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SINOPSIS

Se evalu6 la factibilidad de la metodologia de deposicién quimica de vapor (CVD) para el
crecimiento de nanotubos de carbono (CNT) como una alternativa a los equipos especializados para el
crecimiento de estas estructuras. Con la finalidad de desarrollar un sistema simple y de bajo costo, se
realiz6 una camara de hierro galvanizado con la cual se garantizé una atmaésfera inerte por la que se hizo
fluir una fuente de carbono (etanol) acarreada con gas inerte (argén) a una temperatura de 750°C. Dentro
de la cdmara de hierro galvanizado se colocé una placa de niquel en la cual ocurri6 el crecimiento de
CNT por la deposicion del carbono; posteriormente se determinaron las mejores condiciones del sistema
propuesto para la técnica de CVD con la cual se permitié la produccion de estas estructuras. Se establecio
la metodologia utilizada para el crecimiento de CNT por CVD, corroborando los resultados con analisis
de los CNT en el microscopio de barrido de electrones (SEM) del Instituto Nacional de Ciencias Forenses
de Guatemala (INACIF).
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I. INTRODUCCION

Los nanotubos de carbono (CNT) son estructuras delgadas cuyas particulas de carbono tienen una
organizacion distinta a la del grafito o diamante (Kumar 1999; Thiébaud 2011). Se pueden identificar
dos tipos de nanotubos: el de una pared (SWCNT) que es un cilindro que se forma por un pliegue, y el
de multiples paredes (MWCNT) que es un cilindro que puede formarse por un pliegue de multiples capas
cercanas o por multiples revoluciones de una sola capa — aunque, este Ultimo no es tan comin — (Belin y
Epron 2005; Kumar 1999; Puretzky et al. 2008). Estas variaciones en su estructura permiten que los CNT
tengan una variedad de caracteristicas como excelente conductividad, resistencia a impactos, flexibilidad,
almacenamiento de moléculas y otras de importancia para campos de investigacion de la actualidad
(Belin y Epron 2005; Kumar 1999). Los CNT presentan caracteristicas prometedoras para produccion de
nuevas tecnologias en campos como la medicina con enfoque al crecimiento de tejidos (He et al. 2013;
Tran, Zhang, y Webster 2009), al analisis de actividad de farmacéuticos (He et al. 2013; Peretz y Regev
2012) y deteccion de enfermedades (Cheung et al. 2010; Harutyunyan et al. 2002; He et al. 2013; Usui
et al. 2012), transporte de medicamentos (He et al. 2013; Madani et al. 2011; Peretz y Regev 2012); el
desarrollo de nuevos materiales (Lau y Hui 2002; Paipetis y Kostopoulos 2013; Rius 2015), la electrénica
(Avouris 2002; McEuen, Fuhrer, y Park 2002; Peng, Zhang, y Wang 2014), desarrollo de energia verde
(Assfour et al. 2011; Chen et al. 2013; Froudakis 2011; Kumar y Ando 2010). Los diferentes tipos de
nanotubos dependen de la metodologia utilizada para su crecimiento. Las metodologias més utilizadas
para la produccién de CNT son las de laser, arco eléctrico y deposicion quimica de vapor (Elich 2004;
Kumar y Ando 2010; Puretzky et al. 2008; Yick et al. 2015).

Actualmente en Guatemala, obtener equipos especializados para el desarrollo y analisis quimico
es dependiente de donaciones, lo que hace que la investigacién sea un campo hostil y usualmente genera
que sea poco atractivo su desarrollo en el pais. Sin embargo, el desarrollo de estas tecnologias permitiria
el desarrollo de campos con alta demanda en el pais, como la medicina, electrénica, mecatronica,
quimica, entre otras. Este trabajo evalud la factibilidad de una metodologia de bajo costo para la
produccion de CNT vy el facil manejo de esta metodologia por CVD. De esta manera, se establecio la
metodologia para su crecimiento y se obtuvo la caracterizacion de los resultados con un SEM del
INACIF.



1. OBJETIVOS

A. OBJETIVO GENERAL

Evaluar la factibilidad de una metodologia para el crecimiento de nanotubos de carbono por

deposicién quimica de vapor en la Universidad del Valle de Guatemala.

B. OBJETIVOS ESPECIFICOS

1. Desarrollar el prototipo de una capsula de hierro galvanizado para el crecimiento de
nanotubos de carbono por deposicién quimica de vapor.

2. Establecer una metodologia de bajo costo para el crecimiento de nanotubos de carbono por
deposicion quimica de vapor.

3. ldentificar las mejores condiciones para el crecimiento de nanotubos de carbono por

deposicion quimica de vapor en el sistema propuesto.



l1l.  JUSTIFICACION

Para el crecimiento de CNT con caracteristicas apropiadas de diversos campos,
independientemente de la metodologia utilizada, se requiere de equipos especializados (Kumar 1999).
Sin embargo, estos equipos tienen un alto costo — de entre cinco mil a diez mil délares —, por tener los
componentes de precision, procesados y trabajados para especializarse en el crecimiento de nanotubos o
ramas similares (Belin y Epron 2005; Kumar 1999). En el mundo de la investigacion, los CNT son
estructuras muy estudiadas al dia de hoy, por tener una gran gama de aplicaciones (Belin y Epron 2005).
Las aplicaciones de los CNT pueden ser desde desarrollo de nuevos materiales hasta la mejora de
tecnologias que tienen faltas o partes ineficientes. De por si, la informacion que se encuentra disponible
es vasta, pero en muchos de los casos, no se cuenta con los recursos econémicos para poder aplicarla,
eso es, comprando 10s equipos o reactivos necesarios para su desarrollo. Este es el caso que le ocurre a
Guatemala, pais en el cual la investigacion depende de donaciones econdmicas o de los mismos equipos
especializados para la investigacion. En Guatemala, no hay equipos para la produccion de CNT, se
propone desarrollar una metodologia eficiente y de bajo costo. Esto genera una nueva necesidad y es
que, debido a que no se tiene una metodologia para el crecimiento de CNT que sea accesible para lugares
con dificultades para obtener equipos especializados, se deben estudiar las mejores condiciones para el
crecimiento de las estructuras y aportar informacién para su aplicabilidad en otros paises. Esto generaria
nuevos campos de investigacién y desarrollo — tanto de recursos como de metodologias — para los paises

que no tienen los recursos necesarios.



IV. MARCO TEORICO

A. NANOTUBOS DE CARBONO.

Los nanotubos de carbono, o CNT (en inglés Carbon Nanotubes), fueron mencionados en estudios
realizados por Radushjevich y Lukyanovich (1952), Bollmann y Spreadborough (1960) y Endo, Oberlin
y Koyama (1976), pero el acceso a estos estudios no fue posible debido a la Guerra Fria. Fue hasta 1991
que se intereso y se inici6 con el financiamiento para el estudio de CNT con las investigaciones de lijima
y, en base a estos, se forjd el término de nanotubos de carbono a nivel internacional. Es desde entonces
que la investigacion de estas estructuras han predicho aplicaciones prometedoras en campos como la
medicina, la electronica, el almacenamiento de energia verde, la comunicacion, entre otras (Bollmann'y
Spreadborough 1960; Monthioux y Kuznetsov 2006; Oberlin, Endo, y Koyama 1976).

Los CNT son al6tropos de carbono que se caracterizan por tener una estructura cilindrica cuyo
diametro es de orden de nandmetro. La estructura de tubo se genera a partir del pliegue de una membrana
de grafeno, la cual se conforma por atomos de carbono sp2 enlazados. Por el hecho de tener un didmetro
de la magnitud del nanémetro se suelen analizar espacialmente como una estructura unidimensional
(1D); esta simplificacion se debe a que, al comparar longitud contra didmetro de los CNT, su longitud es
millones de veces mas grande que el didmetro, 132,000,000:1 de acuerdo a Wang et al. (2009), haciendo
despreciable las dimensiones que aporta el didmetro (Dresselhaus, Dresselhaus, y Saito 1995; Kadam
et al. 2014; Kumar 1999; Kumar 2011; Sahoo y Mishra 2014).

1. Tipos de pliegue. Los pliegues de la membrana de grafeno son de gran importancia para la
estructura de los CNT, puesto que de estos dependen las caracteristicas del CNT formado. Se presentan
dos principales variaciones que puede poseer el pliegue, una es la cantidad de unidades de carbono que
lo conforman y la otra es el &ngulo con el cual se genere el pliegue (ver Figura 1, p. 6). Estas variaciones
hacen que los CNT tengan una disposicidn diferente entre los &tomos de carbono (ver Figura 2, p. 7) v,
por lo tanto, diferentes campos electromagnéticos, comportamiento éptico y mecéanico (Belin y Epron
2005).

