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RESUMEN 

 

La  ciencia  y  la  tecnología  se  han  desarrollado  en  el  mundo  a  grandes  pasos, 

lo cual ha tenido importantes repercusiones en el área de los nanomateriales 

durante las últimas décadas. Los compósitos basados en nanomateriales de 

carbono y matrices poliméricas son otro tipo de materiales prometedores debido a 

las propiedades que presentan, para utilizarse en diversas aplicaciones.  

En esta investigación se llevó a cabo la síntesis y caracterización de 

nanoestructuras de carbono por medio del método CVD usando dos tipos de fuentes 

de carbono: benceno y naftalina. Al utilizar benceno se obtuvieron nanotubos de 

carbono de pared múltiple (MWCNTs). Sin embargo al utilizar naftalina a diferentes 

temperaturas y tiempos de síntesis se obtuvieron otras morfologías además de 

nanotubos de carbono, tales como nanobarras y esferas de carbono (CSs). Los 

nanotubos de carbono (CNTs) tanto prístinos como funcionalizados obtenidos a 

partir de benceno y esferas de carbono con morfología uniforme, obtenidas a partir 

de naftaleno, se emplearon como material de relleno. Como matriz se utilizó 

polimetilmetacrilato (PMMA) para la síntesis de compósitos. Se obtuvieron 

compósitos de CNTs/PMMA y CSs/PMMA en forma de películas utilizando dos tipos 

de solventes (tolueno y acetona) por el método mezclado en solución/sonicación. 

Otro tipo de compósitos CSs/PMMA en forma de fibras fueron obtenidos mediante 

el método de electrohilado, utilizando acetona como disolvente. Se estudiaron 

varias concentraciones de nanoestructuras de carbono en el PMMA tanto en forma 

de películas como en fibras. Los compósitos fueron caracterizados a través de 

microscopía electrónica de barrido (SEM), espectroscopía de energía dispersa 

(EDS), espectroscopía infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) y 

espectroscopía Raman. También se evaluó la conductividad eléctrica y microdureza 

de los compósitos. Las propiedades evaluadas (conductividad eléctrica y 

microdureza) de los compósitos se mejoran conforme se incrementa la 

concentración de nanoestructuras de carbono, en comparación con el PMMA 

prístino y los valores más altos de conductividad eléctrica y microdureza fueron 

obtenidos en las películas a base de CSs. 
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Palabras clave: nanoestructuras de carbono, matriz polimérica, microdureza, 

fibras, conductividad eléctrica. 

 

ABSTRACT 

 

Science and technology have developed in the world constantly, which has had 

important achievements in the area of nanomaterials during the last decades. 

Composites based on carbon nanomaterials and polymeric matrices are another 

type of promising materials due to their properties for different applications. 

In this research, synthesis of carbon nanostructures was carried out by CVD method 

using two types of carbon sources (benzene and commercial naphthalene). 

Multiwalled Carbon nanotubes (MWCNTs) were obtained from benzene. However, 

other morphologies (carbon nanotubes, nanobars and carbon spheres) were grown 

from commercial naphthalene at different temperatures and synthesis times. Pristine 

and functionalized carbon nanotubes obtained from benzene and carbon spheres 

with uniform morphology, obtained from pure naphthalene, were used as fillers. 

Polymethylmethacrylate was used as matrix in composites synthesis. CNTs/PMMA 

and CSs/PMMA composites were obtained as films using two types of solvents 

(toluene and acetone) by the mixing solution/sonication method. CSs/PMMA 

composites fibers were other kind of morphology which were obtained by the 

electrospinning method, using acetone as solvent. Different carbon nanostructures 

concentrations into PMMA were studied. Composites were characterized by 

scanning electron microscopy (SEM), energy dispersive spectroscopy (EDS), 

Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR) and Raman spectroscopy. Electrical 

conductivity and microhardness were evaluated in all composites. It was determined 

that the properties (electrical conductivity and microhardness) of the composites 

improve when concentration of carbon nanostructures increases, in comparison with 

pristine PMMA and the high values of electrical conductivity and microhardness were 

obtained in CS-based films. 
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ABREVIATURAS 

 

CNTs Nanotubos de Carbono 

MWCNTs Nanotubos de carbono de pared múltiple 

SWCNTs Nanotubos de carbono de pared simple 

CSs Esferas de Carbono 

CNs Nanoestructuras de carbono 

CNTs/PMMA Compósitos de nanotubos de carbono con polimetilmetacrilato 

CSs/PMMA Compósitos de esferas de carbono con polimetilmetacrilato 

FESEM Microscopía Electrónica de Barrido de Emisión de Campo 

SEM Microscopía Electrónica de Barrido 

EDS Espectroscopía por dispersión de energía de rayos X 

BSE Electrones retrodispersados 

FTIR Espectroscopía Infrarroja por Transformada de Fourier 

CVD Deposición Química en Fase Vapor 

HV 
Dureza Vickers 
 

SD Desviación estándar 

AIBN  Iniciador Azobisisobutironitrilo 

ρ Resistividad eléctrica 
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GLOSARIO 

 

Benceno: Hidrocarburo aromático de fórmula molecular C6H6. 

Conductividad eléctrica: es la medida de la capacidad de un material o sustancia 

para dejar pasar la corriente eléctrica a través de él. 

Ferroceno: Compuesto organometálico cuya fórmula es Fe(C5H5)2. 

Hibridación: Mezcla de varios orbitales atómicos para formar nuevos orbitales 

híbridos en un átomo. 

Microdureza Vickers: es un método para medir la dureza de los materiales, es 

decir, la resistencia de un material al ser penetrado. 

Naftalina: es un sólido blanco que se volatiliza fácilmente y se produce 

naturalmente cuando se queman combustibles. Es nombre comercial del naftaleno, 

C10H8. 

Nanomateriales de carbono: son materiales con propiedades morfológicas más 

pequeñas que 1 µm en al menos una dimensión. 

Nivel de confianza: es la probabilidad de que el parámetro a estimar se encuentre 

en el intervalo de confianza. 

Número de onda: magnitud de frecuencia que indica el número de veces que vibra 

una onda en una unidad de distancia, en espectroscopía se utilizan los ciclos por 

centímetro (cm-1). 

Polimetilmetacrilato: es un polímero termoplástico altamente transparente que se 

obtiene de la polimerización del monómero metilmetacrilato. 

Resistividad eléctrica: Resistencia eléctrica específica de cada material para 

oponerse al paso de una corriente eléctrica. 
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CAPÍTULO 1 

 

1.1. Introducción 

 

La extraordinaria diversidad de nuevos materiales responde a un mejor 

conocimiento de las técnicas para obtener estructuras con propiedades mejoradas. 

La nanotecnología se ocupa de la producción y las aplicaciones de materiales con 

escalas desde 1 nm hasta 500 nm generalmente. Con la aplicación de la 

nanotecnología es posible manipular y modificar la materia a escala nanométrica 

con la finalidad de aprovechar sus propiedades únicas que presentan los 

nanomateriales. El diseño a nanoescala está funcionando en un mundo donde la 

física, la química, la ingeniería eléctrica, la ingeniería mecánica e incluso la biología 

se unifican en un campo integrado [1].  

El carbono es un elemento sorprendente, no solo porque es el elemento requerido 

para todos los procesos vitales, sino también porque puede existir en numerosas 

formas alotrópicas. Además, por medio de procesos sintéticos, el carbono puede 

adaptarse a una gran variedad de estructuras, particularmente aquellas en el rango 

de nanómetros. Las nanoestructuras de carbono (CNs), incluyendo nanoesferas 

(CSs), nanotubos (CNTs), nanosheets, nanofibras, etc, han atraído un gran interés 

en las últimas décadas, ya que se han estudiado intensamente como materiales de 

relleno debido a sus extraordinarias propiedades eléctricas y mecánicas, lo que los 

convierte en materiales adecuados para diversas aplicaciones en electrónica, 

aeronáutica, astronáutica, construcción, etc. [2,3].  

La nanotecnología está revolucionando el mundo de los materiales. Tiene un 

impacto muy alto en el desarrollo de una nueva generación de compuestos con una 

funcionalidad mejorada y una amplia gama de aplicaciones. Las tendencias futuras 

incluyen la extensión de esta nanotecnología a tipos adicionales de sistemas de 

polímeros, donde el desarrollo de nuevas estrategias de compatibilidad es 

fundamental. 

El desarrollo de materiales compósitos, así como las tecnologías de diseño y 

fabricación relacionadas, es uno de los avances más importantes en la historia de 
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los materiales. Los compósitos también pueden mostrar posibilidades de diseño 

excepcionales, que ofrecen excelentes ventajas en la creación de materiales 

funcionales con propiedades deseadas (resistencia mecánica, tenacidad y rigidez, 

conductividad eléctrica y térmica, mayor barrera contra la humedad y los gases, etc) 

para aplicaciones específicas que brindan oportunidades de diseño que no son 

posibles con materiales monolíticos convencionales (sin refuerzo) [4, 5]. 

Los CNTs representan una posibilidad del desarrollo de materiales compuestos 

altamente resistentes, sin embargo estas nanoestructuras tienden a formar una 

mayor agregación debido a su alta relación de aspecto y a las fuerzas de Van der 

Waals, lo que puede reducir su capacidad de refuerzo [6]. Las nano y micro esferas 

de carbono (CSs) son otras estructuras que han sido estudiadas recientemente 

debido a que también son ideales y prometedoras en la mejora sustancial de las 

propiedades mecánicas y eléctricas de los compósitos, las cuales presentan alta 

área superficial específica, alta densidad de empaquetamiento, baja toxicidad y 

biocompatibilidad [7,8]. Las esferas de carbono son una alternativa de material de 

relleno en materiales poliméricos, cerámicos y metálicos, las cuales no han sido 

suficientemente investigadas una vez incorporadas y dispersadas en matrices 

poliméricas.  

En la presente investigación se obtuvieron y estudiaron dos tipos de nanomateriales 

de carbono como relleno a diferentes concentraciones y se utilizó 

polimetilmetacrilato, como matriz, debido a que es un polímero ampliamente 

utilizado por su bajo costo y estabilidad química. Los compósitos obtenidos por el 

método de mezclado en solución y mediante electrohilado fueron analizados a 

través de microscopía electrónica de barrido, espectroscopía infrarroja por 

transformada de Fourier y espectroscopía Raman. También fueron sometidos a 

pruebas de microdureza Vickers (HV) y conductividad eléctrica por medio del 

método de dos puntos, cuatro puntos y a través de Van Der Pauw. 
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1.2. Objetivos 

 

a) Objetivo general: 

 

Sintetizar y caracterizar compósitos a base de nanoestructuras de carbono y 

de polimetilmetacrilato con propiedades eléctricas y mecánicas mejoradas. 

 

b) Objetivos específicos: 

 

 Sintetizar nanoestructuras de carbono por el método de CVD para 

dispersarlas en matrices de PMMA. 

 Caracterizar los nanotubos de carbono (prístinos y funcionalizados) a través 

de microscopía electrónica de barrido, microscopía electrónica de 

transmisión, espectroscopía infrarroja por transformada de Fourier y 

espectroscopía Raman. 

 Obtener compósitos de CNs/PMMA mediante técnicas experimentales de 

mezclado en solución y electrohilado a distintas concentraciones de 

nanoestructuras. 

 Caracterizar los compósitos y evaluarlos mediante pruebas de conductividad 

eléctrica y microdureza Vickers. 

 

1.3. Justificación 

 

Los compósitos basados en matrices poliméricas, reforzadas con nanoestructuras 

de carbono, han demostrado ser de gran interés debido a la obtención de mejoras  

en  las  propiedades  mecánicas y  eléctricas, de acuerdo a  las  necesidades  de  la 

industria  actual.   

Las nanoestructuras de carbono, utilizadas como material de refuerzo, 

especialmente los nanotubos de carbono se han desarrollado e investigado 

ampliamente durante los últimos años, sin embargo uno de los desafíos es obtener 

su dispersión uniforme cuando se incorpora en las matrices poliméricas, lo cual 
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implica llevar a cabo un mejoramiento en las condiciones de síntesis de estos 

materiales. El potencial de los nanotubos de carbono se ha visto limitado debido a 

las dificultades asociadas con su dispersión durante el procesamiento y debido a su 

escasa interacción con la matriz polimérica asociado a su alta relación de aspecto 

(> 1000). En este estudio, además de utilizar nanotubos de carbono (prístinos y 

funcionalizados) se ha propuesto emplear otro tipo de relleno (partículas esféricas) 

en matrices de PMMA mediante un método simple y efectivo de mezclado en 

solución y a través de una técnica prometedora de electrohilado.  

Estos nuevos materiales pueden presentar diversas aplicaciones en distintas áreas, 

dentro de las que se incluyen diodos de emisión de luz orgánicos (OLED), en celdas 

solares, dispositivos antiestáticos, en la fabricación de vidrios calefactores, etc. 

Actualmente se buscan nuevas alternativas para sustituir al óxido de estaño-indio 

que se utiliza en la mayoría de las aplicaciones anteriormente mencionadas, debido 

a que el indio presenta una relativa escasez, debido a la creciente demanda y al 

incremento del costo. 

 

1.4. Hipótesis 

 

Mediante las técnicas de mezclado en solución y electrohilado será posible preparar 

compósitos de nanoestructuras de carbono con PMMA con propiedades mejoradas 

superiores al polímero prístino. La conductividad eléctrica y la microdureza Vickers 

de películas y fibras obtenidas de nanoestructuras de carbono (CNTs y CSs) y 

PMMA serán favorecidas al incrementar la concentración de los materiales de 

refuerzo de acuerdo a la dispersión e interacción de la interfaz CNs-polímero. 
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CAPÍTULO 2. MARCO TEÓRICO 

 

2.1. Nanomateriales 

 

Los nanomateriales son una nueva clase de materiales (sean cerámicos, metales, 

semiconductores, polímeros, o bien una combinación de estos), en donde por lo 

menos una de sus dimensiones se encuentran en el orden nanométrico. Estos 

representan una transición entre átomos, moléculas y un material con dimensiones 

de estado másico volumétrico (bulk) [9]. Las principales ventajas de estos materiales 

son una alta relación superficie-volumen, métodos de síntesis factibles, propiedades 

mecánicas o electrónicas únicas, etc. [10]. Los nanomateriales pueden tener varias 

formas y estructuras, como esféricas, con forma de aguja, tubos, plaquetas, etc. En 

condiciones ambientales, las nanopartículas tienden a unirse y formar aglomerados. 

Estos aglomerados tienen varias formas, desde estructura dendrítica hasta cadenas 

o estructuras esféricas con tamaños normalmente en el rango de micrómetros. Entre 

los ejemplos más destacados de nanomateriales se tienen fullerenos, grafeno, 

nanotubos de carbono, nanofibras, esferas de carbono, etc. [11]. 

 

2.1.1. Fullerenos 

 

Los fullerenos fueron descubiertos en 1985 por H.W. Kroto, R.F. Curl y R.E. Smalley 

[12]. La familia fullereno incluye una serie de estructuras esféricas o elípticas 

compuestas de distinto número de átomos de carbono. Los átomos de carbono 

generalmente se encuentran en la superficie de la esfera en los vértices de los 

pentágonos y hexágonos. En los fullerenos, los átomos de carbono están 

generalmente presentes en la forma híbrida sp2 y unidos por enlaces covalentes. El 

fullereno C60 es el más común y mejor investigado. La molécula esférica es 

altamente simétrica y consta de 60 átomos de carbono, ubicados en los vértices de 

veinte hexágonos y doce pentágonos (Fig. 1). El diámetro del fullereno C60 es de 

0.7 nm. Se han estudiado por sus posibles aplicaciones como lubricantes, 

transportadores de fármacos, en medicina, en cosméticos, etc [13,14]. 
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Figura 1. Estructura del Fullereno C60 [14]. 

