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Caracterizacao Elétrica de Nano Plaquetas
Comerciais de Oxido de Grafeno Reduzido para

Aplicagdes em Dispositivos de RF € Micro-ondas
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Resumo — Este artigo apresenta a caracterizacio elétrica de
diferentes amostras de nano plaquetas comerciais de 6xido de
grafeno reduzido (RGO) com caracteristicas fisicas distintas. A
resposta elétrica do material foi analisada em termos de variagio
da resisténcia elétrica e da transmitancia em func¢ao da tensao DC
aplicada. A reprodutibilidade dos resultados e o comportamento
da amostra frente a varios ciclos de medida foram analisados. Os
resultados demonstram que as nano plaquetas de RGO passam
por um processo de relaxamento da resistividade, o que reduz
significativamente a variagio da resisténcia e da transmitincia da
amostra frente aos varios ciclos de medida.

Palavras-Chave— Grafeno, Oxido de Grafeno Reduzido,
dispositivos de RF e micro-ondas.

Abstract— This article presents the electrical characterization
of different samples of commercially available reduced graphene
oxide (RGO) nanoplatelets with distinct physical features. The
electrical response was evaluated in terms of resistivity and
transmittance variation as a function of the applied DC voltage.
The reproducibility of the results and the behavior of the sample
over multiple measurement cycles were evaluated. The results
demonstrate that RGO nanoplatelets undergo a resistivity
relaxation process, which significantly reduces the variation in the
sample's resistance and transmittance across multiple
measurement cycles.

Keywords— Graphene, Reduced Graphene Oxide, RF and
microwave devices.

I.  INTRODUCAO

O grafeno e seus derivados, como o oxido de grafeno
reduzido (RGO, Reduced Graphene Oxide), tém atraido
significativa aten¢do na area de desenvolvimento de dispositivos
eletronicos e de micro-ondas devido as suas propriedades
elétricas ajustaveis. O mais notavel entre os materiais a base de
carbono ¢ o grafeno monocamada, que possui uma tinica camada
de atomos de carbono ligados numa rede de cristalina hexagonal
plana [1]. Apesar de ser o material mais fino ja produzido, ele
apresenta excelentes propriedades mecénicas, opticas, térmicas
e elétricas. No entanto, a sintese de grafeno monocamada requer
alta complexidade tecnologica, o que inviabiliza sua producéo
em larga escala para uso em dispositivos comerciais de baixo
custo [2].

Nano plaquetas (nanoplatelets) de grafeno com poucas
camadas sdo mais faceis de fabricar e depositar, mantendo o
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comportamento de propriedades elétricas ajustaveis e, por este
motivo, tem atraido a atengao dos pesquisadores [3].

O controle da resisténcia elétrica das nano plaquetas de
grafeno por meio da aplicagdo de uma tensdo DC possibilita o
desenvolvimento de dispositivos de radiofrequéncia (RF) e
micro-ondas dinamicamente sintonizaveis. Diversos trabalhos
existentes em literatura exploram esta caracteristica do grafeno
no desenvolvimento de atenuadores, absorvedores, antenas e
phase shifters [4-12]. Apesar da ampla gama de aplicagdes,
pouco se encontra na literatura sobre a caracterizacdo elétrica
DC e RF do RGO.

Neste contexto, este artigo aborda a caracterizacdo elétrica
experimental, DC e RF, de diferentes amostras de nano
plaquetas comerciais de o6xido de grafeno reduzido, com
caracteristicas fisicas distintas (espessura, area superficial
especifica e didmetro). A resposta elétrica do material ¢
analisada em termos da variagdo da resisténcia elétrica e da
transmitancia (parametro espalhamento S,;) em fungdo da
tensdo DC aplicada. A reprodutibilidade dos resultados e o
comportamento frente a varios ciclos de medida também foi
analisada, visando sua aplicagdo no desenvolvimento de
dispositivos de RF e micro-ondas. Diversas amostras de grafeno
comerciais com diferentes caracteristicas estruturais foram
analisadas e o resultado de trés delas sdo apresentados.

II.  METODOLOGIA DE CARACTERIZACAO

Para a caracterizacdo elétrica DC ¢ RF das amostras de
RGO foi adotada uma estrutura em microstrip do tipo trilha-
gap-trilha conforme mostra a Fig. 1. O substrato utilizado ¢ o
ROGERS 4003C, com espessura h = 0,8 mm e permissividade
relativa €, = 3,55. Um lado do substrato conta com um plano
de terra, enquanto que o outro lado apresenta a estrutura trilha-
gap-trilha. As trilhas possuem impedancia caracteristica Z, =
50Q, correspondente a largura W = 1,8 mm. O gap, onde a
amostra de RGO ¢ depositada, ¢ de g = 0,54 mm. As
extremidades da estrutura contam com conectores do tipo SMA.

