
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CONCLUSOES

ApoOs a moagem do grafite comercial obteve-se um material de 6tima qualidade, com estrutura muito
semelhante as nanoplaquetas comerciais. As semelhancas estruturais entre as nanoplaquetas de grafeno
comerciais (NPG-C) e as nanoplaquetas de grafeno UCS (NPG-UCS) foram observadas em todas os ensaios de
caracterizacdo aplicados. Nas micrografias de MEV-FEG observou-se em ambas as amostras particulas
pequenas, com tamanho homogéneo, além da presenca de folhas semi-transparentes, tipicas de grafeno com
poucas camadas. Os tamanhos médios de particulas, além do nimero de camadas estimados também sao
muito proximos.

Diante destes resultados, considera-se que o material desenvolvido neste projeto tem grande potencial

de aplicabilidade em semicondutores e baterias, podendo substituir as nanoplagquetas de grafeno comerciais

RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 1 apresenta a micrografia obtida por MEV-FEG das amostras de grafite comercial (Fig.
la e 1b), das nanoplaquetas de grafeno comercial (Fig. 1c) e das nanoplaquetas de grafeno UCS (Fig. 1d).

Observa-se que o grafite comercial € formado por particulas grandes, com tamanho médio de
600 um (Fig. 1a), além disso, é possivel identificar a presenca de diversas camadas (Fig. 1b). Ja a
amostra de nanoplaquetas de grafeno comercial apresentou-se em particulas menores, com tamanho
medio de 65 uym e espessura de 80 nm,e a presenca de folhas de grafeno muito finas, praticamente
transparentes. A amostra de nanoplaquetas de grafeno UCS, produzidos neste projeto, apresentaram
caracteristicas semelhantes as da amostra de nanoplaguetas de grafeno comercial, sendo o tamanho
medio das particulas de 30 um e espessura de 120 nm.

A Figura 2 apresenta os difratogramas de DRX para as amostras estudadas. Para todas as
amostras observou-se a presenca de um unico pico em torno de 26,5°, tipico dos material carbonosos.
Dessa forma, com as aplicacdo das equacOes de Scherrer e de Bragg, calculou-se o numero de camadas

das amostras. As nanoplaquetas de grafeno comercial apresentaram o numero menor de camadas.
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