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APRESENTAÇÃO

A coleção “A Diversidade de Debates na Pesquisa em Química 2” é uma obra 
que tem um conjunto fundamental de conhecimentos direcionados a industriais, 
pesquisadores, engenheiros, técnicos, acadêmicos e, é claro, estudantes. A coleção 
abordará de forma categorizada pesquisas que transitam nos vários caminhos 
da química de forma aplicada, inovadora, contextualizada e didática objetivando 
a divulgação científica por meio de trabalhos com diferentes funcionalidades que 
compõem seus capítulos.

O objetivo central foi apresentar de forma categorizada e clara estudos 
relacionados a revestimentos inteligentes – smart coatings; técnicas eletroquímicas; 
modificação de superfície; processo foto-Fenton; dessulfurização adsortiva de diesel; 
otimização de sensores; contaminantes orgânicos; degradação de compostos; 
nanotubos de carbono hidrofílicos; oxidação parcial do metano; produção de etanol; 
tratamento de efluente aquoso; produção de biogás; processo oxidativo avançado; 
partição de íons metálicos; ensino de polímeros; reutilização de óleo industrial; 
análise complexométrica de alumínio e modelagem molecular. Em todos esses 
trabalhos a linha condutora foi o aspecto relacionado à caracterização, aplicação, 
otimização de procedimentos e metodologias, entre outras abordagens importantes 
na área de química, ensino e engenharia química. A diversidade de Debates na 
pesquisa em Química tem sido um fator importante para a contribuição em diferentes 
áreas.

Temas diversos e interessantes são, deste modo, discutidos aqui com a 
proposta de fundamentar o conhecimento de acadêmicos, mestres e todos aqueles 
que de alguma forma se interessam pela área de química tecnológica, bacharel e 
licenciatura. Possuir um material que demonstre evolução de diferentes metodologias, 
abordagens, aplicações de processos, caracterização com diferentes técnicas 
(eletroquímica, microscopia, espectroscopia no infravermelho por transformada de 
Fourier e raios-X) substanciais é muito relevante, assim como abordar temas atuais 
e de interesse tanto no meio acadêmico como social.

Portanto, esta obra é oportuna e visa fornecer uma infinidade de estudos 
fundamentados nos resultados experimentais obtidos pelos diversos pesquisadores, 
professores e acadêmicos que desenvolveram seus trabalhos que aqui serão 
apresentados de maneira concisa e didática. 

Jéssica Verger Nardeli
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RESUMO: Neste trabalho foi desenvolvida uma 
técnica de produção de nanotubos de carbono 
hidrofílicos (CNTHs). Amostras de negro de 
carbono foram tratadas usando um reator de 
plasma frio e se reestruturaram em CNTHs. 
Análises de microscopia, espectroscopia Raman 
e Energia Dispersiva de raios-X foram utilizadas 
para confirmar que CNTHs foram produzidos. 
Este método de produção é considerado uma 

tecnologia verde e tem algumas vantagens 
em relação aos métodos convencionais. Este 
trabalho é a base de uma patente nacional 
depositada pela Universidade Federal de Santa 
Catarina em 2013. 
PALAVRAS-CHAVE: Nanotubos de carbono 
hidrofílicos, plasma frio, negro de carbono.

PRODUCTION OF HYDROPHILIC CARBON 

NANOTUBES

ABSTRACT: In this work, a production technique 
for hydrophilic carbon nanotubes (CNTHs) was 
develped. Carbon black samples were treated 
using a cold plasma reactor and restructured into 
CNTHs. Microscopy, Raman spectroscopy and 
X-Ray dispersive Energy analyses were used to 
confirm that CNTHs were used. This production 
method is considered a green technology and 
has some advantages over the methods used. 
This work is the basis of a national patent filed 
by the Federal University of Santa Catarina in 
2013.
KEYWORDS: hydrophilic carbon nanotubes, 
cold plasma, black carbon.

