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RESUMEN

Se obtuvieron nanotubos de carbono de pared simple (SWCNT, en inglés) por el método de
descarga de arco voltaico. El anterior es un método sencillo, econémico y energéticamente eficiente
empleado para la sintesis de nanotubos de carbono de alta calidad sin la necesidad de catalizadores. En
esta investigacion, la metodologia fue optimizada variando el amperaje de la fuente de poder, naturaleza y
presion del gas de proteccién. La caracterizacidn de los nanotubos de carbono de pared simple obtenidos
fue realizada por analisis microscopicos (SEM, TEM y AFM), térmicos (TGA) y espectroscdpicos
(FTIR).
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ABSTRACT
Single-Walled Carbon Nanotubes (SWCNT) were obtained by electric arc-discharge. This is a
simple, inexpensive, energy-efficient method to obtain high quality carbon nanotubes without the
application of catalysts. In this research, methodology was optimized using different amperage, flow and
kind of gas, whereas characterization of the obtained SWCNT was carried out by microscopic (TEM and
AFM), thermal (TGA) and spectroscopic (IR) analysis.
Key words: carbon nanotubes, arc-discharge, amperage, kind of gas.

1. INTRODUCCION

La nanociencia y la nanotecnologia buscan la comprension de fendmenos y estructura de la
materia en escalas inferiores a 100 nm, asi como el desarrollo de técnicas fisicas y quimicas para la
manipulacion de objetos en la nanoescala. Desde sus inicios en la década de los cincuenta,
expresada en el deseo de Richard Feynman de manipular &tomos y moléculas con precision [“hay
un monton de sitio al fondo” (Feynman, 1959)], uno de los objetivos ha sido el sintetizar
nanoestructuras con aplicaciones potenciales y analizar sus propiedades en el contexto de las
disciplinas cientificas pertinentes.

Uno de los desarrollos méas activos en nanotecnologia se presenta en el area de
nanoestructuras de carbono. A partir del descubrimiento de los fulerenos por Smalley y sus colegas
en Rice University a mediados de los afios ochenta [1] y el posterior descubrimiento de los
nanotubos de carbono de pared multiple (NTCPM) por el fisico japonés Sumio lijima en 1991y de
los nanotubos de carbono de pared simple (NTCPS) reportados independientemente por el mismo
lijima y Bethune en 1993, muchos investigadores han observado importantes propiedades fisicas y
mecanicas de los nanotubos de carbono, que van desde caracteristicas electrénicas Unicas y una

conductividad térmica mayor que el diamante, hasta rigidez, fuerza y elasticidad que superan las de
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cualquier material conocido. Estas propiedades hacen estos materiales ideales para la resolucion de
problemas en multiples escenarios [2, 3]. Especificamente, sus propiedades mecanicas Unicas
combinadas con su baja densidad, los hacen aptos para el desarrollo de materiales
nanoestructurados con extraordinaria fuerza y elasticidad, ideales para nuevas aplicaciones. La
produccién de nanotubos de carbono es un area de interés tanto cientifico por sus propiedades
fundamentales y caracterizacion fisico-quimica como industrial debido al aprovechamiento de las
propiedades para aplicaciones tecnoldgicas.

Los nanotubos de carbono son uno de los materiales que mas interés han captado en el area de
la nanotecnologia. Estos nanotubos son cien veces mas resistentes que el acero, tienen mayor
conductividad térmica que el diamante y aunque su conductividad eléctrica es similar a la del cobre,
cuentan con la capacidad de transportar corrientes mucho mas elevadas. Conceptualmente, los
nanotubos de carbono de pared simple se pueden considerar como una ldmina de grafeno que se
enrolla sobre si misma para formar una estructura cilindrica. Por lo tanto, los nanotubos son objetos
unidimensionales con una direccién bien definida a lo largo del eje del mismo, que es analogo a las
direcciones del plano del grafito [4, 5].

Se han propuesto muchos usos potenciales para los nanotubos de carbono, incluyendo
compuestos conductores y de alta resistencia, dispositivos del almacenaje de energia y de
conversidn energética, censores, fuentes de radiacion, medios de almacenaje de hidrégeno,
dispositivos nanométricos semiconductores, puntas de prueba e interconectores. El costo de los
nanotubos, la polidispersidad en el tipo de nanotubos obtenidos, las limitaciones en el proceso de
produccidn, constituyen barreras importantes para algunos usos de los nanotubos de carbono de
pared simple [6, 7].

