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Introducao

Neste trabalho sao estudados sistemas quimicos
integrados (SQI) baseados em nanodominios de
grafeno suportados em silica mesoporosa (TLC
Kieselgel 60 H). Os materiais sdo preparados a
partir da funcionalizagdo de uma silica mesoporosa
comercial com 2,3-diidroxinaftaleno (DN) por uma
reacdo de desidratacdo. As amostras sdo entdo
pirolisados sob atmosfera de NF em temperaturas de
500 a 1000 °C por 1 a 4 hi'. Os materiais finais
foram caracterizados por andlise elementar CHN,
termogravimetria, RMN '3C e espectroscopia
Raman. Foram estabelecidas correlagdes entre o
protocolo de sintese (tempo e temperatura de
pirélise do material funcionalizado), a concentragao
de carbono e o tamanho dos dominios grafiticos
obtidos no material final.

Resultados e Discussao |

A curva termogravimétrica do material pos-
funcionalizagdo analisado sob atmosfera de ar
sintético mostra que a decomposi¢ao das moléculas
organicas ocorre em 400-700 °C. J& sob atmosfera
inerte (N,) observa-se uma perda de massa gradual
entre 400 e 1000 °C atribuida a eliminacdo de
residuos organicos por rotas nao oxidativas.

A andlise elementar CHN dos materiais pirolisados
(Fig.1) mostra que a %C suportado diminui em
fungdo do aumento da temperatura e do tempo de
pirélise, em concordancia com o perfil observado no
TGA-N,. Estes resultados mostram que o protocolo
de sintese é capaz de controlar o teor de carbono
suportado na matriz mesoporosa durante a etapa de
pirélise.
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Fig 1. Teor de carbono da SiO, funcionalizada p6s-

pirélise em diferentes temperaturas e tempos.

Os resultados de RMN '*C dos materiais pirolisados

em diferentes temperaturas mostram a formagao de
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dominios de carbono grafitico a partir de 700 °C,
onde os espectros passam a mostrar apenas um
pico largo entre 110 e 150 ppm caracteristico destas
espécies. Materiais tratados abaixo desta
temperatura  apresentam apenas 0s  picos
caracteristicos das moléculas de DN. Os espectros
Raman (Fig.2) dos materiais pirolisados (>700 °C)
apresentam as bandas D e G em ~1350 e ~1600
cm” respectivamente, confirmando a formagéao de
carbono grafitico na matriz de SiO,. A partir da
equagao proposta por Pimenta et al®eo ajuste
Lorentziano dos picos foram calculados os valores
de L, correspondentes ao didametro dos dominios
grafiticos (La (nm) = (2,4.107%)(Aaser) *(Io/lg) ™).
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Fig 2. Valores de L, para os materiais pirolisados
em diferentes temperaturas. Espectro Raman de um
dos materiais que apresenta carbono grafitico.

Observa-se que o tamanho dos dominios de
carbono grafitico diminui com o aumento da
temperatura de pirélise o que pode estar relacionado
com a perda de carbono evidenciada nas analises
de CHN. O tamanho dos cristalitos obtidos indica
que as espécies de carbono formadas tem o seu
tamanho controlado pelos mesoporos da SiO..

Conclusoes

Nanodominios de carbono grafitico foram obtidos no
interior da SiO, mesoporosa. Estas espécies de
carbono sao formadas na pirdlise da SiO,
funcionalizada com DN a temperaturas acima de
700 °C. O teor de carbono diminui com o aumento
da temperatura e tempo de pir6lise, levando a
diminuicdo dos dominios de carbono grafitico. Estes
materiais  serdo  aplicados em sensores
eletroquimicos.
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