 

2.1.2. Nanotubos de Carbono 

  
Los CNTs fueron descubiertos y descritos rigurosamente por el Dr. Sumio Iijima 

(Japón) en 1991, mientras se encontraba trabajando en la compañía NEC en la 

síntesis de fullerenos. Iijima encontró accidentalmente estructuras tubulares, cuyos 

diámetros se encontraban en el orden de nanómetros, en los restos de hollín que 

quedaron en la cámara de descarga por arco eléctrico [15,16]. Los nanotubos de 

carbono son una forma alotrópica del carbono, como el diamante, el grafito o los 

fullerenos. Un nanotubo de carbono es una lámina de grafito de un átomo de 

espesor (llamada grafeno) enrollada en un cilindro, con un diámetro del orden 

nanométrico. Esto da como resultado una nanoestructura donde la relación de 

aspecto longitud-diámetro (L/D) generalmente es alrededor de 1:1000. [17,18].  

 

2.1.2.1. Clasificación de los nanotubos de carbono 

 

Los nanotubos de carbono pueden exhibir una variedad de formas, como recta, 

curva y helicoidal, debido a la existencia de los anillos de carbono hexagonal, 

pentagonal y heptagonal como resultado de su hibridación sp2 y sp3. A su vez los 

nanotubos de carbono helicoidales de carbono se pueden dividir en diversas 

categorías basadas en la naturaleza helicoidal del material: hélice simple, doble o 

triple, de trenza, de espiral, de bobina, de resorte, etc. [3, 19, 20]. Por otro lado, 
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dependiendo del grado de enrollamiento y la manera como se conforma la lámina 

original, el resultado puede llevar a nanotubos rectos de diámetro y geometría 

interna distintos. Se pueden clasificar en dos tipos diferentes según sea el número 

de capas, por un lado se encuentran los nanotubos de carbono de capa múltiple 

(MWCNTs de las siglas del inglés Multiwalled Carbon Nanotubes), que son aquellos 

formados por capas concéntricas, las cuales están separadas aproximadamente por 

0.34 nm, una distancia similar a la distancia interplanar del grafito [21]. Dependiendo 

del número de capas, generalmente presentan diámetros entre 2 y 100 nm y 

longitudes de 1-50 μm. El otro tipo son los nanotubos de carbono de capa única, los 

cuales consisten en una sola capa de lámina de grafeno enrollada en un tubo 

cilíndrico de diámetro nanométrico (SWCNTs, abreviaturas derivadas de la 

denominación inglesa Single Wall Carbon Nanotubes). Los diámetros de los 

SWCNTs difieren de 0.4-3 nm, y su longitud varía entre 20 y 1000 nm. En las 

láminas de grafito individuales, los átomos de carbono están unidos entre sí por 

enlaces C-C covalentes, mientras que para las estructuras de MWCNTs, debido a 

la débil interacción de Van der Waals entre láminas, aumenta la distancia entre las 

capas cilíndricas [18, 22, 23]. En la Figura 2 se muestran los ejemplos 

representativos de nanotubos de pared simple y múltiple, respectivamente.  

 

 

Figura 2.  Nanotubos de carbono de pared simple y múltiple [21]. 

 

Dependiendo de que el plegamiento se forme de manera que los anillos 

hexagonales tengan un plano de simetría ortogonal o no, al eje del cilindro, se 

pueden formar tres tipos de nanotubos de carbono que se denominan zigzag, quiral 
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y armchair como se puede ver en la Figura 3. La diferencia en estos tipos de 

nanotubos de carbono se crea dependiendo de cómo se enrolla el grafito durante 

su proceso de síntesis. La elección del eje de rodadura en relación con la red 

hexagonal de la hoja de grafeno y el radio del cilindro de cierre permite diferentes 

tipos de SWCNTs. Estos, vienen caracterizados por su diámetro y ángulo de 

quiralidad que les confieren propiedades diferentes. Así mientras que los tipos 

zigzag y armchair son conductores, los de tipo quiral son semiconductores [24]. Un 

vector quiral está representado por un par de índices, donde dos enteros 

corresponden al número de vectores unitarios a lo largo de las dos direcciones en 

la red cristalina de grafeno en forma de panal [25, 26].  

  

 

  

 

 

 

 

2.1.2.2. Propiedades y aplicaciones de los Nanotubos de Carbono 
 

Dentro de las propiedades mecánicas se ha encontrado que los CNTs tienen un 

valor aproximado de 1.26 TPa de módulo de Young (Y) (6 veces más que el acero 

de alta tensión) y una resistencia a la tensión de 50-200 GPa, lo cual los convierte 

en uno de los materiales más fuertes descubiertos hasta el momento [27]. Además 

de las excepcionales propiedades mecánicas, los nanotubos de carbono presentan 

valores de conductividad eléctrica de entre 102-106 S/cm, y conductividad térmica 

de entre 2000 a 6000 W/ (m*K), los cuales se encuentran por encima de otros 

materiales a base de carbono tales como el grafito, diamante y los fullerenos. La 

Figura 3. Tipos de nanotubos de carbono, según el plegamiento de una lámina de grafeno [24]. 
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estructura unidimensional de los CNTs, su baja densidad, su alta relación de 

aspecto, y extraordinarias propiedades mecánicas los convierten en un refuerzo 

especialmente atractivo para la obtención de nuevos materiales compuestos de 

matriz polimérica [28]. Aprovechando las excepcionales propiedades de los 

nanotubos de carbono pueden aplicarse en diversos campos tales como en 

aeronáutica, aeroespacial, almacenamiento de energía, almacenamiento de 

hidrógeno, supercondensadores electroquímicos, dispositivos emisores de campo, 

transistores, sensores, material compuesto, material de refuerzo, biomédica etc 

[29]. 

2.1.2.3. Métodos de obtención de Nanotubos de Carbono 
 

Los principales métodos de síntesis de CNTs son: ablación laser, descarga por arco 

eléctrico y deposición química en fase vapor (CVD). A continuación se describe 

brevemente cada uno de ellos. 

 

2.1.2.4. Descarga por arco eléctrico 
 

El método de producción de CNTs de descarga por arco eléctrico (Fig. 4), fue uno 

de los primeros, siendo utilizado por Iijima en 1991. El método consta de dos 

electrodos de grafito conectados a una fuente de alimentación y separados por unos 

milímetros dentro de una atmósfera de helio o argón a presión baja (entre 50 y 700 

mbar), de manera que cuando se hace circular una corriente de 100 Amperios, salta 

una chispa que crea un plasma. El carbono del ánodo se sublima en el plasma, 

debido a las altas temperaturas alcanzadas (alrededor de 3000 °C), pero se 

deposita a su vez en el cátodo y las paredes del contenedor. El material depositado 

está compuesto por nanotubos y otras nanopartículas de carbono. La producción 

de CNTs de alto rendimiento depende de la naturaleza y concentración de 

catalizadores, gases que componen el plasma, presión de gas inerte, corriente de 

arco, distancia entre los electrodos [15, 30]. 
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Figura 4. Método de descarga por arco eléctrico [30]. 

 

2.1.2.5. Ablación láser 
 

Este método fue desarrollado por Guo et al [31] en 1995. Durante el proceso, un 

láser pulsado vaporiza un blanco de grafito, el cual se encuentra dentro de un 

reactor a alta temperatura y en presencia de un gas inerte aproximadamente de 500 

Torr de presión. Los nanotubos se forman cuando el grafito vaporizado entra en 

contacto con la superficie fría del colector, de tal manera que condensan sobre las 

paredes del mismo. También se incluye una superficie enfriada por agua en los 

sistemas más prácticos para recoger los nanotubos (Fig. 5). [30, 32]. 

 

Figura 5. Método de ablasión láser [30]. 
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2.1.2.6. Deposición química en fase vapor (CVD) 
 

En principio, la deposición química de vapor consiste en la descomposición 

catalítica de una fuente de carbono con la ayuda de metales catalizadores (Fe, Ni, 

Co, etc). Generalmente, el experimento se lleva a cabo en un horno de flujo a 

presión atmosférica. El catalizador se coloca en un substrato de cerámica o de 

cuarzo, el cual, generalmente se coloca en un tubo de cuarzo (Fig. 6). La mezcla de 

reacción que contiene una fuente de carbono y un gas inerte, se pasa sobre el lecho 

del catalizador a temperaturas que varían de 500 a 1100 °C. El sistema luego se 

enfría a temperatura ambiente. El mecanismo general de crecimiento de nanotubos 

en el proceso de CVD implica la disociación de moléculas de carbono catalizadas y 

la saturación de átomos de carbono en la nanopartícula de metal. La precipitación 

de carbono en la partícula metálica conduce a la formación de sólidos tubulares de 

carbono en una estructura sp2. Las características de los nanotubos de carbono 

producidos por el método CVD dependen de las condiciones de trabajo, como la 

temperatura y la presión de operación, el precursor, el volumen y la concentración 

de fuente de carbono, la naturaleza, el tamaño y el pretratamiento del catalizador 

metálico, el tiempo de reacción, flujo, etc.  [33] .  

 

 

Figura 6. Proceso de CVD [33]. 

 

2.1.2.7. Funcionalización de los CNTs 
 

En la última década, la modificación química de los CNTs ha sido el foco de una 

intensa investigación en la comunidad científica. Los CNTs existen en grupos debido 

a las interacciones de Van der Waals o debido a su elevada relación de aspecto que 
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dificultan su dispersión en la matriz polimérica. Por lo tanto, un desafío importante 

en el desarrollo de compuestos poliméricos nanoestructurados es obtener una 

dispersión satisfactoria de la carga en la matriz polimérica para maximizar las 

propiedades del producto final [34]. La funcionalización de los CNTs permite 

diversificar sus propiedades y sus usos potenciales. La modificación de estos 

materiales con grupos funcionalizados ha constituido la base para el mejoramiento 

de la compatibilidad de estas nanoestructuras. La funcionalización puede mejorar la 

dispersión de los nanotubos en solventes y polímeros. Además puede proveer un 

medio para producir una interfase entre el polímero y el nanotubo para la obtención 

de propiedades superiores a las del polímero prístino. Respecto a las propiedades 

mecánicas, la adhesión interfacial puede ser modificada a través de interacciones 

covalentes y no covalentes entre el grupo funcional del nanotubo de carbono y la 

matriz de polímero para maximizar la transferencia de carga. En la funcionalización 

covalente se introducen grupos funcionales creando enlace a los CNTs, por ejemplo 

la funcionalización con ácidos carboxílicos y aminas. La desventaja de este tipo de 

funcionalización es que se pueden crear una gran cantidad de defectos en las 

paredes laterales de los CNTs, y en algunos casos, los CNTs se fragmentan en 

piezas más pequeñas. Estos efectos dañinos pueden provocar una degradación 

severa de las propiedades mecánicas, eléctricas y térmicas de las nanoestructuras. 

La funcionalización no covalente se basa en la adsorción de moléculas como 

compuestos aromáticos, surfactantes, y polímeros como poliacrilamida, 

poliestireno, entre otros, que no alteran las propiedades de los CNTs [34, 35]. 

2.1.3. Nanofibras de Carbono 

 

Son estructuras sólidas que difieren de los CNTs en ausencia de una cavidad hueca. 

Existen principalmente dos tipos de fibras de carbono. Fibras de carbono 

convencionales (CCFs) y nanofibras de carbono (CNFs). Sin embargo hay algunas 

diferencias entre ellas. La primera diferencia, es su tamaño. Las CCFs tienen 

diámetros de varios micrómetros, mientras que las CNFs tienen diámetros 

generalmente de 50–200 nm (Fig.7). Las CCFs pueden ser preparadas a partir de 

algunos polímeros como poliacrilonitrilo de alta resistencia (PAN) o a partir brea de 
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mesofase (MP), variando las condiciones de preparación, incluida la atmósfera de 

oxidación, las materias primas elegidas y las temperaturas. Las diferentes 

condiciones de preparación darán como resultado diferentes propiedades de CCFs. 

Sin embargo, a diferencia de las CCFs, las CNFs se puede preparar principalmente 

mediante dos enfoques: crecimiento de deposición de vapor catalíticamente y 

electrohilado.  

Las nanofibras de carbono han sido estudiadas para aplicaciones en varios campos, 

como la conversión y el almacenamiento de energía, el refuerzo de materiales 

compósitos y sensores [36].  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

2.1.4. Nano y micro esferas de carbono 

 

Una esfera de carbono generalmente se refiere a una forma esférica de carbono 

que puede ser semicristalina o cristalina (grafítica). Una esfera de carbono difiere 

de un fullereno en que tiene más de una capa de carbono de espesor. Las esferas 

de carbono sólido, especialmente con diámetros menores de 100 nm, tienden a 

acrecentarse y a formar estructuras de cuentas o collares. Las esferas de carbono 

incluyen “carbon black”, cebollas de carbono, nanoesferas de carbono, microperlas 

de carbono y microperlas mesoporosas de carbono. Históricamente, el “carbon 

black” es una de las formas más antiguas de los carbonos esféricos. Las CSs se 

Figura 7. Fibras de carbono: a) nanofibra de carbono, b) fibra de carbono convencional 
[36]. 

(a) (b) 
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han categorizado de cuatro maneras. En primer lugar, CSs, como todos los cuerpos 

esféricos, se pueden dividir como sólidas, núcleo-coraza o huecas (Figura 8).  

 

Figura 8. Esferas de carbono: a) hueca, b) con núcleo-coraza, c) sólida. 

 

Las esferas sólidas se asocian a un proceso de nucleación a partir de un anillo de 

carbono pentagonal seguido de un crecimiento de revestimiento espiral. Cuando la 

partícula se hace más grande, los segmentos grafíticos de espesor atómico se 

nuclean en la superficie debido a la llegada de anillos de carbono pentagonales-

heptagonales (P-H). La presencia de los pares P-H en redes hexagonales es la 

clave para el crecimiento de grandes esferas [37]. Las configuraciones geométricas 

de las hojas grafíticas se pueden construir cualitativamente utilizando la 

combinación de anillo de carbono pentagonal, heptagonal y hexagonal (Figura 9). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

a) 

b) 

Figura 9. Estructuras de anillos de hojas grafíticas: carbono hexagonal, pentagonal 
y heptagonal, b) crecimiento de una esfera de carbono [37]. 
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En segundo lugar, se pueden clasificar de acuerdo a sus capas pudiendo ser de 

capas aleatorias, concéntricas o radiales (Figura 10). En tercer lugar se pueden 

clasificar en términos de su diámetro.  

 

Figura 10. Capas en esferas de carbono: a) orientaciones de capas aleatorias, b) 
concéntricas y c) radiales [38]. 

 

En esta última clasificación se reconocen tres tipos: esferas bien grafitadas (2 nm- 

20 nm), esferas menos grafitadas (50 nm - 1000 nm) y perlas de carbono (> 1000 

nm). En cuarto lugar, es posible clasificar esferas en términos de estrategias 

utilizadas en su síntesis [38]. 

Las CSs se pueden sintetizar utilizando métodos similares a los utilizados para 

generar nanotubos y nanofibras de carbono. Por lo tanto, las CSs pueden 

sintetizarse utilizando procesos de descarga de arco eléctrico, ablación láser y 

plasma, deposición química de vapor (catalítico y no catalítico), procesos de 

autoclave (catalítico y no catalítico), por rutas de carbonización, método de plantillas 

y métodos hidrotérmicos [39, 40]. 

 

2.1.4.1. Propiedades y aplicaciones de esferas de nano y micro esferas de 
carbono 

 

Las propiedades únicas que presentan las esferas de carbono están relacionadas 

con baja densidad, alta resistencia a la compresión, aislamiento térmico, alta área 

superficial, alta densidad de empaquetamiento, conductividad eléctrica y alta 

estabilidad térmica. Existen muchos informes que describen el uso de esferas de 

carbono en el almacenamiento y conversión de energía, adsorción, aplicaciones 
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catalíticas, biomédicas, como material de refuerzo, en lubricantes y aplicaciones 

ambientales [41, 42]. 