Para poder identificar el tipo de pliegue de los CNT se suele utilizar la notacién vectorial (n, m),
donde n y m son nimeros enteros que representan el nimero de unidades de atomos de carbono que se
encuentran en cada una de las dos dimensiones de la membrana de grafeno. Si m = 0 el pliegue se llama

de zigzag; si n = m, de silla'y cualquier otra combinacidn se llama quiral. Las componentes n, m son las



componentes del vector quiral C. Este vector se puede expresar de acuerdo a la siguiente expresion (Belin

y Epron 2005; Dresselhaus, Dresselhaus, y Saito 1995):

C =na, + ma, (Ecuacion 1)

Donde a, y a, son los vectores unitarios que se asignan desde una esquina inicial a otra de las
esquinas de la estructura hexagonal del grafeno (ver Figura 1, p. 6). Para la magnitud del vector quiral se
puede proponer la siguiente expresion a partir de las propiedades generales de vectores (Belin y Epron
2005):

c= |E| =avn?+nm+m? (Ecuacion 2)

Considerando que a es la distancia entre dos &tomos de carbono, lo que indica que se puede calcular

por medio de la magnitud de a, o a, (Belin'y Epron 2005).

a=|a| = |a,| = a,V3 (Ecuacion 3)

El valor tedrico para un enlace de carbono-carbono es de a.. = 0.1421 nm, pero se utiliza una
aproximacion mayor para tomar en consideracion que los cilindros de los CNT sufren deformaciones,
por lo que se utiliza a.. = 0.144 nm. Posteriormente, se puede encontrar una relacion entre la

circunferencia c y el diametro del pliegue por la relacion (Belin y Epron 2005):

D= % (Ecuacion 4)

Por Gltimo, se puede calcular el &ngulo quiral, que es el angulo entre el vector quiral y el eje del

nanotubo, por la siguiente expresion (Belin y Epron 2005):

mv3
m+2n

0 =tan™! ( ) (Ecuacion 5)



FIGURA 1. Angulos de pliegue de membranas de grafeno
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(Sane 2011)

a. Pliegue de silla. Tienen una cantidad de unidades de carbono n = m. Esto le permite tener
un campo electromagnético homogéneo en todo el volumen interno que se genera dentro del CNT. En
promedio, presentan un didmetro de 0.407 nm y un angulo de 0°. Una de las caracteristicas mas
importantes de esta disposicion es que han mostrado caracter de conductividad como un metal de acuerdo
a McEuen, Fuhrer y Park (2002), lo que hace de esta disposicion un candidato atractivo para su uso en

el campo de la electronica (Belin y Epron 2005; McEuen, Fuhrer, y Park 2002).

b. Pliegue de zigzag. Tienen una cantidad de unidades de carbono m = 0. Esto genera una
espiral en el interior del CNT con un &ngulo muy pronunciado, haciendo que el paso de electrones no
sea tan eficiente como en el pliegue de silla. En promedio, presentan un diametro de 0.393 nm y un
angulo de 30°. De acuerdo a McEulen, Fuhrer y Park (2002), la disposicién presenta caracteristicas de

un semiconductor (Belin y Epron 2005; McEuen, Fuhrer, y Park 2002).

c. Pliegue quiral. Pueden tener una cantidad de unidades de carbono n # m y m # 0. En
promedio, presentan un didmetro de 0.414 nm y puede tener un angulo entre 0° y 30° De las
combinaciones que se pueden generar a partir de las condiciones de los nimeros n, m y del angulo, se
puede determinar el por qué no se tiene una gran informacion al respecto de los pliegues quirales (Belin
y Epron 2005).



FIGURA 2. Tipos de pliegues de CNT

(Sane 2011)

2. Tipos de nanotubos de carbono. Hasta el momento, se clasifican los CNT en dos grandes
grupos por una caracteristica morfoldgica, el nimero de paredes que conforman al CNT. Estos dos grupos
son los CNT de una pared y de varias paredes. Los pliegues de zigzag, silla y quiral de las membranas
de grafeno se presentan en todos los tipos de CNT, por lo que se pueden observar caracteristicas similares
entre ambos grupos, pero el hecho de tener una o varias paredes puede mejorar la conductividad, el
comportamiento éptico, la dureza o flexibilidad, el efecto de almacenaje y demés propiedades que se han
observado de los CNT (Belin y Epron 2005; Kadam et al. 2014; Kumar y Ando 2010).

a. De una pared. Los nanotubos de carbono de una pared, 0 SWCNT (en inglés Single-Walled
Carbon Nanotube), se forman por el pliegue de una membrana de grafeno generando una sola pared de
forma cilindrica. Se requiere alcanzar una temperatura entre 1173 Ky 1473 K para poder producirlos.
Presentan un diametro de 0.34 nm. Los diferentes tipos de pliegue, que se mencionaron en la seccion
anterior, pueden ser analizados por medio de los &ngulos y didmetros del cilindro formado. Presentan
propiedades de conductores tanto metalicos como semiconductores dependiendo de su pliegue, son
buenos conductores térmicos, pueden soportar altas temperaturas y quimicos agresivos, pueden contener
moléculas lo que los hace buenas fuentes de almacenamiento (tanto de hidrégeno como de drogas). Las
ventajas que se pueden apreciar de los SWCNT es que puede tener conductividad dependiendo del
pliegue, son altamente flexibles, tienen un método de andlisis directo, son increiblemente fuertes en
direccion axial, pueden soportar altas temperaturas y quimicos nocivos sin descomponerse. Tiene las

desventajas que se requiere de un catalizador para su crecimiento, la pureza y cantidad de produccidon es



bajay sus caracteristicas se pueden ver afectadas por agentes del medio en que se encuentra (Dresselhaus,
Dresselhaus, y Saito 1995; Kumar y Ando 2010; Puretzky et al. 2008).

b. De varias paredes. Los nanotubos de carbono de varias paredes, 0 MWCNT (en inglés
Multi-Walled Carbon Nanotubes), se forman por el pliegue de membranas de grafeno con un centro
comun, lo que genera varias paredes cilindricas, una mayor que la otra. Se requiere alcanzar una
temperatura entre 873 Ky 1173 K para poder producirlos. Existen tres diferentes formas de pliegue para
los MWCNT, las coaxiales cilindricas curvadas, coaxiales poligonizadas y las de pergamino (ver Figura
3). La forma coaxial cilindrica curvada es la forma mas comun junto con la coaxial poligonizada; en esta
forma, varias membranas de grafeno separadas cierran su pliegue generando diferentes diametros para
cada membrana individual. La forma coaxial poligonizada es una forma de pliegue similar a la coaxial
cilindrica curvada, pero depende del angulo con que se forme el pliegue para generar una estructura de
poligono. La forma de pergamino ocurre que una sola membrada de grafeno se pliega varias veces
alrededor de si misma. Son las estructuras que menos se presentan, haciendo que su estudio sea escaso y
complejo. En todos los casos, la distancia entre las membranas es aproximadamente de 0.34 nm. Tiene
el beneficio que no requiere de catalizadores para su produccidn, su pureza es alta y se puede generar en
grandes cantidades. Algunas desventajas de este tipo de CNT es que no es tan flexible como los SWCNT,
si su produccién inicia de alguna manera que no es deseada (como que exista deflexién en algin punto
su crecimiento) es dificil realizar alguna correccion, y puede tener estructuras muy complicadas que no

permiten su analisis de manera correcta (Avouris 2002; Belin y Epron 2005; Kumar 1999).

La cantidad de paredes para los MWCNT puede ser de dos en adelante, pero el caso de dos paredes
presenta caracteristicas similares a las de los SWCNT, teniendo mejoras en la resistencia a quimicos con
los que tenga contacto. La caracteristica de tener varias paredes externas genera un fendmeno de
apantallaje, en el cual las moléculas externas no logran penetrar al espacio interno. Este efecto permite
que el cilindro més interno mantenga sus propiedades conductoras y magnéticas como lo tendria un
SWCNT, lo que lo hace una buena alternativa para su uso en electrénicos, pero hace que pierda su rigidez
(Belin y Epron 2005; Kumar 2011; Muramatsu et al. 2006).