Como o RGO ¢ comercializado em po, sua aplicagdo na
estrutura requer um preparo prévio, de modo que o RGO seja
fixado no gap entre as trilhas. Para tal, o RGO ¢ misturado com
isopropanol a uma concentra¢do de 10 mg/mL. As particulas
de RGO nio sdo dissolvidas, uma vez que o material é altamente
apolar e muito coeso por conta de sua geometria hexagonal
plana. Para algumas das amostras de RGO avaliadas, a mistura
obtida agitando manualmente o RGO com o isopropanol nao
resulta em uma dispersio homogénea. Dependendo das
caracteristicas estruturais da amostra, em especial a espessura e
o diametro, as nano plaquetas de RGO tendem a formar grumos
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Fig. 1. Estrutura em microstrip do tipo trilha-gap-trilha utilizada para

caracterizagdo do RGO.

com diametros de centenas de micrometros. Para contornar esse
problema, a dispersao ¢ submetida a um misturador ultrassonico,
resultando em uma dispersdo preta e de aparéncia
temporariamente monofasica. O processo de sonificagdo garante
que as nano plaquetas de RGO estejam uniformemente
separadas entre si. O repouso da amostra sonicada por um
periodo de tempo faz com que a dispersdo volte a apresentar
duas fases, a partir da sedimentagdo da amostra em po.

Um dos desafios no uso do grafeno no desenvolvimento de
dispositivos de RF e micro-ondas esta no processo de deposicao
do RGO no gap entre as linhas de cobre. Como a dispersdo de
RGO e isopropanol ¢ bastante liquida, o gotejamento, por menor
que seja, espalha-se pela placa, diminuindo a massa de amostra
na area de interesse (ou seja, no gap). Para garantir a
concentragdo do RGO no gap, foi desenvolvida uma contengio
de polietileno tereftalato (PET-G), conforme mostra a Fig. 2. A
contencdo ¢ fixada a estrutura utilizando uma graxa de silicone
de alto véacuo, evitando o espalhamento da mistura fora da
contengdo. Neste ponto, a dispersdo € depositada, através do
gotejamento, enquanto a estrutura ¢ aquecida a 50 °C para
agilizar o processo de evaporacdo do isopropanol.

A caracterizacdo elétrica DC ¢ realizada obtendo as curvas
de resisténcia versus tensdo, em um esquema de medida do tipo
quatro contatos. Durante as medidas, uma tensdo DC ¢ aplicada
nas trilhas que conectam o gap de RGO e a corrente ¢ medida
através e um amperimetro ligado em série com a amostra de
RGO, conforme ilustra a Fig. 3. A caracterizagdo elétrica em
RF ¢ realizada através da medida do pardmetro de
transmitancia, pardmetro S,;, obtido por um analisador de rede
vetorial, VNA (Vector Network Analyzer). Dois dispositivos
bias tee sdo inseridos nas portas da estrutura trilha-gap-trilha
para garantir a isolagdo entre os sinais DC e RF. A
caracterizagdo elétrica ¢ obtida variando a tensdo da fonte,
através de um DC sweep, na faixade 1 Val0 V.

O grau de reprodutibilidade dos resultados ¢ analisado
através da deposicdo simultanea de cada amostra de RGO em
trés prototipos (estrutura trilha-gap-trilha) idénticos sob as
mesmas condigdes de deposicao.

Fig. 2. Estrutura trilha-gap-trilha com contengéo e deposi¢ao de RGO.
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Fig. 3. Setup de medicdo para caracterizagdo DC e RF.

O comportamento da amostra frente a varios ciclos de
medida € realizado através de analise de cinco ciclos de medida
em cada protdtipo. Para cada ciclo de medida, um DC sweep na
faixa de 1 V a 10 V é realizado. Concluido o ciclo, a amostra é
deixada em repouso por trés minutos, quando o préoximo ciclo
de medida ¢ iniciado. Este procedimento ¢é repetido até que
todos os ciclos de medida sejam concluidos.