 

2.2. Polímeros 

 
El desarrollo de la industria de los polímeros en la segunda mitad del siglo XX, ha 

sido muy importante y muestra signos de crecimiento constante para las próximas 

décadas. Los polímeros son macromoléculas formadas por la unión covalente de 

pequeñas unidades moleculares conocidas como monómeros [41]. Estas 

macromoléculas pueden estar formadas por un único tipo de monómero, y se 

denominan homopolímeros, o por varios tipos de monómeros, en cuyo caso se 

conocen como copolímeros. El número de moléculas de monómero que componen 

esta cadena es su grado de polimerización. Tanto los homopolímeros como los 

copolímeros pueden ser lineales, ramificados o reticulados (Fig.11). Los 

copolímeros, además, pueden clasificarse, según la forma en que se organicen las 

diferentes unidades monoméricas, en: al azar, alternantes, en bloque o de injerto.  

Estas macromoléculas son las responsables de que estos materiales presenten 

propiedades únicas y diferenciadas del resto de materiales tradicionales como son 

los metales y los cerámicos [43, 44]. 

 

 

Figura 11.Tipos de polímeros, a) lineal, b) ramificado y c) reticulado [44]. 

Los polímeros admiten un gran número de clasificaciones atendiendo a distintos 

aspectos o propiedades. Otra clasificación ampliamente admitida es la que atiende 
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al comportamiento frente a la temperatura o al comportamiento mecánico de estos 

materiales, así encontramos los termoplásticos, termoestables y elastómeros [45]. 

Los polímeros poseen, en general, la ventaja de permitir manipulaciones química y 

física para adquirir diversas formas y propiedades. Los elevados pesos moleculares 

de su estructura química son responsables de la resistencia de los plásticos a la 

biodegradación [46]. Se han estudiado y se siguen investigando diferentes matrices 

poliméricas tales como polimetilmetacrilato, polipropileno, poliamidas, epoxi, 

poliuretano y muchas otras para aplicaciones avanzadas de compósitos. El PMMA 

ha llamado la atención debido a su fácil síntesis, resistencia a la intemperie, 

naturaleza amorfa, biocompatibilidad, degradabilidad, transparencia y fabricación 

de bajo costo, y se ha convertido en un material prometedor como matriz, en la 

industria textil, la ingeniería aeroespacial y los materiales de protección de la interfaz 

electromagnética [47, 48]. 

 

2.2.1. Polimetilmetacrilato (PMMA) 

 

El polimetilmetacrilato es uno de los plásticos más empleados en ingeniería, el cual 

es un polímero termoplástico acrílico altamente transparente que se obtiene de la 

polimerización del monómero metilmetacrilato. Debido a su transparencia, estética 

y resistencia a ser rayado, el PMMA se puede considerar como una alternativa ligera 

al vidrio [49, 50]. 

La presentación más frecuente en la industria del plástico es en granza (pellets) o 

en láminas. La granza se emplea en el proceso de inyección o extrusión y las 

láminas o perfiles para termoformado o para mecanizado [51, 52]. En la Figura 12 

se muestra la estructura molecular del monómero de PMMA.  
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Figura 12. Monómero del PMMA [51]. 

2.2.1.1.  Métodos de síntesis de PMMA 
 

Existen diversas técnicas utilizadas para la síntesis de polímeros tales como la 

polimerización en masa, suspensión, emulsión y dispersión en las que se usa 

comúnmente la técnica de polimerización en suspensión. En la aparición de un 

iniciador y calor, tiene lugar la polimerización por radicales libres [53]. La 

polimerización por radicales libres es uno de los procesos de formación de 

polímeros en los que el polímero crece mediante la adición sucesiva de las unidades 

de monómero. Se lleva a cabo mediante la ruptura de un doble enlace de la unidad 

de monómero, convirtiéndolo en un radical propagador activo. Como reacciones en 

cadena, las polimerizaciones de radicales libres proceden a través de cuatro 

procesos distintos:  

1. Iniciación: en este primer paso, se forma un sitio reactivo, iniciando la 

polimerización.  

2. Propagación: una vez que un iniciador activa la polimerización, las moléculas de 

monómero se agregan una por una al extremo de la cadena activa en el paso de 

propagación. El sitio reactivo se regenera después de cada adición de monómero. 

3. Transferencia: ocurre cuando un sitio activo se transfiere a una molécula 

independiente, como un monómero, un iniciador, un polímero o un solvente. Este 

proceso da como resultado una molécula terminada y un nuevo sitio activo que es 

capaz de experimentar propagación.  

4. Terminación: en este paso final, la erradicación de sitios activos conduce a 

macromoléculas terminadas o inertes. La terminación ocurre mediante reacciones 

de acoplamiento de dos centros activos (denominados combinación), o 
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transferencia atómica entre cadenas activas (denominada desproporción)[ 54]. La 

Figura 13 muestra estructura de la obtención del PMMA. 

 

2.2.1.2. Propiedades del polimetilmetacrilato (PMMA) 

 
El polimetilmetacrilato comercial (PMMA) es un material transparente, duro, rígido y 

amorfo (54% sindiotáctico, 37% atáctico y 9% isotáctico). El peso molar del 

monómero de PMMA es 100.12 g/mol. 

La temperatura de transición vítrea es aproximadamente de 105°C, con su 

naturaleza amorfa, el PMMA comercial se presenta como un material plástico 

transparente duro en condiciones normales de uso [50]. El polimetilmetacrilato es 

un polímero termoplástico amorfo que se usa ampliamente en instrumentos ópticos, 

en suministros electrónicos, quirúrgicos y dentales. Sin embargo presenta algunas 

desventajas que restringen sus aplicaciones como fragilidad y la baja resistencia 

química, que pueden eliminarse mediante modificaciones químicas o físicas [55,56]. 

Los PMMA comerciales tienen muy buena resistencia a la intemperie en 

comparación con otros termoplásticos. Otras propiedades destacables son las que 

se mencionan a continuación: 

- Transparencia, alrededor del 92%. El más transparente de los plásticos. 

- Alta resistencia al impacto, de unas 10 a 20 veces la del vidrio. 

Figura 13. Polimerización vía radicales libres del metilmetacrilato para obtener el 
Polimetilmetacrilato [51]. 
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- Resistente a la intemperie y a los rayos ultravioleta. No hay un envejecimiento 

apreciable en 10 años de exposición exterior. 

- Excelente aislante térmico y acústico. 

- Ligero en comparación con el vidrio (aproximadamente la mitad), con una 

densidad de unos 1.19 Kg/m3. 

 

2.3. Compósitos de matriz polimérica con refuerzos de nanomateriales 

 

Los nanocompósitos son materiales formados por dos o más fases donde al menos 

una de estas fases tienen una de sus tres dimensiones en escala nanométrica.  

Los dos componentes principales de un material compuesto son un refuerzo y una 

matriz (fase continua). Pueden clasificarse de la siguiente manera: 

- Tipo de refuerzo: partículas, fibra corta, o fibra de refuerzo continua. 

- Tipo de material de la matriz utilizada: metal (resistencia y rigidez intermedia 

pero de alta ductilidad), cerámica (alta resistencia y rigidez, pero son frágiles) o 

matriz polimérica (baja resistencia y rigidez), generalmente los materiales 

compuestos se clasifican a menudo sobre la base del material de matriz utilizado, 

en lugar del material de refuerzo (Tabla 1) [57]. 

- Orientación del material de refuerzo: unidireccionalidad, tejido trenzado, o por 

alguna combinación de los mismos, en donde el tipo y la cantidad del refuerzo 

determinan propiedades finales. 
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Tabla 1. Tipos de nanocompósitos de acuerdo a su matriz [57]. 

Matriz Ejemplos 

Metálica 
Fe-Cr/Al2O3, Ni/Al2O3, Co/Cr, Fe/MgO, Al/CNT, 

Mg/CNT 

Cerámica Al2O3/SiO2, SiO2/Ni, Al2O3/TiO2, Al2O3/SiC, Al2O3/CNT 

Polimérica 
Termoplástico / polímero termoestable / silicatos en 
capas, poliéster / TiO2, polímero / CNT, polímero / 

hidróxidos dobles en capas. 

 

Cabe mencionar que en todos los compuestos, el refuerzo está incrustado dentro 

de la matriz, y es el que generalmente otorga la rigidez y la resistencia de un material 

compuesto, mientras que la matriz proporciona la estabilidad térmica, además de 

proporcionar la forma física del material compuesto, que a su vez sirve para unir el 

material de refuerzo entre sí a fin de protegerlo de entornos agresivos o daños 

mecánicos [58].  

Los nanocompósitos a base de polímero han atraído la atención a causa de sus 

sorprendentes propiedades mecánicas y eléctricas con respecto a polímeros 

prístinos. El mejoramiento de las propiedades fisicoquímicas y termomecánicas de 

los materiales compuestos poliméricos siempre ha sido un tema de gran interés. 

Los nanocompósitos de polímero representan una nueva clase de materiales 

alternativos a los polímeros prístinos [59]. En esta clase de materiales, refuerzos 

inorgánicos son dispersados en una matriz polimérica ofreciendo importantes 

mejoras en las propiedades del polímero. El mejoramiento de las propiedades de 

los nanocompósitos se puede lograr cuando:    

- hay una buena interacción entre el material nanométrico y la matriz. 

- existe una dispersión uniforme de los nanomateriales dentro de la matriz. 

Sin embargo, una buena dispersión de los nanomateriales en los nanocompósitos 

es difícil de alcanzar, debido a que los refuerzos tienden a formar agregados durante 

su procesamiento [57]. Los refuerzos típicamente adicionados a matrices 

poliméricas son: partículas esféricas (sílice, metal y otras partículas orgánicas e 

inorgánicas), partículas fibrosas (nanofibras y nanotubos) y partículas laminares 
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(carbono, grafito, silicatos, aluminosilicatos laminados [60]. Los nanocompósitos 

obtenidos por dispersión de CNTs en diferentes matrices poliméricas 

(termoplásticas y termoestables), son los que han generado una mayor atención, 

debido a la necesidad de obtener materiales extremadamente resistentes y 

ultraligeros [61]. En los nanocompósitos reforzados por CNTs, los nanotubos se 

integran en la matriz y se convierten en parte de la estructura reticulada (Fig. 14) 

[62].  

 

Figura 14. Integración de CNTs en PMMA [62]. 

 

2.3.1. Métodos de obtención de nanocompósitos a base de una matriz polimérica y 

nanotubos de carbono 

 
Existen diferentes métodos de procesamiento para la obtención de compósitos 

poliméricos, basados en matrices termoplásticas o termofijas. Los principales 

incluyen la polimerización in situ, el mezclado en solución, el mezclado en fundido 

y electrohilado [63]. 

La polimerización in situ empieza a través de la dispersión del nanomaterial en un 

monómero, seguido de la polimerización de los monómeros. La funcionalización del 

nanomaterial puede mejorar la dispersión inicial de éste en el medio líquido 

(monómero-solvente) y consecuentemente en la matriz. Además este método 

puede facilitar el enlazamiento covalente entre el material de refuerzo y la matriz 

polimérica, a través de varias reacciones de condensación.  Una de las ventajas de 

esta técnica es que permite el injerto de moléculas de polímero en las paredes del 

tubo. La técnica es útil para hacer compuestos CNTs con polímeros que son 
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insolubles en la mayoría de los solventes comunes o que son térmicamente 

inestables (lo que dificulta el procesamiento de la masa fundida) [64]. 

El mezclado en solución es uno de los métodos más comunes para la fabricación 

de nanocompósitos de polímero, este proceso involucra tres pasos: la dispersión 

del material de refuerzo en un solvente apropiado, el mezclado con el polímero (a 

temperatura ambiente o elevada) y la evaporación del solvente. En general, el 

método de fabricación incluye la dispersión de CNTs en el solvente por mezcla 

mecánica, agitación magnética o sonicación [65]. 

En el mezclado en fundido se agregan nanoestructuras en el polímero fundido a 

temperaturas de 30-60 °C por encima del punto de fusión del polímero 

(generalmente por encima de la temperatura de transición vítrea del polímero) y 

altos esfuerzos cortantes mediante mezcla mecánica para dispersar los 

nanomateriales en la matriz polimérica. Dependiendo de la morfología final y la 

forma de los compuestos, las muestras pueden procesarse adicionalmente 

mediante varias técnicas, por ejemplo, extrusión o hilado [65]. En comparación con 

los compuestos preparados mediante mezclado en solución, el grado de dispersión 

de las nanoestructuras logrado por el procesamiento de fusión es menor y la 

fabricación se limita a pequeñas cantidades de material de relleno debido a las altas 

viscosidades de los nanocompósitos cuando se utilizan altas concentraciones de 

refuerzo. El procesamiento en estado fundido tiene la ventaja de que se puede usar 

para polímeros insolubles que no se pueden procesar con mezcla de solución [66, 

67].  

El proceso de electrohilado involucra la generación de fibras poliméricas con 

diámetros en el rango de 10 nm a 10 μm, acelerando un chorro de polímero cargado 

en un campo eléctrico a través de un campo eléctrico proporcionado a una gota de 

una solución de polímero que pasa a través de la punta de un orificio fino. Un campo 

electrostático es aplicado entre dos polos opuestos conformados por una aguja o 

sistema de inyección que contiene la solución polimérica y una placa metálica o 

colector donde se depositan las fibras, dichas partes van conectadas a un electrodo 

positivo y negativo que proporcionan el voltaje que se obtiene a partir de una fuente 

de poder. El voltaje aplicado usualmente de 1-30 kV sobrepasa la tensión superficial 
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del polímero disuelto por lo que este se proyecta en forma de capilar desde el vértice 

de un menisco electrificado, que adopta la forma de un cono estacionario, llamado 

cono de Taylor, del cual emerge un minichorro formando fibras que se separan y 

alargan sufriendo divisiones y rompimientos conforme recorren cierta distancia, 

trayectoria en la cual se evapora el solvente, las cuales  son depositadas en una 

placa metálica en forma de una red interconectada de forma aleatoria [68,69]. Sin 

embargo, muchos parámetros pueden influir en la transformación de soluciones de 

polímeros en nanofibras a través del electrohilado. Estos parámetros incluyen: (a) 

las propiedades de la solución, como la viscosidad, la elasticidad, la conductividad 

y la tensión superficial; (b) las variables que rigen, como la presión hidrostática en 

el tubo capilar, el potencial eléctrico en la punta capilar y el espacio (distancia entre 

la punta y colector); y (c) parámetros ambientales como la temperatura de la 

solución, la humedad y la velocidad del aire en la cámara de electrohilado [70]. 

 

2.3.2. Propiedades y aplicaciones de compósitos basados en nanoestructuras de 

carbono/PMMA 

 

Las propiedades eléctricas, ópticas y mecánicas de los compuestos de CNTs/ 

polímero han sido un campo de investigación intensiva hasta años recientes. La 

presencia de nanoestructuras ha mejorado las propiedades de los materiales y, por 

lo tanto, tienen una amplia variedad de aplicaciones en dispositivos optoelectrónicos 

y refuerzo de materiales [71]. Los compósitos basados en esferas de carbono y 

PMMA han sido poco estudiados, sin embargo presentan propiedades y 

aplicaciones prometedoras, debido a su dispersión e interacción con la matriz 

polimérica. El desarrollo de estos compuestos poliméricos conductores permite una 

serie de aplicaciones que antes estaban limitadas a metales como materiales 

piezoeléctricos, adhesivos conductores, tejidos, materiales antiestáticos, blindaje 

electromagnético y sensores químicos [72]. La adición de nanoestructuras al 

polimetilmetacrilato, añade versatilidad y abre la posibilidad a nuevas aplicaciones 

en diversas áreas industriales. A manera de ejemplo, en el área de la electrónica, el 

compuesto CNTs/PMMA puede ser de utilidad en sensores para monitorear el 
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estado de estructuras. Películas de este nanocompósito pueden ser conductoras, 

gracias a la presencia de nanoestructuras, y pueden funcionar de manera análoga 

a materiales piezoresistivos. Sin embargo el mejoramiento de las propiedades 

depende significativamente del tamaño de las partículas, de su relación de aspecto, 

su grado de dispersión, orientación en la matriz y el grado de adhesión con las 

cadenas de polímero [73]. Por otro lado las fibras poliméricas con material de relleno 

(nanoestructuras) han atraído gran interés debido a las propiedades que presentan. 

