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INTRODUCAO:

As atividades de pesquisa em nanotubos de carbono, material paradigmatico da
Nanociéncia e da Nanotecnologia, t€ém tido um crescimento exponencial a partir de sua
descoberta em 1991 [1]. Nao € o caso de repetir-se aqui as propriedades e potenciais aplicacdes
deste material, mas apenas mencionar alguns trabalhos de revisdo onde esses pontos sdo
discutidos detalhadamente [2-5]. Entretanto, o mecanismo de formac¢ado de nanotubos em
ambientes quimicos fora do equilibrio termodindmico, descarga em arco, plasma e ablacao por
laser, esta ainda longe de ser completamente controlado [6], o que abre grandes perspectivas para
pesquisas nesta area tanto do ponto de vista fundamental como de suas aplicagdes. De fato, ainda
hoje ndo existe uma rota tecnologica, dentre tantas desenvolvidas ao longo desses anos, que
permita controlar o carater metéalico ou semicondutor de um nanotubo. A introducdo de dopantes
sO recentemente estd sendo possivel com um certo grau de controle em nanotubos de paredes
duplas e simples [7].

E bem conhecido que nanotubos de carbono tém excepcionais propriedades. Deste modo,
ao colocar nanotubos em matrizes apropriadas, espera-se que o composito resultante tenha suas
propriedades, mecanicas, térmicas ou elétricas, aprimoradas quando comparadas com as da
matriz original. O uso de nanotubos em matrizes poliméricas ¢ objeto de iniimeros estudos em
todo o mundo [8]. O nosso interesse € em sistemas envolvendo metais, tema que s6 recentemente
tem despertado a atencao de pesquisadores [9,10]. No caso da incorporagao de nanotubos em
matrizes metalicas podemos esperar a melhoria das propriedades mecanicas -aumento da dureza e
das resisténcias a fadiga e ao desgaste [11], mas resultados positivos sdo também esperados no
que diz respeito as propriedades elétricas e magnéticas [12]. Entretanto, este ndo ¢ um problema
trivial. O ponto critico ¢ a dificuldade de metais em molharem nanotubos de carbono, ja que isso
determina como metais podem aderir a sua superficie. Como destacado por Dujardin, materiais
com alta tensdo superficial, como € o caso dos metais, ndo molham espontaneamente a superficie
de um nanotubo [13]. Assim, ¢ freqiientemente aceito que interagdes de Van der Waals, e ndo
ligacdes quimicas, sdo responsaveis pela aparente adesdo de particulas metalicas a superficie de

r

nanotubos de carbono [14]. Um outro aspecto importante ¢ o crescimento de nanotubos, de



paredes simples ou multiplas diretamente sobre substratos metalicos, onde mais uma vez as
propriedades da interface metal-nanotubos jogam um papel de fundamental importancia [15]. E
necessario, portanto, que novas rotas sejam exploradas visando a otimiza¢do ¢ homogeneizacao

de recobrimentos metalicos a nanotubos de carbono.

OBJETIVO:
Produzir nanotubos a partir de compostos contendo carbono com utilizagao de compostos

metalicos como reagentes com o objetivo final de desenvolver detectores de gases.

PROCEDIMENTOS E METODOLOGIA:

1. Materiais e ferramentas: tubos de quartzo, pipetas, béqueres, estufa equipada de
forno, cilindro de Argonio, controladora de fluxo de gas, balanca de precisdo, cronometro,
sonicador, baldo de vidro, magarico e material de seguranca (luvas cirurgica, luva de amianto e
jaleco).

2. Preparacio da experiéncia ou deposi¢ao: o primeiro procedimento ¢ ligar a
controladora de fluxo de gés (tendo em vista que a boa precisao do aparelho s6 ocorria apds certo
periodo de tempo) e arrumar espacialmente os elementos dentro da estufa. Enquanto isso prepara-
se os tubos de quartzo: limpeza com detergente, agua e acetona e posteriormente queima-se o
tubo com magarico para que haja evaporagao da adgua e da acetona e esterilizagdo, faz-se também
uma divisdo de setores do tubo a partir da entrada do forno em 5, 10, 15, 20 e 25 cm e o coloca
dentro do forno devidamente posicionado. Feito isto, liga-se o forno para que o mesmo atinja a
temperatura desejada.