FIGURA 3. Formas de pliegue de los MWCNT
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(Belin y Epron 2005)



3. Metodologias de crecimiento. Desde su descubrimiento, se han propuestos diferentes
metodologias para el crecimiento de CNT. Las mencionadas a continuacién son las tres metodologias
mas comunes; todas involucran alcanzar altas temperaturas para permitir el pliegue de la membrana de
grafeno y trabajar en una atmosfera inerte, puesto que, si existe contacto con oxigeno, el carbono sufre
una reaccion de combustion. Todas las metodologias pueden producir MWCNT, puesto que en todas se
alcanza la temperatura de 873 K, sin embargo, los SWCNT solo pueden sintetizarse si se alcanzan los
1173 K. Puesto que, en la mayoria de los casos, la meta es alcanzar los SWCNT, se deben sopesar
aspectos como la pureza que se alcanza obtener con cada metodologia. Algunos de los factores que hacen
que la seleccion de la metodologia sea dificil en algunos casos son la pureza de los CNT que se desea
alcanzar, el uso de equipos especiales y el gasto de reactivos (Jourdain y Bichara 2013; Kumar y Ando
2010; Muramatsu et al. 2006; Shang et al. 2010).

a. Vaporizacion de laser. Se utiliza un laser de alto voltaje como de Nd:YAG, KrF, CO,,
Alexandrite, UV o de electrones. El laser evapora una fuente de grafito de alto nivel de pureza. Todo el
procedimiento se debe realizar dentro de un horno de alta temperatura. Debido a que el haz que emite el
laser es de alta precision, los CNT obtenidos son alto grado de pureza, en Puretzky (2008) se menciona
que se pueden obtener CNT de hasta el 99.9% de pureza luego de realizar purificaciones con acidos u
oxigeno. El haz del laser choca con la fuente de grafito y empieza a separar &tomos de carbono, los cuales
se van adhiriendo a la superficie de manera ordenada; la atraccién electromagnética de los atomos de
carbono excitados hace que se ordenen como la membrana de grafeno plegada (Musaddique, Rafique, y
Igbal 2011; Szaho et al. 2010).

La ventaja de esta metodologia es el alto grado de pureza obtenido, puesto que se puede controlar
con alta precisién todo el proceso; lo que hace de esta metodologia una alternativa adecuada para el
crecimiento de SWCNT. Algunas de las desventajas de la metodologia por laser es la baja cantidad de
nanotubos (miligramos por cada tanda), la cual se debe a la interaccion directa que tiene el haz del laser
con la fuente de carbono; el uso de reactivos de alta pureza, fuentes de grafito de >99.0% para obtener
CNT sin defectos; y la necesidad de utilizar un l&ser de alto voltaje, los cuales son cotizados a partir de
los US$10,000 (Elich 2004; Kumar 1999; Puretzky et al. 2008).

b. Arco eléctrico. También conocido como descarga de arco. EI método se basa en la
evaporacion de electrodos de grafito con arcos eléctricos que alcanzan altas temperaturas. Se deben
calentar los diodos dentro de una capsula al vacio para que el carbono se organice de manera especifica
para su crecimiento. El arco eléctrico puede alcanzar aproximadamente 4000°C. De acuerdo a Muramatsu
et al. (2006), los CNT obtenidos tienen un grado de pureza entre el 60-70% porque los productos tienen

un alto contenido de particulas de metal y carbono amorfo que no puede controlarse con el choque de
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electricidad producido. Los electrodos que se usualmente se utilizan son hechos de grafeno (Musaddique,
Rafique, y Igbal 2011; Szabé et al. 2010).

Las ventajas del arco eléctrico son la alta produccion de CNT, el relativamente alto grado de pureza
obtenido y la accesibilidad al equipo utilizado. Las desventajas de esta metodologia incluyen que
necesitan grandes cantidades de la fuente de carbono, pues se consumen los electrodos directamente; su
pureza es dependiente de la pureza de la fuente de carbono utilizada, haciendo que se requiera una fuente
de gran grado de pureza; y por dltimo, la necesidad de la cdmara de vacio que soporte altas temperaturas
y tenga entradas especiales para los electrodos, cépsulas que necesitan ser hechas a la medida
(Chattopadhyay y Singh 2012; Muramatsu et al. 2006; Teo y Singh 2003).

c. Deposicion quimica de vapor. La metodologia consiste en la descomposicion de
moléculas complejas de carbono por medio de calentamiento a altas temperaturas y la posterior
deposicion de los atomos de carbono en sustratos. Esta es la metodologia mas simple para generar
condiciones de temperatura ideales para el crecimiento de CNT, al igual que se puede controlar la presion
del sistema. La deposicion quimica de vapor requiere de tener una atmosfera inerte, donde se haga fluir
en forma de gas la fuente de carbono, por lo que se suelen utilizar gases como nitrégeno o argén en
mezclas con metano o etanol vaporizado. La temperatura se alcanza con un horno de alta temperatura,
por lo que los sistemas mas especializados suelen ser un horno en forma de tubo alargado, donde se
puede introducir la superficie de crecimiento y desplazar el aire del sistema para evitar la pirélisis de las
moléculas de carbono. A continuacidon se muestra un esquema de los tipicos sistemas de deposicién
quimica de vapor (Kadam et al. 2014; Kumar y Ando 2010; Moshkalyov et al. 2004; Oakland et al.
2014):

FIGURA 4. Esquema del sistema para deposicion quimica de vapor
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(Sane 2011)
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Las ventajas de la deposicion quimica de vapor es la accesibilidad por no requerir de equipos tan
especializados para calentar el sistema y tener una alta eficiencia para generar el anclaje de las particulas
de carbono, puesto que depende del sustrato utilizado. Dentro de los factores que méas favorecen a esta
metodologia es el uso de catalizadores, los cuales permiten reducir las temperaturas de trabajo y mejorar
los didmetros de los CNT. Las desventajas de esta metodologia es que tiene un alto consumo de los

reactivos que generan un ambiente libre de oxigeno (Hinkov et al. 2014; Kumar y Ando 2010).

1) Catalizadores. El uso de catalizadores es esencial para la deposicion quimica de vapor,
puesto que sirven para anclar las unidades de carbono. Estos catalizadores tienen que poder soportar altas
temperaturas para permitir que se reduzca la temperatura a la cual ocurre la descomposicion de las
moléculas de la fuente de carbono. Los catalizadores mas utilizados son Fe, Ni'y Co, porque el carbono
tiene una alta solubilidad a altas temperaturas y una alta difusion en estos metales. Se ha considerado que
estos metales también tienen una mayor adhesion con el carbono y permiten que el diametro de los CNT
sea menor (lo que es importante para algunas aplicaciones), puesto que se ha encontrado que el diametro
de los CNT es dependiente del tamafio del atomo del catalizador. Otros metales que se han utilizado
como catalizadores son Cu, Au, Ag, Pt, Pd y aleaciones de tipo Mo/Ni/MgO, Ni/MgO, Mo/Co/MgO,
Co/MgO, MgO, FeCo, SiO/Si, etc. Las aleaciones han permitido expandir los diferentes estudios de
didmetro, longitud y densidad con que crecen los CNT, pero todavia se tiene mucho mas que investigar
(Kumar 1999; Ni et al. 2006; Ural, Li, y Dai 2002; Zhou et al. 2005).

4. Mecanismos de crecimiento. Desde el descubrimiento de los CNT, se ha debatido el
mecanismo de crecimiento de estos por lo que no hay un mecanismo definido a la fecha. Sin embargo,
el siguiente mecanismo es bastante aceptado: El vapor de un hidrocarbono entra en contacto con
nanoparticulas de metal a altas temperaturas, descomponiéndose (proceso exotérmico) en carbono e
hidrégeno; el hidrégeno deja el sistema mientras que el carbono se disuelve en el metal. Cuando se
alcanza el limite de la solubilidad del carbono en el metal (a la temperatura trabajada), el carbono se
precipita (proceso endotérmico) hacia afuera del metal y cristaliza en forma de un cilindro, una estructura
muy estable por no tener enlaces colgantes. Luego més moléculas de hidrocarbono se descomponen
generando mas calor en la zona de precipitacion, el cual es absorbido en el proceso de cristalizacién. Este
gradiente de temperatura permite que el proceso siga ocurriendo (Kumar 1999; Ordofiez-Casanova et al.
2013).

El crecimiento de los CNT empieza a diferir cuando se desea determinar como se da el proceso de
descomposicién-cristalizacion del carbono. Dos mecanismos de este proceso son propuestos en el trabajo
de Kumar (1999) y se pueden observar en la Figura 5 (p. 12). Los pasos de ambos mecanismos son

similares, en el caso del mecanismo del desplazamiento en la superficie (Figura 5a, p. 12) el hidrocarburo
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se deposita en la superficie del metal y se desplaza hacia la base, levantando el metal; mientras que el
caso del crecimiento desde la base (Figura 5b), el hidrocarburo se deposita en el limite de la base del
metal y se desplaza hacia el centro del metal, levantando el cilindro de carbono generado (Kumar 1999;
Ordofiez-Casanova et al. 2013; Qi, Qian, y Liu 2006; Teo y Singh 2003).

