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RESUMO 

 
Prado, João Pedro do. Síntese do grafeno a partir do grafite de pilhas exauridas. 

2019. 42. Trabalho de Conclusão de Curso. Universidade Tecnológica Federal do 

Paraná. Francisco Beltrão, 2019. 

 

A quantidade de resíduos gerados e descartados de forma incorreta vem causando 
grandes prejuízos ao meio ambiente. Como forma de minimização desses impactos, 
a reutilização de materiais perigosos como o caso de pilhas inutilizadas apresenta-se 
como uma forma ecologicamente correta e inteligente para obtenção de matérias 
primas. Neste sentido, o objetivo deste trabalho foi a utilização de bastões de grafites 
das pilhas exauridas visando a sustentabilidade e redução de custos para produção 
de grafeno. O procedimento inicial, foi a separação do material de interesse da pilha, 
seguido da diminuição da granulometria, lavagem ácida do material e elevação do pH 
para 7,0, findando o tratamento do resíduo. Para síntese do grafeno, foi utilizado o 
método Hummers com modificações para melhorar a eficiência da reação. 
Primeiramente, fez o processo de pré-oxidação do grafite por agentes químicos, 
seguida da etapa de oxidação. O conteúdo da reação foi lavado até que o pH da água 
de lavagem fosse aproximadamente 7,0, feita a separação do material sólido e 
secagem. Um segundo método foi avaliado chamado de método adaptado, no qual 
ocorre em apenas uma etapa, adicionando reagentes e ao final interrompe a reação 
com ácido clorídrico e inicia-se o processo de elevação do pH próximo a 7,0, com 
posterior secagem. As análises realizadas para caracterização das amostras pelas 
técnicas DRX, FTIR, MEV e TXRF, indicaram a formação de óxido de grafeno pelo 
método Hummers modificado com e sem lavagem ácida. Entretanto, para o método 
adaptado não foi possível identificar claramente a formação de óxido de grafeno. 
Observou-se que o processo de lavagem ácida colaborou para melhorar o produto da 
reação, pois possivelmente retirou impurezas da matéria prima. De forma geral, 
verificou-se a viabilidade de reutilização do bastão de grafite contido em pilhas de 
zinco-carbono para síntese do grafeno, sendo necessário aperfeiçoamento do 
processo para garantir a sustentabilidade técnica, econômica e ambiental do mesmo. 
  
PALAVRAS-CHAVE: Grafeno, método Hummers, bastão de grafite, pilhas exauridas.   



ABSTRACT 

 
Prado, João Pedro do. Synthesis of graphene from spent battery graphite. 2019. 

42. Completion of course work. Federal Technological University of Paraná. Francisco 

Beltrão, 2019. 

 

 

The amount of waste generated and disposed of incorrectly is causing great damage 

to the environment. As a way of minimizing these impacts, the reuse of hazardous 

materials such as unused batteries present itself as an ecologically correct and 

intelligent way to obtain raw materials. In this sense, the objective of this work was the 

use of graphite rods of the exhausted cells aiming at the sustainability and reduction 

of costs for the production of graphene. The initial procedure was to separate the 

material of interest from the pile, followed by the reduction of the particle size, acid 

washing of the material and raising the pH to 7.0, ending the treatment of the residue. 

For graphene synthesis, the Hummers method was used with modifications to improve 

the efficiency of the reaction. First, it made the process of pre-oxidation of graphite by 

chemical agents, followed by the oxidation step. The reaction content was washed until 

the pH of the wash water was approximately 7.0, made the separation of the solid 

material and drying. A second method was evaluated called the adapted method, in 

which it occurs in only one step, adding reagents and at the end, the reaction is stopped 

with hydrochloric acid and the process of raising the pH near to 7.0 is started, with 

subsequent drying. The analyzes performed for the characterization of the samples by 

the DRX, FTIR, MEV and TXRF techniques indicated the formation of graphene oxide 

by the modified Hummers method with and without acid washing. However, for the 

adapted method it was not possible to clearly identify the formation of graphene oxide. 

It was observed that the acid washing process cooperated to improve the reaction 

product as it possibly removed impurities from the feedstock. In general, it was verified 

the feasibility of reusing the graphite stick contained in zinc-carbon cells for synthesis 

of graphene, and it is necessary to improve the process to ensure the technical, 

economic and environmental sustainability of the same.  

KEYWORDS: Graphene, Hummers method, graphite stick, exhausted batteries.  
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1. INTRODUÇÃO  

 

O grafeno é formado por carbonos em um arranjo hexagonal sp2 com 

espessura de apenas um átomo de carbono e resistência 100 vezes maior que o aço. 

Esse material vem se destacando devido suas excelentes propriedades, sendo elas: 

alta condutividade térmica, alta condutividade elétrica, alta resistência, baixa 

densidade, entre outras.  

Um material especial como grafeno possibilita aplicações em diversas áreas 

da ciência devido sua versatilidade. Chen et al. (2018) relatam que este material exibe 

excelente desempenho de vedação de fluidos críticos em alta temperatura, potências 

aplicações na indústria petroquímica, na geração de energia e para o transporte de 

produtos químicos em condições extremas de temperatura e pressão. Outra possível 

aplicação consiste no uso em componentes eletrônicos, mediante sua alta 

condutividade elétrica e térmica o que o torna atraente para gerenciamento térmico 

como em eletrônica e instrumentação espacial (WANG et al., 2018). Existe uma 

infinidade de possíveis empregos para o grafeno tornando-o um material de grande 

atratividade. Aliado ao desenvolvimento de materiais tecnológicos como o grafeno, 

cada vez mais o mercado apresenta produtos que atendam às necessidades dos 

consumidores. Nesse sentido, os produtos eletrônicos recebem grande destaque, com 

grande expansão de consumo não somente do produto, mas também dos acessórios 

requeridos para seu funcionamento, como é o caso das pilhas e baterias. 

 Atualmente, as pilhas têm grande importância para o nosso cotidiano, 

viabilizando a utilização de muitos equipamentos essenciais para o nosso dia a dia. 

Dentre as diversas aplicações das pilhas no cotidiano podemos citar o emprego em 

equipamentos eletrônicos como aparelhos de controle remoto, lanternas, 

calculadoras, brinquedos eletrônicos, rádios, relógios, microfones, entre outros. Essa 

enorme demanda de pilhas causa uma grande problemática no seu descarte, por 

exemplo, pela lixiviação de metais para os recursos hídricos. Como reportado por 

Farzana et al. (2018), uma pilha pode ser composta por zinco como ânodo, pasta de/ 

óxido de manganês, cloreto de zinco, cloreto de amônia e carvão em pó como 

intermediário entre ânodo e cátodo. O cátodo é uma barra cilíndrica de grafite.   

