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Uno de los métodos de fabricacién de fullerenos es la descomposicién de electrodos de grafito con un arco
eléctrico en una atmésfera de gas inerte. Como resultado de esta descomposicién se obtiene hollin del cual se
extraen entre 1% y 14% de una mezcla de fullerenos que contiene mayoritariamente Ce; y C; en diversas
proporciones. Se variaron una serie de condiciones de fabricaci6n para obtener distintas muestras de hollin. Las
variables de proceso analizadas adaptando un horno de arco comercial fucron: densidad de corriente, presion
del gas inerte, velocidad de descomposici6n, didmetro y procedencia de los electrodos, apantallamientos de
radiacién emitida y configuraciones de los portaelectrodos. El rendimiento de fullerenos obtenidos del hollin
por extraccién con tolueno y la proporcién Cg/Cy, fue seguida a través de la evaluaci6n de bandas caracte-
risticas del Cg y del Cyq puros en espectros ultravioleta de cada una de las muestras.

I. INTRODUCCION

La cantidad de Cqy y C, extraidos del hollin
obtenido por descomposicién de grafito en una atmds-
fera inerte depende de determinadas condiciones, algu-
nas de ellas conocidas. Para obtencrlos es necesaria
una presién de gas inerte (He o Ar) entre 100 ' y 500
torr 2'a una temperatura de mas de 1000 °C *. El grafito
se tiene que calentar por encima de 2700 °C *.

Contribuyen en contra de estas condicioncs el
hecho de que existe una degradacién del Cg, en
presencia de oxigeno y radiaci6n ultravioleta *. A su
vez, la presién de vapor del Cg y del C70 por en-
cima de 600 °C son mayores de 102 torr ¢

Existen también indicios de que las proporcio-
nes de Cgy/C, varfan en distintos reactores A

II. DESARROLLO

En el presente trabajo se utiliz6 un horno de
arco comercial (Centorr 5SA) para estudiar la in-
fluencia de las siguientes variables de proceso en el
rendimiento y la proporcién de Cq/C,q: polaridad,
densidades de corriente alterna, tipo de carbén, gas
utilizado y distintas confnguracxones de electrodos y
portaelectrodos.

Tres razones fundamentales nos llevan a abor-
dar el tema solamente en forma semicuantitativa:

1- Los mecanismos de formacién de fullerenos
no son totalmente conocidos %Y ;
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2—- Los procesos e interaccién en el plasma y
alrededores del arco eléctrico son de naturaleza
compleja y también con algunos aspectos cualitati-
vamente no resueltos *; :

-3— Algunas de las variables de interés practico
estdn correlacionadas entre sfi.

En distintas condiciones se obtuvo hollin de la
descomposicién de electrodos de grafito de pureza
espectrogrifica y carb6n amorfo. Cinco miligramos
de este hollin son disueltos en 25 cm? de ciclohexano.
Una vez filtrado se analizaba la solucién por espec-
troscopfa ultravioleta en el rango de 300 a 430 nm

NN

Fig. 1: Espectro UV de una mezcla Cgy/Cyy La zona de
andlisis utilizada es la que esta ampliada cuatro veces.
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(Fig. 1). El rendimiento de cada descomposicién se
lo analizaba en la banda de 328 nm que es la superpo-
sicién de Cg (328 nm) y C, (331 nm) "', La pre-
sencia de Cgp se detecta con la banda en 404 nm y
la del C,, con la de 377 nm (Fig. 2).

1. RESULTADOS

Para cuantificar el rendimiento se utiliz6 un
hollin del cual, por extraccién de fullerenos con
toluenos en un soxhlet, posterior evaporacién y ca-
racterizacidn, se conocia que tiene un 4% de éstos
y una relacién de Cqo/(Cyy + Cyp ) menor de 13%
(muestra 0, Fig. 3). .

Las muestras 1 y 2 indican la descomposici6n
de electrodos con distinta polaridad, catédica y
anédica, respectivamente. Para la descomposicién
catédica son necesarias corrientes de 3 a 4 veces
superiores a las utilizadas en la anddica.

Las muestras 3, 4 y 5 corresponden a densidades
de corriente decrecientes (10,5; 3,5y 1,9 A/mmz) con
distancias entre electrodos menores a 5 mm.

A la muestra 6, en condiciones similares a la
5, se le agregé un apantallamiento que reducia la
radiacién del arco eléctrico sobre el hollin deposi-
tado.

Las muestras 7 y 8, con densidades de corrien-
te de 7 A/mm?2, corresponden a distancias entre elec-
trodos de 20 y 5 mm con velocidades de descompo-
sicién de 9 y 34 mm/min (electrodos de 3 mm de
didmetro).