III. RESULTADOS EXPERIMENTAIS

Diversas amostras de nano plaquetas comerciais de 6xido de
grafeno reduzido, de fornecedores distintos e com diferentes
caracteristicas estruturais, foram analisadas. Nesta secdo sdo
apresentados os resultados de trés das amostras analisadas, S1,
S2 e S3, cujas caracteristicas estruturais sdo apresentadas na
Tabela I.

Tabela I.  Caracteristicas estruturais das amostras de RGO.
* A
Amostra Espessura SSZA Didmetro Fornecedor
[nm] [m°/g] [um]

Sl 5 135 7 Nanografi
S2 5 170 18 Nanografi

s3 2 200 5 Larbon

xplore

*SSA: Specific Surface Area

A. Caracteriza¢do Elétrica DC

A Fig. 4 apresenta o resultado da caracterizagdo DC do
primeiro ciclo de medida dos trés prototipos de cada amostra
listada na Tabela 1. E possivel observar que todas as curvas de
tensdo versus resisténcia apresentam comportamento proximo
aum decaimento exponencial. A Fig. 4a, referente a S1 (SSA =
135m?/g), apresenta resisténcia inicial (correspondente a
tensdo VDC =1 V) em torno de 105 (Q para os protdtipos 2 ¢ 3,
enquanto que o prototipo 1 apresenta resisténcia inicial de
aproximadamente 135 Q. Para a tensdo VDC = 10V, todas os
prototipos apresentam resisténcia entre 45 Q e 50Q. A Fig. 4b,
referente 4 S2 (SSA = 170 m?/g), apresenta resisténcias
5600, 360Q e 210Q para os prototipos 1, 2 e 3,
respectivamente, quando a amostra ¢ submetida a uma tensao
VDC =1 V. Para VDC =10 V, o prot6tipo 1 tem resisténcia de
33 (), enquanto que os prototipos 2 e 3 apresentam resisténcia
de 60Q. A Fig. 4c, referente a S3 (SSA = 200m?/g),
apresenta resisténcia para VDC =1 V de 1660 Q, 1250 Q ¢
760 Q. Para VDC = 10 V, as resisténcias obtidas sdo de 30 Q
para os prototipos 2 e 3 e 70 £ para o prototipo 1.
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Os resultados da Fig. 4 apresentam uma variacdo
significativa entre os valores de alta resisténcia observados nos
trés prototipos de cada amostra analisada. A medida que a

\ 7

tensdo DC aplicada a amostra ¢ aumentada, a variagdo dos
valores de resisténcia entre os prototipos ¢ reduzida
significativamente. A partir de aproximadamente 3 V, ha
grande semelhanga entre as trés curvas obtidas dos trés
prototipos. Entretanto, a maior parte da variagdo total da
resisténcia ocorre na regido de VDC entre 1 V e 3 V, justamente

na regido de operagdo de menor reprodutibilidade.

Os resultados da caracterizagdo DC indicam que a area
superficial especifica (SSA) € o parametro que mais impacta na
variacdo de resisténcia do RGO. Quanto maior a SSA maior a
variagdo de resisténcia AR = R(1V) — R(10V).

A Fig. 5 mostra os resultados da caracterizagdo DC ao longo
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de cinco ciclos de medigdo (sendo o primeiro correspondente
aos resultados apresentados na Fig. 4), para o Prototipo 1 de
cada amostra da Tabela 1. Os resultados mostram que existe
uma diferenga relevante entre as curvas obtidas no primeiro
ciclo em relagdo aos demais ciclos. O comportamento proximo
a um decaimento exponencial se transforma em um
comportamento proximo ao linear e, mais importante, a
variagdo da resisténcia frente a variagdo de tensdo ¢ reduzida
significativamente. Do segundo ciclo em diante, se observa
maior similaridade entre os resultados e, a medida que mais
ciclos sdo realizados, os resultados tendem a ficar cada vez mais
proximos. Observe as curvas do quarto e quinto ciclos: elas
estdo praticamente sobrepostas. Os resultados indicam que as
nano plaquetas de RGO passam por um processo de
relaxamento da resistividade, que tende a se estabilizar com o
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Fig. 4. Caracterizacdo DC das amostras da Tabela I no primeiro ciclo. (a)

Amostra S1. (b) Amostra S2. (¢) Amostra S3.
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Fig. 5. Caracterizagdo DC das amostras em todos os ciclos. (a) Amostra

