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n los Ultimos afos, la busqueda de

tecnologias en el dominio de la

miniaturizacién nos ha llevado a la

Nano Era. La gran evolucién de este
periodo fue el aprendizaje de la sinterizacién de una
sustancia original provista de cualidades fisicas ex-
traordinarias. Uno de los campos en los que esta
tendencia ya empieza a dar sus resultados es la cien-
cia de los materiales.

Los nanotubos de carbono constituyen una nue-
va clase de materiales con un amplio rango de po-
sibles aplicaciones. Desde el descubrimiento de los
tubos de carbono de tamafio nanométrico por lijima,
en 1991," muchos han sido los progresos que se
han realizado, tanto en su produccién como en la
comprensién de sus propiedades.?

Al principio, al ser parientes préximos del grafi-
to, es de esperar que parte de sus propiedades sean
semejantes, pero en realidad no es asi: son de co-
lor marrén oscuro (el grafito es negro), lo que indi-
ca que aunque absorbe gran cantidad de las radia-
ciones del espectro visible, no las absorbe todas;
esto indica que su estructura electrénica es diferen-
te de la del grafito. Un nanotubo ideal, sin defec-
tos, es muy resistente y eldstico debido a la ausen-
cia rigurosa de defectos. En cristalografia, es sabi-
do que gran parte de las caracteristicas de fragili-
dad de las estructuras cristalinas se deben a la ma-
yor o menor presencia de defectos en la red crista-
lina. Estos provocan que la tensién al cristal se con-
centre en un solo punto, y entonces la estructura
cede. En el caso de los nanotubos, la ausencia ab-
soluta de defectos hace que las tensiones se distri-
buyan por igual en todo el cristal, y que la cantidad
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de energia necesaria para romperlo sea mayor.
Las nanoestructuras grafiticas tienen alto interés

tecnolégico por sus posibles aplicaciones, ya que es-

tén relacionadas con las siguientes propiedades:®*

Elevada relacién radio/longitud que permite un
mejor control de las propiedades unidireccionales
de los materiales resultantes.

Electrénicamente pueden comportarse como
metdlicos, semimetdlicos o aislantes, dependien-
do de su didmetro y helicidad.

Elevada resistencia mecdnica. Se ha comproba-
do que tienen mayor resistencia mecdnica y ma-
yor flexibilidad que las fibras de carbono, por lo
que se podrian utilizar en compuestos.

Sus propiedades pueden modificarse encapsu-
lando metales o gases en su interior, llegando a
obtener nanocables eléctricos o magnéticos.
Pueden utilizarse para el almacenamiento de hi-
drégeno o como sistema de separacién de ga-
ses.

Pueden ser utilizados en pantallas planas por su
buena capacidad como emisores de electrones.

Como es sabido, las propiedades, y en su parte
las dimensiones de la red de materiales, varian con
el método de procesamiento, por lo que resulta muy
interesante y Uil hacer estudio sobre el arreglo es-
tructural de los nanotubos procesados mediante
microondas.
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Algunos investigadores en 19957 y en 19998
probaron sintetizar los nanotubos de carbono me-
diante microondas.

Los materiales absorben las microondas de ma-
nera diferente, en trabajos anteriores”'? se mostré
que el grafito es un material que absorbe las micro-
ondas sin necesidad de calentamiento previo. Esto
nos da la posibilidad de decir que este material
puede ser calentado por irradiacién de microon-
das. Como la produccién de nanotubos mediante
microondas todavia no se ha estudiado detallada-
mente, es muy Util hacer los estudios de sintesis y de
nanotubos procesados por este método.

El objetivo de este trabajo fue la obtencién de
los nanotubos de carbono mediante calentamiento
por irradiacién de microondas y su caracterizacién
por microscopia electrénica de barrido (MEB), mi-
croscopia de fuerza atémica (MFA) y de microsco-
pia de transmision (MET).

Experimentacion

La obtencién de los nanotubos se llevé a cabo en
un horno de microondas doméstico, con una po-
tencia de trabajo de 800W y una frecuencia de
2.45Gz. La acciéon de las microondas permite el
calentamiento del material sin contacto directo con
la fuente de energia. Se calentaron de 20 a 60 mi-
nutos.

