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Introducao

A espectroscopia de ressonancia magnética nuclear (RMN) no estado sélido tem se destacado como uma
ferramenta poderosa para caracterizagdo de materiais de carbono. No entanto, muitos desses materiais -
como o grafite e os materiais grafiticos - apresentam suscetibilidade magnética volumétrica anisotrépica
(ABMS, do inglés anisotripc bulk magnetic susceptibility), introduzindo perturbacdes significativas nos
espectros de RMN de solidos [1]. Neste trabalho, a espectroscopia de RMN de 3P no estado sélido foi
utilizada para observar as manifestacées dos efeitos ABMS em misturas contendo NHsH2PO4 e grafite em
diferentes concentrages.

Resultados e Discussao

Os espectros de RMN de 3P com polarizagdo cruzada (CP) e rotagdo em torno do angulo magico (MAS)
[2], das amostras de NH4H2PO4 misturadas com diferentes concentracdes de grafite (0 a 25,0% em massa)
séo mostrados comparativamente na Figura 1-a, tornando possivel observar um aumento da largura de linha
dos picos registrados em fun¢do do aumento da concentracdo de grafite. A largura a meia altura variou de
124 Hz para a amostra de NH4H2PO4 pura até 2314 Hz para a amostra com 25% de grafite, um aumento de
aproximadamente 18 vezes. Paralelamente a esse alargamento, foi observada uma reducgé&o nos valores de
deslocamento quimico isotrépico, como mostrado na Figura 1-b. Esses resultados mostram claramente as
manifestacdes dos efeitos ABMS que ndo séo suprimidos pela técnica de MAS e que devem ser levados em
consideragdo na interpretacdo das informagdes presentes em espectros de RMN de sdlidos obtidos para
materiais com suscetibilidade magnética anisotrépica.

e
Y Goncentragao e b)

7 T
de graiite i - .
p— —i, e
050 e 2000 55
/ <
N i I
000 e 1500 2
. & ®
—— g ™ / =
[y R — - - g 050 // 2
J M\ o SN g
Al I g
i — / g
i 160 / s00 3
\ &
N et g
i - 2004~
S

LT oo 50 100 150 200 250

TR TR BT
Deslocamento Quimico (ppm) Cancentragac de grafite (%)

Figura 1. (a) Espectros de RMN de 3P CP/MAS registrados para as amostras de NH4H2PO4 com diferentes
concentracdes de grafite. (b) Evolugdo do deslocamento quimico isotropico e da largura de linha com o
aumento da concentracéo de grafite.

Conclusoes

Os resultados dos experimentos de RMN de 3P CP/MAS mostraram claramente efeitos de alargamento
de linha e variagdo de §;5, com 0 aumento da concentragdo de grafite. Os quais séo causados pela elevada
anisotropia da suscetibilidade diamagnética do grafite, e ndo sdo completamente removidos com uso da
técnica de MAS.
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