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1. Resumen

Los nanotubos de carbono (NTs) debido a sus excelentes propiedades mecanicas, térmicas y de
conductividad eléctrica [1-2] han sido propuestos en diferentes investigaciones como un refuerzo de matrices
poliméricas para formar materiales compuestos de alto desarrollo estructural

En este trabajo se presenta un estudio que involucra la sintesis y caracterizacion de nanocompositos
poliméricos. En la investigacion se analizan los cambios estructurales en nanotubos de carbono de
multipared, cuando son sometidos a modificacion quimica usando oxidacion y silanizaciéon para generar
grupos funcionales en la superficie del nanotubo que sean utiles como sitios de enlace con matrices
poliméricas, poli(metilmetacrilato) y resina epoxica.

2. Introduccion

Entre las caracteristicas mas sobresalientes de los nanotubos de carbono destacan su
elevado modulo de Young, conductividad eléctrica, propiedades térmicas, ligereza, tamafio
y gran area superficial. Debido a lo anterior este tipo de materiales es objeto de diferentes
estudios donde son incorporados como refuerzo de matrices poliméricas [1-5]. En este
trabajo se presenta un estudio que involucra la sintesis y caracterizacion de
nanocompositos poliméricos. Se analizan los cambios estructurales en nanotubos de
carbono de multipared (MWNTs por sus siglas en ingles), cuando son sometidos a
modificacién quimica usando oxidacion y silanizacion para generar grupos funcionales en

la superficie del nanotubo que sean Utiles como sitios de enlace con la matriz polimérica.

3. Condiciones Experimentales

Los reactivos utilizados fueron suministrados por Sigma Aldrich, con excepcion de la
resina epoxica DGEBA y las aminas curantes, ambas provenientes de Pinturas del Bajio.
Los Nanotubos de Carbono (NTs) fueron obtenidos del proceso de arco eléctrico y

suministrados por MER Corporation.
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3.1 Modificacién quimica de los nanotubos.
3.1.1 Oxidacion.

La oxidacion efectuada a NTs se realizo usando como agente oxidante KMnO4 en un
medio de H2SO4. El tiempo de la reaccion fue de 7hrs utilizando agitaciéon magnética.

3.1.2 Silanizacion.
Los organosilanos se utilizan como agentes de acoplamiento que permiten la union

entre dos materiales. La representacion de las reacciones se muestra en la figura 1 [6].
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Figura 1. Secuencia de las reacciones de silanizacion en la superficie de los nanotubos. a) Nomenclatura de
organosilanos, b) reaccion de silanizacion, c) representacion de la reaccién en la superficie de los

nanotubos.

3.2 Preparacion de los Nanocompositos.
Con los tres tipos de nanotubos, oxidados, sin oxidar y silanizados se prepararon

nanocompositos mezclando 75% de resina y 25% de endurecedor. En el caso de los
nanocompositos de matriz PMMA [7], se utilizo NTs sin modificaciéon y oxidados. La
reacciéon se realizo utilizando mondémero de metil metacrilato (MMA) y azo-bis-

isobutironitrilo (AIBN), a 70° C, posteriormente la mezcla se vacia a los moldes de vidrio.

4. Resultados y discusion
4.1 Caracterizacion de los nanotubos quimicamente modificados.

En las figuras 2 y 3 se presentan fotomicrografias obtenidas por microscopia
electronica de transmision (TEM) de nanotubos sin oxidar y oxidados respectivamente.

Donde se puede observar los cambios de estructura causados por la modificacion

Figura 2. TEM NTs sin oxidar [8] Figura 3. Imagenes TEM de NTs oxidados [8]
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En la Figura 4 se presentan las bandas de los espectros IR de nanotubos sin
modificar y modificados, las bandas sefialadas pertenecen a grupos carboxilos y
carboxilatos encontrados en las puntas y en la superficie de este nanomaterial. En los
espectros Raman mostrados en la figura 5 es posible notar un incremento en la banda D.
Este pico esta relacionado con un desorden encontrado en nanotubos de multiples capas y
aumenta con la presencia de carbono hibridizado sp3. Este hecho corrobora la presencia en

la superficie de los grupos funcionales
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Figura 4. Comparacion de espectros IR de a) Figura 5. Espectros Raman de, a) MWNTS, , b)
MWNTS y b) MWNTS oxidados [9]. MWNTS oxidados [9].

4.2. Analisis Dinamico Mecéanico de compositos PMMA-nanotubos de carbono.
En la figura 6. se muestra el Analisis Dinamico Mecanico para la matriz polimerica y

compositos. Es evidente la influencia de los nanotubos quimicamente modificados
sobretodo a la temperatura de 90 °C, donde el modulo de almacenamiento de C es mas de
11 veces mas grande que la muestra de PMMA y mas de 3 veces mayor que la muestra B

que contiene nanotubos sin modificacion.
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Figura 6. Curvas de Modulo de Almacenamiento (E’) vs Temperatura, obtenidas por Analisis Dinamico
Mecanico. (A) PMMA, (B) nanocomposito con 1% en peso de nanotubos de carbono de mdltiples capas, (C)

nanocomposito con 1% en peso de nanotubos de carbono de multiples capas funcionalizados.

4.3 Caracterizacion de compositos Epoxy-nanotubos de carbono.
La figura 7 presenta los espectros IR para resina epoxica y nanocompositos a

diferentes concentraciones de nanotubos. La banda a 1663 cm'l, se debe a la vibracién
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v(C=0) [10] caracteristica en este rango de grupos amido, esto se debe a que los grupos
carboxilo y carboxilato encontrados en la superficie de los nanotubos oxidados forman
grupos amido con el agente curante, lo cual pudiera facilitar la transferencia de carga entre
la matriz entrecruzada y los nanomateriales. La banda presente a 1726 cm-1 es

caracteristica del grupo carbonilo en los compuestos carboxilicos.
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Figura 7. Espectroscopia IR region 1600 a 1750 cm-1 de resina epdxica y nanocompositos reforzados con

NTs sin modificar y funcionalizados quimicamente. N-1 composito con 0.1% en peso de nanotubos, N-7
composito con 0.7% en peso de nanotubos, NO-1 composito con 0.1% en peso de nanotubos oxidados, N-7

composito con 0.7% en peso de nanotubos oxidados.

En la figura 8 (espectros IR) se muestra una banda a 1730 cm™ la cual no se
encuentra presente en el espectro de resina epoxica esta banda corresponde a la vVC=0O de
los grupos carboxilo presentes en los nanotubos oxidados, que se intensifica con la

silanizacion.
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Figura 8. Espectroscopia IR region 1350 a 1850 cm-1 de resina epdxica y nanocompositos reforzados con
NTs silanizados. NOS-0.1 composito con 0.1% en peso de nanotubos oxidados silanizados, NOS-0.7

composito con 0.7% en peso de nanotubos oxidados silanizados,

5. Conclusiones
En este trabajo se presenta evidencia de que pequefias cantidades de nanotubos de

carbono cambian de manera significativa las propiedades de matrices poliméricas, esto se
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manifiesta aun de manera mas notable en los nanocompositos desarrollados con nanotubos
de carbono modificados quimicamente formando efectos sinérgicos que permiten formar
nanocompositos ligeros con propiedades mecanicas altamente sobresalientes. La
modificacion quimica también permite desarrollar interacciones a nivel nanométrico entre

los grupos funcionales de los nanotubos modificados y matrices epoxicas.
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