Las muestras se prepararon a partir del grafito
en polvo (99%). Se utilizé vidrio de cuarzo como
portamuestras, el cual permite el calentamiento
hasta 1200°C, la sublimacién del vapor de carbo-
no y la acumulacién de los nanotubos. Para facili-
tar el proceso de sublimacién sobre la superficie
del vidrio de cuarzo se utilizé pintura de plata como
catalizador. En la figura 1 se muestra el esquema
del experimento.

Las muestras se caracterizaron utilizando micros-
copia electrénica de barrido (MEB), microscopia de
transmision (MET) y microscopia de fuerza atémica
(MFA).

Para el andlisis topogréfico de las superficies de
nanotubos se utilizé un Microscopio de Fuerza Até-
mica que trabaja en el modo de contacto en aire.
Los barridos se realizaron con bajo voltaje porque
de este modo se tiene mayor sensibilidad.'"'?

Resultados y discusion

Se calentaron varias muestras con peso de 8g de
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Fig. 1. Esquema del experimento.

grafito a diferentes tiempos: 20, 30, 40 y 60 minu-
tos. La sublimacion, hecha por la volatilizacion de
carbén, es mds completa a 60 minutos. La obser-
vacién de las muestras obtenidas por MEB permite
constatar que el tamafo y la aparicién de los
nanotubos aumenta con el tiempo de calentamien-
to por microondas (figura 2).

Se obtuvieron imdgenes tridimensionales por
MFA que reflejan la microestructura de la superficie
del vidrio recubierto antes del calentamiento y des-
pués. En la figura 3 se presentan dichas imdgenes.

En la figura 4 se muestran las imdgenes tridi-
mensionales por MFA que se obtuvieron, en éstas
se aprecia de manera clara y nitida la morfologia
superficial con particulas alargadas. A medida que
se disminuye el tamano de barrido se observan més
detalles en la superficie en cuestién. Debido a que
los nanotubos tienen estructura alargada, se permi-
te predecir que estas particulas obtenidas pertene-
cen a nanotubos.

En la figura 5 se observa que no todas las parti-
culas son del mismo tamafo, ademds de la forma
en que se realizé la estimacion de las mediciones.
El tamano del didgmetro de nanotubos de las mono-
capas mencionados en la literatura es alrededor de
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Fig. 2. (a) Imagen de la muestra 1 calentada durante 20
minutos; (b) Imagen de la muestra 7 calentada durante 60
minutos.
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Fig.3. (a) Superficie del vidrio de cuarzo antes del calenta-
miento por microondas. (b) El mismo vidrio después de vo-
latilizacién de grafito calentado por 30 minutos en micro-
ondas.
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10nm y 50nm. Estas medidas se relacionan con el
método de produccién y el catalizador utilizado. Fue
reportado que si mete el catalizador tal como co-
balto sobre una superficie de substrato de Si se lo-
gran procesar los nanotubos de didmetro hasta
0.5um." En nuestro caso, la presencia de la plata
como un catalizador sobre la superficie permite que
el diédmetro aumente de 168 nm a 400nm. Como
se ve, el catalizador permite aumentar la cantidad
de las capas de los nanotubos, y esto provoca que
el diGmetro crezca.

Analizando los nanoparticulas obtenidas por mi-
croscopia electrénica de transmisién (MET) (figura
6) se permite afirmar que las nanoparticulas obte-
nidas son nanotubos de carbono.

Topegraghy. (X007 hal

Fig. 4. Imagen de la superficie de vidrio de cuarzo después
del calentamiento (barrido de éx6 um).
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Fig. 5. La particula medida en color verde tiene un tamario
de 172 nm, la particula medida en azul tiene un tamafo de
195 nm.
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c)
Fig. 6. a) y b) Imagen en MET de un nanotubo de carbono

de multicapa, c) imagen en MET de un nanotubo de carbo-
no con una particula en su interior.

b)

a)

Fig. 7. a) Imagen de la superficie con una particula abierta, b)
ampliacién de la zona donde aparece la particula abierta.

Al caracterizar las muestras por MFA se observé
que por la via de voldatilizacién del carbén, por ca-
lentamiento mediante irradiacién de microondas,
aparecen los nanotubos de multicapa. Se realiza-
ron mediciones en diversas posiciones de la regién
mostrada en la figura 7 para determinar el tamafio
de las capas.