 Segundo Freitas e Pietre (2004), o Brasil consome anualmente cerca de 1 

bilhão de baterias. As baterias primárias de zinco-carbono são usadas para aplicações 

curtas que precisam de baixa energia e vida útil. Frente ao grande risco ambiental 
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pela composição apresentar elementos que podem ser nocivos a todo o ecossistema 

é necessário viabilizar meios para reutilizar todo esse volume de resíduos gerados, 

possibilitando o retorno financeiro e agregando valor aos mesmos. Existem estudos 

para recuperação dos metais de alto valor agregado que fazem parte da composição 

de uma pilha. De acordo com Ebin et al. (2016), nos últimos anos, várias abordagens 

baseadas na hidrometalurgia ou processos pirometalúrgicos foram propostos para 

recuperar o conteúdo de alto valor agregado nas baterias exauridas.   

No entanto, além da recuperação de metais de pilhas, identifica-se outro 

potencial componente da pilha que pode ser destinado para uma aplicação de alto 

valor agregado, o cátodo de grafite. Segundo Wolff et al. (2000) o grafite é um 

componente que corresponde a 10% da massa total da pilha. Sendo assim agregar 

valor a um componente oriundo de um processo de reciclagem apresenta grande 

interesse, uma vez que dessa forma possibilita-se a destinação com valor econômico 

e ambiental de um dos componentes de pilhas não utilizado na recuperação de metais 

em processos de reciclagem. 

Ademais, o grafite puro, ideal para produção de grafeno, tem alto valor de 

mercado. A utilização de fontes renováveis como matéria prima para a síntese, 

viabiliza economicamente a produção de grafeno.  

Neste âmbito, neste estudo avaliou-se a viabilidade de reutilização do bastão 

de grafite contido em pilhas de zinco-carbono para síntese do grafeno, buscando o 

desenvolvimento de um processo com sustentabilidade técnica, econômica e 

ambiental. 
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2. OBJETIVOS  

 

2.1 OBJETIVO GERAL 

 

Utilizar o bastão de grafite de pilhas inutilizadas como matéria prima para 

sintetizar grafeno.  

 

2.2 OBJETIVOS ESPECÍFICOS 

 

− Coletar pilhas inutilizadas; 

− Fazer a síntese do óxido de grafeno por diferentes métodos; 

− Caracterizar o material obtido pelas análises DRX, TXRF, MEV e FTIR; 

− Analisar os resultados e averiguar se o material produzido consiste em óxido 

de grafeno; 
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3. FUNDAMENTAÇÃO TEÓRICA  

 

3.1 GRAFENO 

 

3.1.1 Característica  

 

A relação do grafeno com a humanidade inicia em 1994, quando a 

International Union of Pure and Applied Chemistry – IUPAC, oficialmente registraram 

na literatura química, este material embora ainda não se acreditasse que seria 

possível isolar uma molécula de grafeno, pois seria uma formação muito instável para 

o carbono. A IUPAC define o grafeno como: Uma única camada de carbono da 

estrutura de grafite, descrevendo sua natureza por analogia a um polímero 

hidrocarboneto aromático de tamanho quase infinito. A primeira síntese do grafeno 

ocorreu 10 anos mais tarde, em 2004, com os pesquisadores Geim e Novoselov que 

foram premiados a ser premiados com o Nobel de Física de 2010(Ghany, Elsherif e 

Handal, 2017)  

O grafeno é considerado um nano material de espessura até 100 vezes menor 

que um fio de cabelo e resistência até 100 vezes mais forte que o aço, sendo ilustrada 

a estrutura deste material na Figura 1. Como citado por Rezaei (2018) o grafeno é um 

dos materiais mais fortes do mundo. Também, materiais à base de grafeno podem ser 

usados como semicondutores devido às suas incríveis propriedades de condução. 

Além dessas propriedades, Akhavan-Zanjani et al. (2016) demonstraram que o 

grafeno possui uma elevada condutividade térmica.  
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Figura 1: Estrutura da folha de grafeno  

 
Fonte: Adaptado Geim e Novoselov (2007) e Neuberger, Adidharma e Fan (2018). 

 
Atualmente, existe um grande esforço para criar métodos de produção de 

grafeno em larga escala. Os autores Li et al. (2019) relatam que é um desafio contínuo 

desenvolver um método fácil e de baixo custo para a preparação em larga escala de 

grafeno de alta qualidade. Outro fator que contribui para aumento dos custos de 

produção é que a maioria desses solventes não são apenas caros e corrosivos, mas 

também tem alto ponto de ebulição e são normalmente tóxicos (PHIRI, GANE E 

MALONEY, 2017). O aumento da periculosidade de um processo tende sempre a 

aumentar os custos da operação. Além dos desafios enfrentados para produção 

industrial, inúmeros estudos têm buscado aplicar o grafeno em diversas áreas da 

ciência, o que pode atuar como outro fator que pode encarecer o produto, em função 

da alta demanda. 

 

3.1.2 Aplicações do Grafeno 

 

Na medicina o grafeno tem sido empregado como biosensores, 

biomarcadores, terapia gênica, engenharia de tecidos, atividade antimicrobiana, entre 

outras. De acordo com estudos de Li et al. (2017), os fungos e bactérias tem rápida 
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proliferação na maioria das superfícies dos materiais, sendo uma ameaça para a 

saúde humana. Pesquisa como a de Hu et al. (2010) apontam que na presença de 

folhas de óxido de grafeno há uma diminuição drástica na atividade metabólica das 

bactérias E.coli, devido ao rompimento da membrana celular. 

Na indústria de petróleo também há espaço para aplicações do grafeno. 

Segundo Neuberger, Adidharma e Fan (2018), o grafeno pode ser empregado nas 

áreas de perfuração, lubrificação, dessalinização, revestimentos anticorrosivos, 

cimentação, separação óleo-água, limpeza de derramamento de óleo e estabilização 

de emulsão.  