Las fibras obtenidas por medio del proceso de electrohilado poseen características 

únicas entre las que se puede encontrar una gran área superficial, alta porosidad, y 

buenas propiedades mecánicas. Aprovechando dichas propiedades, las fibras 

tienen numerosas y diversas aplicaciones que incluyen filtración, materiales 

compuestos, soportes catalíticos, sensores, administración de fármacos, prótesis 

médicas, en industria textil, ingeniería de tejidos, etc [68, 74]. 

 

2.4. Técnicas de caracterización 

 

Las  técnicas  microscópicas,  a  pesar  de  ser  ligeramente  invasivas,  se  han  

convertido actualmente en  técnicas  necesarias  e  imprescindibles  en  cualquier  

campo  científico,  para  la  caracterización  composicional,  textural  y  estructural  

de  las  muestras  a  escala  de  micrómetro  (μm)  y  nanómetro  (nm). Es necesaria 

una instrumentación especial que permita su visualización con mayor resolución. 

Existen otras técnicas que utilizan energía radiada para analizar las propiedades o 

características de los materiales. Se basan en la medición de la intensidad en 

función de las longitudes de onda y produce espectros para fines de comparación. 

Las técnicas de espectroscopía generalmente se emplean para determinar las 

interacciones químicas entre los grupos funcionales que constituyen una estructura 

[75].  
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2.4.1. Microscopía electrónica de barrido/dispersión de energía de rayos X 

 

Es una técnica de análisis superficial, que consiste en enfocar sobre una muestra 

un haz de electrones, acelerado con voltajes de aceleración desde 0.1 kV hasta 30 

kV y que permite obtener información morfológica, topográfica y composicional de 

las muestras produciendo imágenes de alta resolución (de hasta 3 nm). 

Cuando el haz de electrones incide sobre la superficie de la muestra, éste interactúa 

con los electrones de la misma y se generan señales en forma de electrones 

secundarios, electrones retrodispersados y rayos X característicos. La señal de   

electrones   secundarios   proporciona una imagen de la morfología superficial de   

la muestra. Los electrones retrodispersados proceden en su mayoría del haz 

incidente que rebota en el material después de la interacción, por lo que la 

intensidad de dicho efecto varía proporcionalmente con el número atómico de la 

muestra. Por esta razón se utilizan para obtener información sobre la composición 

química de la muestra. La señal de rayos X (EDS) proporciona espectros de 

imágenes que dan información sobre composición de elementos químicos de la 

muestra, así como de su concentración (Fig.15). 

 

Figura 15. Esquema de las señales generadas en un SEM debido a la interacción 
del haz de electrones y la muestra. 

 

La  parte  principal  de  un  microscopio  electrónico  de  barrido  es  la  denominada 

columna de electrones la cual lleva alojados en su interior los siguientes elementos:   

• Un cañón de electrones con un filamento  que  actúa  como  emisor  o  fuente  de  

iluminación,  por  analogía con un sistema óptico.   
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• Un sistema de lentes electromagnéticas encargado de focalizar y reducir el haz de 

electrones producido por el filamento.   

• Un  sistema  de  barrido  que  hace  recorrer   el   haz   de   electrones   ya focalizado  

por  la  superficie  de  la  muestra.  

 • Uno o varios sistemas de detección que  permiten  captar  el  resultado  de  la  

interacción  del  haz  de  electrones  con  la  muestra  y  transformarlo  en  una señal 

eléctrica.  

 • Una salida conectada a una o varias bombas   que   producen   el   vacío   

necesario   para   que   el   conjunto   funcione adecuadamente (Fig.16). 

Para microscopía electrónica de barrido se requiere que las probetas sean 

conductoras para evitar efectos de carga en la muestra. Cuando las muestras no 

son conductoras, generalmente se recubren con una capa de material conductor 

(por ejemplo oro) [76 ,77].  

 

 

Figura 16. Esquema de un microscopio electrónico de barrido [76]. 
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2.4.2. Espectroscopía infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) 

 

La espectroscopía vibracional es una herramienta básica que se utiliza en el estudio, 

caracterización y sistematización molecular ya que nos proporciona la huella digital 

de moléculas diatómicas o poliatómicas, iones moleculares y radicales libres. La 

absorción y la dispersión inelástica de fotones da lugar a dos técnicas 

fundamentales y complementarias como la espectroscopía infrarroja y la 

espectroscopía Raman [78]. Los espectrofotómetros infrarrojos por transformada de 

Fourier (FTIR) son instrumentos que tienen la capacidad de medir la cantidad de 

radiación absorbida y transmitida por una sustancia en la región del espectro 

electromagnético. Esta técnica permite la identificación de los grupos funcionales   

de   un   compuesto.   Esto   debido   a   que   cuando   una   molécula   absorbe 

radiación  infrarroja,  la  vibración  intramolecular  que  tiene  la  misma  frecuencia  

que  la radiación  de  incidencia  aumenta  su  intensidad,  lo  que  genera  señales  

con  frecuencias que corresponden a la vibración de un enlace específico. La región 

infrarroja se divide en tres zonas denominadas, infrarrojo cercano (14000-4000 cm-

1), infrarrojo medio (4000-670 cm-1) e infrarrojo lejano (670-30 cm-1). Los espectros 

que se obtienen de cada una de estas zonas muestran las bandas de los grupos 

funcionales según la energía de los enlaces que contienen dichos grupos [77,79]. 

Los componentes de los enlaces químicos tienen movimientos vibracionales con 

frecuencias naturales dentro del rango del infrarrojo. Existen modos vibracionales 

que inducen oscilaciones que pueden entrar en resonancia con un haz de IR. Esto 

produce un intercambio de energía entre el haz y las moléculas constituyentes. 

Existe un comportamiento característico para un enlace con un tipo atómico, un 

entorno químico y una concentración de enlaces determinadas. Se puede decir 

entonces, que en un espectro infrarrojo se pueden manifestar bandas asociadas a 

prácticamente todos los compuestos moleculares. Cada una de estas bandas 

correspondería a un movimiento de vibración de uno de los enlaces dentro de la 

molécula. Se sostiene entonces que el conjunto constituye la huella dactilar del 

compuesto. Cada compuesto tendrá un comportamiento particular frente a un haz 

de infrarrojo, en esto se basa la eficacia de la IR [80]. Los  FTIR poseen  un  
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dispositivo  que  les  proporciona exactitud,  precisión  y  rapidez,  este  dispositivo  

es  un  interferómetro, que cuenta con un láser a una longitud de onda estable que 

funciona  como  referencia  de la luz,  y  un espejo móvil  y  otro  fijo  que sirven para 

generar la interferencia (Fig. 17). 

 

 

Figura 17. Esquema ilustrativo de un espectrofotómetro FTIR [79]. 

 

2.4.3. Espectroscopía Raman 

 

El  efecto  Raman  ocurre debido a la  dispersión inelástica  de  la  radiación  

electromagnética  como  resultado  de  un  intercambio  energético entre radiación 

y vibración molecular. El   análisis mediante  espectroscopía  Raman  se  basa  en  

el  examen de  la  luz  dispersada  por  un  material al incidir sobre él un haz de luz 

monocromático. Una pequeña porción de la luz es dispersada inelásticamente 

experimentando ligeros cambios de frecuencia que son característicos del material 

analizado e independientes de la frecuencia de la luz incidente. Actualmente se 

utiliza radiación láser en las regiones espectrales del visible e infrarrojo cercano. La 

energía de esta fuente de radiación es mucho mayor a la necesaria para llevar las 

moléculas a un estado vibracional excitado. La mayor parte de la radiación es 

remitida a la misma longitud de onda, dispersión Rayleigh. Solamente una fracción 

del orden de 10-8 es dispersada inelásticamente por las moléculas de la muestra, 
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indicando un cambio energético ocurrido entre la luz incidente y la muestra. Esta 

dispersión inelástica se denomina efecto Raman. Esta radiación puede ser de 

menor frecuencia (radiación Stokes) o de mayor frecuencia (radiación anti-Stokes) 

(Fig.18) [81-83]. 

 

Figura 18. Diagrama de niveles de energía de los esparcimientos elásticos 
(Rayleigh) e Inelásticos (Raman Stokes y Anti-Stokes) [82]. 

 

2.5. Pruebas de microdureza Vickers y resistividad eléctrica 
 

2.5.1. Microdureza Vickers  

 

La microdureza Vickers ha sido durante mucho tiempo un método estándar para la 

evaluación de materiales. Proporciona un método fácil, económico, no destructivo y 

objetivo para evaluar las propiedades básicas de pequeños volúmenes de 

materiales. Consiste en hacer una huella sobre la superficie de una probeta, con un 

penetrador generalmente de diamante de base cuadrada con un determinado 

ángulo en el vértice, cuando se retira el penetrador de la superficie de la muestra, 

se resalta una marca, la cual es causada por la deformación plástica local del 

material probado. El valor de microdureza se define como entre el cociente de la 

carga aplicada y el área total de la huella [84].  
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2.5.2. Pruebas de resistividad eléctrica  

 

2.5.2.1. Método de dos puntos 

 

Se basa en la medición de resistividad eléctrica por medio de dos electrodos de un 

solo terminal, unidos a la superficie de una estructura conductiva (película). Luego 

se aplica una corriente de fuente de CC o CA a través de los dos electrodos y el 

voltaje resultante a través de los mismos electrodos es medido. La resistencia 

eléctrica entre estos dos electrodos se calcula según la ley de Ohm [85]. En la 

práctica, medir la resistividad con una técnica de dos puntos a menudo no es 

confiable. Generalmente hay cierta resistencia entre los cables de contacto y el 

material, o en el propio equipo de medición. Estas resistencias adicionales hacen 

que la resistividad del material sea más alta de lo que realmente es. Un segundo 

problema es la modulación de la resistividad de la muestra debido a la corriente 

aplicada. Un tercer problema es que los contactos entre electrodos metálicos y una 

probeta semiconductora tienden a tener otras propiedades eléctricas que dan 

estimaciones incorrectas para la resistividad de la misma. La técnica de medición 

de cuatro puntos supera muchos de estos problemas [86]. 

 

2.5.2.2. Método de cuatro puntos 

 

El método de cuatro puntos es una técnica flexible para estudiar las propiedades 

eléctricas de los sólidos y las películas delgadas. La configuración más común es 

tener cuatro contactos colineales. Los dos contactos externos se usan para el 

suministro de corriente eléctrica y los contactos restantes se usan para detectar la 

caída de voltaje. La resistencia de contacto no causará ninguna caída de voltaje 

adicional, por lo que se medirá la resistencia de la probeta (película). La sonda 

contiene los cuatro contactos y debe presionarse sobre la capa conductora para 

realizar una medición, de esta forma se obtiene la resistencia de la película. La 

medición puede repetirse en varias áreas para que se pueda detectar eventual falta 
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de homogeneidad. La única condición para una medición correcta es que la capa 

conductora no esté cubierta por una capa protectora aislante [87]. 

 

Método de Van der Pauw 

 

La técnica de medición de cuatro puntos descrita anteriormente ha asumido que la 

muestra de material tiene la forma de una película delgada, cuadrada o una barra. 

Existe una técnica de medición de resistividad de cuatro puntos más general que 

permite mediciones en muestras de forma arbitraria, sin necesidad de medir todas 

las dimensiones físicas de la muestra. Esta se conoce como de Van der Pauw, sin 

embargo hay algunas condiciones de la muestra que deben considerarse al usarse 

en esta técnica [86]: 

1. Debe tener una forma plana de espesor uniforme. 

2. No debe tener agujeros aislados. 

3. Debe ser homogénea e isotrópica. 

4. Los cuatro contactos deben ubicarse en los bordes de la muestra. 
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CAPÍTULO 3. METODOLOGÍA 

 

3.1. Síntesis de esferas de carbono 

 

Se sintetizaron nanoestructuras de carbono empleando deposición química de 

vapor utilizando un tubo de cuarzo con un diámetro de 0.0254 m y 0.6 m de largo; 

en su interior se colocó una barra de acero inoxidable AISI 304 (empleada como 

catalizador), mismo que se introdujo en horno tubular. Como precursor orgánico en 

la síntesis se usó naftalina, la cual previamente triturada se colocó en uno de los 

extremos del tubo de cuarzo. Durante la síntesis, se mantuvo un flujo de argón de 

alta pureza (99. 99%) de 7-10 ml/min a distintas temperaturas (750, 800 y 850°C). 

Las temperaturas empleadas en la zona de reacción permitieron la descomposición 

de la naftalina, formándose las nanoestructuras de carbono. El proceso se llevó a 

cabo durante 25 y 50 minutos aproximadamente a cada temperatura. En la Figura 

19 se muestra el esquema del método CVD empleado para la obtención de 

nanoestructuras de carbono a partir de naftalina. 

  

 

Figura 19. Esquema de la síntesis de esferas de carbono por el método CVD. 
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Durante la síntesis de nanomateriales de carbono a partir de naftalina comercial 

hubo presencia de otras morfologías como barras y nanotubos, debido a sus 

componentes.  

También se realizó síntesis a partir de naftaleno (J.T. Baker – grado analítico). El 

método experimental fue similar al descrito en esta sección (3.1) (Fig. 19) a una 

temperatura de síntesis de 850 °C, con un flujo de gas argón de 10 ml/min, durante 

50 minutos [88]. 

 

3.2. Síntesis de nanotubos de carbono 

 

La síntesis de CNTs se realizó bajo condiciones similares a la síntesis de esferas 

de carbono, previamente descrito (sección 3.1). Sin embargo en este caso se 

empleó benceno como precursor, el cual fue colocado en un matraz y ferroceno, 

como catalizador. El ferroceno fue introducido en uno de los extremos del tubo, el 

experimento se llevó a cabo a una temperatura de 750°C con un flujo de argón de 

7-10 ml/min durante 45 minutos como se muestra en la Figura 20a. 

 

 

Figura 20.  Esquema de la síntesis de nanotubos de carbono por el método CVD. 
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3.3. Funcionalización de nanotubos de carbono 

 

Los nanotubos de carbono prístinos fueron colocados en la zona central interior de 

un tubo de cuarzo (Figura 21a-b) de dimensiones similares al empleado 

previamente por CVD en la sección 3.1. Posteriormente se introdujeron en el interior 

del horno tubular dejando los extremos del tubo de cuarzo abiertos, con la finalidad 

de permitir el intercambio de oxígeno, a una temperatura de 350°C a un tiempo de 

30 minutos (Fig. 21) [35].  

 

 

 

 

3.4. Síntesis de PMMA  

 

En la Figura 1 (a-d) se muestra el esquema general para la obtención del PMMA.  

 

 

3.4. Síntesis de PMMA 

 

El metil metacrilato (MMA) se polimerizó por un mecanismo de radicales libres para 

obtener PMMA, proceso similar al obtenido en trabajos previos [89]. Se utilizó un 

matraz de bola de tres bocas provisto de una barra de agitación, previamente lavado 

y secado con la finalidad de eliminar las trazas de humedad y oxígeno. Se añadieron 

0.05 g de AIBN (2, 2-azobisisobutironitrilo) como iniciador (concentración de 0.1% 

wt), 50 mL del monómero MMA y 300 ml de solvente (tolueno), tapando cada una 

de las bocas del matraz con septos. Posteriormente se colocó el matraz de bola 

sobre un cristalizador en un baño de glicerol a una temperatura de 70°C y 

sometiendo la solución del matraz bajo agitación magnética a 200 rpm, durante un 

tiempo de 180 minutos, bajo una atmósfera inerte de nitrógeno (Fig. 22).  