Hay muchas clases de métodos para producir nanotubos de carbono. En este caso, se empled
un método convencional de descarga de arco voltaico para la produccion de nanotubos de carbono
de pared simple (SWNT, en inglés). Es un proceso no catalitico, donde se crea un arco eléctrico
entre dos electrodos de grafito. Este protocolo fue adaptado de Benavides [8], que desarrolla un
método para producir nanotubos de carbono de pared simple funcionalizados con grupos hidroxilo
(-OH). Estos nanotubos muestran un aumento en la polaridad y solubilidad en agua gracias a los
enlaces de hidrégeno que pueden formar, esta propiedad permite a su vez, la recuperacion selectiva
de los nanotubos sobre impurezas usando solventes organicos levemente polares, como el metanol.
En este proyecto se busco la optimizacion de la metodologia modificando las variables involucradas
en el proceso: amperaje en la fuente de poder, y la naturaleza y presion del gas de proteccion

utilizado para la produccion de plasma.
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Las muestras obtenidas fueron caracterizadas mediante analisis microscopicos (AFM, SEM y
TEM), térmicos (TGA) y espectroscopico (FTIR). El fin fue el de corroborar cualitativamente la
existencia de nanotubos de carbono de pared simple el grado de pureza.

2. SECCION EXPERIMENTAL

2.1. Materiales. Se adquirié una muestra comercial de nanotubos de carbono de pared simple
de Helix Material Solutions (Richardson, TX, USA), sintetizados por el método de descarga de arco
voltaico y con un grado de pureza del 30%. EI metanol grado analitico se adquirié de Sigma-Aldrich
(St. Louis, MO, USA).

2.2. Sintesis de nanotubos de carbono de pared simple por descarga de arco. Las
muestras se sintetizaron utilizando como fuente de poder una maquina de soldar TIG marca Miller,
modelo Syncrowave 250 DX Miller Appleton, WI, USA). El catodo utilizado consistié en un cilindro
de grafito con un agujero en el centro y mientras que como anodo se emplearon barras de grafito de
1/8’ de grado 1, adquiridas de Ted Pella Inc (Redding, CA, USA). El gas utilizado para producir
plasma entre los electrodos de carbono fue argdén a 40 psi. La distancia entre electrodos se mantuvo
en aproximadamente 1 mm, donde el catodo se mantuvo inmerso en un bafio de agua/hielo a 0°C.
Debido a que los subproductos (fulerenos, carbono amorfo, grafito) interfieren con las propiedades
deseadas de los nanotubos, se efectud una purificacién ultrasonica de las muestras.

Las variables consideradas durante el proceso de optimizacidn fueron: tipo de gas para la
produccion de plasma (He o Ar), presion de gas (40 6 60 psi) y amperaje (9, 19 6 29 A). Al
modificar estas variables se produjeron ocho muestras.

2.3. Andlisis estructural. La espectroscopia de infrarrojo con transformada de Fourier
(FTIR) se efectud en un equipo Thermo Scientific Nicolet 6700 FTIR (Waltham, MA, USA). Las
muestras secas al vacio se depositaron sobre la superficie de diamante del médulo de reflectancia
total atenuada (ATR) y se tomaron los espectros.

2.4. Analisis morfologicos. Las muestras fueron visualizadas en un microscopio de fuerza
atbmica MFP-3D Stand Alone de Asylum Research (Santa Barbara, CA, USA) en modo
discontinuo. Las muestras suspendidas en metanol se colocaron sobre una superficie limpia de mica
y se dejé secar a temperatura ambiente. Las imagenes por microscopia de transmision electrénica se
tomaron en un microscopio Hitachi H-7000 (Maidenhead, Berkshire, Reino Unido). Las muestras
suspendidas en metanol fueron depositadas en un sustrato de Formvar® y se dej6 secar a
temperatura ambiente. Las muestras se visualizaron a un aumento de 100.000X. Las imagenes de
microscopia de transmision electrénica se tomaron en un equipo Philips XL-40 (Eindhoven,
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Holanda). Las muestras fueron cuidadosamente depositadas sobre lineas de plata previamente
dibujadas sobre la superficie de la plataforma.