FIGURA 5. Representacion de los mecanismos aceptados del crecimiento de CNT

(a) desplazamiento en la superficie y (b) crecimiento desde la base
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5. Equipos para la caracterizacion de los CNT. Con el avance del tiempo se han
desarrollado diferentes metodologias para la caracterizacién de los CNT. Una metodologia muy utilizada
es analizar la morfologia de la muestra con un microscopio de barrido de electrones (en inglés, SEM por
Scanning Electron Microscope). Otras metodologias utilizan detectores de rayos X, junto con el detector
de electrones del SEM, con la finalidad de determinar la identidad de las estructuras encontradas en el
SEM, ya que la informacién obtenida en el SEM brinda la morfologia y el analisis de rayos X brinda la
composicidn de la estructura (Goldstein et al. 2003b).

a. Microscopio de barrido de electrones (SEM). Los microscopios de electrones se caracterizan
por utilizar un haz de electrones acelerados como fuente de luz. El uso de electrones se debe a que un
electrén tiene una longitud de onda hasta 100,000 veces mas cortas que los fotones de luz visible
(Goldstein etal. 2003c). Por esta caracteristica, los microscopios de electrones tienen una mayor
resolucidn que los microscopios convencionales, permitiendo observar muestras del orden de picometros
(Erni et al. 2009).
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El microscopio de barrido de electrones genera una imagen por medio de disparar haces de
electrones concentrados en la muestra. A medida que los haces de electrones inciden en la muestra, estos
interaccionan con los atomos de la muestra lo que genera informacién de la topografia y composicion de
la superficie de la muestra. El funcionamiento del SEM se puede ver en el esquema de la Figura 6. Para
interpretar la sefial producida por la incidencia en la muestra, se combina la posicion del haz emitido con
la sefial que emite la muestra para generar un barrido que se actualiza en tiempo real. Por esta razén, hay

casos en que se dificulta obtener una imagen definida de la muestra (Erni et al. 2009; Goldstein et al.
2003b).

FIGURA 6. Diagrama interno de SEM con detector de rayos X
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b. Rayos X. La espectroscopia de fluorescencia de rayos X (en inglés XRF, por X-Ray
Fluorescence) es una técnica analitica utilizada generalmente para el analisis elemental o caracterizacién
quimica de una muestra. Se fundamenta en la excitacion de los &tomos de la muestra por la interaccion
con los haces cargados de una fuente de emision, ya sea una fuente de rayos X o una fuente de haz de
electrones. La fluorescencia de rayos X no debe confundirse con la difractometria de rayos la cual suele
utilizarse como un método de andlisis de superficie y estados cristalinos de moléculas, lo que indica que
la fluorescencia es un método cuantitativo y la difractometria es un método cualitativo. La capacidad
analitica de la técnica de XRF se basa en el principio de que cada elemento tiene una estructura atbmica
Unica, lo que genera un espectro de emision de rayos X especifico para cada elemento. De esta manera,
la emision de energia especifica puede ser comparable con un estandar para poder cuantificarla (Belin y
Epron 2005; Goldstein et al. 2003a).

Para estimular la emision de las bandas de rayos X de una muestra, un haz de particulas cargadas
(como los electrones o protones) incide en los atomos de la muestra, haciendo que los electrones de ésta,
den un salto por niveles discretos de energia. Al ocurrir el salto del electron interno, se emite un haz
energeético, el cual hace que un electrén del estado menos energético sea eyectado del atomo en el que
incide. El lugar donde se encontraba el electrén interno eyectado queda vacio, por lo que un electrén de
un nivel més energético se posiciona en dicho espacio y llena el espacio que anteriormente ocupaba el
electrén eyectado. Se debe recordar que el principio de conservacion de energia hace que la diferencia
de energia que existe entre el estado mas energético y el estado menos energético se ve liberado en forma
de rayos X, puesto que el electron del estado méas energético ya no puede contener la misma cantidad de
energia cuando ocupa el espacio del electron antes eyectado, lo que se debe a la diferencia de las fuerzas
interatdmicas sean diferentes para el electrdn mas energético. La energia liberada se ve liberada como
una emision de rayos X por su intensidad y frecuencia. La emisidn de rayos X liberada se mide con un
espectrometro de energia dispersiva, como los detectores de Si(Li) o detectores de desfase de silicén (en
inglés SDD por Silicon Drift Detector) (Belin y Epron 2005; Goldstein et al. 2003a).
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B. ESTUDIOS DE NANOTUBOS DE CARBONO EN EL MUNDO.

Desde que se iniciaron los estudios de los CNT, se ha observado que estos presentan caracteristicas
prometedoras para produccion de nuevas tecnologias en campos como la medicina. Tran, Zhang, y
Webster (2009) encontraron la aplicacion de los CNT para el crecimiento de tejidos biolégicos, puesto
que las nanofibras pueden trabajarse a manera de conducir impulsos eléctricos y al mismo tiempo no son
rechazadas o toxicas por el cuerpo. Peretz y Regev (2012) estudiaron la metodologia de analisis de la
actividad de farmacéuticos por medio de CNT, donde se puede analizar el punto en que los farmacéuticos
tienen contacto con las membranas celulares e incluso pueden mejorar la transmision de los
medicamentos, como lo estudiaron Madani et al. (2011). Otra gran aplicacién de los CNT que tiene un
alto peso en investigacidn es el uso para la deteccién de enfermedades, estudios que se han desarrollado
por Cheung et al. (2010), Harutyunyan et al. (2002), He et al. (2013) y Usui et al. (2012).

Por su excelente conductividad se han desarrollado aplicaciones en el campo de la electronica, como
semiconductores o conductores metalicos, de acuerdo a estudios realizados por McEuen, Fuhrer, y Park
(2002). Avouris (2002) menciona que los nanotubos podrian llegar a sustituir los cables de fibra
conductora de los microchips, llevando a una nueva dimensién los tamafios de los microchips, los cuales
alcanzaran una escala nanométrica. Incluso, se han estudiado su aplicacién para sustituir las fibras
electrénicas y fibras de carbono por tener un movimiento de electrones comparable como el de las

alternativas convencionales de cobre y oro (Peng, Zhang, y Wang 2014).

Otros campos donde se ha buscado la aplicacion de los CNT son en el almacenaje y produccion de
energia verde y el desarrollo de nuevos materiales. En el primero, se ha considerado como una excelente
alternativa para el almacenamiento de H; por su resistencia a la corrosion y facilidad de liberar las
moléculas de hidrégeno, de acuerdo a Assfour et al. (2011), Chen et al. (2013) y Froudakis (2011). En
la segunda, se ha propuesto el desarrollo de fibras delgadas y resistentes a impactos de acuerdo a Lau y
Hui (2002), y como sustitutos de materiales de construccion aeroespacial de acuerdo a Paipetis y
Kostopoulos (2013).
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C. NANOTECNOLOGIA EN GUATEMALA.

En Guatemala, los Gnicos que muestran interés en el campo de nanotecnologia son el grupo de
investigadores de Nanotecnologia de la Facultad de Ingenieria de la Universidad de San Carlos de
Guatemala (USAC). Estos investigadores han realizado presentaciones de algunos temas de interés que
se han publicado en otros paises como el efecto de la goma de ardbica en el tratamiento de
nanocompuestos, del funcionamiento de microscopios de electrones o del nanocompuestos de polvo de
aluminio, sin embargo, no tienen publicaciones propias al respecto. También han realizado un Congreso
de Nanotecnologia y tecnologias futuras para el desarrollo sostenibles en Enero de 2015, un Diplomado

de Nanociencia y nanotecnologia en febrero-abril de 2013 (USAC 2014).

A pesar de tener algunas actividades en el campo de la nanotecnologia por parte de la USAC,
Guatemala no tiene un desarrollo propio en la investigacion en dicho campo. El estudio de nanoparticulas
en Guatemala es escaso, tanto por falta de equipos especializados para su analisis como por la dificultad
de la obtencion de dichas nanoparticulas. Como es de esperar, la informacién que produce el pais respecto

a los CNT es practicamente inexistente.

Cabe mencionar que, en la Universidad del Valle de Guatemala (UVG), se desarrollé un estudio con
estructuras cilindricas de carbono para la caracterizacion de humedad en superficies por medio de un
encapsulado del aceite esencial de ajo que liberaba el aceite esencial al hidratarse. Este estudio mostré
buenos resultados para la aplicacién de los CNT como una estructura especializada de encapsulado la
cual es selectiva a condiciones especifica, pero no realizé ningln analisis para caracterizar las estructuras
de encapsulado, lo que presenta una de las principales dificultades de trabajar con CNT en el pais
(Gonzalez 2013). Ademas de este estudio relacionado con la nanotecnologia, no se han desarrollado mas
estudios con nanoestructuras en Guatemala por problemas como el costo, su importacién, equipos,
caracterizacién, etc. Lo que corrobora que es necesario buscar alternativas para el estudio de

nanotecnologia en el pais para poder desarrollar el campo de estudio.