Una vez que la solución llegó a la temperatura ambiente se realizó el proceso de 

purificación, empleando metanol como precipitante. Para ello se colocaron 900 mL 

a) b) 

Figura 21. Funcionalización de nanotubos de carbono. 
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de metanol en vasos de precipitados. Este proceso se efectuó gota a gota con una 

pipeta Pasteur bajo agitación magnética a 50 rpm, evitando la saturación de la 

solución. El producto obtenido fue decantado y secado en una estufa a 50°C, 

durante 18 horas y finalmente fue almacenado en un frasco de vidrio a temperatura 

ambiente. Los reactivos utilizados en la polimerización fueron suministrados por 

Sigma Aldrich. 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

a b

c d

Figura 22. Síntesis de PMMA. a) Reacción polimérica, b) precipitación gota a gota, c) 
decantación, d) secado. 
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3.5. Obtención de compósitos de CNTs/PMMA por el método de mezclado en 
solución usando tolueno como disolvente 

 

Se obtuvieron algunos compósitos de CNTs/PMMA a partir del método de mezclado 

en solución. Se disolvieron 0.3 g de PMMA en 4.5 mL de tolueno (Sigma Aldrich, 

99.8%), empleando 250 rpm, a temperatura ambiente y durante un tiempo de 105 

minutos. Posteriormente se incorporaron concentraciones de CNTs de 0.3 %wt, 0.5 

%wt, 1 %wt, 18 %wt y 30 %wt, tanto prístinos (PCNTs) como funcionalizados 

(FCNTs), obtenidos mediante el método de deposición química de vapor. 

Posteriormente se mantuvo en agitación magnética durante 15 minutos y finalmente 

la mezcla permaneció en reposo durante un lapso de 5 horas para la evaporación 

del solvente, como puede mostrarse en la Figura 23. Posteriormente otras 

concentraciones de CNTs y CSs (5 %wt, 7 %wt y 9 %wt) incorporadas en el PMMA 

también fueron estudiadas [90, 91]. 

 

  

 

Figura 23. Obtención de compósitos CNTs/PMMA por el método mezclado en 
solución. 
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3.6. Obtención de compósitos de CNTs/PMMA y CSs/PMMA por el método de 
mezclado en solución/sonicación usando acetona como disolvente 

 

Se obtuvieron soluciones de PMMA y de compósitos a través de mezclado en 

solución/sonicación [91]. El PMMA se disolvió a una concentración de 4 %wt, en 

acetona (Reproquifin 99.5% de pureza) a temperatura ambiente, durante 24 horas. 

Posteriormente se incorporaron distintas concentraciones de CNTs y CSs prístinos 

(2 %wt, 3 %wt y 4%wt), previamente dispersadas en 5 mL de acetona a través de 

un baño ultrasónico (Branson 1800) durante 10 minutos. Una vez obtenidas las 

soluciones de CSs/PMMA, éstas fueron agitadas en baño ultrasónico durante otros 

15 minutos. 

Finalmente, las mezclas producidas se vaciaron en cajas Petri y se secaron a 

temperatura ambiente hasta la evaporación completa del disolvente (3 horas). 

En la Figura 24 se muestran las etapas principales de la metodología empleada 

para la obtención de compósitos. 

 

 

Figura 24. Método de mezclado en solución/sonicación usando acetona como 
disolvente para obtención de compósitos CNTs/PMMA y CSs/PMMA. 

 



55 
 

3.7. Obtención de fibras poliméricas (PMMA) y compuestas (CSs/PMMA) por 
el método de electrohilado  

 

Para la obtención de fibras poliméricas, se utilizaron soluciones poliméricas bajo las 

mismas condiciones descritas en la sección 3.6. Se obtuvieron fibras a partir de 

soluciones poliméricas con concentraciones de 2 %wt, 3 %wt y 4 %wt de CSs. La 

solución se colocó en una jeringa y esta última en una bomba inyectora y mediante 

presión, la solución fue extruida por la aguja de la jeringa y expulsada mediante la 

aplicación de un alto voltaje (30 kV) a un flujo constante de 0.070 mL/min, durante 

40 minutos. Por el efecto de la polarización causada por el campo eléctrico, la 

solución fue atraída hacia la placa colectora de aluminio, colocada a una distancia 

de 7 cm de la aguja, dando lugar a la evaporación de solvente. En la Figura 25 se 

muestra el esquema general del proceso de electrohilado. 

 

 

Figura 25.Proceso de electrohilado para la obtención de fibras poliméricas. 
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3.8. Equipo de caracterización utilizado 

 

Se emplearon varios equipos para la caracterización morfológica, química y 

estructural de las nanoestructuras de carbono (CSs, MWCNTs) y de los compósitos 

(CNs/PMMA). Los cuales son descritos en la siguiente sección (3.8.1) 

 

3.8.1. Microscopio electrónico de barrido 

 

Se utilizó un microscopio electrónico de barrido de emisión de campo marca JEOL, 

modelo JSM-7600F a un voltaje de aceleración de 1 kV, el cual se encuentra en el 

Centro de Investigación en Micro y Nanotecnología (Microna) de la universidad 

Veracruzana, un microscopio electrónico de barrido JEOL JSM-5910LV, localizado 

en el Instituto Tecnológico de Morelia y un microscopio electrónico de barrido JEOL 

JSM-IT300 operado a un voltaje de aceleración de 15-20 kV ubicado en la UNAM-

ENES, unidad Morelia (Fig. 26 a,b).  

Las muestras de material compósito se recubrieron con una capa de oro uniforme 

con la finalidad de hacerlas eléctricamente conductoras, empleando una cámara de 

sputtering, Denton Desk V (20 mA, 40 s), previamente a la caracterización de SEM. 

 

 Figura 26. Equipo de caracterización: a) microscopio electrónico de barrido de 
emisión de campo JEOL, JSM-7600F, b) microscopio electrónico de barrido 

JEOL JSM-IT300. 

 

 

a) b) 
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3.8.2. Espectrómetro Raman  

 

Para el análisis de las nanoestructuras de carbono y de sus interacciones con el 

PMMA se utilizó un equipo de espectroscopía Raman DXR ThermoScientific 

ubicado en el Centro de Investigación en Micro y Nanotecnología (Microna) de la 

universidad Veracruzana, con láser de una longitud de onda de 532 nm y 10 Mw 

(Fig. 27).  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

3.8.3. Espectrofotómetro FTIR 

 

La espectroscopía infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) se realizó con un 

equipo Tensor 27 Bruker en el Instituto de Investigación en Metalurgia y Materiales 

de la UMSNH con un alcance de medición de 4000 a 400 cm-1
. En el caso de las 

muestras en polvo, se formaron pastillas, mezclando 0.2 g de KBr y 0.002 g de 

nanoestructuras de carbono (Fig. 28). 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 27. Equipo Raman. 

Figura 28. Equipo de espectroscopía infrarroja por transformada de Fourier. 
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3.9. Equipo para pruebas de microdureza y resistividad eléctrica 

 

Con la finalidad de evaluar algunas propiedades de películas prístinas de PMMA y 

de compósitos CSs/PMMA y CNTs/PMMA (microdureza y resistividad eléctrica) se 

utilizaron los equipos que a continuación se detallan. 

 

3.9.1. Microdurómetro Vickers 

 

Se utilizó un microdurómetro Vickers Mitutoyo VL-101 y un microdurómetro Vickers 

Mitutoyo HM-120 (Fig. 29), realizando 5 indentaciones por cada muestra con 

dimensiones de 5 mm x 5 mm por lado y 0.3 mm de espesor, en distintas zonas, 

utilizando una carga de 4.9 N, durante 10 s. Las pruebas de microdureza Vickers 

están basadas en la siguiente ecuación: 

 

 

 

 

donde P es la carga aplicada, 1.854 es una constante geométrica de la pirámide de 

diamante del penetrador y d es la media de dos longitudes diagonales de la 

indentación (d1 y d2) [92]. 

 

 
Figura 29. Microdurómetro Vickers Mitutoyo HM-120. 

 

 

𝐻𝑉 ≈ 1.854 
𝑃

𝑑2
 

                      

(1) 
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3.9.2. Equipos de resistividad eléctrica 

 

La resistividad eléctrica de los compósitos en forma de películas con las mismas 

dimensiones descritas en la sección 3.9.1, se determinó por el método de Van der 

Pauw (Figura 30a). El voltaje fue suministrado por una fuente poder MCH-305D-11 

MICH (21.6 V) y la intensidad fue medida por el multímetro digital UT61E. La 

resistencia de la película se calculó utilizando la resistividad de la muestra dada por 

la ecuación siguiente: 

 

𝜌 =
πt

𝑙𝑛2
 𝑅1‐2,3‐4 

 

                           (2) 

donde R es la resistencia medida entre los contactos 1-2 y 3-4 y t es el espesor de 

la muestra [93]. La conductividad eléctrica (σ) de los compósitos se obtuvo por 

medio del inverso de la resistividad (ρ). Como método complementario se utilizó el 

método de 2 puntos en algunos casos, en el cual se utilizó únicamente el multímetro 

digital previamente mencionado (Fig. 30b). Las fibras compuestas (CSs/PMMA) se 

evaluaron por el método de 4 puntos a 20 V y 10 nA-155 nA (Figura 30c).  

 

Figura 30. Equipos para mediciones eléctricas: a) método de Van der Pauw, b) 
método de dos puntos, c) método de cuatro puntos. 
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CAPÍTULO 4. RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

 

4.1. Muestras de nanoestructuras de carbono recolectadas (CSs y CNTs) 

 

Las nanoestructuras de carbono crecidas sobre la barra de acero inoxidable, usando 

naftaleno y benceno, como fuentes de carbono (CSs y CNTs respectivamente), 

fueron recolectadas con la ayuda de una espátula para su posterior análisis. La 

muestra obtenida a partir de naftaleno resultó en forma de laminillas (Fig. 31a), 

mientras que a partir de benceno la muestra se obtuvo en forma de partículas (Fig. 

31b) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

4.2. Análisis de CNTs a partir de benceno 

 

4.2.1. Análisis SEM y EDS de CNTs 

 

Durante el proceso CVD empleando benceno como precursor orgánico y ferroceno 

como catalizador se formaron paquetes de nanotubos de carbono de varias micras 

de longitud (71 µm). Los nanotubos de carbono presentaron diámetros 

aproximadamente de 40 a 74 nm. En la Figura 32a-b, correspondientes a imágenes 

Figura 31. Muestras recolectadas de la barra de acero inoxidable a partir de: a) 
naftaleno, b) benceno. 
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obtenidas de microscopía electrónica de barrido, se pueden observar los paquetes 

de nanotubos de carbono, así como los nanotubos de carbono de forma individual. 

 

 

De acuerdo a los resultados obtenidos mediante EDS, se pudo observar un alto 

contenido de carbono en los nanotubos de carbono (95.60 % atómico) también se 

encontró un 0.85% de hierro, atribuido a la barra de acero inoxidable utilizada como 

catalizador, el cual promueve el crecimiento de nanotubos de carbono, como se 

puede observar en la Figura 33 y en la Tabla 2.  

                                                                                           
Tabla 2. Tabla 1. Datos de EDS de los 
CNTs pristinos. 

 

 

Una vez que los nanotubos de carbono fueron sometidos a oxidación térmica a 

350°C por el método descrito en la sección 3.3, con la finalidad de funcionalizarlos, 

estos fueron analizados mediante microscopía electrónica de barrido como se 

Elemento CNTs (% at.) 

Carbono 95.60 

Oxígeno 3.55 

Hierro 0.85 

 

 

a) b) 

Figura 32. Imágenes SEM de nanoestructuras de carbono obtenidas mediante 
CVD: a) paquete de CNTs, b) CNTs individuales. 

 

 

Figura 33. Análisis EDS de CNTs 
prístinos. 
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muestra en la Figura 34a-b. Se pudieron observar nanoestructuras preservando la 

morfología tubular, con longitudes de 59 µm. En Figura 34b se muestra el análisis 

EDS donde se encontró un contenido elemental en porciento atómico de 90.15 de 

carbono, 8.46 de oxígeno y 1.39 de hierro.  

 

 

 

4.2.2. Análisis Raman de CNTs 

 

Se realizó un análisis comparativo de Raman, entre los nanotubos de carbono 

prístinos y funcionalizados, como puede verse en la Figura 35. La banda D, la cual 

está relacionada con los defectos presentes en las redes de grafito tales como 

ruptura de simetría básica, presencia de poros, impurezas u otros defectos de la red 

[94], fue encontrada de 1331 cm-1, mostrando una mayor intensidad en los 

nanotubos de carbono sometidos a oxidación térmica en contraste con los 

nanotubos pristinos, la banda G, asociada a las vibraciones de los enlaces sp2 en 

estructuras de grafito, se determinó a 1562 cm-1, mientras que la banda G´ 

correspondiente a un sobretono de la banda D, se determinó en 2676 cm-1. Se 

obtuvo la relación de la intensidad ID/IG, como parámetro cuantitativo para la 

estimación de la calidad estructural de los CNTs. Los CNTs funcionalizados 

mostraron el valor más alto de la relación ID/IG, arrojando un valor de 0.73 en 

comparación con los CNTs pristinos, donde el valor ID/IG fue de 0.46, lo que indicó 

Figura 34. Análisis SEM de CNTs funcionalizados: a) micrografía, b) EDS. 
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a) b) 
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alguna posible presencia de defecto en la pared lateral de los nanotubos de carbono 

modificados como resultado del proceso de oxidación por la formación de grupos 

funcionales. Los defectos de las paredes laterales pueden presentarse en forma de 

enlaces rotos, vacíos y defectos sp3 como fue mencionado por Jansen et al [95]. 
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Figura 35. Espectros Raman a) CNTs oxidados 350°C, b) CNTs prístinos. 

 

4.2.3. Análisis FTIR de CNTs 

 

El espectro FTIR correspondiente a los nanotubos de carbono prístinos y 

funcionalizados se presenta en la Figura 36, donde se muestran los principales 

grupos funcionales en un rango de 500-4500 cm-1.  Se mostró la aparición de 

bandas un poco ensanchadas a 3423 cm-1 correspondientes al modo de vibración 

O-H, debido a la oxidación térmica. De 1123-1181 cm-1 se encontraron las bandas 

de absorción, asociadas al C-O de estiramiento [96]. Las bandas encontradas entre 

2835 y 2923 cm-1 corresponden al estiramiento de C-Hx de hidrógeno absorbido 

químicamente de varias formas [97, 98]. El pico de absorción encontrado a 1639 

cm-1 se atribuye grupo funcional C-C, característico de los CNTs, y el pico 

encontrado a 1523 cm-1, es atribuido al modo de estiramiento C=C, este pico es 

indicativo de la presencia de grupos funcionales y defectos en la superficie de los 



64 
 

MWCNTs por lo que se puede sugerir que otros grupos funcionales oxigenados 

emergieron en la superficie, producto de la oxidación térmica en el proceso de 

funcionalización, mostrándose las bandas más intensas, con respecto a los 

nanotubos de carbono prístinos como reportaron Ji et al [99 , 100]. 

1000 1500 2000 2500 3000 3500

0.91

0.92

0.93

0.94

0.95

0.96

0.97

0.98

0.99

1.00

1.01

1.02

C=C C-C

C-HxC-O

CNTs pristinos

CNTS 

funcionalizados

T
ra

n
s
m

it
a

n
c
ia

 (
%

)

Numero de onda (cm
-1

)

O- H

 

 

 

Figura 36. Espectros FTIR de nanotubos de carbono prístinos y funcionalizados. 

 

4.3. Análisis de nanoestructuras de carbono a partir de naftalina y naftaleno 

 

4.3.1. Análisis SEM y EDS de nanoestructuras de carbono  

  

En el proceso CVD, utilizando naftalina como fuente de carbono y una barra de 

acero inoxidable como catalizador, se obtuvieron nanoestructuras de carbono como 

se muestra en la Figura 37(a-f). Se observó que al utilizar un tiempo de reacción de 

25 minutos a las temperaturas de 750 y 800°C, se formaron diferentes tipos de 

estructuras indefinidas, al igual que a 800°C a un tiempo de 50 minutos (Fig. 

37a,c,d). Al emplear una temperatura de 750°C y un tiempo de 50 minutos, la 

morfología resultó homogénea (Fig. 37b), formándose únicamente esferas de 

carbono, con diámetros entre 153-1160 nm. A la temperatura de síntesis más alta 
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(850°C) y tiempos de 25 y 50 minutos, creció una gran cantidad de nanoestructuras 

de variada morfología tales como nanotubos, nanobarras y esferas de carbono (Fig. 