O grafeno é sem dúvidas o material do século, devido a todas as suas 

características e possíveis aplicações. Estudos como o de Ghany, Elsherif e Handal 

(2017) mostram que o grafeno maximiza a transferência de energia nos trocadores de 

calor, reduzindo os custos com o consumo de energia na indústria. Para o meio 

ambiente, pode ajudar na purificação da água, agindo na adsorção do flúor (MARIN 

et al., 2016). O grafeno também pode tornar as placas fotovoltaicas mais eficientes, 

otimizando a condução de energia (ZHANG et al., 2015). Na área elétrica, é 

identificado como um excelente condutor de eletricidade, como apresentado por 

Cheng et al. (2018) que aplicaram o grafeno como conversor de umidade-elétrico 

flexível no plano, que é uma tela aplicável para eletro e eletrônicos que permite o 

comando sem que haja contato do toque, sendo essas aplicações entre muitas outras 

possíveis. Atualmente, existe um grande e ascendente volume de pesquisas sobre o 

grafeno, conforme ilustrado na Figura 2. A industrialização em massa do grafeno é 

iminente, e o número de produtos relacionados com grafeno deverá aumentar nos 

próximos anos (REN, RONG E YU, 2018). Dessa forma, o meio científico vem 

trabalhado incessantemente afim de otimizar os processos de síntese do grafeno para 

que seja viabilizada sua produção tanto a nível técnico como econômico.  
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Figura 2: Números de artigos e patentes relacionados com grafeno de 2011 a 2016. 

 
Fonte: Adaptado de Ren, Rong e Yu (2018) 

 

3.1.3 Síntese do Grafeno 

 

A síntese do grafeno pode ser realizada por diversos métodos, cada modo de 

produção pode ser utilizado dependendo da aplicação e da qualidade desejada do 

grafeno. Os métodos mais populares são esfoliação mecânica e esfoliação química 

(REN, RONG E YU, 2018). 

A esfoliação mecânica pode ser considerada como o principal método de 

preparação a partir do uso de plasma de oxigênio em uma superfície de grafite 

pirolítico altamente orientada com 1 mm de espessura para gravação com íon. A 

resistência óptica pode ser colada ao substrato de vidro e, em seguida, rasgada 

repetidamente com uma fita transparente. O excesso de grafite pirolítico altamente 

orientado pode então ser removido e o substrato de vidro aderido adicionado à solução 

de acetona. Finalmente, a monocamada de grafeno pode ser "retirada" usando forças 

de van der Waals ou força capilar em acetona solvente (NOVOSELOV et al., 2004).  

A esfoliação química consiste em duas etapas, primeiro obtém-se o óxido de 

grafite, etapa conhecida como método Hummers e Offeeman, sendo este um método 

considerado por muitos a rota ideal para síntese do grafeno. Segundo Hummers e 

Offeman (1958), a oxidação de grafite para óxido grafítico é realizada tratando grafite 

com essencialmente uma mistura livre de água e ácido sulfúrico concentrado, nitrato 
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de sódio e permanganato de potássio. A adição dessas substâncias promove o 

espaçamento entre as camadas de grafeno contido no grafite. A segunda etapa 

conhecida como esfoliação, utiliza o óxido de grafeno para produzir uma única 

camada ou dupla camada de grafeno. Como reportado por Lim et al. (2018), a mistura 

primeiro deve passar por suspensão em água via sonicação, depois por deposição 

em superfícies por filtração ou rotação. A redução térmica ou química do OG (óxido 

de grafeno) pode eventualmente gerar filmes de grafeno. 

Existem duas estratégias para a obtenção de grafeno Botton-up e Top-Down. 

No método Botton-Up, a estratégia inclui a utilização de gás carbônico para gerar 

grafeno. A ideia assemelha-se ao “Lego”, pois as moléculas são encaixadas para 

formar o grafeno. A estratégia Top-Down, definida por Lim et al. (2018), pode ser 

explicada como a estratégia que depende do ataque do oxigênio as ligações de forças 

de van der Waals do grafite. O método definido por Phiri possui uma maior opção na 

escolha de matéria-prima, sendo inúmeros gases carbônicos conhecidos. Já o método 

definido por Lim  apresenta menos opções, pois é necessária uma estrutura grafítica 

para ser esfoliada, assim a matéria prima fica restrita ao grafite (LIM et al., 2018). 

  
 

3.1.4 Caracterização dos Materiais 

 

Para comprovar a formação de grafeno produzido nos experimentos de 

laboratório é necessário realizar o processo de caracterização, que consiste nas 

análises de difração de raio X (DRX), espectroscopia de raios X por dispersão em 

energia (EDX), microscópio eletrônico de varredura com espectroscopia (MEV), 

espectroscopia de absorção na região do infravermelho (FTIR). 

A difração de raios X (DRX) é indicada na determinação das fases cristalinas. 

Segundo Pinheiro e Alves (2017) a DRX fornece o diâmetro das nanopartículas e 

caracteriza a parte estrutural da molécula cristalina. Essa análise exige pouco tempo 

para sua realização e não apresenta grandes dificuldades para sua execução. 

As análises EDX e MEV podem ser utilizadas em conjunto para caracterização 

morfológica da superfície de uma amostra. Segundo Luiz et al.(2015) os campos de 

aplicações são: biologia, odontologia, farmácia, engenharia, química, metalurgia, 

física, medicina, geologia, entre outros.  

 De acordo com Marin (2013), a espectroscopia na região do infravermelho 

(FTIR) é uma técnica para obter que descrevem a estrutura orgânica de materiais. 
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3.2 PILHAS 

 

Segundo Caruso (2011), a pilha elétrica foi inventada pelo italiano Alessandro 

Volta em 1799 e foi chamada inicialmente de "órgão elétrico artificial". Como citado 

por Galiza et al. (2014), Volta acreditava que o contato entre dois metais diferentes 

gerava energia elétrica. A pilha de Volta era feita com discos de prata intercalados 

com discos de zinco e tecidos recortados em forma de discos umedecidos com uma 

solução de cloreto de sódio. Nesses discos, havia um furo central onde passava um 

fio condutor elétrico. As pilhas atuais usam várias composições e tamanhos para 

atender diferentes necessidades do consumidor. Atualmente, temos no mercado 

diversos tipos de pilhas, sendo as pilhas alcalinas a classe que representa uma grande 

fatia em pilhas vendidas no mercado atual, devido ao seu baixo custo e bom 

custo/benefício no quesito durabilidade (FREITAS e PIETRE, 2004).  

