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RESUMO EXPANDIDO
A redução do óxido de grafeno (GO) vem sendo explorada por diversos pesquisadores devido à necessidade de modificar o nanomaterial, tornando-o mais compatível para aplicações específicas, de forma a garantir correlações adequadas de estrutura e propriedades para o nanomaterial e seus produtos (PEI; CHENG, 2012). Ultrassom, aquecimento em banho maria e agitação são as técnicas mais utilizadas para promover a redução do GO (DE SILVA et al., 2017). No entanto, na maioria dos casos, estas técnicas demandam um tempo consideravelmente grande, além de um elevado gasto de insumos, o que dificulta a escalabilidade. Com relação aos agentes redutores, o mais conhecido e utilizado é a hidrazina, porém trata-se de um produto químico altamente tóxico e potencialmente explosivo e, portanto, seu uso deve ser evitado na implementação em larga escala (NI et al., 2015). 

Dessa forma, a busca por métodos de redução mais seguros e de menor impacto ambiental é de extrema importância para viabilizar aplicações derivadas do óxido de grafeno. Levando isso em conta, o ácido ascórbico (AA), vitamina C, vem sendo muito utilizado como um importante agente redutor. Trata-se de uma substância atóxica e de custo acessível, que se destaca pela eficiência do processo, qualidade do material final e escalabilidade (FERNÁNDEZ-MERINO et al., 2010). Diversos trabalhos apontam que esta foi a substância, dentre os agentes redutores verdes, que mais se aproximou da eficiência da hidrazina (DE SILVA et al., 2017). No entanto, há uma falta de controle estatístico do nível de redução do GO e nenhum trabalho reporta o uso de micro-ondas, técnica relacionada a tempos mais curtos de reação, produtos mais puros e menor gasto de solvente devido à grande absorção de radiação micro-ondas (ECONOMOPOULOS et al., 2010).

Nesse contexto, um método de redução do GO utilizando uma tecnologia inovadora de redução com AA via micro-ondas foi estabelecido neste trabalho. Um planejamento fatorial (PF) foi realizado com variação do tempo, temperatura e proporção de AA. Menores tempo de reação e gasto de insumos foram utilizados em comparação com os valores de referência da literatura, de forma a reduzir os impactos ambientais e potencializar sua implementação em larga escala. 
O uso de micro-ondas mostrou-se promissor em relação a outras técnicas tradicionais. Pelos resultados do PF, duas condições experimentais foram selecionadas para obtenção de um óxido de grafeno reduzido (rGO) com grau de oxidação em torno de 30% (condição de menores níveis do PF) e de 20% (condição de Ponto Central) em massa. Através de um estudo de reprodutibilidade da condição de Ponto Central via análise termogravimétrica, foi obtido um grau de oxidação de (18 ± 4)%. Estes materiais compõem valores intermediários em relação a outros nanomateriais de referência: GO (cerca de 40% de oxidação) e rGO via expansão térmica (cerca de 10% de oxidação).
As amostras de rGO obtidas pelas melhores condições foram caracterizadas por diferentes técnicas, onde todas comprovaram a redução parcial dos grupos oxigenados. A morfologia dos materiais, avaliada pelas micrografias representativas de microscopia eletrônica, indicaram nanofolhas de alta qualidade. Folhas enrugadas e pouco espessas foram observadas, comprovando uma redução parcial aliada à uma preservação adequada da estrutura de poucas camadas do nanomaterial. 

A condição do Ponto Central de redução com AA, em particular, apresentou uma estruturação tridimensional das folhas, devido ao caráter redutor e gelificante do ácido ascórbico (CHABOT et al., 2014). Além disso, foi obtida uma condutividade elétrica de 10 S/cm, com três ordens de grandeza maior que a do GO e com valor compatível para uso em aplicações de dissipação eletrostática. Portanto, um processo de menor impacto ambiental e maior controle do grau de oxidação do rGO foi estabelecido, com geração de um nanomaterial de elevada qualidade.
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