37e-f). Los nanotubos presentaron diámetros entre 42 y 237 nm, los diámetros de 

la barras fueron de 486-818 nm y longitudes aproximadamente de 5.3-10.4 µm. Las 

esferas de carbono presentaron diámetros entre 150-893 nm. 

 

 

Figura 37. Nanoestructuras de carbono crecidas por el método CVD, a partir de 
naftalina, a) 750°C-25 min, b) 750°C-50min, c) 800°C-25 min, d) 800°C-50 min, 
e) 850°C-25 min y f) 850°C-50 min. 
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El análisis químico realizado mediante EDS, correspondiente a nanoestructuras 

crecidas por CVD, empleando naftalina como precursor orgánico se muestra a 

continuación en la Tabla 3, donde se puede observar la presencia de carbono, 

oxígeno y hierro principalmente.  

 

Tabla 3. Datos de EDS de las nanoestructuras de carbono crecidas a partir de 
naftalina. 

 

Elemento 

% at. 

CNs  

(750°C-

25 min) 

CNs 

(750°C-50 

min) 

CNs 

(800°C-25 

min) 

CNs 

(800°C-

50 min 

CNs 

(850°C-

25 min 

CNs 

(850°C-

50 min 

 

Carbono (C) 

 

93.45 

 

93.81 

 

97.6 

 

99.08 

 

97.89 

 

97.41 

Oxígeno (O) 5.71 6.19 2.20 --- 6.11 3.45 

Hierro (Fe) 0.78 --- 0.57 0.91 0.22 0.17 

 

 

4.3.2. Análisis Raman de nanoestructuras de carbono 

 

Las principales bandas encontradas del espectro Raman, correspondientes a las 

muestras representativas donde se emplearon temperaturas de síntesis de 850°C 

a tiempos de 25 y 50 minutos, así como a 750°C y 50 minutos fueron la D y la G, 

ubicadas en las posiciones 1339 cm-1 y 1583- 1591 cm-1, como  se muestra en la 

Figura 38 a-c. La banda D resultó más pronunciada a la temperatura de 850°C y a 

un tiempo de 25 minutos, mientras que para la temperatura más baja (750°C) a un 

tiempo de 50 minutos el pico fue el menos intenso y de acuerdo a los resultados de 

SEM (Figura 38b) corresponde a la morfología de esferas de carbono. Como ya se 

ha mencionado, la relación de intensidades ID/IG, puede  expresar  el  grado  de  

grafitización  o grado  de  desorden  estructural  de  los  nanotubos de   carbono 

[101]. La relación ID/IG calculada para las nanoestructuras de carbono a diferentes 

temperaturas y tiempos de síntesis (750 °C-50 min, 850°C-25 min y 850°C-50 min) 

se muestran en los espectros de la Figura 38a-c, las cuales fueron de 0.79, 1.28 y 

1.05, respectivamente por lo que se puede estimar un mayor grado de grafitización 

para las nanoestructuras obtenidas a 850°C con respecto a las obtenidas a 750°C.  
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Figura 38. Espectros Raman de nanoestructuras crecidas a partir de naftalina, a) 
750°C-50 min, b) 850°C-25 min y c) 850°C-50 min. 

 

4.3.3. Análisis FTIR de nanoestructuras de carbono 

 

Los resultados obtenidos mediante espectroscopía infrarroja por transformada de 

Fourier para las nanoestructuras obtenidas a partir de naftalina se presentan a 

continuación en la Figura 39. Se determinaron las vibraciones de estiramiento O-H 

a 3425 cm-1. Los picos ubicados a 2920 y 2852 cm-1 son asociados a la vibración 

asimétrica de estiramiento CH2 y a la vibración de estiramiento simétrica CH3 

respectivamente. El pico localizado a 1631 cm-1, se atribuye a la vibración de 

estiramiento C=C correspondiente al grafito [102]. 
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Figura 39. Espectros FTIR de nanoestructuras de carbono a partir de naftalina a 
diferentes temperaturas y tiempos de síntesis.  

 

4.3.4. Análisis SEM y EDS de CSs a partir de naftaleno 

 

Las esferas sólidas utilizadas como material de relleno (Fig. 40a) presentaron 

diámetros de 90-1650 nm; los diámetros del 75 % de CSs fueron aproximadamente 

de 180-439 nm. El análisis EDS mostró un 93.97 % atómico de carbono y 6.03 % 

atómico de oxígeno (Fig 40b). Otros análisis de CSs a partir de naftaleno son 

reportados por nuestro trabajo [88]. 

 

Figura 40. Análisis de esferas de carbono obtenidas a partir de naftaleno: a) imagen 
SEM, b) EDS [103]. 
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4.4. Compósitos CNTs/PMMA usando tolueno como disolvente 

 

En la Figura 41a-f se muestran compósitos de CNTs/PMMA en los cuales se usó 

tolueno como disolvente. Se puede observar que la transparencia va disminuyendo 

conforme se aumenta la concentración de nanotubos de carbono. En la figura 41a-

c se muestran las películas más transparentes a las concentraciones de 0.3-1% wt 

de CNTs, sin embargo a partir de 10% wt se obtuvieron películas oscuras por la alta 

concentración de CNTs (Figura 41d-f). 

 

 

 

Figura 41. Compósitos CNTs/PMMA a distintas concentraciones de 
nanoestructuras. 

 

 

 

 

G 
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4.5. Análisis de compósitos CNTs (0.3, 0.5, 1, 10, 18, 30 %wt)/PMMA usando 
tolueno como disolvente 

 

4.5.1 Análisis SEM de compósitos CNTs/PMMA  

 

Mediante el análisis SEM se observó el polimetilmetacrilato prístino, el cual presentó 

buena homogeneidad al ser disuelto en tolueno, como se muestra en la Figura 42a. 

En la Figura 42b-d, se muestran imágenes correspondientes a los nanotubos de 

carbono incorporados en la matriz de polimetilmetacrilato (10 %wt).  Se observó una 

distribución más uniforme de los CNTs funcionalizados en PMMA debido a una 

mayor adherencia interfacial (Figura 42b-c) en comparación con los nanotubos de 

carbono prístinos incorporados en el PMMA, los cuales tienden a aglomerarse 

debido a las fuerzas de Van der Waals y a la relación de aspecto (Figura 42d).   

 

Figura 42. Imágenes SEM a) película prístina de PMMA, b) y c) compósitos de 
PMMA con nanotubos de carbono funcionalizados, d) película de PMMA con 
nanotubos de carbono pristinos. 
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4.5.2. Análisis Raman de compósitos CNTs/PMMA 

 

A través de espectroscopía Raman se analizó el polímero puro de PMMA y 

compósitos representativos de CNTs/PMMA donde se incorporaron 1, 10 y 18% de 

CNTs, como se puede observar en la Figura 43. Las bandas apreciadas en 2951 

cm-1, fueron debido a la banda de estiramiento C-H característico del PMMA, 

además de ser determinadas otras bandas en 1453, 1002 y de 786-812 cm-1. A 

partir de la concentración de 10 %wt de CNTs se pudieron observar los picos 

característicos de estas nanoestructuras. La banda D fue observada en 1346 cm-1, 

la banda G en 1579 cm-1 y la G´ a 2692 cm-1 [104, 105]. 
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Figura 43. Análisis Raman de películas a base de CNTs y de PMMA. 

 

4.5.3. Análisis FTIR de compósitos CNTs/PMMA 

 

Por medio del análisis FTIR se llevó a cabo la caracterización estructural en el modo 

de transmisión, con un rango en el número de onda de 4000 a 500 cm-1 como se 

muestra en la Figura 44. Se determinaron los principales grupos funcionales de los 

nanocompósitos CNTs/PMMA, correspondientes al carbonilo C=O, ubicado a 1723 
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cm-1, el C-O se observó a 1143 cm-1, mientras que los grupos encontrados en 1385 

y 1433 cm-1 son atribuidos a los enlaces de flexión -CH2  y -CH3 [104,106]. 
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Figura 44. Análisis FTIR de nanocompósitos CNTs/PMMA. 

 

4.5.4. Pruebas de resistividad eléctrica en CNTs/PMMA 

 

Por medio del método de dos puntos se determinó la resistividad y conductividad 

eléctrica de los nanocompósitos de 10-30 %wt ya que a las concentraciones de 0.3 

y 0.5 %wt no se obtuvieron valores. Se determinó que conforme se aumenta la 

cantidad de CNTs, la resistividad disminuye, resultando valores más bajos en los 

compósitos donde se incorporaron CNTs funcionalizados con respecto a los 

prístinos (Figura 45). Es decir la conductividad eléctrica se vio mejorada (0.00088-

0.018 S/cm), incrementando a mayor concentración de CNTs y resultando mayor 

donde se incorporaron CNTs funcionalizados (Figura 46), debido a que la 

conductividad eléctrica es inversamente proporcional a la resistividad. Como ya se 

ha demostrado en otras investigaciones, los nanotubos de carbono pueden mejorar 
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la conductividad eléctrica en matrices poliméricas, la cual se ve favorecida con una 

buena dispersión de los mismos [107]. 
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Figura 45. Resistividad eléctrica de CNTs/PMMA: a) PMMA con CNTs prístinos, b) 
PMMA con CNTs funcionalizados. 
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Figura 46. Conductividad eléctrica de CNTs/PMMA: a) PMMA con CNTs 
funcionalizados, b) PMMA con CNTs prístinos. 
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4.5.5. Pruebas de Microdureza Vickers 

 

Se realizaron pruebas de microdureza Vickers a las películas de PMMA y a los 

compósitos con las concentraciones de CNTs de 0.5, 1, 10, 18 y 30 %wt, tanto 

prístinos como funcionalizados. La huella dejada por el indentador fue 

perfectamente marcada sin degradarse al instante, como puede observarse en la 

Figura 47, ya que se ha reportado que los compuestos de CNTs/PMMA son de 

naturaleza viscoelástica y sus propiedades mecánicas cambian bajo diferentes 

condiciones de carga dinámica [108].  

 

 

Los valores de microdureza de los nanocompósitos incrementaron con respecto al 

polímero pristino (16.28 HV). Se obtuvo un ascenso significativo en la microdureza 

a las concentraciones de 0.5 a 10% de CNTs pristinos y funcionalizados (Tabla 4 y 

Figura 48), alcanzando valores hasta de 49.8 HV, es decir se obtuvo una mejoría 

significativa hasta de un 67%. Sin embargo estos valores empezaron a descender 

a partir del 18% de CNTs. Jindal et al reportaron este decremento en los valores de 

microdureza a partir del 10% de CNTs debido a que para concentraciones de CNTs 

más grandes, la agregación de CNTs conduce a una baja adhesión y dispersión 

causada por la mayor aglomeración de CNTs, lo que provoca una disminución de la 

resistencia mecánica del compuesto [109, 110]. Cabe mencionar que los valores de 

microdureza fueron menores en las películas donde se incorporaron CNTs 

funcionalizados en contraste con las películas donde se incorporaron CNTs 

 

 

 

 

 

 

 

g 

(a) (b) 

Figura 47. Huellas marcadas por el indentador del microdurómetro Vickers en los 
nanocompósitos CNTs/PMMA. 
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prístinos, atribuyendo esto a la modificación estructural de los nanotubos de carbono 

durante el proceso de oxidación, lo cual se favoreció por una parte al promover una 

mejor dispersión pero por otra parte se obtuvo una modificación en las propiedades 

mecánicas al ser embebidos e interaccionar con el polímero PMMA, sin embargo 

también se vio incrementada la microdureza hasta en un 17 % en los 

nanocompósitos donde se incorporaron 10 %wt de CNTs funcionalizados con 

respecto al PMMA prístino. 

Tabla 4. Valores de microdureza Vickers de PMMA prístino y de CNTs/PMMA. 
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Figura 48.Valores de microdureza Vickers de las películas de PMMA y de 
CNTs/PMMA a distintas concentraciones de CNTs. 

4.6. Análisis de compósitos de FCNTs(5, 7 y 9 %wt)/PMMA  usando tolueno 
como disolvente 

 

CNTs (%) 
PCNTs 

(HV) 
FCNTs  

(HV) 

0.5 22.53 16.88 

1 29.18 17.20 

10 49.80 19.54 

18 30.17 17.73 

30 22.08 19.33 
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4.6.1. Análisis SEM de compósitos de FCNTs/PMMA  

 

Otras concentraciones de CNTs (5 % wt, 7 % wt y 9 % wt) adicionadas en PMMA, 

fueron investigadas. La Figura 49 muestra nanotubos de carbono funcionalizados 

incorporados en matrices poliméricas. Los FCNTs fueron embebidos en el interior 

del PMMA, sobresaliendo algunas puntas de las nanoestructuras en las matrices 

poliméricas. La presencia de FCNTs en los polímeros indicó una fuerte adherencia 

similar a lo reportado por Kumar et al. [90, 111]. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

4.6.2. Análisis Raman de compósitos FCNTs/PMMA 

 

El polímero prístino, los FCNTs y los compósitos se analizaron mediante 

espectroscopía Raman (Fig. 50). Las bandas encontradas en los compósitos de 

PMMA a 2951 cm-1 se debieron a la vibración de estiramiento simétrico de C-H, 

característica de PMMA. Se observaron picos típicos de FCNTs en todos los 

 

Figura 49. Micrografías de SEM: a) 5%, b) 7% and c) 9% CNTs/PMMA [90]. 
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compósitos de PMMA. La banda D se observó a 1346 cm-1, la banda G a 1579 cm-

1 y G 'a 2692 cm-1 [104,112] 
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Figura 50. Espectro Raman: FCNTs/PMMA [90]. 

 

4.6.3. Análisis FTIR de FCNTs/PMMA 

 

Se empleó la técnica FTIR para analizar las interacciones químicas entre los FCNTs 

y el PMMA (Fig. 51). Se detectó la presencia de bandas de estiramiento C-H a 2953 

cm-1. El grupo encontrado en el rango de 975-1269 cm-1 se debió a la presencia de 

vibración de estiramiento de enlace de éster (C-O) [113]. Los picos a 1464 cm-1 y 

1385 cm-1 se atribuyeron a la vibración de curvatura de CH2 y CH3 (fuera del plano) 

[114]. La presencia de estas bandas indicó que los FCNTs fueron embebidos en la 

matriz de PMMA. 
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Figura 51. Espectro FTIR: FCNTs/PMMA [90]. 

 

4.6.4.  Pruebas de conductividad eléctrica FCNTs/PMMA 

 

El incremento de conductividad eléctrica de los compósitos (FCNTs/PMMA) a las 

concentraciones de 5 %wt, 7 %wt y 9 %wt de FCNTs, se presenta en la Figura 52 

Según los resultados de ANOVA el aumento de la conductividad eléctrica está 

relacionada con el contenido de FCNTs con un 95% del nivel de confianza [115]. 

Krause et al sintetizaron compuestos de 5 %wt de CNTs con otro tipo de polímero 

(PA6) utilizando un método de mezclado en fundido con valores de conductividad 

eléctrica de alrededor de 1x10-9 S/cm [116]. En nuestro grupo de trabajo también se 

estudiaron compósitos basados en CNTs/PA6 donde se obtuvieron valores de 

conductividad eléctrica mayores a los reportados por Krause (encima de 2.6x10-7 

S/cm) con las mismas concentraciones de CNTs (5 %wt) [90]. Por otro lado los 

compósitos FCNTs/PMMA obtenidos en este estudio, alcanzaron valores por 

encima de 2.9x10-4 S/cm. Ismail et al obtuvieron valores de 8.3x10-5 S/cm de 

conductividad eléctrica con 10% wt de CNTs en la matriz de PMMA utilizando un 

método de coagulación modificado con agitación mecánica [117].  
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Figura 52. Valores de conductividad eléctrica de FCNTs/PMMA [90]. 

 

4.6.5. Pruebas de microdureza Vickers 

 

Se obtuvo un incremento de dureza en los compósitos, conforme se aumentó la 

concentración de FCNTs (5 %wt, 7 %wt y 9 %wt), en comparación con los resultados 

de PMMA prístino (Fig. 53).  Se alcanzó un aumento hasta de 1.5 veces para los 

compósitos con el mayor contenido de FCNTs (9 %wt) [90]. 

