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Abstract —La gran importancia que actualmente presentan los NTC en el drea de los materiales de alto
desempefio en el que se incluyen el empleo de polimeros como el PP, PVA, PE entre otros. Para ello se
requiere que los NTC sean modificados en su superficie, denominado a esto “funcionalizacién”. En el
presente trabajo se reporta el proceso en el que nanotubos de carbono de pared miltiple (MWNCT)
funcionalizados con grupos dcidos fueron preparados mediante modificacién via microondas variando la
potencia de trabajo y los tiempos de reaccion. Estos van de 300 a 1200 Watts y de 15 a 45 minutos, el dcido
seleccionado para llevar a cabo los experimentos fue el dcido nitrico al 70%. Los rendimientos obtenidos son
mayores del 95%. Los productos obtenidos de los MWNCT modificados fueron caracterizados mediante
espectroscopia infrarroja (FTIR) y andlisis termogravimétrico por TGA, determindndose la presencia de
grupos acidos en todas las muestras tratadas. Las ventajas que presenta este proceso son: es que es amigable al
ambiente, los tiempos de reaccion bajos, y por tltimo los rendimientos obtenidos son aceptables.

INTRODUCCION

Los nanotubos de carbono (NTC), fueron descubiertos en 1991 por el cientifico japonés
Sumio Tijima,' y desde entonces han pasado a ocupar una honorable posicién como
materiales del futuro, siendo nombrados los reyes de las nanotecnologia. Actualmente los
NTC estan siendo ampliamente estudiados debido al gran interés tecnoldgico que tienen
como una nueva clase de materiales compuestos en los que son empleados en pequeiias
cantidades. Los NTC presentan un amplio espectro de posibles aplicaciones relacionadas
con sus propiedades2 como su elevada relacion de aspecto (longitud/didmetro), lo que
permite un mejor control de las propiedades unidireccionales de los materiales resultantes.
Electrénicamente pueden comportarse como metdlicos, semimetdlicos o aislantes
dependiendo de su didmetro y helicidad. Elevada resistencia mecédnica y mayor flexibilidad
que las fibras de carbono, por lo que se podrian utilizar en materiales compuestos. Sus
propiedades pueden modificarse encapsulando metales o gases en su interior, llegando a
obtener nanocables eléctricos 0 magnéticos. Pueden ser empleados para el almacenamiento
de hidrégeno o como sistemas de separacion de gases. También pueden ser utilizados en
pantallas planas por su buena capacidad como emisores de electrones.

La transferencia de estas propiedades hacia matrices poliméricas como polipropileno,
polietileno, etc, no es alcanzada debido a la desventaja de insolubilidad y pobre dispersion
en solventes orgdnicos® y agua®. Para ello investigadores han realizado un sinnimero de
reportes sobre la funcionalizaciéon y modificacion para mejorar la solubilidad vy
funcionalidad de la superficie de los NTC.® Uno de los métodos reportados en la literatura
es la funcionalizacién en medio 4cido, y en especifico el uso de microondas®, ya que es
considerado un método amigable al ambiente.

En el presente trabajo se muestran los resultados obtenidos al funcionalizar nanotubos de
carbono de pared multiple (MWNCT) en medio dcido empleando HNOs; al 70% vy
microondas como fuente de energia.
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SECCION EXPERIMENTAL

Los MWNCT empleados fueron comprados en NanoLab Inc. (USA) con una pureza del
95%, didmetro de 30+£15nm y con una longitud de 1-5um. Estos fueron utilizados sin
previa purificacion.

En los experimentos se pesaron 10 mg de MWNCT y colocados en tubos de teflon de
100mL, se les adicion6 20 mL de HNOs al 70%. Se armo el sistema de digestion y los
tubos fueron colocados en el carrusel dentro de un horno de microondas Marca CEM
Modelo MARSS a tres diferentes potencias: 300, 600 y 1200 Watts y a tres tiempos de
digestion diferentes: 15, 30 y 45 minutos. Se dejaron enfriar y se filtraron a vacio usando
membranas de policarbonato con un tamafio de poro de O.lum. Se lavaron con agua
desionizada, se secaron en una estufa de vacio a 100°C durante 12 h.

