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INTRODUCAO

O nanotubo de cabono (NTC) ¢ considerado como folhas de grafeno enrolada de em forma cilindrica
com a sua cavidade oca, possuindo didametros nanométrico ¢ comprimentos micrometros, formando
rearranjo hexagonais. No Brasil, ndo existe industria de producdo de nanotubo de carbono sendo
realizada somente em centro de pesquisas.

Os NTCs possuem propriedades mecanicas, elétricas, estruturais e térmicas muito boas € por isso o
numero de pesquisar aumentaram. Estas estruturas sdo empregadas em muitas areas, uma vez que este
material € mais resistente mecanicamente que o ago, apresentam mobilidade eletronica mais elevada que
o silicio, condutividade térmica mais alta que o cobre, area superficial maior que a observada para o
grafite e ainda ¢ um material leve. (Vieira Segundo, 2016).

A técnica de Deposi¢ao quimica a vapor assistida por plasma (PECVD) é uma excelente alternativa para
o crescimento dos nanotubos de caborno. Esta técnica comegou a ser estudada com Ren et al (1998), o
qual obteve sucesso no crescimento das nanoparticulas (Roy, 2018; Hussain, 2015), além de ser uma
técnica econdmica e rapido.

OBJETIVOS

Esse trabalho tem como objetivo estudar a producdo de nanotubos de carbono, entender o mecanismo
de produgdo destas nanoestruturas, utilizar a tecnologia de plasma de baixa pressdo para a produgio
destas estruturas em escala manométrica e verificar a viabilidade da produgédo de nanotubos de carbono
pela técnica de PECVD.

METODOLOGIA

Para o desenvolvimento deste trabalho, utilizou-se a técnica PECVD, em que os substratos de estudo
foram ago inox 306, niquel, cobre e titanio. A deposicao do catalisador foi realizada pela oxidacao das
superficies tratadas, com 93% de argdnio e 7% de oxigénio. Para o crescimento dos NTCs nos substratos
foi utilizado metano, hidrogénio e argoénio.

Foi realizado um estudo sobre os pardmetros de tratamento na influencia do crescimento das
nanoestruturas de carbono, em que foi variado a quantidade de argdnio utilizada, sendo de 0, 0.190,
0.239, 0.390 € 0.439 torr e fluxo de metano e hidrogénio em 60, 90 e 120 sccm, diluido em 145 scem de
argdnio. Todos esses tratamentos foram realizados com 30 minutos com uma tensao de 700V. Apds os
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tratamentos foi realizado caracterizagdes da producdo do catalisador apoés oxidacdo das superficies e
caracterizacdo das nanoestruturas de carbono produzidas.
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

O MEV foi utilizado para analisar os substratos utilizados com e sem oxidagdo para caracterizacao das
superficies estudadas. Foi realizada a analise de EDS via MEV para analisar a composi¢do quimica da
superficie apos modificacdo por oxidagdo a plasma dos substratos estudados, sendo avaliado a presenca
do oxigénio em todas as amostras. Para tanto, foi utilizado o equipamento de bancada marca Hitachi,
modelo TM 3000, existente no Laboratorio de Pesquisa de Bioenergia e Materiais Lignoceluldsicos, da
UFSCAR no Campus Sorocaba. O equipamento foi previamente calibrado com fita de cobre. O feixe
de elétrons emitidos foi de 15 kV utilizando sinal de elétron retroespalhado.

