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Foram obtidas amostras de Compostos de
Grafite Intercalados (CGI's), utilizando-se
© método de fase gasosa a duas temperaturas.

As amostras de grafite e os materiais
intercalantes (CoCl,, ?ec].a e AlCl;) foram
colocados em tubos de ensaio, fazendo-se uso
de um sistema de vacuo para limpeza e contro
le de pressao do gas (.'!12 no interior desses

 tubos. £

Diferentes gradientes de temperatura,
tempo de intercalacao, além de diferentes
concentracoes dos materiais intercalantes,

~ determinam o estdgio n (nimero de camadas de

.l grafite entre duas de intercalante) dos com-
postos de crafite intercalados.

A determinagao do estdgio obtido & fei-

ta através de técnicas de difracdo de Raio-X.
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1- INTRODUGAO

Existem varios métodos de preparagdo de amostras de Com
postos de Grafite Intercalados - cGI's ' ?+3 entre os quais
se incluem o eletroguimico, o de intercalagdo liquida e o mé
todo de Fase Gasosa a duas Temperaturas. Em todos os métodos
usados, os parametros importantes sdo: a temperatura de in-
tercalagao, a pressao de vapor, as propriedades fisicas e
quimicas do intercalante e as caracteristicas do material
hospedeiro. v

No presente trabalho utiliza-se como hospedeiro o grafi
te tipo HOPG (Highly Oriented Pyrolytic Graphite) por ser es
te um material altamente orientado ao longo do eixo-c embora, |
as camadas planares consistam de uma série de pequenos cris-
tais orientados ao acaso, com aproximadamente 1 um de didme-
tro médio. Os planos apresentam portanto, uma estrutura mo-
saica possuindo em média 19 de desvio.

O grafite pode ser intercalado com reagentes solidos, !
ligquidos ou gasosos embora, o uso do método de fase gasosa a
duas temperaturas seja o mais usado para a obtengdo de amos-
tras com estagio n (nimero de camadas de grafite entre duas
de intercalado) bem definido.

Devido & grande reatividade de muitos dos compostos in-
tercalantes, a preparagido da amostra se faz em ampolas fecha
das, contendo além do grafite e do intercalante, um gas a
baixa pressdo para facilitar o processo de intercalacio.

2- 0 METODO "FASE GASOSA A DUAS TEMPERATURAS"

No método fase gasosa 3 duas temperaturas, o intercalan
te & aquecido a uma temperatura tipica Ti enguanto o grafite,
que se encontra na outra extremidade da ampola @ agquecido a
uma temperatura Tg (Tg > Ti). O estdgio n final do composto
de grafite intercalado & controlado pela diferenga de tempe-
ratura Tg-Ti assim como pelo tempo em gue o sistema permane-

ce no tratamento térmico.
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3 - PREPARAGRO

a. Preparagao do CGI-CoCl,

~ Para a obtencao do CGI-CoCl , o grafite e o CoCl, em

sdo colocados em extremidades diferentes de um tubo de

io. Por sua vez, este tubo estd conectado a um Sistema

Vacuo primdrio Edwards rod. ED50 (fig. 1) o qual possui
funcoes principais: a primeira é a limpeza do sistema

secgunda, controlar a pressac final do gas Clz no tubo
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Fig. 1 - Esquemo para g preparac¢do dos C.G.I.
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Apds os procedimentos de limpeza do sistema, o gis cl,
& introduzido no tubo at® que a pressdc interna seja de
aproximadamente 400 Torr. Em seguida, o tubo & selado com a
ajuda de um magarico e depois levado a um forno de duas zo-
nas onde & submetido ao tratamento térmico.

Das condigfes de temperatura e tempo desse tratamento
térmico, dependerd o estagioc n requerido para a amostra.

Uma vez gue o processo de lntercalaqéo foi completado,
a ampola e seu conteiido sac resfriados. Esse processo deve
ser lento e cuidadoso, primeiro resfriando-se o tubo de en-
saio na extremidade oposta aguela onde se encontra o grafi-
te intercalado. Este procedimento & necessirio para que a
pressao de vapor do intercalante diminua e este ni3oc conden-
se sobre a superficie da amostra, além de evitar exfoliacgide
da mesma.

Finalmente a amostra & caracterizada, guanto ac esta-
gio, usando-se Raio-X pela técnica de difragdo de Bragg,

b. Preparagao dos CGI-XCl. (X= Fe, Al)

3

A preparagaoc de amostras de CGI—XC13(X = Fe, Al)é fei-
ta de maneira similar ao caso anterior, com a diferenga de
gue os compostos PEC13 ou A1013 sao produzidos "in situ"
através da reagdo direta dos metais (em forma de fios) com
o gas cl,.

O grafite e o fioc de Fe ou Al sdo colocados em extremi
dades opostas no tubo de ensaio. Apds a limpeza do tubo
(usando o sistema de wvacuo ED50) o gas & introduzido no mes
mo até gue a pressdo interna do cloro seja igual a pressio
atmosférica. Em seguida, o tubo & aguecido até se ohter,
através de reagado quimica do gis com Fe ou o Al, os compos-
tos FeCl3 ou Alcl3. Posteriormente, com o auxilio do siste-
ma de vacue, a pressac do gas Cl2 na ampola & reduzida para
aproximadamente 600 Torr no casc do FeCl3 e para aproximada
mente 400 Torr, no caso do AlCl;. Nesta fase, o tubo & sela

do e o seu contelido & depois submetido a tratamento térmico.
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CONCLUSOES

Diferentes estagios saoc obtidos para as amostras de
fite intercalados com os compostos COClz, PeCLJ e hli:l3
ilizando~se o procedimento descrito neste trabalho.

Apesar deste método ser o mais usual e eficiente para

. Isto se explica por varios fatores: inomogeneidade do
esso de difusdo do material intercalante, defeitos pro-
entes de deslocamentos nos planos.do grafite e o  pro-
processo de resfriamento que provoca exfoliacdo e ten-
es superficiais na amostra.

As amostras de CGI puras (n constante para cada amos-
| :Zf a) destinam-se ao estudo de propriedades de transporte e

Os estudos das propriedades de transporte compreendem
medidas de resistividade eldtrica na direcao perpendicular
0 plano basal dos CGI-FeCl, usando-se varios estacios e me
didas através de PPE (Pessonancia Paramagnética Eletrdnica)
~ dos parametros de ressondncia de spin dos portadores de con
 dugdo em CGI-AlCL,.

As propriedades opticas envolvem estudo de Espalhamen-
to de Luz usando-se as técnicas de Raman e Infravermelho.
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