V. METODOLOGIA

A. DISENO

La presente tesis es un estudio transeccional con alcance exploratorio del desarrollo de nanotubos
de carbono que fue realizado en los laboratorios del Departamento de Quimica de la Universidad del
Valle de Guatemala. Se midi6 el efecto de las modificaciones en las variables de presion de gas
acarreador, temperatura de operacion de la mufla y superficie de sustrato para la determinacion del
crecimiento de CNT. Se llevé a cabo la experimentacién durante los meses de diciembre 2015 a julio
2016. La muestra fue realizada en nueve corridas con una placa de niquel y una corrida con placa de
cobre. Las condiciones utilizadas para el crecimiento de CNT fueron una presion de argén con etanol a
645 Torr de presion promedio durante cuatro horas de trabajo de la mufla a 750 °C y a 45 °C del balon
de tres bocas. Posteriormente se caracterizaron las muestras obtenidas en un SEM (con apoyo del
INACIF) para corroborar el efectivo crecimiento de CNT. No se realizaron andlisis estadisticos por la

finalidad explorativa de la investigacion del crecimiento positivo del crecimiento de CNT.

1. Enfoque de la investigacion: cualitativo.

2. Tipo de investigacion: Transeccional con alcance exploratorio.

3. Disefio de la investigacion: Cuasi experimental por la modificacion de variables.

4. Contexto de la investigacién, tiempo y lugar. El estudio se llevé a cabo en los

laboratorios del Departamento de Quimica de la Universidad del Valle de Guatemala durante los meses
de diciembre de 2015 a julio de 2016.

5. Poblacion, muestra y tipo de muestra: No aplica, por ser laimplementacion de un método

local.

6. Hipatesis: No aplica, por el tipo de investigacion.
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CUADRO 1. Operacionalizacion de variables

Definicion operacional

Variable Definicion conceptual | Nivel de medicién - — - — e
P Dimension Subdimensidn Indicador Escala
Presencia de filamentos con
Estructura R s
O estructura cilindrica en | Dicotomica
cilindrica
SEM.
Positivo si, a 2, 000x de
MICroscopio ]9? electrones, se Filamentos negros tienden a
presentan '.";‘f“g”.‘os con Comportamiento un comportamiento  de
estructura cilindrica qge dem?cela magnetismo para formar | Dicotémica
;nougsotor/en duna prrbopnorcm: E; una micela al ser separados
. Presencia en la placa de JYY0 de carbono en e . de la superficie de niquel.
Presencia de niquel de filamentos de analisis de rayos X. Identidad de i
nanotubos co?or nearo carbon Negativo si, a 2, 000x de nanotubo Filamentos negros sobre
g ' microscopio de electrones, no superf_lme de niquel tienden
hay presencia d_e’fllqmentos Unién a sustrato a unirse con fL_Jerza al Dicotémica
con estructura cilindrica que sustrato 'y permiten  ver
muestren una proporcion de brillo al separarse de la
90.00% de carbono en el superficie.
analisis de rayos X.
Porcentaje del Proporcion  superior  al
contenido de 90.00% de carbono en el | Continua
carbono andlisis de rayos X.

8T
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B. MATERIALES Y METODOS.

Para evaluar la factibilidad de una metodologia para el crecimiento de CNT por deposicion quimica
de vapor en la UVG se siguid la metodologia descrita en el trabajo de Moshkalyov et al. (2004). Esta
metodologia consiste en mantener un flujo de carbono a través de una atmoésfera inerte a altas
temperaturas, de 700 °C a 900 °C para MWCNT y de 900 °C a 1200 °C para SWCNT. Sin embargo, el
sistema utilizado por Moshkalyov et al. (2004) es un sistema especializado para el crecimiento de CNT,
por lo que se hizo necesario ensamblar un sistema para flujo de etanol (fuente de carbono) en atmosfera
inerte generada por gas argon. El sistema para regular el paso de etanol (ver Figura 7) con argdn se realizo
con un balén de tres bocas de 250 mL (Pyrex USA); las entradas de 24/40 permitian el ingreso de gas
argén con una varilla de vidrio hueca ensamblada en un tapén de hule en la entrada A, ingreso de etanol
en la entrada B por medio del ensamblaje de una bureta graduada de 100 mL para kit de destilacion

(Pyrex USA) y la salida del etanol burbujeado con argén en la entrada C.

FIGURA 7: Sistema de regulacion de paso de etanol en atmésfera inerte

(propuesta propia).

Para generar la atmosfera inerte en el sitio de reaccion se realiz6 un prototipo de una cdmara de
hierro galvanizado (ver Figura 15, p. 42), la cual tiene una tuberia de entrada por donde fluye el gas inerte

con la fuente de carbono y una tuberia de salida por donde se expulsan los desechos sin reaccionar.
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Ademas, la capsula tiene una entrada con tapa ajustable donde se introduce la superficie en la cual se

produce el crecimiento de CNT.

Para la prueba piloto se utiliz6 una capsula soplada con vidrio pyrex con el disefio de la Figura 14
(p. 41). Al momento de realizar la capsula con vidrio pyrex, se introdujo la placa de niquel antes de
realizar la Gltima unidn de la tuberia principal para contener el sustrato dentro del sistema de crecimiento.
Posteriormente a realizar la prueba a 700 °C por dos horas y media, con presién promedio de 645 Torr y
temperatura de 45 °C en el balén de tres bocas, se tuvo que romper la capsula de vidrio pyrex para extraer
la placa de niquel. Una vez realizada la prueba piloto, se prosigui6 a realizar las demas pruebas en la

cépsula de hierro galvanizado (ver Figura 16, p. 43).

1. Crecimiento de nanotubos: La superficie utilizada para el crecimiento de CNT fue una placa
de niquel (Sigma Aldrich, 99.9%), la cual fue proporcionada por el Departamento de Quimica de la UVG.
Se coloco la placa de niquel dentro de la capsula de hierro galvanizado, posteriormente se sell6 con una
llave inglesa. Se introdujo la capsula en una mufla (Thermo Scientific Thermolyne Benchtop Muffle
F48000); se conectaron las tuberias para la entrada y salida de gases (ver Figuras 16 y 17, pp. 43y 44).
Se inici6 el flujo de gas argon (Productos del Aire, 99.9%) durante
5 minutos y, una vez se tuvo una atmosfera inerte, se inicio el flujo de etanol y el calentamiento hasta
alcanzar una temperatura constante de 750 °C dentro de la mufla donde se oper6 durante cuatro horas
(240 minutos); al finalizar las cuatro horas de operacidn, se cerr6 el paso de etanol pero se mantuvo la
presién de argén hasta que la mufla se enfriara a 100 °C; a partir de los 100 °C se permiti6 que el sistema
llegara a temperatura ambiente sin flujo de argoén. Se mantuvo la presion del gas argon solo y con el
etanol gaseoso (Merck Millipore, Grado Analitico) a la misma presion promedio de 645.0 Torr durante
todo el proceso. El etanol fue introducido al sistema por medio de burbujear argdn en etanol a 45 °C en
promedio en un baldn de tres bocas de 250 mL como se muestra en la Figura 7 (p. 19). Tanto la presion
como la temperatura del baldn de tres bocas se midi6 con un sensor PASCO Advanced Chemistry Sensor
PS-2172 con conexion a SPARKvue ver 2.2.2 a través de un PASCO Sparklink PS-2009A, realizando
mediciones con una frecuencia de 1 Hz durante todo el proceso de calentamiento y operacion. Para
acelerar el enfriamiento de la capsula, se apagé la mufla y se abrié la compuerta. Una vez fria, se extrajo
la capsula de la mufla y se utilizo la llave inglesa para abrir la capsula y extraer la placa de niquel de

donde se extrajeron los CNT y se almacenaron hasta su caracterizacion.

ADVERTENCIA
Ver el protocolo de seguridad presentado en la seccion de Apéndice: Cuadro 4, p. 40.
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2. Caracterizacion de CNT: Para identificar las estructuras cilindricas de los CNT se contd con
el apoyo del INACIF, donde se trabajé con un SEM (JEOL JSM-6610LV) con detector de electrones
retrodispersados y detector de rayos X el cual utilizaba una interfaz de usuario Suite ver 4.15 SYS 35034
con SEM Control User Interface ver 3.02. Se inici6 la basqueda de CNT con un barrido a 800x y 10 kV.
Una vez encontrada alguna estructura cilindrica, se enfocé el detector en dicha estructura en un rango de
2,500-5,000x y se realizé un barrido con el detector de rayos X. Con el detector de rayos X, se realizo
un andlisis de la composicion porcentual de las estructuras cilindricas encontradas, esperando obtener
por lo menos un 90.00% de carbono. Si se obtenian composiciones porcentuales menores al 90.00% de
carbono y que poseian silice en la composicion porcentual se descartaba como un filamento de fibra de

vidrio.