Outra classe de pilhas extensivamente comercializadas no Brasil são as pilhas 

denominadas de zinco-carbono. Essas pilhas também são conhecidas como pilha de 

Leclanché, nome dado em homenagem a seu criador George Leclanché (1839-1882), 

e tem como principais componentes na sua composição o zinco e carbono. Como 

apresentado por Farzana et al. (2018), este tipo de pilha possui um polo positivo, o 

cátodo, que é uma barra de grafite instalada no meio da pilha envolvida por dióxido 

de manganês (MnO2), carvão em pó (C) e por uma pasta úmida contendo cloreto de 

amônio (NH4Cl), cloreto de zinco (ZnCl2) e água (H2O), conforme apresentado na 

Figura 3. 
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Figura 3: Ilustração do interior de uma pilha de zinco carbono 

 

Fonte: Caruso (2011). 

 
Muito se estuda sobre o grafite das pilhas para otimizar o diferencial de 

potencial elétrico reduzindo a perda de energia do processo eletroquímico. O bastão 

de grafite das pilhas, além do próprio grafite, contém fumo negro e aglutinante, que 

de acordo com (ALADINLI et al., 2017) é usado para melhorar a condutividade elétrica 

entre as partículas do eletrodo. Estudos como de Märkle et al. (2009) mostram ainda 

que o aglutinante é usado principalmente para consolidar a adesão ao coletor de 

corrente e estabilizar a integridade do eletrodo. A composição dessas 3 substâncias 

pode maximizar a eficiência do bastão de carbono na pilha. 

A composição do bastão de carbono contido na pilha, de acordo com Aladinli 

et al. (2017), consiste em 90% em massa de grafite, 2% em massa de fumo negro e 

8% de ligante em massa. Acredita-se que o grafite utilizado na pilha pode ser aplicado 

para síntese do grafeno e obter um produto de alta qualidade. Após de um processo 

de tratamento ácido, para remover qualquer impureza que impeçam a realização da 

síntese do grafeno.    

 

3.3 RECICLAGEM DE PILHAS  

  

A grande utilização de pilhas no cotidiano provoca sérias preocupações para 

tratar esse material após seu uso, isso devido ao conteúdo tóxico para meio ambiente 

que as pilhas são compostas. Pesquisadores como Ferella, Michelis, e Vegliò (2008) 

estudaram a remoção de zinco a 99,7% de pureza e manganês a 70% de pureza por 

método de eletrólise. O trabalho dos autores Xing et al. (2018) mostraram a 
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recuperação de zinco via rota hidrometalúrgica através de lixiviação alcalina oxidativa, 

conseguindo obter zinco catódico de pureza de 99,8%. Diouf, Pode e Osei (2015) 

avaliaram a reutilização de baterias de celulares aliadas com painel solar e lâmpada 

de LED, visando a comunidades mais pobres como opção de iluminação elétrica. 

Nesse âmbito, evidencia-se o grande esforço da comunidade científica para viabilizar 

meios para reciclagem das pilhas e baterias visando o desenvolvimento de processos 

produtivos mais sustentáveis e viáveis economicamente. 

  O principal esforço no processo de reciclagem das pilhas está na 

recuperação dos metais devido aos interesses econômicos e ambientais. O grafite 

nesse processo passa a ser um subproduto do reciclo da pilha, atualmente com pouca 

reutilização. Utilizar o bastão de grafite para obtenção do grafeno, torna o processo 

de reciclagem mais completo, segundo Sabisch et al. (2018), cerca de 3% da massa 

total das pilhas consumidas são recuperadas, uma pequena parte é incinerado e uma 

grande porcentagem do resíduo com potencial de reciclagem é descartado em aterro 

sanitário.  

O emprego do bastão de grafite para síntese do grafeno é um processo de 

reciclagem economicamente viável devido ao grande valor de mercado do grafeno, 

contribuindo como uma nova opção para obtenção de grafeno pelo método Top-Down 

que atualmente é restrita a grafite natural e grafite sintético. O grafite sintético tem a 

vantagem de ter uma grande variedade de precursores comerciais (de petróleo ou 

carvão) disponível, porém demanda de grandes quantidades energéticas para 

produção (SIERRA et al., 2015). 
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4. METODOLOGIA  

 

4.1 OBTENÇÃO E TRATAMENTO DOS BASTÕES DE GRAFITE  

 

A abertura das pilhas para a extração do bastão de grafite é um processo que 

exige muita cautela e habilidade manual. Primeiro, retirou-se a capa metálica com 

auxílio de um alicate de bico fino. Na próxima etapa, descascou-se a camada de 

papelão e foi retirada a tampa do invólucro de zinco com cuidado para não quebrar o 

grafite puxar o bastão fazendo um movimento parafuso, conforme componentes 

apresentados na Figura 4. 

 

Figura 4: Esquema de uma pilha zinco/carbono aberta 

 
Fonte: Neto (2015). 

 
Em seguida, foi utilizado um moinho de facas para moer uma batelada de 70g 

do bastão de grafite por aproximadamente 5 minutos. 

A matéria-prima para síntese do grafeno foi oriunda de um processo de 

reciclagem, e para garantir a ausência de impurezas pode-se aplicar uma lavagem 

com composição de 50% em volume de ácido sulfúrico e 50% em volume de água 

deionizada, com duração de 1 hora. Após realizou-se uma lavagem do grafite com 

água destilada para retornar ao pH próximo de 7.  

 

4.2 OBTENÇÃO DO ÓXIDO DE GRAFENO PELO MÉTODO DE HUMMERS 

MODIFICADO 

 

 A primeira metodologia utilizada nesse estudo para síntese de grafeno foi a 

esfoliação química, seguindo a metodologia apresentada por Kovtyukhova et al. 
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(1999). Na Figura 5, é apresentado de forma resumida o método Hummers 

modificado. 

Figura 5: Fluxograma do método Hummers 

 

Fonte: Autoria própria (2019)  

 

4.2.1 Etapa de pré-oxidação 

 

Inicialmente, aquece-se um banho de óleo a 80°C. Para isso, utiliza-se um 

volume de aproximadamente 200mL de óleo em um béquer de 600mL (o volume de 

óleo deve ser suficiente para cobrir o conteúdo do balão utilizado para a reação). O 

aquecimento deu-se sobre a placa metálica de um agitador magnético com controle 

de temperatura. O controle de temperatura do óleo foi feito com o auxílio de um 

termômetro. 

Em um balão de fundo chato de 250mL foram adicionados 10g de grafite e 

também os demais reagentes: 36mL de ácido sulfúrico P.A., 5g de pentóxido de 

fósforo e 5g de persulfato de potássio. O balão foi acoplado em um condensador e a 

mistura mantida sob agitação vigorosa, aproximadamente 300rpm, para se certificar 

de que haveria homogeneização dos reagentes, no banho de óleo a 80°C por 5h. 
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Ao final da reação, conteúdo do balão foi transferido para um béquer com 

aproximadamente 4L de água deionizada. 