Uma vez terminados estes procedimentos pesa-se a quantidade desejada de reagente (ferroceno)
na balanca de precisdo para misturar na solugao (ferroceno/benzilamina), mede-se o volume de
soluto (benzilamina) com a pipeta e coloca-se a solugao ja pronta para sonicar, tendo como
objetivo uma solug¢do completamente homogénea. Terminado este Gltimo procedimento coloca-se
a solucao no baldo (ja na boca do tubo) e a deposi¢do estd pronta para ser iniciada levando em
conta que o forno j4 esta na temperatura correta e os parametros da controladora de fluxo ja estao
devidamente configurados.

3. Deposi¢ao: abre-se entdo a valvula do baldo e a deposigao esté iniciada. A deposi¢cao
ocorre da seguinte forma: o géas pressiona a solugdo para fora do baldo que possui um bico
pulverizador a fim de criar uma nuvem de goticulas dentro do tubo que est4 dentro do forno

quente na posic¢ao horizontal. O gés passa pelo tubo fazendo com que as particulas da solucao



atravessem o tubo e se depositem na parede do mesmo criando nanotubos com comprimento no
sentido do tubo e do fluxo de gés. O residuo da deposicdo sai do tubo em forma de gés e passa
por um condensador onde ¢ armazenado em estado liquido.

4. Coleta de material: espera-se cerca de 3 horas para que o forno e a estufa esfriem
lentamente para ndo comprometer os nanotubos. Retira-se entdo o tubo de dentro da estufa e com
a ajuda de um bastao de metal com disco na ponta raspa-se os setores da parede do tubo onde o
material esta depositado e guarda-se o material retirado devidamente separado por setores para
depois leva-lo para analise.

RESULTADOS E DISCUSSOES:

Foram necessarias muitas deposi¢cdes com diferentes pardmetros para que se obtivesse
bons resultados. A temperatura variava entre 800°C e 1200°C. O volume de solu¢do, apds muito
tempo ficou estabilizado em 5ml, pois com valores acima desse percebeu-se que era depositado
muito material no tubo e grande parte dele ndo tinha resultado satisfatdrio, com menos solugdo
verificou-se menos material depositado, porém mais nanotubos. O fluxo também foi um fator que
variou bastante, pois com fluxo baixo grande parte do material depositava-se nos primeiros
setores do tubo e pouquissimo no resto, ja com o fluxo muito alto as particulas passavam da
se¢do do tubo onde terminava o forno e praticamente nada era depositado nas partes frias do tubo.
Uma mudanca muito boa foi inclinar ligeiramente o tubo (que fica na horizontal) de forma a

colocar o seu final mais alto que o inicio.
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Figura 1: resultado da analise de deposigdo feita no laboratorio LNLS em Campinas. Destaca-se a

organizagdo dos nanotubos.
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Figura 2: resultado da analise de deposigdo feita no laboratorio LNLS em Campinas. Destaca-se o
comprimento dos nanotubos da ordem de 0.1 mm.



Assim, o gas quente na entrada do tudo tinha mais facilidade para percorrer o
comprimento do tubo de forma mais suave, tendo em vista que quando quente, o gas tende a
subir. Isto proporcionou menos turbuléncia dentro do tubo, resultando em melhores coletas e
melhores resultados, conseqiientemente.

Percebe-se que esses nanotubos mudam suas caracteristicas de condutibilidade elétrica ao
passo que determinados gases ambientes reagem com os mesmos. Isto trouxe a idéia de criar um
detector de gés criando parametros Concentracdo de Géas x Condutibilidade Elétrica. Assim, esse
aparelho detectaria e indicaria a concentracao de determinados gases no ambiente. Tendo em
vista que as experiéncias feitas em laboratoério ainda envolverao outros compostos carbonicos e
outros reagentes, tal aparelho seria capaz de detectar diferentes tipos € concentragdes de gases em

determinado ambiente.
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