 

Figura 53. Microdureza Vickers: FCNTs/PMMA [90]. 

 

4.7. Análisis de compósitos de CSs/PMMA usando tolueno como disolvente 
 

4.7.1.  Análisis SEM de compósitos de CSs/PMMA  

En los compósitos CSs/PMMA se apreciaron superficies lisas con espesores 

uniformes, alrededor de 175.8 μm (Fig. 54a). Las esferas de carbono fueron 



80 
 

embebidas en el interior de PMMA con una dispersión uniforme (Fig. 54b-f). La 

Figura 54b muestra un borde de compósitos, donde se observan las CSs. Para 

analizar las áreas internas de los materiales compósitos, se realizaron aumentos 

más cercanos en las zonas de las fracturas (Fig. 54c); La Figura 54d-f muestra las 

distintas concentraciones de esferas de carbono incorporadas en la matriz de 

PMMA. 

 

Figura 54. Imágenes SEM de compósitos de CSs/PMMA: a) espesor de película, 
b) vista general de borde, c) zona de fractura, d) 5% de CSs, e) 7% de CSs y 
f) 9% de CSs [91]. 
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4.7.2. Análisis Raman de compósitos CSs/PMMA 

 

A través de espectroscopía Raman se analizaron las CSs, el polímero prístino de 

PMMA y los compósitos de PMMA donde se incorporaron 5, 7 y 9 wt% de material 

de relleno, como se puede observar en la Figura 55. Las esferas de carbono 

prístinas presentaron una banda D, ubicada a 1328 cm-1, la cual está asociada con 

enlaces inestables C–C y defectos, y una banda G, atribuida a una estructura 

grafítica del carbono, asociada con enlaces estables C–C a 1593 cm-1 [118]. El valor 

ID/IG = 0.78 de CSs, mostró un grado de grafitización más bajo que el reportado 

por Carrasco et al. para CSs sintetizadas por CVD con hidróxidos dobles en capas 

de Ni/Fe como catalizador y etileno como fuente de carbono. La relación ID/IG más 

baja (<1) implica un alto grado de grafitización en el sistema de carbono, y viceversa 

[119]. El pico de PMMA más intenso se localizó a 2951 cm-1, debido a la banda 

característica de vibración de estiramiento C-H, además de otras bandas 

encontradas en 1449, 1001, 1029, 1211 y 785-812 cm-1 [120]. Se observaron 

bandas D y G, típicas de las esferas de carbono, en todos los compósitos.  
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Figura 55. Análisis Raman de películas a base de CSs y de PMMA [91]. 
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También se apreció un desplazamiento en las bandas de esferas de carbono 

embebidas en PMMA en todos los compósitos, donde la banda D fue ubicada a 

1380 cm-1 y la banda G a 1610 cm-1. Algunos autores asocian dicho corrimiento a 

números de onda más altos, debido a la interacción entre las nanoestructuras de 

carbono y las matrices poliméricas [121, 122]. 

 

4.7.3. Análisis FTIR de compósitos CSs/PMMA 

 

El espectro de esferas de carbono (Fig. 56) mostró grupos funcionales a 1652 cm-1 

atribuidos a las vibraciones de estiramiento C=C. Sin embargo a 1702 cm-1, se 

encontró la vibración de estiramiento de C=O. La banda encontrada a 1443 cm-1 se 

atribuyó a la vibración simétrica de estiramiento -COO [123, 124]. Los grupos 

funcionales típicos en materiales compuestos mostraron la presencia de bandas de 

estiramiento C-H a 2953 cm-1. Mientras que otras señales fueron encontradas en el 

rango de 975-1269 cm-1 debido a la presencia del enlace éster con vibración de 

estiramiento C-O. Los picos a 1464 cm-1 y 1385 cm-1 se atribuyen a la vibración de 

flexión de CH2 y CH3 (fuera del plano).  
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Figura 56. Análisis FTIR de películas a base de CSs y de PMMA [91]. 
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Los espectros de los compósitos también mostraron un pico estrecho e intenso a 

1720 cm-1 asignado al grupo C=O de PMMA [113]. Algunos investigadores, como 

Kalakonda y Banne, reportaron grupos funcionales similares en materiales 

compósitos de CNTs/PMMA sin cambios significativos en los espectros [105]. 

 

4.7.4.  Pruebas de conductividad eléctrica de compósitos CSs/PMMA 

 

El método de dos puntos y de Van der Pauw mostraron resultados similares en los 

valores de resistividad eléctrica (R) y conductividad (σ) de los compósitos 

CSs/PMMA. La resistividad eléctrica fue menor en los compósitos con la mayor 

carga de CSs. Todos los compósitos mostraron una mejora en la conductividad 

eléctrica, la cual aumentó con el incremento de CSs. El valor máximo de 

conductividad eléctrica fue 1.66x10-3 S/cm con un 9 % wt de CSs. Se obtuvo una 

baja desviación estándar (SD), la cual indicó una distribución uniforme de los datos 

de conductividad eléctrica (Fig. 57 y Tabla 5). Li et al. reportaron valores de 

conductividad eléctrica similares  (10–3 S/cm) en materiales compuestos con 3 % wt 

de nanotubos de carbono de paredes simple en PMMA mediante el método de 

fundición. También determinaron que la conductividad eléctrica del material 

compuesto aumenta con el incremento de carga de CNTs [125]. 
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Figura 57. Conductividad eléctrica de CSs/PMMA [91]. 
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Vaudreuil et al. Obtuvieron valores de conductividad eléctrica de 3.6x10−9 S/cm con 

2 %wt de nanotubos de carbono multicapa contenidos en PMMA y reportaron 

valores aproximados de 3.6x10−12 S/cm en el PMMA prístino [126]. 

 

Tabla 5. CSs/PMMA electrical resistivity and conductivity data [91]. 

 

4.7.5. Pruebas de microdureza Vickers 

 

La huella generada por el indentador permaneció sin degradarse al instante, como 

puede observarse en la Figura 58, ya que se ha reportado que los compuestos de 

CNTs/PMMA son de naturaleza viscoelástica y sus propiedades mecánicas 

cambian bajo diferentes condiciones de carga dinámica [127].  

 

 

Figura 58. (a-b) Huellas marcadas por el indentador del microdurómetro Vickers en 
los nanocompósitos CSs/PMMA [91]. 

 

CSs 

wt% 

                Two-Point                                              Van der Pauw  

R(Ω cm) σ (S/cm) SD R(Ω cm) σ( S/cm)      SD 

5 8.74x104 11.50x10-6 7.41x10-8 11.20x104 8.93x10-6 8.95x10-7 

7 1.46x103 7.01x10-4 5.02x10-5 2.67x103 3.76 x10-4 2.49x10-5 

9 9.59.x102 1.06x10-3 9.62x10-7 6.07x102 1.66x10-3 1.82x10-4 
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Se obtuvo una mejora significativa y uniforme de la microdureza en todos los 

materiales compuestos en contraste con el polímero prístino y estos valores 

aumentaron de acuerdo con la carga de CSs. Se obtuvieron valores 

aproximadamente de 28.7 HV, con una mejora del 147 % en la carga más alta de 

CSs (9% wt) (Fig. 59). Raravikar et al. reportaron una mejora del 10 % de 

microdureza de PMMA con 4 % wt de MWCNTs [128]. Jindal y colaboradores 

evaluaron las propiedades mecánicas cuasiestáticas y dinámicas en PMMA con 

diferentes cargas de MWCNTs, donde obtuvieron una mejora del 44 %wt con 5%wt 

de MWCNTS en contraste con PMMA prístino. Sin embargo, a partir del 10 % wt de 

MWCNTs embebidos en PMMA, el compósito mostró descenso en la dureza en casi 

un 12% en comparación con compósitos 5 %wt/PMMA [129]. En este estudio, la 

carga máxima de CSs no produjo descenso en los valores de microdureza.  

 

 

Figura 59. Análisis de microdureza Vickers de CSs y PMMA [91]. 

 

4.8. Análisis de compósitos CSs(2, 3 y 4 %wt)/PMMA usando acetona como 
disolvente 
 

4.8.1. Dispersión de CNTs y CSs en acetona y PMMA 

 

Otras concentraciones de CNTs y CSs (2 %wt, 3%wt y 4%wt) incorporadas en 

PMMA, fueron analizadas y comparadas [103]. También se obtuvieron imágenes 
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digitales (Fig. 60) de las nanoestructuras de carbono dispersadas con agitación 

magnética y posteriormente con ultrasonicación en solución de PMMA/acetona, a 

tres diferentes tiempos de reposo (0 h, 2 h y 6 h), y siguiendo las condiciones 

experimentales descritas previamente en la sección 3.6; antes de que se vaciaran 

en cajas Petri para la evaporación del solvente. Inmediatamente después de la 

sonicación, las esferas y los nanotubos de carbono se dispersaron uniformemente, 

sin embargo, después de mantenerlas en reposo durante 2 h y 6 h), a nivel 

macroscópico las CSs no mostraron aglomeraciones ni precipitaciones 

significativas, lo que indicó la buena calidad de la dispersión (Fig. 60b-c). Sin 

embargo, en el caso de los CNTs se pudo observar una formación significativa de 

precipitados en el fondo y las paredes de los viales, causados por la aglomeración 

de los mismos (Fig. 60c). Se sugiere que se puede producir el mismo efecto durante 

la evaporación del solvente, en cajas Petri al formarse la película del compósito 

causando la aglomeración de los CNTS, resultando en una dispersión inferior en el 

material compósito. La dispersión uniforme depende de la naturaleza del material 

polimérico y del tipo de nanoestructuras de carbono, como la morfología y la 

interacción química [130, 131]. La relación de aspecto del material de relleno 

también influye sobre la dispersión y las propiedades de los compósitos. Las 

nanoestructuras con altas relaciones de aspecto tienden a formar aglomerados, lo 

que podría debilitar la formación de redes eléctricas. La aglomeración de nanotubos 

de carbono afecta negativamente las propiedades eléctricas, térmicas y mecánicas 

de los compósitos. Por ejemplo, la aglomeración de CNTs en un compósito puede 

disminuir la conductividad eléctrica porque hay menos contactos entre CNTs y se 

impide el flujo constante de electrones [132, 133]. Generalmente se prefiere la 

dispersión uniforme de partículas para maximizar la interacción entre 

partículas/polímero y mejorar las propiedades de los compósitos finales [134]. En 

las esferas de carbono hay menor grado de aglomeración debido a la menor relación 

de aspecto entre ella, en comparación con los nanotubos de carbono debido a su 

forma, lo cual contribuye que haya una mejor distribución de CSs en las matrices 

poliméricas. 
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Figura 60. Imágenes digitales de dispersión de 2% wt, 3% wt y 4% wt de CSs y 
CNTs en solución de PMMA/acetona después de agitación ultrasónica y 
tiempo de reposo: a) 0 h, b) 2 h, c) 6 h [129]. 
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4.8.2. Análisis SEM de compósitos de CSs/PMMA  

 

Las imágenes SEM muestran compósitos basados en nanoestructuras de carbono 

(CSs y CNTs) con concentraciones de 2, 3 y 4 %wt y PMMA (Fig. 61).  

 

 

Figura 61. Compósitos con diferentes concentraciones de nanoestructuras de 
carbono: a) 2 %wt de CS/PMMA, b) 3 %wt de CSs/PMMA c) 4 %wt de 
CSs/PMMA, d) 2 %wt de CNTs/PMMA, e) 3 %wt de CNTs/PMMA y f) 4 %wt 
de CNTs/PMMA [129]. 
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La forma de las CSs se conservó en el polímero (Fig. 61 a-c). Sin embargo, a la 

concentración más alta de CSs, se presentó un aumento de aglomeración (Fig. 61c). 

Los compósitos de CNTs/PMMA con 2, 3 y 4 %wt de CNTs se representan en la 

Fig. 61 d-f respectivamente. Las puntas de los nanotubos sobresalen de la superficie 

de la matriz polimérica y algunos extremos de los CNTs aparecen como puntos 

blancos (Fig. 61d, e). Algunos investigadores han reportado resultados similares 

para los compósitos basados en PMMA y CNTs con otras concentraciones y en 

diferentes condiciones de síntesis [54-56]. En este trabajo se obtuvo una gran 

aglomeración en compósitos basados en CNTs en contraste con los compósitos 

basados en CSs. A concentraciones más altas de CNTs (4 %wt) se observó un 

aumento de la formación de aglomerados en comparación con concentraciones más 

bajas, observándose nanotubos más definidos en la zona de fractura (Fig. 61f). 

 

4.8.3. Análisis Raman de compósitos CNTs/PMMA y CSs/PMMA 

 

Los espectros Raman mostraron las bandas principales de los compósitos de 

CNTs/PMMA y CSs/PMMA (Fig. 62 y 63 respectivamente), donde se observaron las 

bandas típicas de las nanoestructuras de carbono (D y G) en ambos tipos de 

compósitos. Sin embargo, también se detectó una banda G´ adicional (2694.99 cm-

1) en compósitos basados en CNTs. En todos los compósitos (CNTs/PMMA y 

CSs/PMMA) se observó un desplazamiento hacia la derecha en contraste con las 

nanoestructuras de carbono prístinas (CNTs y CSs respectivamente). Se observó 

un mayor desplazamiento de las bandas D y G hacia la derecha de compósitos 

CSs/PMMA en comparación con los compósitos CNTs/PMMA. Estos 

desplazamientos se atribuyen principalmente a la interacción de CSs y PMMA 

debido a la mejor distribución de CSs en el polímero, confirmado por los resultados 

de SEM. Carrión et al. reportaron un desplazamiento  de la banda D y G debido a la 

interacción entre CNTs funcionalizados y las matrices de polímeros (PS, PMMA y 

PC) con respecto a los CNTs prístinos en los compósitos [121]. Las bandas 

características de PMMA se detectaron alrededor de 597.50 cm-1, 1732.70 cm-1 y 

2947 cm-1. La relación ID/IG se determina generalmente para analizar la cantidad 
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de defectos en los nanotubos de carbono. La relación ID/IG de los compósitos 

CSs/PMMA resultó más alta (1.35) que los compósitos CNTs/PMMA (0.84) (Tabla 

6). La relación ID/IG de esferas de carbono se atribuye a la presencia de curvaturas 

o defectos causados por hibridaciones sp3 [88, 135].  

  

Tabla 6. Datos de espectroscopía Raman de nanoestructuras de carbono y de 
compósitos CSs/PMMA y CNTs/PMMA [129]. 

Banda/relación CSs  CSs/PMMA  CNTs  CNTs/PMMA  

D (cm-1) 1339.37 1346.52  1342.68 1344.78  

G (cm-1) 1586.58 1595.97  1572.04 1578.35  

G´(cm-1) --- --- 2692.14 2694.99  

ID/IG 
0.84 1.35 

 
0.74 0.84 
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Figura 62. Espectros Raman de compósitos CNTs/PMMA [129]. 
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Figura 63. Espectros Raman de compósitos CSs/PMMA [129]. 

 

4.8.4. Análisis FTIR de compósitos CNTs /PMMA y CSs/PMMA 

 

Los compósitos CNTs/PMMA y CSs/PMMA se analizaron mediante FTIR (Fig. 64). 

Se observaron grupos funcionales a 1724.54 cm-1, asignados a las vibraciones de 

estiramiento de los grupos carbonilo C=O [136]. El rango de bandas 942.72 cm-1-

764.97 cm-1 se atribuye a la flexión de C–H. La absorción a 2934.73 cm-1 puede 

asignarse a la vibración de estiramiento de C-H como otros autores han reportado 

[137,138]. Los picos de intensidad de los compósitos CSs/PMMA disminuyeron, 

mientras que en CNTs/PMMA la variación de intensidad no fue significativa. Los 

cambios de intensidad de los picos se atribuyen a la interacción 

nanoestructuras/polímero de carbono, como ya ha sido previamente reportado 

[139]. Estos resultados confirmaron una mejor dispersión de las esferas de carbono 

en contraste con los CNTs. 