Fez-se então a lavagem contínua da mistura pré-oxidada, até o pH neutro da 

água de lavagem e, por fim, realizada a filtração à vácuo e secagem em estufa a 60°C 

por 12h. 

 

4.2.2 Etapa de oxidação 

 

Em um erlenmeyer de 500mL, aferiu-se 2g de grafite pré-oxidado (produto da 

primeira etapa de reação). Adicionando-se 46mL de ácido sulfúrico P.A., sendo a 

mistura mantida a 35°C, sob agitação. Depois de completa homogeneização, 

adicionou-se 6g de permanganato de potássio e mantida agitação para a reação 

durante 2h. 

Após esse período, a mistura foi colocada em um banho de gelo e adicionou-

se lentamente à reação 92mL de água deionizada, de forma a garantir a 

homogeneização da reação e que a temperatura não ultrapasse 50°C. Inicia-se a 

contagem do tempo e mais 2 horas de reação foram necessárias. Ao final, adicionou-

se aos poucos mais 280mL de água e 5mL de peróxido de hidrogênio (35%) até ser 

verificada a alteração da coloração da solução para amarelo-dourada. Em seguida, o 

conteúdo da reação foi adicionado em uma solução 10% (v/v) de ácido clorídrico para 

que a reação fosse interrompida, sendo então feita a diluição para 4 L com água 

deionizada e mantida a mistura em repouso por 12 h. Completar o volume da reação 

para 4L com água deionizada e deixar durante 12h. O conteúdo da reação foi 

submetido diversas lavagens com água deionizada, até pH neutro para água de 

lavagem, e o conteúdo separado por centrifugação. Ao final, óxido de grafeno 

produzido foi seco à 70 °C, em placas de petri para a formação do filme.  

  

4.3 OBTENÇÃO DO ÓXIDO DE GRAFENO PELO MÉTODO ADAPTADO 

 

A segunda metodologia utilizada seguiu o mesmo princípio do método 

anteriormente descrito a esfoliação química, porém sendo essa mais rápida com 

maiores volumes de reagentes utilizados, por isso mais agressiva (DING et al., 2019). 

Na Figura 6, é apresentado de forma resumida o método adaptado. 
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Figura 6: Fluxograma do método adaptado. 

 

Fonte: Autoria própria (2019) 

 

Inicialmente, adicionou-se 2,0 g de grafite em um balão de fundo chato, em 

seguida adicionou-se 92 mL de ácido sulfúrico P.A. (95-98%) Mantendo a mistura sob 

agitação. Foram adicionados lentamente 12,0 g de permanganato de potássio, sob 

vigorosa agitação e controle da temperatura inferior a 5oC, pela disposição do balão 

em um banho de gelo. Posteriormente, o balão contendo a solução foi imerso em um 

banho de óleo à 35oC sob agitação por um período de 1h 30min. Adicionou-se então 

160 mL de água deionizada e, subsequentemente, a solução continuou sob agitação 

e na temperatura de 90oC por 30 minutos. Acrescentou-se ainda mais 400 mL de água 

deionizada, seguida pela adição gota a gota de 15 mL de peróxido de hidrogênio e 

posteriormente de 400 mL de solução de ácido clorídrico com concentração de 5% 

(v/v). Após a adição, ajustou-se o pH da solução até um pH superior a 6 por meio de 

lavagem com água destilada, com o pH desejável, reduziu-se o volume da solução 

utilizando centrifugação, em seguida, colocou-se em banho de ultrassom durante 10 

minutos seguida de secagem à 80°C por 12 horas. 
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4.4 CARACTERIZAÇÃO DOS MATERIAIS 

 

O material foi caracterizado utilizando as técnicas de microscopia eletrônica 

de varredura (MEV), difração de raios-X (DRX), espectroscopias de absorção na 

região do infravermelho (FTIR) e fluorescência de raios X por reflexão total (TXRF).  A 

caracterização do material é de grande importância para a análise e certificação se o 

material produzido se trata de óxido de grafeno. 

 

4.4.1 Análise de fluorescência de raios X por reflexão total (TXRF) 

 

Para determinação das concentrações elementares pela técnica de 

fluorescência de raios X por reflexão total (TXRF), fez-se a homogeneização de 30 

mg da amostra previamente seca à 100 °C e moída na granulometria de 50 µm, em 

2,5 mL de solução de TritonTM X-100 (Sigma Aldrich) à 1% e 150 µL de solução 

padrão de Gálio (1000 mg L-1 ). Em seguida, 5 µL de amostra previamente preparada 

foi disposta no centro do refletor de quartzo limpo, com posterior secagem a 

temperatura ambiente por 12 horas. Os refletores foram submetidos a irradiação por 

um feixe de raios X gerados em uma fonte de Molibdênio com energia de 20 keV 

durante 400 segundos. Estas análises foram realizadas na Central Analítica do 

Programa da Pós-Graduação em Engenharia Química da Unioeste – Campus Toledo 

em um Espectrômetro de Fluorescência de Raios X por Reflexão Total (Marca: Bruker, 

Moledo: S2 PICOFOX). Os raios-X característicos, emitidos pela amostra foram 

coletados em um detector semicondutor. O número de contagens de raios-X foi então 

convertido em concentração elementar pelo programa Spectra, relacionando-se a 

sensibilidade e a intensidade relativa de cada elemento, e ainda a concentração do 

padrão interno presente na amostra. 

 

4.4.2 Análise de espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier 

(FTIR) 

 

A determinação dos grupos funcionais presentes na superfície das amostras, 

foi realizada empregando a espectroscopia no infravermelho com transformada de 

Fourier (FTIR). Para a execução das leituras, cada amostra foi macerada, misturada 

com pequena quantidade de brometo de potássio (KBr) e prensada até a formação de 
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uma pastilha fina. Os espectros foram coletados pela análise da pastilha preparada 

por meio da técnica de refletância difusa entre 450 e 4500 cm-1
, com resolução de 4 

cm-1 em um espectrofotômetro FTIR (Marca: PerkinElmer, Modelo: Frontier), na 

Central de Análises da UTFPR – Campus Pato Branco. 

 

4.4.3 Análise de Microscopia de Eletrônica de Varredura (MEV) 

 

A análise de Microscopia de Eletrônica de Varredura (MEV) foi realizada em 

um microscópio eletrônico de alta resolução que permite a visualização da superfície 

do material e realizar ampliação da imagem. As análises foram realizadas na Central 

de análises da UTFPR-Campus Pato Branco, com o equipamento da Marca Hitachi, 

modelo 3000. O preparo das amostras consistiu na secagem das mesmas a 100oC.   

