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Introducao |

Os nanotubos de carbono (NTC) tém atraido
grande interesse cientifico e tecnoldgico, devido a
sua combinacdo Unica de propriedades térmicas,
elétricas e mecénicas. No entanto, seus métodos de
sintese resultam em impurezas, como as particulas
metalicas, carbono amorfo e particulas de grafite e
fulereno, que podem afetar significativamente suas
propriedades.

Neste trabalho, foram estudados diferentes
métodos de purificagdo de nanotubos de camada
simples (SWNT), utilizando a radiagdo microondas a
fim de se reduzir o tempo de purificagcdo e os danos
a estrutura dos NTC. A eficiéncia dos tratamentos
foi analisada por termogravimetria (TG) e
microscopia eletrdnica de varredura (MEV).

Resultados e Discussao |

Os SWNT produzidos por descarga por arco
fornecidos pela empresa Carbolex, Inc. (EUA) foram
dispersos inicialmente em trés diferentes solucdes:
1) HNO; 6M; 2) HCI 6M/H,0, 30% v/v e 3) NH,OH
25% viv | H,O, 30% v/v. As dispersbes foram
sonicadas utilizando um banho ultrasénico e
refluxadas em forno microondas adaptado por 1lh
em cada etapa, dando origem aos tratamentos de 1
a 3 reportados neste trabalho.

A Tabela 1 apresenta os dados obtidos a partir da
andlise das linhas Gaussianas usadas para ajustar
as curvas derivadas termogravimétricas (DTG). A
curva DTG dos SWNT néo purificados foi ajustada
com duas linhas Gaussianas, sendo a segunda
atribuida a presenca de SWNT, com largura de
meia altura de 37°C, caracteristica da largura de
decomposicdo de fase relativamente homogénea®.
A primeira linha do ajuste pode estar relacionada a
oxidagdo de carbonos amorfos. A curva DTG para o
SWNT ap6s o tratamento 1 apresentou largura de
meia altura de 30°C e o residuo metdlico foi
reduzido sete vezes (5%). Entretanto as imagens
MEV mostraram que o material purificado apresenta
parcela de carbono em forma ndo tubular. Os
tratamentos 2 e 3 apresentaram uma reducao no
residuo para 15 e 33%, respectivamente.

No tratamento 4, foram adicionados aos SWNT
apenas 200uL de cada uma das seguintes
solugdes: HCI 6M, H,0, 30% v/v e NaClO 2,0-2,5%.
Os nanotubos foram submetidos a radiacdo
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microondas por 30 minutos dentro de um
esterilizador préprio para microondas®. Os residuos
foram reduzidos para 23% em relacdo aos SWNT
ndo purificados.

Tabela 1. Residuos e linhas Gaussianas de SWNT
obtidas a partir da DTG (em atmosfera de ar
sintético e raz&o de aquecimento 5°C/min).

Amostra 12 A Residuo

Gaussiana | Gaussiana (%)

SWNT P;=363°C | P;=415°C 36
ndo purificado | L;= 65°C L,=37°C
A= 40% A= 15%

Tratamento 1 P,=467°C 5
* L= 30°C
A= 47%

Tratamento 2 | P,=426°C P,=504°C 15
L;=40°C L= 68°C
A= 40% A= 21%
Tratamento 3 | P,=337°C | P;=383°C

L;=110°C L,= 66°C 33
A= 20% A= 29%

Tratamento 4 | P,=365°C | P;=444°C 23
L,=60°C L,;=85°C
A= 32% A= 34%

P= Pico; L= Largura de meia altura A= Area; As areas nao
somam 100% em todos os casos em virtude de perdas de massa
em outras faixas de temperatura.

*Perdas significativas de massa ocorrem na faixa de temperatura
de ambiente até 350°C, provavelmente associadas a oxidagéo de
carboxilas funcionalizadas no material carbonéaceo.

As micrografias das amostras, ap6s todos os
tratamentos, apresentaram além de SWNT,
materiais carbonaceos e residuos metdlicos, sendo
em menor quantidade para os SWNT submetidos
ao tratamento 1.

Conclusodes

O tratamento com acido nitrico levou a producao
de um material com menor quantidade de residuos
metélicos, mas ndo favoreceu a separacdo dos
diferentes carbonaceos. O tratamento 4 sera
otimizado em virtude de vantagens experimentais
tais como menor quantidade de solventes e reducéo
do tempo de tratamento.
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