3. Determinacién de pardmetros Optimos para el sistema propuesto: Para identificar las
condiciones y parametros dptimos para el crecimiento de CNT en el sistema propuesto se realizd una
variacion en uno de los parametros utilizados mientras que el resto de parametros se mantenian
constantes. En el primer caso, se varid la presion de argén con etanol, en el cual se trabajé a 645.0 Torr
y a 650.0 Torr mientras que se mantuvieron constantes la temperatura de trabajo de la mufla a 700 °C, la
temperatura del balon de tres bocas a 45.0 °C y la superficie de crecimiento, siendo esta de niquel. En el
segundo caso, se realizé el cambio en la temperatura de trabajo de la mufla la cual se trabajé a 700 °C,
750 °C y 800 °C manteniendo constantes la presion de argén con etanol a 645.0 Torr, la temperatura del
balén de tres bocas a 45.0 °C y la superficie de niquel. En el tercer caso, se utilizé otra superficie para el
crecimiento de CNT, siendo ésta una superficie de cobre en lugar de la superficie de niquel, manteniendo
constantes la temperatura de trabajo de la mufla a 750 °C, una presion de argdn con etanol de 645.0 Torr

y una temperatura del bal6n de tres bocas de 45.0 °C.



V1. RESULTADOS

Se encontraron estructuras cilindricas a 800x (160 um) y 950x (130 pm) de magnificacion (ver
Figuras 8 y 9, p. 23) con el detector de electrones retrodispersados del SEM. Las estructuras cilindricas
encontradas, como se puede observar en la Figura 10 (p. 23), fueron analizadas con el detector de rayos
X para determinar su composicién, dando como resultado una composicion mayor al 90.00% de carbono
(ver Figura 26, p. 58) lo que corrobora que, en efecto, se trata de un CNT. Las estructuras de las corridas
posteriores también se analizaron con el detector de rayos X para determinar su composicién, la cual fue
superior al 90.00% de carbono en la mayoria de casos (ver Figuras 27 a 33, pp. 59 a 65). Los CNT se
encontraron en multiples ocasiones los cuales siempre superaron el 90.00% de carbono en su
composicién porcentual, indicando que el sistema propuesto produjo el crecimiento de CNT
efectivamente. Ademas de carbono, las muestras muestran contener trazas de niquel y silice. En otras
ocasiones se encontraron estructuras cilindricas cuya composicion era principalmente silice (ver Figura

11, p. 24), un resultado que no era el esperado, pues se trataba de fibra de vidrio (una impureza).

FIGURA 8. Imagen de estructuras cilindricas tomada con detector de electrones retrodispersados a 800x
10kV en SEM de muestra raspada de superficie de niquel (750 °C, vidrio pyrex, 27/04/2016).
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FIGURA 9. Imagen de estructuras cilindricas tomada con detector de electrones retrodispersados a 800x

10kV en SEM de muestra raspada de superficie de niquel (750 °C, vidrio pyrex, 27/04/2016).

FIGURA 10. Imagen de CNT tomada con detector de electrones retrodispersados a 4500x 10kV en SEM de
muestra raspada de superficie de niquel (750 °C, vidrio pyrex, 27/04/2016).
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FIGURA 11. Imagen de fibra de vidrio tomada con detector de electrones retrodispersados a 1500x 10kV en

SEM de muestra raspada de superficie de niquel (750 °C, vidrio pyrex, 27/04/2016).

Se encontraron ensambles de muros donde se pueden observar centros donde se concentran
estructuras circulares (ver Figura 12A y 12B). Estas estructuras cilindricas se asemejan a la estructura de
una membrana de grafeno o la estructura que se forma si se realiza un corte transversal a un grupo de

cilindros juntos.

FIGURA 12. A) (izquierda) Imagen de CNT tomada con detector de electrones retrodispersados a 3000x
10kV en SEM de muestra raspada de superficie de niquel (750 °C, vidrio pyreX, 27/04/2016) y B) (derecha)

imagen donde se resalta la estructura de los CNT en la imagen de la izquierda.
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Se encontraron paredes sin estructuras definidas que, al realizar el analisis con rayos X, mostraron
contener porcentajes de niquel superiores al 80.0%, lo que indica que parte de la superficie de crecimiento
fue arrastrada con los CNT (ver Figura 13). Al momento realizar las extracciones de las muestras por
medio de raspado o con acetona, se encontré que las muestras a las que se les aplicé el raspado
mantuvieron mejor las estructuras cilindricas que a las que se extrajeron con acetona. Las muestras
extraidas con acetona no mostraron poseer formas o estructuras definidas y el analisis de composicion

porcentual presentd mezclas de carbono, sodio, niquel, silice y oxigeno en proporciones variables.

FIGURA 13. Imagen de fragmento de niquel tomada con detector de electrones retrodispersados a 1500x
10kV en SEM de muestra raspada de superficie de niquel (750 °C, vidrio pyrex, 27/04/2016).

En las figuras 8 a 13 (pp. 22 a 25) se observan diferentes casos presentes en la muestra raspada de
la superficie de niquel de la prueba realizada el dia 13 de abril de 2016. Esta prueba se realiz6 con el
prototipo de la capsula de vidrio pyrex soplado. La informacion obtenida confirma que la propuesta de
sistema para crecimiento de CNT por deposicion quimica de vapor fue efectiva. Sin embargo, el uso de
vidrio pyrex para realizar la capsula de reaccion no es el método que serd recomendado en este estudio
por la dificultad de romperse la capsula con cada prueba realizada, haciendo que no sea una opcién
econémicamente viable. De igual manera, al trabajar a 700 °C durante mas de dos horas, el vidrio pyrex

se deformo, perdiendo la estructura de la capsula que se hizo.
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Posteriormente se realizaron todas las pruebas con la cdmara de hierro galvanizado obteniendo los
mismos resultados que con el prototipo de pyrex. En los casos donde se vari6 la temperatura de operacién
de la muflaa 750 °C se presentan el mismo comportamiento en la deposicion de CNT sobre la superficie
de niquel, pero se observo una mayor la cantidad de CNT depositados a comparacién con una temperatura
de 700 °C; sin embargo, cuando se trabajo a 800 °C, la cantidad de CNT fue considerablemente menor
que cuando se trabajo a 700 °C, practicamente siendo esta cantidad nula. Lo anterior indica que la mejor
temperatura de la mufla para trabajar con el sistema de hierro galvanizado propuesto es de 750 °C durante

cuatro horas.

Cuando se trabajo variando la superficie para crecimiento por una de cobre en lugar de una superficie
de niquel, no ocurrié el crecimiento de CNT en ningun punto de la placa de cobre. También se pudo
observar que superficie interna de la capsula de hierro galvanizado permitié el crecimiento de CNT. Esto
determina que la mejor superficie utilizada para el crecimiento de CNT en el sistema propuesto es la

superficie de niquel, y una alternativa puede ser la superficie interna del hierro galvanizado.

Con el caso de la variacion de presion de argon con etanol, se encontrd que el crecimiento fue mas
eficiente a 645.0 Torr que a 670.0 Torr, puesto que se encontré mayor deposicion sobre la superficie de
niquel a 645.0 Torr. Cuando se trabaj6 a 670.0 Torr, se deposit6 carbono en la tuberia de entrada y salida
de la capsula de reaccién evitando el acceso de carbono al a camara de reaccién y el crecimiento de CNT
en la superficie de niquel; también se debe agregar que se consumi6 el argén y el etanol en grandes
cantidades, como se observa en las corridas de los dias del 13, 16 y 17 junio de 2016 (ver Cuadros 9-14,
pp. 47 a 49). Estos resultados indican que fue més eficiente mantener una presion menor para permitir el
crecimiento de CNT vy evitar el consumo desmesurado de los reactivos. Por consiguiente, se encontro
que el promedio de la mejor presidn de argon con etanol para trabajar en el sistema propuesto es de 645.0

Torr.

Se pudo determinar que la metodologia y el sistema propuesto para realizar la deposicidn quimica
de vapor utilizados en la UVG es aplicable para la produccién de CNT. Las mejores condiciones
encontradas para trabajar en el sistema propuesto con la capsula de hierro galvanizado durante cuatro
horas son a una temperatura de trabajo de la mufla de 750 °C, con una presion de 745.0 Torr y con la
superficie de crecimiento de niquel. Sin embargo, se necesitan realizar modificaciones al sistema para

obtener mejores resultados en la calidad y cantidad de CNT producidos.