92 
 

1000 2000 3000 4000

0

2

4

6

T
ra

n
s

m
it

a
n

c
ia

 (
%

)

Numero de onda (cm
-1
)

 

 

4wt.%CNTs/PMMA

PMMA

2wt.%CNTs/PMMA

2wt.%CSs/PMMA

4wt.% CSs/PMMA

 

Figura 64. FTIR de compósitos CNTs/PMMA y CSs/PMMA [129]. 

 

4.8.5. Resistividad y conductividad eléctrica de compósitos CNTs/PMMA y 

CSs/PMMA 

 

La resistividad eléctrica y los valores de conductividad eléctrica de los compósitos 

CSs/PMMA y CNTs/PMMA en función de la concentración de nanoestructuras de 

carbono se muestran en la Tabla 7. En ambos tipos de compósitos se observó una 

mejora en la conductividad eléctrica en contraste con el PMMA prístino (7.17x10-12 

S/cm). En los compósitos de CNTs/PMMA, el valor de conductividad eléctrica más 

alto resultó de 8.45x10-5 S/cm, a la mayor concentración de CNTs (4 %wt). En los 

compósitos CSs/PMMA se obtuvo un valor de conductividad eléctrica máxima de 

7.98x10-4 S/cm a la misma concentración de CSs (4 % wt). Zheng et al, lograron 

valores de conductividad eléctrica similares, correspondientes a compósitos de 

PMMA/grafito y PMMA/grafito expandido por un método en solución, donde 

obtuvieron datos de conductividad eléctrica de 10-6 S/cm y 10-5 S/cm a 0.5 y 5 %wt 

respectivamente [140] Los principales valores de conductividad eléctrica de los 

compósitos CSs/PMMA en contraste con los compósitos CNTs/PMMA se pueden 
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atribuir a una mejor dispersión de CSs debido a sus propiedades tales como área 

superficial y relación aspecto. 

 

Tabla 7. Valores de resistividad y conductividad eléctrica de compósitos 
CNTs/PMMA y CSs/PMMA [129]. 

 

CNTs/PMMA CSs/PMMA 

CNTs  
(%wt) 

Resistividad 
eléctrica 

(Ohm/cm) 

Conductividad 
eléctrica 
(S/cm) 

Desviación 
estándar 
(S/cm) 

CSs 
(%wt) 

Resistividad 
eléctrica 

(Ohm/cm) 

Conductividad 
eléctrica 
(S/cm) 

Desviación 
estándar 
(S/cm) 

2 
4.52x10

6

 2.21x10
-7

 6.69x10
-8

 
2 

3.44x10
6

 1.64x10
-6

 5.30x10
-7

 
3 

3.81x10
6

 2.62x10
-7

 1.59x10
-7

 
3 

4.78x10
3

 2.09x10
-4

 3.91x10
-5

 
4 

1.18x10
4

 8.45x10
-5

 2.39x10
-5

 
4 

1.25x10
3

 7.98X10
-4

 2.25x10
-4

 

 

 

4.8.6. Microdureza Vickers de compósitos CNTs/PMMA y CSs/PMMA 

 

Las huellas de microdureza del PMMA prístino y de los compósitos se muestran en 

la Fig. 65. Se puede observar que la formación de halos alrededor de la huella 

corresponde al PMMA prístino, lo cual se redujo en compósitos basados en CNTs. 

Sin embargo, este efecto no se observó en compósitos CSs/PMMA. Los halos o 

grietas están asociados a la deformación plástica. El mecanismo de nucleación y 

propagación de grietas durante la prueba de indentación depende de las 

propiedades del material y la forma del indentador [141]. La determinación 

aproximada de las propiedades mecánicas puede ser de acuerdo con la forma de 

indentación, lo que da una estimación de las propiedades plástico-elásticas del 

material investigado [142]. La recuperación elástica generalmente da como 

resultado una huella piramidal que tiene lados cóncavos hacia adentro o en forma 

de estrella [143]. 
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La microdureza de Vickers de PMMA se mejoró con la incorporación de CNTs y CSs 

en comparación con el PMMA prístino (14.5 HV). Los valores de microdureza 

aumentaron al incrementar la concentración de CNs (Tabla 8). Los valores más altos 

resultaron de 22.16 y 36.20 HV con una carga máxima de CNTs y CSs, 

respectivamente (4% wt). Se han estudiado otros tipos de refuerzos en otras 

investigaciones con PMMA con el fin de mejorar las propiedades mecánicas 

(dureza). R. Karthick et al lograron un aumento en la dureza agregando nanopolvo 

de concha marina en PMMA con la mayor carga (12% en peso) y obtuvieron una 

microdureza máxima de 25.12 HV [144]. Otras investigaciones también obtuvieron 

un incremento en la dureza al agregar otro tipo de relleno (ZrO2), donde la 

microdureza máxima fue de 22.90 HV con 10% wt del relleno [145]. En esta 

investigación también fue posible observar valores más altos de microdureza 

correspondientes a los compósitos CSs/PMMA en contraste con los compósitos 

CNTs/PMMA. La variabilidad de los resultados de dureza puede atribuirse a la 

a) b) 

c) 

Figura 65. Huellas de microdureza Vickers (HV): a) PMMA, b) CSs/PMMA, c) 
CNTs/PMMA [129]. 
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dispersión de nanoestructuras de carbono en la matriz polimérica, que puede 

modificar las propiedades finales del compósito [146]. 

 

Tabla 8. Microdureza Vickers de compósitos CNTs/PMMA y CSs/PMMA [129]. 

CNTs/PMMA CSs/PMMA 

CNTs  
(% wt) 

HV SD 
(HV) 

CSs 
(% wt) 

HV SD (HV) 

2 17.40 1.44 2 24.16 2.35 

3 21.16 1.51 3 27.50 2.25 

4 22.16 3.09 4 36.20 4.06 

 

  

4.9. Análisis de fibras CSs(1, 3, 5 %wt)/PMMA 
 

4.9.1. Análisis SEM de fibras de CSs y PMMA 

 

Se obtuvieron fibras de PMMA prístino y fibras compuestas de CSs (1 %wt, 3 %wt, 

5 %wt)/PMMA, orientadas aleatoriamente a través de electrohilado (Figura 66). Se 

formaron fibras rectas de PMMA prístino con diámetros promedio de 345 nm, con 

mínima presencia beads (Fig. 66a). Sin embargo las fibras compósitas presentaron 

una mayor curvatura y una mayor presencia de beads (partículas) con respecto a 

las fibras de PMMA prístino (Fig. 66b-f). En la Figura 66d se muestra un 

acercamiento de un bead, como es indicado por la flecha. Deitzel et al. [147] han 

asociado la morfología de las fibras con diversos parámetros fisicoquímicos 

(viscosidad de la solución, tensión superficial, concentración y conductividad 

eléctrica) [147,148]. Omastová et al. [149] observaron que un aumento de la 

concentración de CNTs da como resultado una falta de homogeneidad en una 

solución de electrohilado lo que conduce a la formación de beads [149], como se 

observó en nuestros resultados. En esta investigación, el diámetro promedio de las 

fibras con 1 %wt de CSs fue de 200 nm (Fig. 66b), en las fibras con 3 %wt de CSs 

el diámetro resultó de 155 nm (Fig. 66c), mientras que con un 5 %wt de CSs el 

diámetro promedio de las fibras fue de 140 nm (Fig. 66e). Se ha reportado que el 
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diámetro de las fibras preparadas por electrohilado disminuye con el contenido de 

relleno conductor.  

 

Figura 66. Imágenes de SEM de fibras obtenidas por electrohilado: a) PMMA 
prístino, b) 1 %wt CSs/PMMA, c-d) 3 %wt CSs/PMMA, e-f) 5 %wt CSs/PMMA. 
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La disminución del diámetro de la fibra podría atribuirse al aumento de la 

conductividad de las soluciones que contienen un relleno conductor, lo que aumenta 

la probabilidad de una mayor repulsión electrostática y lo que conlleva a un mayor 

estiramiento y por lo tanto, produce fibras más delgadas [149, 150]. 

Es difícil confirmar la presencia de nanoestructuras de carbono a partir de imágenes 

SEM como se ha reportado en otras investigaciones, ya que generalmente éstas 

son embebidas en el interior de la fibra [151]. Sin embargo en la Figura 66d se 

pueden observar abultamientos en las superficies de las fibras (mostrados por los 

círculos), lo cual se atribuye a la presencia de CSs fragmentadas. La fragmentación 

de las CSs se asocia al confinamiento del fluido, a los altos voltajes aplicados y 

debido a la fuerza viscoelástica ejercida por el fluido de estiramiento. Por lo tanto 

los sólidos que son más grandes que el diámetro de la solución estirada tienden a 

alinearse a lo largo de la longitud del fluido estirado. 

 

4.9.2.  Análisis Raman de fibras de CSs y PMMA 

 

Para confirmar la presencia y verificar la dispersión de las nanoestructuras de 

carbono, las fibras se analizaron a través de espectroscopía Raman. En todos los 

compósitos fue posible observar las bandas características de las CSs. La banda D 

se ubicó a 1342 cm-1 y la banda G a 1582 cm-1, como se ha reportado por otros 

investigadores [152]. La intensidad de las bandas ya mencionadas (D y G) fue más 

pronunciada conforme se incrementó la concentración de CSs.  También se detectó 

la banda de PMMA más prominente a 2945 cm-1, debido a la banda característica 

de vibración de estiramiento C-H, además de otras bandas encontradas en 986, 

1211, 1446, y 1729 cm-1,  similar a lo que ya se reportado en espectros Raman 

obtenidos para los compósitos en forma de películas en esta investigación. Estos 

resultados demostraron que las nanoestructuras de carbono se encontraron dentro 

de las fibras de PMMA.  
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Figura 67. Espectros Raman de fibras obtenidas por electrohilado. 

 

4.9.3. Conductividad eléctrica de fibras CSs/PMMA 

 

De acuerdo a los resultados de resistividad y conductividad eléctrica de las fibras 

basadas en nanoestructuras de carbono y PMMA se observó una tendencia similar 

a los datos obtenidos en las compósitos en forma de películas obtenidas en este 

trabajo.  

Tabla 9. Valores de resistividad y conductividad eléctrica. 

 

 

  

       Muestra 

   

Resistividad 

eléctrica 

(ohm/cm) 

   

Conductividad 

eléctrica 

(S/cm) 

 

SD (S/cm) 

  

PMMA 

  

3.81x10
10

 

  

2.62x10
-11

 

  

2.79x10
-13

 

1 %wt CSs/PMMA 
1.94x10

6

 5.16x10
-7

 9.41x10
-9

 

3 %wt CSs/PMMA 
1.67x10

6

 7.70x10
-7

 3.82x10
-7

 

5 %wt CSs/PMMA 
6.88x10

5

 1.51x10
-6

 1.37x10
-7
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Se obtuvo un aumento en la conductividad eléctrica conforme se incrementaron las 

concentraciones de nanoestructuras con respecto al PMMA prístino como otros 

autores también han reportado [153]. A la máxima concentración de CSs (5 %wt) 

se obtuvo el más alto valor de conductividad eléctrica (1.51x10-6 S/cm) (Tabla 9). 

 

4.9.4. Microdureza Vickers de fibras CSs/PMMA 

 

En la Figura 68 se muestra una huella generada por la indentación de pruebas de 

microdureza Vickers, la cual permaneció sin degradarse después de retirar la carga. 

Tampoco se observaron halos ni fracturas alrededor de la huella como ya se ha 

reportado en previas investigaciones en compósitos CNTs/poliestireno [127]. 

 

Tabla 10. Valores de Microdureza Vickers 

de CSs/PMMA. 

 

 

 

 

 

La microdureza Vickers de los compósitos fue incrementada con respecto con el 

PMMA prístino (Tabla 10), aumentando de acuerdo a las mayores concentraciones 

de CSs. Se alcanzaron valores de microdureza hasta más del doble en las fibras 

con 5 %wt CSs. Sin embargo los valores resultaron menores en comparación con 

los compósitos CSs/PMMA obtenidos en forma de películas, debido a que las 

nanoestructuras se encontraron embebidas en el interior de las fibras. 

 
Fibras CSs/PMMA  

CSs  
(% wt) 

HV SD 

0 10.88 2.20 

1 20.80 0.93 

3 22.26 1.36 

5 25.16 2.95 

Figura 68. Huella de microdureza 
Vickers generada en fibra de 
CSs/PMMA. 
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CONCLUSIONES 

 

1. Mediante el método CVD utilizando benceno como fuente de carbono, se 

obtuvieron nanotubos de pared múltiple. Sin embargo al emplear naftalina, como 

precursor orgánico se obtuvieron otros tipos de nanoestructuras además de 

nanotubos de carbono, tales como nanobarras y esferas de carbono principalmente. 

2. Se logró la funcionalización de nanotubos de carbono mediante oxidación 

térmica, a una temperatura de 350 °C, los cuales contribuyeron a una mejor 

dispersión en la matriz de PMMA en comparación con los CNTs prístinos. 

3. Los CNTs funcionalizados proporcionaron mayores valores de conductividad 

eléctrica en los compósitos, en contraste con los CNTs prístinos, atribuido a una 

mejor dispersión. Sin embargo los mayores valores de microdureza Vickers se 

lograron en los compósitos con CNTs prístinos.  

4. El uso de tolueno como disolvente favoreció la dispersión de CNs en el PMMA, 

evitando aplicar métodos alternativos (sonicación), sin embargo la acetona resultó 

ser más efectiva que el tolueno para disolver el PMMA, lo cual es una de las 

condiciones que deben cumplirse para el proceso de electrohilado. 

5. Los compósitos CNTs/PMMA y CSs/PMMA se sintetizaron mediante un método 

simple, económico y eficaz de mezclado en solución a distintas concentraciones de 

nanoestructuras de carbono.  

6. Todos los compósitos obtenidos en esta investigación, demostraron un aumento 

en las propiedades de microdureza y conductividad eléctrica con respecto al PMMA 

prístino.  

7. A partir de las concentraciones más altas de CNTs (18 y 30 %wt) en PMMA, se 

empezó a obtener un descenso en los valores de microdureza y de conductividad 

eléctrica, atribuido a la mayor aglomeración de nanoestructuras de carbono. 

8. Las CSs se dispersaron homogéneamente en la matriz de PMMA con buena 

compatibilidad de acuerdo a los resultados SEM y espectroscopía Raman. Se 

demostró una mejor dispersión de las esferas de carbono en el polímero en 

comparación con los CNTs.  
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9. La microdureza de Vickers se incrementó hasta 1.5 veces en los compósitos de 

CNTs, mientras que en los compósitos de CSs se incrementó hasta 2.5 veces, a la 

concentración de 4 %wt, en comparación con el PMMA prístino. 

10. La conductividad eléctrica resultó mayor en los compósitos basados en CSs en 

comparación con los compósitos basados en CNTs, con una carga de 4 %wt de 

CNs, obteniéndose valores de 7.98x10-4 S/cm y 8.45x10-5 S/cm respectivamente. 

11. Los valores más altos de microdureza y conductividad eléctrica de los 

compósitos CSs/PMMA, se asocian a la mejor dispersión de CSs en comparación 

con los CNTs, lo cual está relacionado con las fuerzas de Van der Waals, la relación 

de aspecto, el área de superficial, etc. 

12. Se lograron obtener fibras compuestas de CSs (1, 3 y 5 %wt) y PMMA con un 

aumento de microdureza hasta más del doble y con un mejoramiento de la 

conductividad eléctrica hasta de 5 órdenes de magnitud, en comparación con el 

PMMA prístino. 

13. Las esferas de carbono son otra nueva alternativa para ser utilizadas como 

material de relleno en matrices de PMMA, las cuales no han sido suficientemente 

estudiadas. Este tipo de nanoestructuras también pueden abrir la posibilidad de ser 

utilizados en una amplia variedad de aplicaciones, como sensores, materiales de 

protección electromagnética, dispositivos optoelectrónicos, antiestáticos, 

actuadores electromecánicos, etc. 
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