3. RESULTADOS

Se determind que los mejores resultados se obtuvieron al utilizar: 19 A en la fuente de poder,
argén como gas de proteccion y a 40 psi (2,72 atm) de presion. La Figura 1 muestra la diferencia
entre los espectros de una muestra comercial de nanotubos de carbono de pared simple no
funcionalizada y la muestra de nanotubos obtenida experimentalmente. Las bandas de absorcion
maés relevantes se encuentran en 3.265 cm™ y 1.550 cm™, correspondientes a las vibraciones de
tensién y flexion respectivamente del enlace O-H. Esta informacion confirma que los nanotubos de
carbono de pared simple se encuentran funcionalizados con grupos hidroxilo [9]. Se considera que
la elevada temperatura del plasma ocasiona que las moléculas de agua del sistema de enfriamiento
se disocien y se afiadan sobre las paredes de los nanotubos durante el crecimiento de los mismos. La
Figura 1 corresponde a una imagen obtenida por SEM donde se observan que los tubos obtenidos
son estructuras cilindricas y rectas. Ademas se aprecian algunas impurezas generadas durante la

sintesis de las muestras.
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Figura 1. Espectros FTIR de los nanotubos de carbono de pared simple (a) funcionalizados y (b)
sin funcionalizar obtenidos por el método de descarga de arco voltaico

La Figura 2 muestra una imagen de microscopia de transmision electrénica de una estructura

cilindrica cerrada en ambos bordes que se atribuyd a un nanotubo de carbono de pared simple [9].
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En la esquina superior izquierda aparecen dos estructuras no identificadas, posiblemente debido a la

presencia de carbono amorfo.

Figura 2. Imagen de microscopia de transmision electronica
de una muestra de nanotubos de carbono de pared simple
funcionalizados.

Figura 3. Microfotografia de microscopia de barrido electronico de la
muestra de nanotubos de carbono de pared simple funcionalizados obtenidos
por el método de descarga de arco voltaico

La Figura 3 muestra una fotografia de microscopia de barrido electronico de la muestra de
nanotubos de carbono de pared simple funcionalizados. Se observaron bastantes nanotubos
alineados y mezclados con impurezas. Fajos paralelos de nanotubos de carbono podrian convertirse
en un material interesante, con propiedades eléctricas y térmicas altamente anisotropicas. Los
nanotubos de carbono de pared simple alineados muestran altas conductividades térmicas y

eléctricas, mientras que los nanotubos al azar muestran valores inferiores [10].
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La Figura 4 corresponde a un haz de nanotubos de carbono de pared simple (aglomeraciones
de nanotubos atraidos entre si por fuerzas de van der Waals), depositado sobre el sustrato de mica.
El diametro calculado para esta estructura es igual a 15,100+0,005 nm. En la imagen se encontraron

otras estructuras que corresponden a impurezas como fullerenos y carbono amorfo [11].
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Figura 4. Imagen en tres dimensiones de microscopia de
fuerza atémica de un fajo de nanotubos de carbono de pared simple
funcionarizados

CONCLUSIONES

La produccion de nanotubos de carbono de pared simple funcionalizados por la metodologia
empleada fue satisfactoria.

Las condiciones Optimas para la sintesis de nanotubos de carbono de pared simple por el
método de descarga de arco voltaico sin el uso de cataliticos son: 19 A en la fuente de poder y argon
como gas de proteccién a 40 psi de presion.

Los andlisis de FTIR, SEM, TEM, y AFM confirmaron la produccion de nanotubos de
carbono de pared simple funcionalizados con grupos hidroxilo.

Se recomienda evaluar diferentes metodologias de purificacion de las muestras de nanotubos de
carbono con el fin de obtener muestras con mayor grado de pureza y mejores propiedades fisicas y
quimicas.

Ademas, se recomienda evaluar sistemas de automatizacion del proceso de soldadura dentro
de una camara aislada que permita obtener repetibilidad. Estos cambios en el sistema podrian
garantizar que la distancia entre &nodo y catodo se mantenga constante durante el proceso y que el

plasma no se extinga.
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