 

4.4.4 Análise de Difração de raios X (DRX)  

 

 O grafite obtido das pilhas, bem como os materiais produzidos a partir deste, 

foram analisados em um Difratômetro de raio-X (Marca: Rigaku, Modelo: Mini flex 

600), operando em modo de varredura contínua com radiação de 1,5 mA° com 

velocidade de varredura em 2𝜃 de 2° min−1. Tendo em vista que o objetivo desta 

análise consiste na identificação de materiais cristalinos desconhecidos e a 

caracterização dos mesmos, os resultados foram analisados utilizando o software 

Crystallographica Search-Match para a identificação das fases cristalográficas 

presentes nas amostras. Estas análises foram realizadas na Central de análises da 

UTFPR-Campus Pato Branco. 
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5. RESULTADOS E DISCUSSÕES 

 

5.1 ANÁLISE DE FLOURESCÊNCIA DE RAIO X POR REFLEXÃO TOTAL (TXRF) 

 

A matéria prima utilizada para síntese do óxido de grafeno foi o grafite retirado 

das pilhas. Por ser proveniente de um resíduo espera-se que contenha 

contaminantes, assim fez-se a análise TXRF para verificar a presença de impurezas. 

Na Tabela 1, observa-se que houve lixiviação de alguns metais, quando 

comparado a coluna do grafite sem lavagem com as colunas seguintes. Foi verificada 

a redução da concentração dos elementos Mn, Fe e Zn, correspondendo a sua 

lixiviação pelos processos empregados nas etapas de síntese do óxido de grafeno. 

 

Tabela 1: Caracterização elementar das amostras de grafite, pré-oxidado, método Hummers e 
método adaptado sem lavagem ácida 

Elemento  
Grafite sem 

Lavagem      
(mg kg-1) 

Pré oxidado sem 
Lavagem (mg kg-1) 

Método Hummers 
sem Lavagem       

(mg kg-1) 

Método adaptado sem 
Lavagem (mg kg-1) 

Al 2123 ± 484 1711 ± 129 3807 ± 789 5756 ± 813 

S 1898 ± 307 6836 ± 501 8498 ± 409 4507 ± 385 

K 651 ± 89 646 ± 69 1026 ± 10 1149 ± 82 

Ca 1356 ± 50 540 ± 29 2822 ± 270 8845 ± 299 

Ti 463 ± 20 238 ± 75 432 ± 40 988 ± 53 

V 23 ± 1 12 ± 3 15 ± 0,4 38 ± 2 

Cr 127 ± 36 17 ± 2 7 ± 5 9 ± 0,3 

Mn 12460 ± 1485 77 ± 1 3338 ± 472 541 ± 17 

Fe 4367 ± 875 1282 ± 200 796 ± 11 3733 ± 215 

Ni 23 ± 4 12 ± 1 11 ± 1 18 ± 1 

Cu 12 ± 3 9 ± 0,5 22 ± 2 81 ± 6 

Zn 8056 ± 136 79 ± 3 87 ± 4 187 ± 3 

Rb 3 ± 1 2 ± 1 4 ± 1 7 ± 1 

Pb 23 ± 9 48 ± 8 53 ± 5 102 ± 8 

 

Se comparada a quantidade de Mn, Fe e Zn, presentes na amostra de grafite 

sem lavagem (Tabela 1), com a concentração destes elementos no grafite submetido 

a lavagem ácida inicial (Tabela 2), observa-se que a lavagem do grafite faz com que 

ocorra a lixiviação do Mn, Fe e Zn, reduzindo a sua concentração de forma significativa 

na matéria prima (grafite) em função do processo de lavagem. Porém, durante o 

processo de produção do óxido de grafeno, utilizando o grafite com lavagem, não foi 

verificada variação significativa da concentração dos elementos Fe e Zn (Tabela 2). 
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No caso do elemento Mn, foi observada a lixiviação do metal na etapa de pré-

oxidação, com ambos os grafites de matéria-prima, sem lavagem (Tabela 1) e com 

lavagem (Tabela 2). Em ambos os casos, após completo o processo pelo método 

Hummers, foi identificada elevação da concentração de Mn em função do emprego de 

permanganato de potássio, o qual apresenta este elemento em sua composição. O 

aumento da concentração de enxofre é justificado devido a grande quantidade de 

ácido sulfúrico utilizado no processo de produção do óxido de grafeno. A presença 

dos demais elementos químicos identificados é justificada pela presença de 

impurezas no grafite obtido de pilhas compostas por vários elementos, acrescidos aos 

elementos dos reagentes utilizados no processo. 

 
Tabela 2: Caracterização elementar das amostras de grafite, pré oxidado, método Hummers e 

método adaptado com lavagem ácida 

Elemento  
Grafite com 

Lavagem (mg 
kg-1) 

Pré Oxidado 
com Lavagem 

(mg kg-1) 

Método 
Hummers 

com Lavagem 
(mg kg-1) 

Método adaptado 
com lavagem (mg 

kg-1) 

Al 2161 ± 309 1168 ± 78 3349 ± 1396 3803 ± 490 

S 5218 ± 168 6329 ± 16 9851 ± 438 4311 ± 349 

K 1080 ± 13 670 ± 13 1202 ± 3 958 ± 107 

Ca 1032 ± 65 508 ± 3 3288 ± 423 20013 ± 1473 

Ti 600 ± 28 254 ± 8 361 ± 47 488 ± 54 

V 37 ± 3 14 ± 2 30 ± 8 22 ± 1 

Cr 11 ± 1 15 ± 0,2 7 ± 4 16 ± 4 

Mn 4725 ± 502 22 ± 1 4165 ± 993 110 ± 6 

Fe 907 ± 26 1174 ± 33 523 ± 135 1171 ± 50 

Ni 18 ± 3 11 ± 0,1 12 ± 1 14 ± 1 

Cu 12 ± 3 7 ± 1 20 ± 6 47 ± 7 

Zn 60 ± 6 115 ± 1 76 ± 8 208 ± 17 

Rb 3 ± 1 3 ± 1 5 ± 0,5 7 ± 1 

Pb 18 ± 2 46 ± 2 56 ± 7 122 ± 10 

 

5.2 ANÁLISE DE ESPECTROSCOPIA NO INFRAVERMELHO COM 

TRANSFORMADA DE FOURIER (FTIR)   

 

Na Figura 7, comparando os espectros FTIR do grafite com os materiais 

sintetizados, observa-se que ambos os métodos de esfoliação do grafite foram 

eficientes, uma vez que se verifica o surgimento de bandas características da 

presença de grupos funcionais oxigenados. Tais grupos mostram que o processo de 

oxidação o grafite foi efetivo e podem ser verificados nas seguintes bandas: grupos 



30 
 

hidroxila (-OH) em 3400 cm-1, grupo carbonila (C=O) em 1700 cm-1 e grupo epóxi ( C-

O-C) em 1020 cm-1 (PAVOSKI, 2014). 

