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Com a consolidagdo e o crescimento acelerado da nanociéncia e nanotecnologia,
diferentes procedimentos fisicos, quimicos ¢ mecanicos foram desenvolvidos para a
preparacao de materiais nanométricos. Entre os métodos, o mecanico, usualmente
chamado de moagem de alta energia (MAE), destaca-se por ser de facil manuseio,
eficiéncia e rapidez para a obtengdo de pds nanométricos. Os moinhos de alta energia
produzem agao de cisalhamento ou impacto sobre as particulas dos materiais por meio de
bolas com o p6 em alta velocidade gerando um refinamento constante do material
(MURTY ¢ RANGANATHAN, 1998; CERQUEIRA, 2014). Como resultado tem-se a
redu¢do do tamanho das particulas e variacdo estrutural das particulas
(SURYANARAYANA, 1994; SURYANARAYANA, 2004). Esta técnica foi desenvolvida
por volta de 1996 no Laboratorio de Pesquisa INCO onde Paul D. Merica, cujo objetivo
era produzir dispersdo de 6xido reforcada em uma superliga a base de niquel para
aplicagdes em turbinas a gas (MURTY e RANGANATHAN, 1998). Salienta-se,
conforme a literatura, a escassez de trabalhos relacionados a obten¢do do 6xido de grafite
por meio do moinho de bola de alta energia (HEBM) do tipo SPEX, em que sdo
encontrados poucos correspondentes. Para se ter uma ideia das pesquisas utilizando o
moinho vibratorio SPEX no Brasil, foi realizado um levantamento na pagina do Portal de
Periddicos CAPES/MEC. Como resultado verifica-se apenas a pesquisa realizada por
Junior, realizada em 2019, na Universidade Federal do Amazonas. A pesquisa de Junior
(2019) buscou sintetizar o grafite comercial empregando o moinho de alta energia SPEX
para obten¢ao do grafeno para aplicagdo em supercapacitores. Neste aspecto, a presente

pesquisa tem como objetivo obtencdo do 6xido de grafite por meio da MAE, mesmo
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entendendo que haja a constata¢do de que as questdes do procedimento e da teoria ainda
ndo foram suficientemente aprofundadas na literatura especializada. A metodologia
proposta para a execugao deste trabalho consistiu em utilizar a técnica de MAE como rota
de estudo para a obtencao do 6xido de grafite. Nesse contexto, estudou-se a sua redugdo
por meio dos seguintes tempos de moagem: 15 minutos, 30 minutos, 1 hora e 4 horas. O
processo de moagem teve inicio com a pesagem da amostra, e na sequéncia inseriu-se o
material (4 gramas) no recipiente cilindrico (D =2 4” e h =3”) com capacidade de carga
de até 10 gramas, juntamente com duas esferas de ago de !4 polegada para, entdo, dar
inicio ao processo cominui¢ao/amorfizacdo mecanica. Para investigagdo morfologica das
amostras de grafite utilizou-se a analise de microscopia eletronica de varredura (MEV).
Para isto, foi usado um microscopio de varredura, marca TESCAN, modelo VEGA 3
SBH, sob tensdo de aceleragdo de 15 kV. As analises foram realizadas no Laboratorio
Tematico de Microscopia Eletronica e Nanotecnologia (LTMN) do Instituto Nacional de
Pesquisas da Amazodnia (INPA). A técnica de difratometria de raio-x foi utilizada para a
caracterizacdo da estrutura cristalina do precursor (material sem moagem) e p6s moidos
em diferentes tempos (15 minutos, 30 minutos, 1 hora e 4 horas). As amostras foram
analisadas por um difratdmetro PANalytical, modelo Empyrean, com radiagcdo de Cu-Ka
(1.541838 A), operando com tensdo de 40 kV e intensidade da corrente de 40 mA. Com
faixa de varredura de 10° < 26 < 80° de 20, e com taxa de 0,02°/min. As preparacdes e
medidas de DRX das amostras foram realizadas no Laboratorio de Materiais (LabMat)
da Universidade Federal do Amazonas (UFAM). A partir dos resultados de DRX e MEV,
o processo de moagem perturbou a ordem estrutural do grafite precursor, no qual foi
possivel observar uma progressiva mudanga na estrutura do grafite, conforme o aumento
do tempo de moagem, em que o processo de cominui¢cdo mecanica perturbou a ordem
estrutural do precursor, fato observado pela redug¢do gradativa do tamanho médio de
cristalitos na dire¢do perpendicular aos planos basais e do grau de grafitizagdo e aumento
da area superficial especifica, conforme o aumento do tempo de moagem mecanica.

Embora sejam perceptiveis as mudancas estruturais, conforme o aumento do tempo de
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moagem mecanica, nenhum tempo estudado foi capaz de esfoliar e separar as camadas

de grafite completamente.
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