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Introducéao

Os métodos de sintese de nanotubos de carbono
(NCs) em larga escala geram amostras de dimens6es
e composic¢Oes variadas, com teor de impurezas que
podem atingir até 80% em massa, dependendo do
método utilizado. Faz-se necessario entdo uma etapa
de purificacdo para que sejam eliminados
subprodutos de sintese como carbono amorfo e
nanocarbonos, bem como particulas de metais de
transicdo (catalisadores) e de ceramicas (suporte), se
for o caso'. O presente trabalho traz resultados de
um estudo de purificacdo que vem sendo realizado no
grupo de Manipulacdo Quimica de Nanotubos de
Carbono do CDTN/CNEN em amostras de SWNTs
sintetizados ro Lab. de Nanomateriais do Depto de
Fisica da UFMG. As amostras sdo obtidas pela
técnica CVD (deposicdo quimica da fase vapor),
utilizando-se catalisador bimetalico Fe/Mo suportados
em éxido de magnésio e etileno (C,H,), como fonte de
carbono®. Os NCs foram submetidos a tratamentos
acidos sob diferentes condi¢gbes para eliminacdo da
matriz cerdmica e de fases dos catalisadores,
identificadas neste trabalho como carbetos e 6xidos
de Fe (Mossbauer) e carbetos de Mo (difragdo de
raios X). Além destas técnicas, as impurezas foram
caracterizadas por andlise térmica (teor total),
espectroscopia de fotoelétrons excitados por raios X
(XPS), fluorescéncia de raios X e microandlise por
espectroscopia de dispersdo de energia (EDS). A
qualidade estrutural dos nanotubos ®i avaliada por
espectroscopia Raman.

Resultados e Discussao

A caracterizacdo da composicdo da amostra bruta
revelou 50% de impurezas com a presenca de C, Mg,
Fe e Mo, além de tracos de Ca, Ti e Zn. A purificacédo
das amostras seguiu quatro rotas: 1- HCI 6M por 4 h
sob refluxo; 2= HCI 6M por 4h e em seguida por mais
8h sob refluxo; 3- HCI 6M por 2 h sob banho de
ultrassom; 4- HNO; (1:1) por 4h sob refluxo. Todos os
tratamentos foram eficientes para a remocédo do MgO,
entretanto, a rota 02 apresentou melhor resultado
para a remocao de Fe e Mo. Uma analise detalhada
realizada por espectroscopia Méssbauer e difracdo de
raios X mostrou que o0s tratamentos levam a
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eliminagdo dos 6xidos de Fe, mas ndo dos carbetos
de Fe e Mo (Fig. 01). Observou-se por XPS apenas
um sinal pequeno de Fe e nenhum de Mo nas
amostras bruta e purificadas. Este fato € uma forte
indicacdo de que as particulas metalicas estao
encapsuladas, provavelmente por multicamadas
grafiticas, o que dificulta o ataque acido e sua
remogdo. O estudo Raman evidenciou que os
tratamentos empregados ndo introduzem grande
qguantidade de defeitos na superficie dos tubos, mas
promovem a eliminagéo seletiva de tubos dependente
da natureza do acido e da condicdo de tratamento
(ultrassom ou refluxo).

Figura 02 — Difratogramas de raios X do catalisador e

grafite
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Conclusoes

A purificacdo de amostras de NCs preparados por
CVD com o sistema Fe-Mo/MgO tem sido estudada
sistematicamente. O Oxido de Mg é eliminado
facilmente com tratamentos acidos leves, entretanto
residuos de Fe e Mo persistem devido a formacao de
particulas muito estaveis de carbetos, encapsuladas
por camadas grafiticas.
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