1 |  INTRODUÇÃO

Nanotubos de carbono (CNTs) 

http://lattes.cnpq.br/7434501249236233
http://lattes.cnpq.br/0122388956231008
http://lattes.cnpq.br/6587836674089838
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apresentam propriedades únicas de resistência mecânica, condutividade térmica 
e condutividade elétrica (YING, et al, 2011), (JAURIS, et al, 2011), (HERRERA-
HERRERA, et al, 2012), (KUMAR, et al, 2020). Existem três tipos básicos de CNTs, 
os de parede simples (SWCNT), os de parede dupla (DWCNT) e os de parede 
múltipla (MWCNT) (YING, et al, 2011), (JAURIS, et al, 2011). 

 Atualmente, os principais métodos de produção de CNTs são: descarga por 
arco, ablação a laser, deposição de vapor químico e jato de plasma (YING, et al, 
2011), (JAURIS, et al, 2011), (HERRERA-HERRERA, et al, 2012), (KUMAR, et al, 
2020).  Estas técnicas têm algumas desvantagens quanto ao uso de catalisadores 
metálicos, desgaste de eletrodos e alto custo de energia, justificando a busca e o 
desenvolvimento de novos métodos de produção (YING, et al, 2011). O tratamento 
com plasma frio (NTP) pode ser uma alternativa, limpa e econômica aos processos 
químicos convencionais (BENETOLI, et al, 2012). As tecnologias NTP geram 
espécies químicas altamente reativas no meio de reação, como radicais livres, 
elétrons de alta energia, íons, átomos e moléculas excitadas, acompanhados de 
ondas de pressão e emissão de luz ultravioleta (BENETOLI, et al, 2012), (JIANG, et 
al, 2014), (KAHOUSH, et al, 2019). 

 Um exemplo de tratamento por NTP é o do negro de carbono (CB), que 
consiste em partículas de carbono amorfo (hidrofóbicas) que podem ser obtidas por 
decomposição térmica de hidrocarbonetos (COTTET, et al, 2014). 

 Este trabalho apresenta o desenvolvimento de uma nova técnica para 
a produção de CNTHs a partir do CB por tratamento de NTP em meio aquoso. 
Características como morfologia, composição química e estrutura cristalina do 
produto obtido foram investigadas.

2 |  MATERIAIS E MÉTODOS

2.1 Materiais 

O CB utilizado foi obtido a partir de pirólise de metano (COTTET, et al, 2014). A 
figura 1 mostra o sistema de NTP utilizado neste trabalho (BENETOLI, et al, 2012).
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Figura 1. Desenho esquemático do sistema NTP: (1) Cilindro N2; (2) rotâmetro; (3) entrada 
de gás; (4) tampa de teflon; (5) eletrodo; (6) bolhas de gás; (7) meio aquoso; (8) superfície da 

água; (9) atmosfera gasosa; (10) descarga NTP; (11) jaqueta de água; (12) eletrodo; (13) saída 
de água; (14) tampa de teflon; (15) lã de vidro; (16) saída de gás; (17) banho térmico; (18) fonte 

de energia 220 V; (19) entrada de água (BENETOLI, et al, 2012). 

2.2 Metodologia

As condições experimentais foram: meio aquoso (água deionizada); gás 
N2 (0,1 L.min-1); potência aplicada de 60 W (RMS); tempo de tratamento de 2 h; 
temperatura de 25 ºC; a amostra de CB tratada em NTP foi filtrada e seca a 60 ºC. 

 Os espectros de Raman (ER) das amostras de carbono foram obtidos por 
um equipamento Project WITec. As análises de Raman foram realizadas em três 
regiões diferentes da amostra de carbono não tratado e do tratado. Para a amostra 
do CB, as três regiões foram equivalentes e nos referimos a todas elas como CB. 
Cada região da amostra CNTH foi classificada como CP1, CP2 e CP3 porque 
representam diferentes regiões da mesma amostra heterogênea.

