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Las excelentes propiedades fisico quimicas de los
nanotubos de carbono y su alta area superficial res-
pecto de su volumen, los ha convertido en uno de los
materiales mas deseables para su aplicacion en la
industria electronica y en la de los materiales com-
puestos.

Tradicionalmente en ésta ultima se han usado fibras
de carbono, siendo en la actualidad el principal pro-
blema la zona de interfase entre la fibra y la matriz que
es por donde propagan las fallas [1]. En los ultimos
afos se han patentado diferentes métodos tendien-
tes a adicionarle nanotubos de carbono a las fibras de
carbono, a fin de mejorar el anclaje mecanico evitan-
do estos problemas.

El método de sintesis mas utilizado para el crecimien-
to de nanotubos de carbono es la deposicién quimica
en fase vapor (CVD), sin embargo, las altas tempera-
turas tradicionalmente utilizadas en el CVD introdu-
cen defectos que degradan las propiedades de las

fibras [2,3]. Latemperatura del CVD también facilita la
difusion de las nanoparticulas metalicas en las fibras,
lo que disminuye su actividad catalitica [4] y por lo tan-
to el rendimiento en la sintesis de los nanotubos de
carbono (NTC).

En este trabajo presentamos los resultados en la sin-

tesis de NTCs sobre la superficie de fibras de carbono
utilizando un CVD modificado, que permite la sintesis
de los NTC a bajas temperaturas. En una manera
innovadora, las nanoparticulas cataliticas de niquel
fueron depositadas a temperatura ambiente por una
técnica de sputtering desarrollada por nuestro grupo.
Estas nanoparticulas son cataliticas para el creci-
miento de los NTC a temperaturas tan bajas como
450 °C, evitando las altas temperaturas del CVD que
comprometen las propiedades mecanicas de las
fibras. Los procesos de deposicion de las nanoparti-
culas y de sintesis de los NTC estan protegidos en
dos patentes internacionales entre CONICET/ UPV-
EHU [5,6].
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Se emplearon fibras de carbono Hexcel (Hexfor-
ce282). Como primer paso, se les realizé un proceso
de limpieza para remover residuos organicos de su
superficie. En este proceso las fibras son sometidas a
un lavado por ultrasonido en acetona, alcohol y luego
secadas en estufade vacio a 120 °C por 2 hs. Previo a
la sintesis de los NTC, nanoparticulas de niquel se
depositaron sobre la superficie de las fibras mediante
técnica de sputtering. El proceso de deposicidén de las
NPs cataliticas esta hecho a temperatura ambiente lo
que permite su aplicacién a substratos termo sensi-
bles. La sintesis de los NTC se realizé mediante un
CVD modificado, donde se controlan dos zonas de
distintas temperaturas en el horno y latemperatura de
la muestra no superalos 450 °C.

La figura 1A muestra un esquema del sistema utiliza-
do para la deposicidén de las nanoparticulas cataliti-
cas sobre las fibras. Los atomos de niquel son eyecta-
dos de los dos electrodos en direccién a las fibras, y
dadas las condiciones experimentales utilizadas [5],
se depositan nanoparticulas sobre la superficie en
lugar de una pelicula continua. En la figura 1B, se
muestra un esquema del sistema de CVD utilizado
para la sintesis de los NTC. En la zona 1, la tempera-
turadelhorno es de 700 °C, lo que permite la descom-
posicion de los gases que alimentan el equipo (N,/H,y
C,H,) generando especies de carbono necesarias
para la sintesis de los nanotubos de carbono. En la
zona 2 estan ubicadas las fibras, con las nanoparticu-
las de niquel depositadas en superficie, y en donde la
temperaturano superalos 450 °C.
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Fig. 1: (A) Sistema de sputtering para la deposicién de las
nanoparticulas de niquel, (B) equipo de sintesis de nanotubos de
carbono por CVD.

En la figura 2 se muestran imagenes de microscopia
electronica de barrido (FESEM Zeiss LEO 982
Gemini) de las etapas necesarias para llegar al recu-
brimiento de las fibras con los nanotubos. La figura 2A
muestra la superficie de las fibras luego de la etapa de
limpieza. En lafigura 2B se muestran las nanoparticu-
las depositadas sobre la superficie de las fibras, y en
la figura 2C (foto ganadora) y 2D se puede visualizar
las fibras recubiertas con los nanotubos de carbono
luego de la sintesis por CVD. En la figura 2E se mues-
tra una imagen con mayor magnificacién de los nano-
tubos obtenidos y en la 2F una micrografia electroni-
cade transmisiéon de los mismos mostrando que efec-
tivamente son nanotubos.

El analisis termogravimétrico, figura 3, demostré que
no ocurren cambios significativos en la degradaciéon
de las fibras con la sintesis a temperatura de 450 °C.
Esto muestra que la temperatura de 450 °C utilizada
en la sintesis no introduce cantidad significativa de
defectos en la estructura de las fibras. Como compa-
racion se muestra que si la sintesis se hace a 800 °C
hay una alteracién significativa en la degradacion de
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las fibras lo que se puede relacionar con una mayor do en este trabajo mejore las propiedades mecanicas
cantidades de defectos en la estructura. Cabe desta- de compuestos poliméricos reforzados con fibras de
car que los procesos para deposicion de nanoparticu- carbono. Eltotal recubrimiento de las fibras con nano-
las y para la sintesis de las nanoestructuras de carbo- tubos demuestra que nuestro proceso de deposicion
no presentadas en este trabajo, fueron desarrollados de las nanoparticulas es eficiente en recubrir homo-
por nuestro grupo en colaboracién con la Universidad géneamente la superficie de las fibras. Todo el proce-
del Pais Vasco en el marco del Proyecto Europeo so es facilmente escalable para aplicaciones indus-
POCO (7th Framework Programme FP7/2007-2013). triales y comerciales.

Se puede esperar que este hibrido FC/NTC presenta-

Fig. 2. (A) fibras de carbono, (B) nanoparticulas de niquel sobre la superficie de las fibras, (C-E) fibras recubiertas con nanotubos de carbono, (F)
nanotubos obtenidos en imagen de microscopia electronica de transmision.
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