VII. DISCUSION

Al analizar la morfologia de las muestras, con el detector de electrones retrodispersados del SEM,
se encontraron estructuras cilindricas como se observa en las Figuras 8 a 10 (pp. 22 a 23). La identidad
de las estructuras cilindricas fue confirmada con el detector de rayos X para determinar su composicion.
En la mayoria de los casos se encontraron CNT, pero también se encontraron fibras de vidrio y otras
impurezas (estructuras amorfas de carbono, fragmentos de niquel, 6xidos indeseados, entre otros). Las
fibras de vidrio son considerablemente mas grandes que los CNT, como se puede comparar entre las
Figuras 10 y 11 (pp. 23 a 24). La presencia de la fibra de vidrio ayud6 a determinar que las estructuras
cilindricas encontradas se trataban de CNT, puesto que la fibra de vidrio es mas ancha que los nanotubos.
Al corroborar con el detector de rayos X, también se puede encontrar la diferencia entre la composicion
porcentual de ambas estructuras, los CNT siendo en su mayoria carbono y la fibra de vidrio siendo silice,
lo que permite tener una especie de estandar interno en muestra. A pesar de brindar ayuda en el analisis
de la identidad de los CNT, es un detalle que no se puede pasar por alto, por lo que se hace énfasis en
mejorar la forma de ensamblaje del sistema para evitar contaminaciones de este tipo. El hecho de
presentarse las fibras de vidrio indica que al momento de ensamblado del sistema se debe tener el mayor
cuidado posible. También se puede buscar una alternativa para permitir el acceso a la cAmara de reaccion
para cambiar la superficie de crecimiento sin tener que desensamblar el sistema completamente para

reducir la cantidad de impurezas que ingresan al sistema.

La identidad de los CNT también se corroboré al encontrar ensambles de muros donde se pueden
observar centros de concentracion de estructuras circulares. La estructura cilindrica de los CNT permite
que tengan un comportamiento para formar bosques o valles de nanotubos, algo que los hace muy
interesantes en aplicaciones de electrénica (Avouris 2002; McEuen, Fuhrer, y Park 2002; Peng, Zhang,
y Wang 2014); sin embargo, se observa en la Figura 12 (p. 24) que el muro tiene cierta curvatura, la cual
se debe a la forma de extraccion de la muestra. Al momento de realizar el raspado se rompen las
estructuras del sustrato (en este caso el niquel), lo que genera que el sustrato pierda su estructura plana,
haciendo que todo el valle forme una especie de micela, permitiendo ver la base de los CNT. Esta
caracteristica se vio reflejada en todas las muestras extraidas por medio del raspado. Al realizar el raspado
se observaron que pequefias porciones de metal brillante se arrastraban con la muestra negra mate. Estos
fragmentos de metal arrastrado indican que el sitio de nucleacion del CNT fue efectivamente el niquel,
corroborando no solo la identidad de los CNT sino el comportamiento de su crecimiento. Estos resultados
indican que hay que considerar un desgaste de la superficie de crecimiento en cada prueba realizada. Este
desgaste pudo afectar al crecimiento de CNT en alguna de las pruebas, como es el caso de la corrida a
800 °C, la cual fue la dltima prueba realizada y fue donde menor cantidad de CNT se obtuvieron. Sin
embargo, no se puede determinar si el desgaste tuvo algin efecto en el crecimiento de CNT por no existir

un estudio del efecto que se genera por este.
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Se realiz6 una extraccién con acetona, sin embargo, al realizar el analisis morfol6gico con el detector
de electrones fotodispersados, la muestra mostré haber perdido toda su forma. Este problema evité
identificar cualquier estructura cilindrica que podria tratarse de CNT; las Gnicas estructuras identificadas
fueron grandes cimulos esféricos que estaban compuestos por carbono, silice, niquel y oxigeno. Esto
indico que la mejor manera para extraer las muestras es por medio del raspado, puesto que este método

permitié que mantuvieran su estructura.

Al analizar las estructuras de paredes que contenian altos porcentajes de niquel, se determind que
parte de la superficie de crecimiento fue arrastrada con los CNT. El hecho que se arrastre parte de la
superficie de crecimiento al momento de extraccién hace necesario encontrar otra manera de extraccion
de los CNT para evitar el deterioro desmesurado del sustrato de crecimiento. En las ultimas pruebas
realizadas se pudo apreciar que el crecimiento de nanotubos habia reducido el grosor de la superficie de
niquel, lo que corrobora que se estaba arrancando parte de la superficie con la extraccidn. Este indicio es
positivo y negativo al mismo tiempo, puesto que indica que, en efecto, se estan produciendo los CNT,
pero que los reactivos se estan consumiendo y que se deben buscar mas alternativas para poder producir

una mayor cantidad de CNT.

También se presentaron estructuras de carbén amorfo en las proximidades del CNT, al igual que se
presentan fibras de vidrio y fragmentos de niquel. Se debe considerar que, al momento de reaccionar el
etanol, se producen subproductos como hidrégeno, oxigeno, hidruros de niquel, 6xidos de niquel, etc.
Estos subproductos pueden quedarse dentro de la cipsula de reaccion, haciendo que se evite el correcto
proceso de crecimiento de CNT vy, a su vez, generan impurezas. Las impurezas se pueden a presenciar
en los alrededores de los CNT de las figuras 8 a 13 y 18 a 25 (pp. 22 a 25 y 53 a 57 respectivamente),
como las estructuras amorfas que acompafian e incluso, en ocasiones, cubren las estructuras cilindricas
de los CNT. Para tener una idea de cuanto etanol ingresa al sistema se puede observar los célculos 1y 2
de la seccién de Apéndice, donde se observa que se consume aproximadamente medio mol de etanol.
Las estructuras de los CNT encontradas muestran que una cantidad menor de ese medio mol de etanol
que ingreso6 al sistema reacciond para generar los CNT, lo cual hace evidente que es recomendable
realizar un estudio que cuantifique este consumo de etanol para la produccién de CNT de manera efectiva

y asi poder mejorar el rendimiento de la produccién de CNT.

En un inicio se realizaron las corridas con una camara de reaccion prototipo de vidrio pyrex. En
dicha camara se desarrollaron los CNT de manera eficiente y se pudieron corroborar sus identidades
como se menciond anteriormente. Por consiguiente, se prosiguié a elaborar una capsula de reaccién de
hierro galvanizado. Esta capsula de hierro galvanizado fue tan efectiva como el prototipo de vidrio pyrex.
Sin embargo, se encontrd que existié crecimiento de CNT en las paredes interiores de la capsula, lo que
hizo que en ocasiones se evitara la salida de desechos o que abrir la capsula tuviera dificultades. Con

esto en consideracion, la capsula de hierro galvanizado desarrollada fue un modelo de gran ayuda para
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el crecimiento de CNT, pues permiti6 tener acceso a la cdmara sin la necesidad de romper la cdmara cada
vez. De igual manera, la camara de hierro galvanizado mostr6 resultados similares a los del prototipo de
vidrio pyrex pues también present6 crecimiento de CNT. Esto determina que se cumpli6 el objetivo del
desarrollo de una camara de reaccion de hierro galvanizado para el crecimiento de CNT por deposicion

quimica de vapor.

Se encontrd que a la temperatura de operacién de la mufla de 750 °C se puede dar un crecimiento
optimo de CNT en una superficie de niquel, puesto que la cantidad de CNT depositados en la superficie
de niquel era més espesa que a 700 °C. A 800 °C se encontraron varias dificultades, dentro de ellas estaba
la rampa de subida de temperatura, la cual era mas tardada que la de 750 °C en casi una hora y media de
diferencia, lo que implica un mayor gasto de gas inerte; otra razén es la rapidez con la que baja la
temperatura si hay fluctuaciones energéticas o el ambiente del laboratorio no es estrictamente controlado,
haciendo mas dificil mantener la temperatura de operacién en 800 °C. Ademas de las dificultades de
control de temperatura y gasto de econémico, la cantidad de CNT presentes a 800 °C fue casi nula,
posiblemente a la formacion de SWCNT los cuales se empiezan a producir a esa temperatura (Kumar y
Ando 2010), haciendo un sitio competitivo entre MWCNT y SWCNT que se pierde al ser arrastrado con

la presion de gas que fluye constantemente.

Cuando se trabaj6 con cobre como superficie de crecimiento no se produjo el crecimiento de CNT
en ningun punto de la placa de cobre. En el caso anterior pudo ocurrir que el cobre se encontraba cubierto
de carbono que se deposita en toda la capsula de reaccion al entrar el flujo de etanol. También se propone

que el cobre no es la superficie iddnea para el crecimiento de CNT.

Se pudo observar que superficie de la capsula de hierro galvanizado permitié el crecimiento de CNT.
Esto puede deberse a las imperfecciones que posee la tuberia de hierro galvanizado, la cual es usualmente
utilizada para traslado de agua, por lo que no necesita ser pulida en el interior. Las imperfecciones en la
superficie permiten aumentar el area de contacto que puede presentarse en la reaccién, haciendo méas
probable el crecimiento de CNT. Esto indica que el hierro galvanizado puede funcionar como una
alternativa del sustrato para el crecimiento de nanotubos. Sin embargo, se necesitan mas estudios

utilizando hierro galvanizado para determinar qué tan Util es este como un sustrato.