 Um microscópio eletrônico de varredura por emissão de campo JEOL JSM-
6701F (FE-SEM) acoplado a um Espectrômetro de raios-X com dispersão de 
energia (EDX) e um microscópio eletrônico de transmissão JEM-1011 (TEM) foram 
utilizados para estudar os materiais de carbono. 

3 |  RESULTADOS E DISCUSSÕES

3.1 Espectroscopia Raman

O ER fornece um espectro característico para materiais com carbono. As 
principais bandas observadas são: banda D (~1350 cm-1) que é atribuída ao modo 
de respiração A1g da hibridação sp3 do carbono, a banda G (~1580 cm-1) que é causa 
por E2g tangencial e átomos de carbono com hibridização sp2, a banda G1’(2700 
cm-1) causados por uma propagação de segunda ordem e sensível ao número 
de defeitos. Bandas encontradas em (280 cm-1) são características de SWCNTs 
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(JAURIS, et al, 2011), (LOBO, et al, 2005). Os ER também fornecem informações 
sobre o grau de grafi tização. A razão entre as intensidades da banda D e banda 
G (ID/IG) é usada para avaliar a qualidade dos CNTs, uma vez que os valores da 
relação mais baixa indicam uma melhoria na estrutura ordenada e, portanto, os 
CNTs de melhor qualidade (JAURIS, et al, 2011), ( LOBO, et al, 2005). A banda 
D fornece uma indicação do grau de defeito na estrutura dos CNTs, por exemplo, 
impurezas ou defeitos nas paredes dos tubos. A banda G fornece dados sobre a 
cristalinidade. A banda G indica a pureza dos CNTs, considerando que a intensidade 
da banda G diminui de acordo com a quantidade de impurezas na amostra ( JAURIS, 
et al, 2011), ( LOBO, et al, 2005), (LING, et al, 2013). A fi gura 2 mostra o ER de 
CB. É possível observar que a banda D tem maior intensidade que a banda G (ID/
IG=1,03), o que sugere que a estrutura é desorganizada, indicando a presença 
de impurezas de carbono grafíticas ou amorfas (JAURIS, et al, 2011), (DILEO, et 
al, 2007), (MONHAN, MANOJ, 2012). Também é interessante observar a baixa 
intensidade da banda G que confi rma que a estrutura está desorganizada (JAURIS, 
et al, 2011), (DILEO, et al, 2007), (MONHAN, MANOJ, 2012). Kameya e Hanamura 
apresentaram resultados semelhantes de ER do CB obtido por decomposição de 
metano (KAMEYA, et al, 2011). 

Figura 2. Espectro Raman do CB. 

O ER de CBP1 (Figura 3) mostra uma proporção de ID/IG=1,03 e um espectro 
muito semelhante ao do CB (fi gura 2). Em ambos os ER pode-se observar as bandas 
e relações ID/IG semelhantes. Isto sugere que parte do CB não foi reestruturado 
durante o tratamento e permaneceu presente no produto fi nal, porém o material 
apresenta características hidrofílicas. 

O ER CBP2 (fi gura 3) é característico de CNTs e tem uma relação ID/IG=0,87. 
Isso indica uma estrutura cristalina mais organizada do que na amostra CB (JAURIS, 
et al, 2011), (SHAMSUDIN, et al, 2012). A intensidade da banda G na amostra CBP2 
também indica uma menor quantidade de impurezas, confi rmando que a estrutura 
está organizada e os CNTs são de boa qualidade. Resultados semelhantes foram 
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obtidos no trabalho de Dileo e Colls (DILEO, et al, 2007). O espectro CBP3 (figura 
3) é característico de SWCNTs e tem uma relação ID/IG=0,97, indicando a presença 
de estrutura cristalina. No entanto, o valor da relação ID/IG é menor do que o CBP2, 
o que pode indicar que os SWCNTs formandos não são tão perfeitos quanto os 
MWCNTs (RAI, et al, 2008). Essa diferença pode ser devido à presença de defeitos 
nas paredes dos SWCNTs.  Os dois picos do Raman entre 200 e 300 cm-1 estão 
relacionados aos modos de respiração radial (RBM) e distinguem os SWCNTs dos 
MWCNTs (JAURIS, et al, 2011), (HERRERA-HERRERA, et al, 2012). Para purificar 
CNTs por meio térmico, Sarkar e Das relataram espectros similares ao deste trabalho 
(SARKAR, DAS, 2013). 

