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1. Resumen

En este trabajo se presenta evidencia experimental de la sintesis de nanotubos de carbén (CNTSs) por la
técnica de deposicion quimica en fase vapor (CVD). Los CNTs se obtuvieron por diferentes procedimientos: A)
usando como soporte alimina. Para ello se impregnd un bote de alimina con una solucién al 5% peso de nitrato
férrico en etanol. Se dejé evaporar la solucidn excedente a temperatura ambiente durante 24 horas. Posteriormente
éste bote se calentd a 450 °C durante 2 horas en un horno tubular. El bote asi tratado se colocd en dicho reactor y se
calent6 a 720 °C bajo una atmdsfera de etanol/argén manteniendo un flujo constante de argén (120 mL/min). El gas
argon se burbuje6 previamente haciéndolo pasar por un matraz con etanol y por arrastre se introdujo el alcohol al
reactor. Bajo estas condiciones el calentamiento se mantuvo durante 6 horas. B) usando zeolita como soporte y
calentando el reactor tubular a 700 y 800 °C durante 10 horas y manteniendo un flujo constante de argon de (130
mL/ min). Los CNTs obtenidos fueron caracterizados por la microscopia electrénica de transmisién (TEM). Las
micrografias obtenidas muestran nanotubos de carbono en forma de filamentos de helicoides y espirales.

2. Introduccion

Actualmente se ha incrementado la demanda de nuevos materiales que sean mas ligeros,
mas resistentes y con mayor rigidez. Esto ha estimulado el interés en el desarrollo de nuevos
materiales compuestos. Estos nuevos materiales ofrecen una combinacion de resistencia y
tenacidad que son comparables 0 mejores a la de la mayoria de los materiales compuestos
comunes.

Los nanotubos de carbono (CNTSs) son un nuevo tipo de arreglo tridimensional de atomos
de carbono. Fueron aislados por primera vez por lijima en 1991. lijima los descubrio durante un
experimento relacionado con la sintesis de los fullerenos'. Basicamente hay dos tipos de CNTSs:
nanotubos de carbono de pared simple (SWNTSs) los cuales estan formados por hojas de grafito
enrolladas formando tubos simples y, nanotubos de carbono de pared multiple (MWNTS)
formados por varias hojas de grafito enrolladas para dar origen a varios tubos los cuales se
aglutinan en espacios muy reducidos. Los CNTs se caracterizan por exhibir propiedades
magnéticas, eléctricas y mecénicas extraordinarias®”’. En general se espera que los CNTs asuman
un importante papel en el siglo XXI como uno de los nanomateriales con mayor impacto
comercial.
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La preparacién de nanotubos de carbono se puede llevar a cabo por diversas técnicas: (i)
por descarga de arco eléctrico (que es la técnica mas ampliamente utilizada), (ii) por ablacion
con laser (que fue la primer técnica empleada para producir agrupamientos de fullerenos en fase
gas), (iii) usando energia solar altamente concentrada en un horno en el que se produce
vaporizacion de carbono, (iv) por descomposicién catalitica de carbono sobre una superficie
metalica, (v) por electrdlisis en la que una corriente eléctrica se hace pasar por una sal fundida
entre electrodos de grafito, (vi) por una ruta quimica usando polimeros como una fuente de
carbono, y (vii) por pirélisis de compuestos que contienen carbono en un horno de grafito a una
temperatura relativamente baja. Los rendimientos de produccion de cada técnica son variables,
asi como el predominio en la produccion de SWNTs 0 MWNTSs.

La técnica de deposicion quimica en fase vapor (CVD) de los CNTSs se caracteriza porque
el crecimiento de los CNTs es en torno a nicleos metalicos de Fe, Co y Ni. La fuente de carbono
procede comunmente de compuestos organometalicos o de un flujo de un hidrocarburo que
puede ser metano, etano, acetileno, xileno, etc. La descomposicion de la fuente de carbono se
efectla generalmente a temperaturas entre 500 y 1000 °C en presencia de hidrégeno el cual
contribuye, en caso de particulas previamente depositadas en un soporte que contiene al metal, a
la activacion de estas.

Por sus excelentes propiedades los CNTs son buenos candidatos como aditivos para
preparar materiales compuestos en los que la matriz sea algun tipo de polimero.