Espectroscopia Raman

A caracterizagdo dos NTC demanda a formagdo de espectros com a banda D, sendo um pico de alta
intensidade existente no comprimento de onda em 1340 cm™, banda G com o pico de alta intensidade
existente entre 1500 ¢ 1600 cm™!, banda D’ que ¢ uma banda fraca em aproximadamente 1620 cm™,
banda G’ com modo de segunda ordem entre 2450 € 2650 cm™ € 0 modo de combinagdo da banda D e
G entre 2775 e 2950 cm™ (Jauris, 2011). A andlise de Raman foi realizada com laser de argdnio
sintonizado no comprimento de onda de 514 nm, poténcia de 100% do total e Sum de didmetro do spot
do laser. O equipamento utilizado na andlise foi o espectrdmetro Renishaw — inVia Raman Microscope
do Instituto de Fisica da Cidade universitaria “Zeferino Vaz” — UNICAMP. Os espectros obtidos
passaram por deconvolugao pelo software Fityk 0.9.8 e os dados extraidos foram analisados. Os graficos
foram gerados no software Origin 6.0.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Com os resultados obtidos, pode-se observar na figura 1, representado pelo substrato de niquel, que
houve a formacao de 6xido metalico nas superficies tratadas, os quais funcionaram como catalisador
das nanoestruturas de carbono.

t
{bsdblM ) ‘ ; |

) Mapping 20 ym |
MAG 1500 x_HV 150KV D 92mm ===

a)

Thooo0_ %21 2000902 1Tz D32 X1k Boum
Figura 1 - Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) do substrato niquel oxidado.
Com os estudos realizados pode-se observar que utilizando uma quantidade de 0,390 torr de argdnio
durante o crescimento foram obtidos resultados semelhantes a nanoestruturas cristalinas de carbono,
como mostra a figura 2(a). Pode ser observada a presenga das bandas D, G ¢ G’ com intensidade
caracteristica a estruturas de nanotubo de carbono. Foi observado que ao utilizar uma quantidade maior
de argonio (0,390 torr) o espectro obtém uma forma mais cristalina, pois a separagdo entre as bandas D
e G demostra que o carbono néo esta amorfo. E possivel observar também que para o substrato niquel o
Raman obtido ficou semelhante a uma estrutura de 6xido grafeno por conta da intensidade da Banda D
e G eabanda G’, sendo necessario a realizagdo de outros métodos de caracterizacgao para ter uma melhor
analise.
Ao analisar o estudo do efeito dos fluxos de gases no crescimento das nanoestruturas de carbono foi
possivel observar que, com 90 sccm de metano e hidrogénio diluido em 145 sccm de argdnio, como
mostra na figura 2(b), houve as presencas das bandas D e G e em alguns substratos tem a presenca da
banda G’, caracteristicos a NTCs, indicando este como o melhor parametro de tratamento.
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Figura 1: (a) Espectro Raman do crescimento dos NTCs com 0,390 torr de argonio. (b) Espectro Raman do
crescimento dos NTCs com fluxo de gas de 90 sccm de metano e hidrogénio.

E possivel observar que para o substrato de aco 304 ndo houve intensidades caracteristicas a
nanoestruturas ¢ ndo houve uma separacdo relativa entre as bandas, caracterizando a formagdo de
estrutura de carbono amorfo.

Ja para os outros substratos ¢ notavel a presenca das bandas caracteristicas das estruturas de carbono,
em que a banda D € um pouco menor que a banda G e uma separacao entre elas, evidenciando a formagao
de estrutura de carbono cristalino.

CONCLUSOES

Conclui-se que a presenga do argbnio na etapa do crescimento € necessaria para se obter estruturas
cristalinas de carbono, pois sem o argonio forma-se estruturas de carbono amorfo, ndo sendo
caracteristico dos NTCs. A utilizacdo de 0,390 torr de argdénio foi o fluxo que produziu melhores
resultados com espectro semelhantes as nanoestruturas cristalinas. Foi possivel observar também que
no substrato niquel foi obtido uma estrutura caracteristica de grafeno, porem sdo necessarios outros
métodos de caracterizagdes para se confirmar a afirmacao feita.

Para o fluxo de gas com 90 sccm de metano e hidrogénio, ndo se obteve uma alta intensidade nas bandas
D e G, porém obteve a separagado entre elas, com a banda D em intensidade menor que a banda G, cujo
comportamento do espectro € carateristico da formagao de carbono cristalino.

Com isso, conclui-se que € possivel a obtengdo de estruturas de NTCs e grafeno pela técnica PECVD
de forma rapida, econdmica e menor temperatura que o método convencional.
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