Figura 3. Espectro Raman de CBP (CBP2, CPB2, CBP3). 

Os resultados dos ER sugerem que o tratamento com CB por NTP em meio 
aquoso é uma nova técnica para a produção de CNTHs e o produto obtido foi 
uma mistura de MWCNTs, SWCNTs e CB todos com características hidrofílicas 
(PATENTE INPI, 2013), (COTTET, 2015).
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3.2  Microscopia FE-SEM e EDS

A figura 4 mostra uma imagem de FE-SEM da amostra de CB. Pode-se observar 
que a superfície do material é formada por agregados de 100 a 300 nm (COTTET, 
et al, 2014), (ABÁNADES, et al, 2012), (LONG, et al, 2013), (KHODABAKHSHI, 
FULVIO, ANDREOLI, 2020). 

Figura 4. Microscopia FE-SEM de CB.

De acordo com a literatura, o CB apresenta um material formado por 
agregados na forma de esferas (COTTET, et al, 2014), (ABÁDANES, et al, 2012), 
(KHODABAKHSHI, FULVIO, ANDREOLI, 2020). Os resultados de EDS mostraram 
que o CB apresentou uma composição superficial elementar e 100% de carbono 
(alta pureza) (COTTET, et al, 2014), (LONG, et al, 2013). Assim, o CB pode ser 
considerado livre de catalisadores e substratos metálicos (COTTET, 2015).

A Figura 5 mostra a imagem de FE-SEM do CBP que indica modificações 
significativas na morfologia do CB após o tratamento por NTP (PATENTE INPI, 
2013). A imagem mostra CNTs com larguras médias entre 20 e 40 nm e vestígios de 
CB. A imagem do CBP confirma os resultados observados por ER.

Figura 5. Microscopia FE-SEM do CBP. 
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Djokic e colaboradores relataram uma imagem semelhante constituída por 
MWCNTs/TiO2 onde é possível observar agregados dispersos na amostra (DJOKIC, 
et al, 2014).

Figura 6. Microscopia TEM de CBP.

 A figura 6 mostra a imagem de TEM do CBP que mostra a presença de CB, 
SWCNTs e MWCNTs o que confirma os resultados da ER e indica que o produto 
obtido é uma mistura de materiais (PATENTE INPI, 2013). A figura 6 apresenta 
aglomerados de CB (100 e 300 nm), SWCNTs (20 e 40 nm) e MWCNts (40 e 60 nm) 
(COTTET, 2015). Acomb e colaboradores mostraram a produção de CNTs de alta 
qualidade mas com baixo rendimento (ACOUMB, et al, 2014). 

 Finalmente pode-se dizer que o método para a produção de CNTHs relatado 
aqui tem muitas aplicações potenciais em diferentes áreas, desde eletrônicos até 
ciências materiais (PATENTE INPI, 2013), (COTTET, 2015). Também devemos 
relatar que o rendimento da técnica ainda não foi verificado e permanece como o 
próximo passo para o desenvolvimento da pesquisa.

4 |  CONCLUSÕES 

O método de produção de CNTHs descrito neste trabalho traz uma alternativa 
para produção de nanoestruturas de carbono e apresenta vantagens como: produção 
sem catalisadores metálicos ou substratos; síntese em meio aquoso, o que facilita 
a separação do material; possibilidade de utilizar matérias-primas de baixo custo 
como fonte de carbono; produção de CNTs hidrofílicos a partir de um método com 
apenas um passo; síntese de nanoestruturas de carbono à temperatura e pressão 
ambientes, o que torna a técnica viável industrialmente e agrega valor a um material 
reciclado.
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