3. Condiciones Experimentales

Para la sintesis se utilizaron los siguientes reactivos: alcohol etilico 99.9% (Fermont),
nitrato ferrico 98.2% (Golden Bell), zeolita (Fluka), nitrato de amonio 99.9% (Golden Bell).

La sintesis de los CNTs se realizd con los siguientes procedimientos:

Sintesis de CNTSs utilizando un soporte de altmina ®
1.- Se prepara una solucion al 5% en peso de nitrato de fierro en etanol y se sumerge el bote de
alimina en la solucion anterior durante 24 horas.
2.- Se coloca el bote de alumina en el interior del tubo de acero (funciona como soporte en
donde se lleva a cabo la sintesis de CNTs) y se introduce dicho tubo en un horno tubular.
Dicho horno se mantiene a 450 °C durante dos horas para que el nitrato férrico se impregne a
la alimina. Inicialmente la alimina es de color blanca después de la impregnacion adquiere
una coloracion roja.
3.- Se cierra el horno y se lleva a una temperatura de 720 °C durante seis horas con un flujo
de argon constante de 120mL/min burbujeado en etanol.
4.- Una vez frio el reactor se extraen los nanotubos de carbono.
Sintesis de CNTs utilizando zeolita como soporte®
1. Inicialmente se calcina la zeolita. Para ello se deposita 1.5 g de zeolita en el interior de un
tubo de cuarzo. El tubo se introduce al horno y se lleva a 500 °C durante seis horas.
2. Se pesa un gramo de zeolita calcinada y se sumerge en 20 mL de una solucion de nitrato de
amonio 0.02 M y se agitar durante dos horas. El producto de la reaccion se denomina NH;-
zeolita se filtra y se seca a temperatura ambiente.

397



3. Se pesa 0.01798 g de nitrato férrico en un matraz aforado, se agrega 1 g de NHs- zeolita
del preparado en el paso 2 y se afora a 25 mL con etanol. La solucidn anterior se vierte en
una caja petri se deja secar a 60 °C para eliminar el etanol sobrante evitando llegar a
sequedad total.

4. Se depositan 0.2 g de la solucidn anterior en un bote de alimina y dicho bote se introduce
en el interior del tubo de acero nucleo del horno tubular.

5. Se arma el equipo (incluyendo la trampa de etanol) y el horno se calienta hasta 700 °C y
800 °C durante diez horas. Se obtienen muestras sintetizadas a distintas temperaturas.

6. Para remover los nanotubos de carbono del bote de alimina se lavan con agua. Después se
someten a filtracion y se secan a temperatura ambiente.

4. Resultados y discusion

En la figura 1 se muestran micrografias obtenidas por microscopia electronica de
transmision (TEM) de los tres procedimientos descritos en este trabajo: a)CNTs preparados sobre
un soporte de alumina, b)CNTs sintetizados sobre un soporte de zeolita a 700 °C, y ¢)CNTs
sintetizados sobre un soporte de zeolita a 800 °C. Es evidente que los CNTs mostradas en las
micrografias A tienen forma de tubulos simples y alargados. Los CNTs presentados en las
micrografias B y C se distinguen por su geometria helicoidal. La existencia de los nanotubos
helicoidales (HCNTs) fue predicha en la década de 1990™. Este tipo de CNTs fue
experimentalmente descubierto en 1994, Desde este primer reporte se ha probado que la técnica
de CVD es excepcionalmente adecuada para sintetizar los HCNTs. El que en este trabajo se haya
usado esta técnica hizo posible la sintesis de los HCNTs mostrados en la figura 1.

A)Soporte de alimina B)Soporte de zeolita. Temperatura de 700°C C)Soporte de zeolita. Temperatura de 800°C

Figura 1. Micrografias obtenidas por microscopia electronica de transmision.

Los CNTs obtenidos son depositados en viales de vidrio, se le hace pasar un imén sobre
los viales y se comprueba que tienen propiedades magnéticas los CNTs.

5. Conclusiones

La preparacion de los CNTs fue exitosa tal y como se aprecian en la micrografias
obtenidas por el TEM. Los CNTs preparados sobre alimina como soporte tienen geometria
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simple y alargada. Los CNTSs sintetizados sobre un soporte de zeolita son de geometria helicoidal
y espiral.
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