 

Figura 7: Análise FTIR das amostras sem lavagem ácida 
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Fonte: Autoria própria (2019) 

 
No método Hummers nota-se o desaparecimento completo do pico na banda 

de 2300 cm-1, comprovando que houve a formação de um produto diferente do grafite 

(Figura 7). Na banda de 1500 cm-1 ocorre o aparecimento de um pico de baixa 

intensidade na faixa de comprimento de onda que caracteriza a composição de C=C 

aromático. Esta dupla ligação entre os átomos de carbono indica a hibridação sp2 e, 

portanto, indica a presença de grafeno no material (AHMAD et al., 2013). O surgimento 

de um pico na banda de 1100 cm-1, que está relacionado com a formação do grupo 

álcoois primários e secundários, pico no qual aparece em ambos os métodos 

(Hummers e adaptado) (GURZĘDA; KRAWCZYK, 2019; MARIN, 2013; MARIN et al., 

2016). No método adaptado, não ocorreu o desaparecimento total do pico na banda 

de 2300 cm-1, significando que nem todo o grafite adicionado na reação foi consumido. 

Nesse método há a formação de pico na faixa de 1650 cm-1 sugerindo C=C no formato 

de alcenos (MARIN, 2013). 
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A presença de bandas de baixa intensidade em 2900 cm-1 foi observada tanto 

para o grafite quanto para o óxido de grafeno (Figura 7). Tais bandas são comuns nos 

espectros de grafite, uma vez que são atribuídas às vibrações entre átomos de 

carbono e hidrogênio em grupos C–H com hibridização sp3. O fato de também serem 

observadas nos espectros do óxido de grafeno, indica a presença de defeitos no 

material (CORDEIRO et al., 2016), comuns aos materiais obtidos pelas metodologias 

utilizadas. 

Na Figura 8, são apresentadas as análises de FTIR para os três materiais 

após o processo de lavagem ácida. Observa-se efeito significativo deste procedimento 

quanto à modificação de grupos funcionais na estrutura dos materiais. Para o grafite, 

o pico em 2300 cm-1 desapareceu completamente (Figura 8), resultado da oxidação 

do grafite, quando comparado ao espectro apresentado na Figura 7. Para ambos os 

métodos utilizados na síntese do óxido de grafeno, é perceptível o crescimento de um 

pico na banda de 1700 cm-1, pico este resultante do tratamento de oxidação de grafite 

pelo ácido sulfúrico e peróxido de hidrogênio (MARIN et al., 2016). 

 

Figura 8: Análise FTIR amostras com lavagem ácida 
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Fonte: Autoria própria (2019) 
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5.3 ANÁLISE DE MICROSCOPIA ELETRÔNICA DE VARREDURA (MEV) 

 

Na Figura 9, são apresentadas as análises de Microscopia Eletrônica de 

Varredura (MEV) das amostras de grafite sem lavagem ácida (Figura 9(a)) e com 

lavagem ácida (Figura 9(b)). Observando as estruturas apresentadas na Figura 9, 

identifica-se uma vasta gama de tamanhos de partículas que, embora apresentem 

uma superfície irregular, são bem definidas.  

 

Figura 9: Imagens do MEV das amostras de grafite (a) sem lavagem ácida e (b) com lavagem ácida, 
ambas com ampliação de 600 vezes. 

 
Fonte: Autoria própria (2019) 

 

Na Figura 10, são apresentados os resultados da análise de MEV para os 

materiais sintetizados pelo método de Hummers modificado a partir de grafite sem 

lavagem ácida (Figura 10-a) e a partir de grafite com lavagem ácida (Figura 10-b), na 

qual é possível observar as alterações morfológicas provenientes desta etapa do 

processo. 

Nas Figuras 10 (c) e 10 (d) são apresentados, respectivamente, os resultados 

da análise de MEV para os materiais sintetizados pelo método adaptado com e sem 

lavagem ácida do grafite. 
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Figura 10: Imagens de MEV para amostras: (a) método Hummers sem lavagem ácida com ampliação 
de 600 vezes; (b) método Hummers com lavagem ácida com ampliação de 800 vezes; (c) método 

adaptado sem lavagem ácida com ampliação de 600 vezes; (d) método adaptado com lavagem ácida 
com ampliação de 800 vezes. 

 

 

Fonte: Autoria própria (2019) 

 

Na Figura 10(a), observa-se que não houve completa oxidação do grafite, uma 

vez que é possível observar a presença deste material mesmo após as etapas de 

esfoliação. Já na Figura 10(b), são verificadas alterações na superfície do grafite e as 

partículas perdem a definição, sugerindo a separação das camadas grafíticas. Tais 

características são típicas de materiais que foram submetidos a processos de 

oxidação. Nas Figuras 10(c) e 10(d), pode-se notar que a presença de cristais bem 

definidos de superfície lisa, indicando a presença de grafite nas amostras. 

 

5.4 ANÁLISE DE DIFRACÃO DE RAIO X (DRX) 

 

Foram realizadas as análises de DRX das amostras de grafite, método 

Hummers e método adaptado, todos avaliando-se o efeito do processo com e sem 

c d 

a b 
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lavagem ácida, sendo os resultados apresentados nas Figuras 11 à 14. O pico de 

grafite apresenta-se localizado em 2θ= 26, e do óxido de grafeno tem picos localizados 

em 2θ na faixa de 11 (STOBINSKI et al., 2014).  

Na Figura 11(a), apresenta-se a amostra de grafite sem lavagem ácida que 

contém indicativo do mesmo, com picos em 2θ em 26 e intensidade de 14000. Na 

Figura 11(b) tem-se análise de DRX de um grafite com alto teor de pureza a nível de 

comparação, obtido a partir da biblioteca do software Crystallographica Search-Match. 