Al analizar los resultados, nos percatamos de
que algunas capas varfan de tamafio conforme nos
desplazamos a lo largo de la regién. Para determi-
nar cémo estdn alineadas las capas, se realizaron
otras mediciones, midiendo una por una, en dife-
rentes partes de las mismas. Como se muestra en
las figuras 8 y 9, el tamafo de la capa mds comin,
obtenida en nanotubos formados desde el grafito
mediante calentamiento por irradiacién de micro-
ondas, es de 117 A. Las capas varian de tamafio
porque van apareciendo espacios entre éstas. Se
presentan casos donde se unen nanotubos en fi-
bras mds grandes de hasta 24 um de didmetro.
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Fig. 8. Imagen que muestra las mediciones de tamafios de
las capas.

Repeticién de medidas

-]
%5
<4 m7e1A
!
@5 mii7 A
=
E’EI 1588 A

Media
Inferior

Superior I
inferor (I

Meda
Suparior

Posicion

Fig. 9. Mediciones de tamafios de capas en diferentes posi-
ciones.

Conclusiones

El método de volatilizacién de carbono mediante
calentamiento por irradiacién de microondas per-
mite producir nanotubos. El tiempo éptimo es de
60 minutos. La presencia de plata como cataliza-
dor permite disminuir el tiempo de calentamiento
hasta 30 minutos. Mediante este método se logréd
el crecimiento de los nanotubos de carbono alinea-
dos. Los nanotubos obtenidos son de multicapas. El
didmetro de éstos es desde 168 hasta 400 nm, y la
longitud es desde 1 um a 10 um. Los nanotubos
de carbono formados sin presencia del catalizador
presentaron puntas cerradas, pero los nanotubos
formados con la presencia de las particulas
cataliticas tienen las puntas abiertas que en su caso
permite el crecimiento de los nanotubos més lar-
gos. La presencia de las puntas abiertas provoca
que las particulas cataliticas en ocasiones entren
dentro de un nanotubo. El tamafo de las capas es
117A. A diferencia de los nanotubos procesados
por ofros métodos, el método de irradiacién del
grafito por microondas produce los nanotubos ali-
neados, los cuales no requieren la purificacién que
utilizan los otros métodos de procesamiento.
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Resumen

Se obtuvieron nanotubos de carbono mediante ca-
lentamiento por irradiacién de microondas. La vo-
latilizacion de grafito se llevé a cabo en un horno
de microondas doméstico, con una potencia de tra-
bajo 800W vy frecuencia 2.45Gz, variando la po-
tencia y el tiempo de calentamiento de 20 a 60 mi-
nutos. Las muestras se prepararon a partir de grafi-
to en polvo (99%). Se utilizé vidrio de cuarzo como
portamuestras para la sublimacion del vapor de
carbono y la acumulacién de los nanotubos, por-
que éste permite el calentamiento hasta 1200°C.
Para optimizar la sublimacién se utilizé un cataliza-
dor que mejoré el proceso y permitié la obtencién
de nanotubos en menos de 30 minutos.

Las muestras obtenidas se caracterizaron por mi-
croscopia electrénica de Barrido (MEB), microsco-
pia de fuerza atémica (MFA). Los resultados obteni-
dos permiten asegurar que mediante este método
es posible el crecimiento de nanotubos de carbono
alineados y en multicapas.

Palabras clave: Nanotubos, Microscopia de fuerza
atémica, Morfologia, Microondas.

Abstract

This work is devoted to the microwave heating of
graphite in order to study the processing of carbon
nanotubes by graphite vaporization. We have
applied heating by microwaves (power 800W,
frequency 2.45GHz) in air for 20-60 min. The
condensed material was collected on a quartz target.
The oven temperature was approximately 1200°C.
To improve the sublimation process, a catalyst was
used which allowed us to obtain nanotubes in less
than 30 min. The obtained samples were
characterized and studied by Scanning Electron
Microscopy (SEM) and Atomic Force Microscopy
(AFM). As a result, the samples were found to contain
nanotubes which appeared to be highly graphitized
and structurally perfect. It was observed that
multiwalled nanotubes can be produced this way.

Keywords: Nanotubes, Atomic Force Microscopy,
Morphology, Microwave.
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