La muestra 9, con 7 A/mm?2 y corriente alter-
na, y distancia menor a 5 mm, tuvo una velocidad
de descomposicién siete veces inferior a la anterior
(Smm/min).

Con respecto a la distancia entre electrodos se
observé que es més favorable que los electrodos no
se toquen. )

Con grafitos de diversos usos, siempre que
fueran piroliticos, se obtuvo fullerenos. Cuando se
trabajé con carbones amorfos, no se los obtuvo.

Distintas configuraciones geométricas de elec-
trodos no evidenciaron que hubiesen cambios sus-
tanciales en los rendimientos.

Para todos estos ensayos se utiliz6 helio a una
presién de 150 torr debido a que con argén el arco
eléctrico era menos estable y por lo tanto, menos
controlable.

IV. DISCUSION

Los rendimientos obtenidos oscilan entre el 1
y el 10%, similares a los reportados con detalle en
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Fig. 2: Zona de andlisis en el espectro UV. El rendimiento
se siguié con la banda de 328 nm, el C, con la de 377 nm
y el Cgp con la de 404 nm.
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Fig. 3: Rendimientos en la obtencién de fullerenos bajo
distintos regimenes. 0 =Muestra de referencia (calibracién
del rendimiento); 1y 2 = descomposicion catédica y anddica,
respectivamente; 3, 4y 5 = densidades de corriente decre-
cientes; 6 = apantallamiento de la radiacién (enfriamiento
del gas); 7 y 8 = distancia entre electrodos (grande y pe-
queiia respectivamente); 9 = corriente alterna.

la bibliografia.

Las condiciones de obtencién de fullerenos son
bastante criticas, pero una vez encontrado un régi-
men adecuado, son de ficil reproducibilidad.

Fueron utilizados didmetros de electrodos en-
tre 3 y 6,3 mm sin que se notasen diferencias en los
rendimientos.

Para una corriente dada y distancia entre electro-
dos, la velocidad de descomposicién queda fijada.

Por nuestra experiencia, los regimenes de chis-
porroteo (electr6dos tocandose) no son los mds efi-
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cxentes y generan un depésxto mayor en el catodo
Este depésito suele tener nanotubos.
Las zonas circundantes a los electrodos, en

general, tienen menor- rendimiento que el hollin de- .

positado en las paredes del reactor. Posiblemente
esto se deba a la temperatura que llegan estas zonas
~ que producen la sublimacién y/o dcscomposwlén de
.los fullerenos:que all{ se’ depositan. - _

El resultado del apantallamiento de la radla-
cién, muestra 6, se puede explicar en que la pantalla
-no permite que se caliente lo suficiente el helio cir-
cundante.

Con respecto a la proporcnén de C4j en las
muestras se notaron-pequeiias diferencias entre al-
gunas muestras pero no se identificaron todavia
correlacién con las variables de proceso.

V. CONCLUSIONES

" Del anahs:s de las experlencms reallzadas sur-
ge que los mejores.rendimientos se obtienen cuando
se utilizan bajas corrientes (suficientes como para
que exista descomposici6n, aproximadamente entre
1,5 y 2 A/mm?) y distancia entre electrodos entre 1
y 5 mm, con helio y regimen suave de descomp051-
cién. :

- La utilizaci6n de carbén grafmzado es impres-

cindible para la obtencxén de fullerenos. No. son

criticas las impurezas que pucdan tener los de dis-
‘tinta procedencia y usos.

La ventaja de utilizar corriente continua (con

descomposicién del 4nodo) frente a corriente alter-
na, radica fundamentalmente en las velocidades de
descomposicién, que llegan a ser 5 veces mayores,

398 - ANALES AFA, VOL. 5

"..a,pesar de que es mds critico la:obenci6n de un
,régimen suave. : o .

Para cuantificar mejor el rendlmlento y poder

) dbtener la proporcién obtenida de CgoY Cqp en cada

una de las muestras, es necesario calibrar las curvas

- de UV con los materiales puros y distintas mezclas

de estos. Para los andlisis semicuantitativos.que aquf
se realizan y debido a la no automatizacién del pro--
ceso, consideramos ‘que nuestras aprec1ac1ones 50n

. comparatlvas

Es posible pensar que se pucde llegar a supe-
rar los rendimientos del 10% -partiendo de grafito-
en la medida que se pueda conocer algo més del
proceso de formacién de los fullerenos. De todas
formas no estdn agotadas las disposiciones posibles
de configuracién del reactor y sus variables en base
a los-datos hasta ahora cxpenmentados por decenas
de. laboratorlos :
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