S1. (b) Amostra S2. (¢) Amostra S3.
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numero de ciclos de medida. '2':; X ‘ ' ‘ _e_‘Pmtéﬁpo ]
A Tabela II apresenta um compilado dos resultados do '3*::355:3:__ iiﬁﬁiﬁﬂﬁﬁi
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451 < S R
resistividade da amostra frente ao estimulo de tensdo DC. Para /W

a amostra S1, AR teve uma diminui¢ao de 83% do primeiro ao K A
quinto ciclo de medicdo. Apesar de ser um valor bastante 55-
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Tabela II. Variagao das resisténcias das amostras no primeiro e quinto ciclo.
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B. Caracterizag¢do Elétrica RF
A Fig. 6 mostra os resultados da caracterizagdo RF (|S,])

das amostras listada na Tabela I, sendo apresentado o resultado 7
do primeiro ciclo de medida dos trés protdtipos de cada
amostra. Em consonancia com os resultados da caracterizacio
DC, os resultados da caracterizagdo em RF também apresentam
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diferencgas entre as curvas dos trés prototipos de cada amostra, . —e—Erototipo1
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A Fig. 7 apresenta |S,;| dos cinco ciclos de medida 3t T - — v
realizados no protoétipo 1 da amostra S2. Conforme esperado, a e ---10V

variag@o da transmitancia, A|S,4 |, é reduzida significativamente
do primeiro para o segundo ciclo e, a medida que mais ciclos
sdo realizados, A|S,,| tende a estabilizar. Por exemplo,
tomando como referéncia a frequéncia de 1 GHz, |S,,| vai de
aproximadamente -3,5 dB (com VDC = 1 V) para -2 dB (com
VDC = 10 V), resultando em A|S,;| = 1,5 dB no primeiro

IS,,| [dB]

ciclo. No segundo ciclo, |S,;| vai de aproximadamente -3,7 dB 05 1 15 2 25

(com VDC =1 V) para -2,8 dB (com VDC = 10 V), resultando Frequéncia [GHz]

em A|S,;] = 0,9 dB. A partir do segundo ciclo as curvas dos (©

ciclos sucessivos estdo praticamente sobrepostas, resultando em Fig.6.  Caracterizagio RF das amostras da Tabela I no primeiro ciclo. (a)

A|S,;| de aproximadamente 1,0 dB. Amostra S1. (b) Amostra S2. (c) Amostra S3.

IV. CONCLUSOES

Este artigo apresenta a caracterizagdo elétrica DC e RF de
nano plaquetas comerciais de 6xido de grafeno reduzido,
visando sua aplicagdo em dispositivos de RF e de micro-ondas.

Os resultados obtidos demonstram que, conforme esperado,
¢ possivel controlar a resisténcia elétrica das nano plaquetas de
RGO através da aplicacdo de uma tensdo DC. No entanto, para
todas as medidas realizadas nos diversos protétipos, foi
observado que a variagdo da resisténcia em fun¢do da tensdo
DC aplicada ¢ reduzida significativamente apds o primeiro
ciclo de medida, indicando que as nano plaquetas de RGO
passam por um processo de relaxamento da resistividade. Os
resultados demonstram ainda que, com o passar dos ciclos de

1S, [dB]

0.5 1 15 2 2.5
Frequéncia [GHz]

Fig. 7. Caracterizagdo RF das amostras em todos os ciclos
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medida, o comportamento resistivo tende a se estabilizar, o que
¢ um aspecto positivo. No entanto, a estabilizacdo do
relaxamento da resistividade resulta em uma baixa variagdo de
resisténcia, caracteristica desejada para o desenvolvimento de
dispositivos de RF e micro-ondas dinamicamente sintonizaveis.

Os resultados do conjunto de medidas experimentais
realizado indicam que a area superficial especifica (SSA)
impacta significativamente na variagdo de resisténcia do RGO.
Observou-se que quanto maior a SSA maior a variagdo de
resisténcia.

Os resultados apresentados neste artigo demostram que as
nano plaquetas comerciais de o6xido de grafeno reduzido
possuem potencial para aplicagdo em dispositivos de RF e
micro-ondas porém, os resultados também indicam que a
aplicagdo de grafeno em tais dispositivos ainda necessita de
pesquisa ¢ desenvolvimento, de modo que as caracteristicas
elétricas do material obtidas no primeiro ciclo de medida sejam
mantidas nos ciclos sucessivos, reduzindo, deste modo, o
relaxamento da resistividade que as nano plaquetas
comercialmente disponiveis apresentam.
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