La caracterizacion por espectroscopia infrarroja de transformada de Fourier (FTIR)
infrarrojo de los MWCNT tratados se llevé a cabo en espectrofotémetro FT IR Nicolet 550.
Las muestras se prepararon por prensado en forma de pastilla con KBr. Se usaron 25
barridos para el andlisis de cada muestra. Los espectros se presentan de 4000 a 400 cm™. La
determinacion de pérdida de peso de las muestras. La determinacion de pérdida de peso de
las dos muestras se realizé mediante un analizador temogravimétrico (TGA) TA Q500. La
velocidad de calentamiento fue de 10°C/min en un intervalo de temperatura de 30 a 850°C
con una atmosfera de N, de alta pureza (50mL/min) El equipo fue calibrado con un estdndar
de oxalato de calcio.

RESULTADOS Y DISCUSION

Los nanotubos tratados fueron caracterizados por espectroscopia infrarroja (FTIR), en la
que se considera la banda a 1720 cm™ la caracteristica para grupos dcidos -COOH. En la
Figura 1 se presentan el espectro de los nanotubos originales comparado con los obtenidos
de los experimentos de 300, 600 y 1200 Watts a 30 minutos de reaccién bajo la ruta
propuesta en el presente trabajo. En estos se aprecia que la sefial a 1720 cm™ se encuentra
presente en los espectros de los nanotubos tratados por microondas. Por lo que se puede
considerar que los nanotubos tratados con dcido nitrico bajo radiacion de microondas
fueron funcionalizados con grupos dcidos -COOH. Aunque atin no se tiene un método
establecido para determinar el grado de funcionalizacién es notorio mencionar que a los
300 Watts de potencia en microondas y a los 15 minutos de reacciéon ya se tiene la
presencia de grupos dcidos. Cabe mencionar que el peso de las muestras antes y después de
someter a los nanotubos a radiacién por ultrasonido fue pricticamente el mismo
(rendimiento entre 95 y 98 %), por lo que la degradacién de los nanotubos durante este
proceso fue minima.
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Figura 1.- Espectros de infrarrojo: a) MWNCT originales; MWNCT-COOH obtenidos a b) 300 Watts, 30
minutos, ¢) 500 Watts, 30 minutos y d) 1200 Watts a 30 minutos.

Por otro lado, se realizé el andlisis termogravimétrico (TGA) para determinacr la
degradacion de las muestras. En la Figura 2 se presentan los termogramas de los nanotubos
originales y los funcionalizados con grupos dcidos obtenidos por microondas a 30 minutos
con 300, 600 y 1200 Watts. Se selecciond arbitrariamente la temperatura de 400°C para
comparar el porcentaje de perdida en peso de cada muestra. Los resultados del andlisis
termogravimétrico son resumidos en la Tabla 1. Aqui se aprecia que la pérdida inicial a
400°C para los nanotubos originales, es mds pequefla que para los nanotubos
funcionalizados, esto debido probablemente a la presencia de los grupos dcidos, los cuales
se degradan mds facilmente que los nanotubos sin tratamiento. Actualmente, se estdn
realizando investigaciones para relacionar la pérdida en peso con la degradacién de grupos
acidos presentes en la superficie de los nanotubos.

Tabla 1. Resultados de pérdida en peso por TGA

% de Pérdida a
Muestra 400°C
MWNTC originales 1.213
MWNTC-COOH 300W, 30min 6.563
MWNTC-COOH 600W, 30min 10.38
MWNTC-COOH 1200W, 30min 9.489
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Figura 2.- Termogramas de TGA de: a) MWNCT originales; MWNCT-COOH obtenidos por microondas: b)
300Watts, 15 min, ¢) 600Watts, 30min, d) 1200Watts, 30min.

CONCLUSIONES

De la funcionalizacién de MWNCT propuesta en el presente trabajo:

e Se obtuvieron los MWNCT-COOH en todos los experimentos realizados como lo
evidencia los espectros de infrarrojo, donde la banda caracteristica de los carbonilos de
dcidos se presenta a 1720 cm-1 estaba presente.

e No se presentd una pérdida de peso significativa ya que se recuperé entre el 95 al 98%
en peso después de la radiacion por microondas.

e De acuerdo a los termogramas de TGA, las pérdidas en peso de los MWNCT a 400°C
es menor (1.213%) que la que presentan los MWNCT-COOH obtenidos a 30 min con
las tres diferentes potencias utilizadas, siendo de 6.5, 10.38 y 9.48% respectivamente.
Se sugirié que estas pérdidas en peso pueden estar relacionadas con la degradacion de
los gruopos funcionales presentes
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