 

Figura 11: Análise DRX da (a) amostra de grafite de pilha de zinco/carbono exauridas e (b) 
difratograma padrão de grafite obtido no software Crystallographica Search-Match 

 
Fonte: Autoria própria (2019) 

 

Na Figura 12(a), apresentam-se os resultados DRX para a amostra de grafite 

com lavagem ácida, identificando-se picos na faixa de 2θ = 21 e 23, indicativo do pico 

de grafite com alta intensidade e bem definido. Na Figura 12(b), tem-se análise de 

DRX de um grafite com alto teor de pureza a nível de comparação. 
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Figura 12: Análise de DRX da (a) amostra de grafite com lavagem ácida e (b) difratograma padrão 
obtido no software  Crystallographica Search-Match.   

 
Fonte: Autoria própria (2019) 

 

Na Figura 13, que representam as amostras obtidas pelo método Hummers, 

obteve-se uma redução cristalina do material devido a esfoliação química realizada, 

sendo observado em todos os difratogramas grande quantidade de picos sobrepostos 

e alterados em relação aos difratogramas do grafite apresentados nas Figuras 11 e 

12. Nesse método, obteve-se um pico na região de 2θ ≈ 11, sugere o indicativo da 

formação de óxido de grafeno, com intensidade ligeiramente superior a intensidade 

do pico de grafite, evidenciando-se que não houve uma conversão completa do grafite 

(AVILA et al., 2017). Consequentemente, ocorreu uma redução na intensidade do pico 

de grafite, mas não o desaparecimento completo como esperado. Na Figura 13(b), 

que representa amostra do método Hummers com lavagem ácida, os resultados 

observados foram semelhantes, porém com melhor eficiência de formação de óxido 

de grafeno, havendo a redução da cristalinidade do material que é indicado pela 

presença de bandas largas.  
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Figura 13: Análise DRX da (a) amostra do método Hummers e (b) amostra do método Hummers com 
lavagem ácida. 

   

Fonte: Autoria própria (2019) 

 

Na Figura 14(a), que representa a amostra obtida pelo método adaptado a 

partir do grafite sem lavagem ácida, observou-se a formação de um pico com boa 

intensidade de óxido de grafeno, entretanto, esse pico foi inferior ao pico de grafite, 

sendo indicada ainda a presença do pico na região de 2θ em 26 (grafite), sugerindo 

que a reação para obtenção do óxido de grafeno foi incompleta. O mesmo 

comportamento foi observado na Figura 14(b), que representa método adaptado com 

lavagem ácida, em que a intensidade do pico referente ao óxido de grafeno 

(aproximadamente 2θ = 11) foi um pouco menor que amostra do método adaptado 

sem lavagem ácida.  Pode-se verificar nas Figuras 14(a) e 14(b) que os maiores picos 

estão nas mesmas bandas que os picos das Figuras 11(b) e 12(b), apontando que a 

amostra possui grafite e a reação para obtenção de óxido de grafeno não foi 

favorecida, em comparação ao método Hummers. 

 

Figura 14: Análise DRX da (a) amostra do método adaptado (b) amostra do método adaptado com 
lavagem ácida.   

   
Fonte: Autoria própria (2019) 
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De forma geral, com base nos resultados obtidos, foi observado que o método 

Hummers propiciou maior indicativo que os materiais produzidos estão tendendo a 

formação de óxido de grafeno, apesar de não ter sido verificada a conversão completa. 

Isto pode ser evidenciado ainda pela comparação com as análises DRX obtidas em 

outros trabalhos disponíveis na literatura, como reportado por Stobinski et al. (2014), 

em que verificou-se a presença de picos na região de 11 para 2θ, conforme observado 

nas Figuras 13 e 14. Ding et al. (2019), também apresentam resultados pela análise 

DRX que indicam a presença de óxido de grafeno (Figura 15), na qual pode-se 

observar semelhança aos resultados obtidos neste estudo.  

 

Figura 15: Análise de DRX para óxido de grafeno, óxido de grafeno reduzido e grafite. 

 
Fonte: Adaptado de Stobinski et al. (2014)  
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6. CONCLUSÃO 

 

Nas análises de FTIR para o método Hummers a partir de grafite com e sem 

lavagem, notou-se a redução do pico na faixa de 2300 cm-1 e crescimento de picos na 

faixa de 1500 cm-1 que indicam a formação de C=C aromático, sugerindo a presença 

de grafeno nas amostras. As imagens de MEV mostraram que houve alteração no 

produto formado, para a reação de síntese realizada pelo método Hummers com o 

grafite com e sem lavagem ácida, sendo notadas diferenças na morfologia do material. 

As análises com DRX apontam que houve deslocamento no pico 2θ = 27, faixa onde 

é situado o grafite, para faixa de 2θ = 11 onde é situado o óxido de grafeno. 

Para o método adaptado com e sem lavagem, os resultados das análises não 

foram satisfatórios. Um fator que pode ter prejudicado é a utilização de um banho de 

ultrassom não adequado para o método. A análise de FTIR apontou que não houve 

formação de pico na banda de 1500 cm-1, não sendo garantida a formação de óxido 

de grafeno. Ademais, nas análises de MEV e DRX, os resultados indicaram forte 

tendência a presença de grafite, não sendo apresentada de forma conclusiva e 

satisfatório a presença de óxido de grafeno na estrutura das amostras.   

O método Hummers tem grande indicativo da formação de óxido de grafeno 

mesmo que os resultados sejam passíveis a melhorias para maximizar a conversão 

do grafite. Vale ressaltar que a matéria prima utilizada é proveniente de 

reaproveitamento de pilhas exauridas, portanto já era esperado que os resultados 

teriam divergências da síntese de grafeno com grafite comercial com maior teor de 

pureza. Para obter uma visão mais precisa sobre as amostras obtidas seriam 

necessárias análises como a Espectroscopia Raman, Microscopia eletrônica de 

transmissão (MET) e de energia dispersiva (EDX), que fornecem mais informações 

químicas e estruturais da amostra.  

A metodologia utilizando grafite sem nenhum tratamento químico demonstrou 

ter uma menor eficiência, sendo possível averiguar que as impurezas presentes na 

matéria prima diminuem a conversão do processo, já que o método Hummers com 

lavagem ácida foi mais satisfatório.  De forma geral a metodologia de Kovtyukhova et 

al. (1999) mostrou-se promissora para a reciclagem do grafite que se encontra em 

pilhas descartadas. Sendo assim, a reciclagem de pilhas se mostra uma alternativa 

sustentável para reciclar e agregar valor para um material que apresenta risco ao meio 

ambiente e a saúde humana se descartado de forma incorreta. 
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