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Introducéo

As propriedades estruturais, mecanicas, eletrénicas,
entre outras, dos nanotubos de carbono (NTC),
estimulam seu uso em um vasto campo de
aplicacoes avancadas em nanotecnologia.
Entretanto, a pureza das amostras € essencial para
garantir os resultados. Normalmente, além do
catalisador metélico tém-se outras formas de carbono
como oamorfo e grafite. A purificacdo de amostras
de NTC ¢é considerada fundamental para obter
materiais com caracteristicas controladas para
aplicacdo e normalmente consiste de trés etapas:
eliminacdo do suporte, das particulas metélicas e do
carbono amorfo.*

Neste trabalho, um experimento de TPO (Oxidacao a
Temperatura  Programada) acoplado a um
espectrometro de massas foi realizado em amostras
de NTC com o objetivo de estudar o comportamento
frente ao O, das diferentes formas de carbono, NTC,
grafite e amorfo. A andlise foi realizada da
temperatura ambiente a 1000°C a uma taxa de
10°C/min com um fluxo de 10mL/min de uma mistura
gasosa de 5% de O,/He.

Resultados e Discussao

A Figura 1 mostra em (a) os perfis de TPO das
amostras originais de NTC com os catalisadores
utilizados NTC/C€(Ni0]5COoV5)5, NTC/C€3(NioysCOO5), e a
amostra purificada NTC/Ces(NipsCogs), € em (b), (c) e
(d) as curvas da decomposicdo em fungdes primitivas
Gaussianas de cada uma das curvas de TPO,
respectivamente. A decomposicao foi realizada para
quantificar os diferentes tipos de carbono. A
purificacdo da amostra NTC/Ces(NipsC0ps) foi
realizada por refluxo em solucéo aquosa HCI 3 mol/L*
e a amostra foi analisada por microscopia eletrénica
de transmissdo e EDS. Os metais catalisadores
estdo presentes em concentracdo menor que 1%,
nao detectavel pelo EDS. Observa-se no TPO da
amostra de NTC/Ce(Nip,sC0gs)s dois picos, um
centrado em 447°C atribuido a perda do carbono
menos estavel (amorfo), e o outro em 655°C atribuido
a perda de carbonos mais estaveis (grafite e NTC). No
TPO da amostra Ce;(NipsC0y5) observa-se um pico
centrado em 487°C atribuido a perda de carbono
menos estavel (amorfo), e o segundo em 742°C
atribuido a perda de diferentes tipos de carbonos
mais estaveis (NTC e grafite). Nos perfis do TPO das
amostras originais observa-se diferenga significativa
nas propor¢cdes dos tipos distintos de carbono,
havendo uma inversao de intensidade entre o primeiro
e 0 segundo pico das curvas de TPO para as duas
amostras. A concentracdo do metal utilizado na
sintese influéncia na producéo dos diferentes tipos de
carbono e no deslocamento dos picos. A sua
presenca, mesmo em concentracdes baixas pode
também levar uma fracdo dos NTC perfeitos a
reagirem com o O, em temperaturas mais baixas,
como 460 °C.

O tratamento acido da amostra de NTC promoveu a
solubilizacdo de boa parte do carbono amorfo como
observado no TPO. Porém, deve-se notar que a forma
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e a posicdo do pico do TPO pode variar com
alteracdes na composicéo do catalisador, da cinética
do processo de oxidacdo e da quantidade de carbono
na superfici
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Figura 1. Curvas de TPO: (a) espécies de carbono
presentes nas amostras de NTC, (b) e (¢
decomposicao das curvas de TPO das amostras de
NTC originais Ce(NipsC0ps)s. € Ces(NipsC0ops) € (d)
decomposicdo da curva de TPO da amostra de
NTC/Ces(NipsCoy ) tratada com HCI 3 mol/L.

A Tabela 1 mostra os percentuais dos diferentes tipos
de carbonos presentes ressas amostras, ce acordo
com as contribuicdes obtidas pela decomposicdo em
funcdes primitivas gaussianas.

Tabela 1. Percentuais dos diferentes tipos de carbono
em cada amostra de NTC.

Percentagem dos diferentes tipos de

Amostra Carbono Grcae;irtt;ono NTC NTC +

_ amorfo Grafite

NTC’COer%‘i'%glcow)s 65,9 34,1

NTC’C(_fggi\‘r;%?COOYS) 455 54,5
NTC/Ces(Nio sCoo ) 145 5850 27,0

Conclusdes |

As analises de TPO mostraram que quanto maior a
guantidade de catalisador utilizado na sintese do
NTC, maior o percentual de carbono amorfo na
amostra. Por TPO e TEM observou-se que os NTC e
o grafite sao dificeis de separar.
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