Cuando se trabajé con la variacion de presion de argén con etanol, se encontré que fue mas eficiente
el crecimiento de CNT a una presion de 645.0 Torr que a una de 670.0 Torr. Esto se debe a la velocidad
con la que viaja la particula de carbono a reaccionar es mayor a medida que sube la presion; sin embargo,
el angulo de impacto de la particula y la razdn etanol/argon utilizada aportan al hecho que la reaccién no
siempre sea posible. El &ngulo de entrada que permite la cdmara de reaccion (ver Figura 14, p. 41) genera

dificultad de impacto, ya que la superficie de sustrato se puede desplazar hasta topar con la pared del
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fondo de la camara, donde esté la tuberia de entrada, haciendo que una menor area de sustrato esté en
una posicién que le permita interactuar con el carbono. La razén de etanol/argén se ve modificada con
la presion que se le ejerce al sistema por el argén, haciendo que la cantidad de particulas que puede
reaccionar con el sustrato se vea disminuida por tener mas choques con el argdn antes de llegar al sustrato
y evitar que haya interaccion con el sustrato. También se debe recordar que la medicién de presion
obtenida por el equipo PASCO fue la presion relativa del sistema la cual se trataba de la presion que
ejercia el gas argon contra la presion que ejercia el sistema; es decir que, como consecuencia, si el gas
no podia escapar por la tuberia de salida del sistema, la presion se acumulaba en el sistema completo y
esta se ejercia en contra de la presion que aportaba el dispensador de argén, haciendo que la medicidn de
presién fuera incorrecta. Esto hace de suma importancia buscar una forma de medir la presién dentro de
la capsula de reaccion para poder controlar de manera mas detallada el sistema y evitar realizar

mediciones que no describen al sistema correctamente.

Se determind que es factible la metodologia desarrollada para el crecimiento de CNT por deposicion
quimica de vapor en la UVG, con la cual se obtuvieron resultados positivos del crecimiento de CNT. Las
mejores condiciones encontradas para trabajar en el sistema propuesto con la capsula de hierro
galvanizado son a una temperatura de trabajo de la mufla de 750 °C, con una presién de 745.0 Torr y con
la superficie de crecimiento de niquel. Las condiciones anteriores determinan que es posible repetir el
crecimiento de CNT en la UVG, como ocurri6 con las pruebas en la experimentacion. La metodologia
todavia presenta imperfecciones, pero puede mejorarse si se le realizan modificaciones en la forma de
medicidn de variables, en el uso de sustratos y en el uso de las mejores condiciones de trabajo encontradas

anteriormente para obtener mejores resultados en la calidad y cantidad de CNT producidos.



VIIl. CONCLUSIONES

Se evalud la factibilidad de una metodologia para el crecimiento de nanotubos de carbono
por deposicion quimica de vapor en la Universidad del Valle de Guatemala, obteniendo
resultados positivos para el crecimiento de nanotubos de carbono con dicha metodologia
segun la caracterizacion con el SEM del INACIF.

Se desarroll6 el prototipo de una capsula de hierro galvanizado para el crecimiento de
nanotubos de carbono por deposicién quimica de vapor la cual permitio el desarrollo
efectivo de crecimiento de nanotubos de carbono durante todo el estudio.

Se logré establecer una metodologia de bajo costo para el crecimiento de nanotubos de
carbono por deposicion quimica de vapor en la Universidad del Valle de Guatemala.

Se identifico que las mejores condiciones, entre las que se trabajaron, para el crecimiento
de nanotubos de carbono por deposicion quimica de vapor son cuatro horas de trabajo en
el sistema de hierro galvanizado propuesto a una temperatura de trabajo de la mufla de
750 °C, con presion de argon con etanol de 645.0 Torr, utilizando una superficie de niquel

para el crecimiento de CNT y una temperatura del balon de tres bocas de 45.0 °C.
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IX. RECOMENDACIONES

Al momento de ensamblar y desensamblar el sistema de reaccion, se debe cuidar que no se
introduzcan contaminantes como fibra de vidrio del recubrimiento interno de la mufla. De
esta manera se mantendra una muestra con la mayor pureza posible.

Buscar una alternativa que permita el acceso a la camara de reaccién para el cambio de la
superficie de crecimiento sin tener que desensamblar el sistema completamente de la mufla.
Realizar un estudio del desgaste de la superficie de crecimiento de CNT y de esta manera
se puede determinar la vida atil de la superficie utilizada.

Buscar mas alternativas como sustratos para evitar el consumo desmesurado de la superficie
de crecimiento de CNT, de esta manera se pueden reducir los gastos econémicos del
sistema propuesto. Como una alternativa, se puede buscar la aplicabilidad del hierro
galvanizado como una superficie y sustrato de crecimiento de los CNT.

Proponer una nueva disposicion de los elementos del sistema propuesto para el crecimiento
de CNT por deposicion quimica de vapor para evitar pérdida de calor, haciendo que trabajar
a 800 °C en la mufla sea un proceso mas rapido (en la rampa de subida de temperatura) y
mas eficiente a manera de no perder el calor del sistema.

Buscar mas alternativas del gas que genera una atmésfera inerte para reducir el costo de
operacion.

Buscar una forma de medir la presién dentro de la capsula de reaccion para poder controlar
de manera mas detallada el sistema y evitar realizar mediciones que no describen al sistema
correctamente.
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X1. APENDICE

CALCULO 1. Célculo de mililitros de etanol consumidos en la corrida del 13/06/2016.

Se encuentra la diferencia entre los mililitros de etanol que se agregaron al inicio de la corrida y los

mililitros que sobraron al final de la corrida:

AV =120.0 £ 0.5mL EtOH —90.0 £ 0.5mL EtOH = 30.0 + 0.5mL EtOH

CALCULO 2. Célculo de moles de etanol consumidos en una corrida a partir de los mililitros de
etanol consumidos en la corrida del 13/06/2016.

Se utiliza la densidad del etanol (0.790 g/mL) y el peso molecular del etanol (46.06844 g/mol) para

realizar una conversion de los mililitros de etanol que se consumieron en la corrida:

= XmL FtOH (0'7909 EtOH)( Lmol EtOH) = Ymol EtOH
Ttmot Eton = 2T 1mL 46.06844g - me

mol

30.0 + 0.5mL EtOH (0'7909 EtOH) (
o ETom 1mL 46.06844g

EtOH) = 0.514 + 8.57 X 10~3mol EtOH

NOTA: Se trabajo con etanol absoluto, por lo que la pureza de este reactivo tiene un efecto minimo
en la cantidad de moles consumidos para la finalidad exploratoria del experimento, permitiendo que se
pueda obviar este factor del calculo. De cualquier manera, la cantidad de moles calculados por medio de
este calculo solo indican la cantidad de moles consumidos en el proceso, no indica la cantidad de moles

que reaccionaron sobre la superficie de crecimiento de CNT.
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CUADRO 2. Presupuesto necesario para la realizacion del proyecto de evaluacion de una metodologia local

para el crecimiento de nanotubos de carbono por deposicién quimica de vapor.

Material Unigiti:(l)o(Q) Cantidad Preczc()?;l'otal Co_rr]ggl)?g)' da
Viaticos Dias
Transporte (Gasolina) 100.00 15 1 500.00
Carro (alquiler) 175.00 30 5 250.00
Material consumible Unidad
Papel parafinado 35.00 1 35.00
Tubos de pyrex hueco 5 mm 50.00 5 250.00
Cinta adhesiva 20.00 1 20.00
Otros materiales Unidad
Computadora portétil 7 500.00 1 7 500.00
Caja para materiales 50.00 1 50.00
Balanza analitica 32 000.00 1 32000.00
Espatula de doble pesada 50.00 1 50.00
Capsula de atmosfera inerte 1 000.00 1 1 000.00
Mangueras de hule 10.00 5 50.00
Tenazas de paso (hierro) 25.00 3 75.00
Llaves de paso con mandmetro 500.00 2 1000.00
Mufla 32 000.00 1 32 000.00
Guantes de nitrilo 500.00 1 500.00
Guantes de proteccion de calor 240.00 2 480.00
Extintor 800.00 1 800.00
Reactivos Unidad
Gas argon 1200.00 1 1 200.00
Gas metano 800.00 1 800.00
Gas nitrégeno 1 000.00 1 1 000.00
Etanol 400.00 1 400.00
Cobre 500.00 1 500.00
Niquel 2 500.00 1 2 500.00




CUADRO 2 (Continuacidn). Presupuesto necesario para la realizacion del proyecto de evaluacion de una
metodologia local para el crecimiento de nanotubos de carbono por deposicién quimica de vapor.
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Cristaleria Unidad

Beaker 50 ml 35.00 5 700.00

Beaker 100 ml 45.00 2 90.00

Beaker 250 ml 65.00 2 130.00

Probeta 10 ml 30.00 2 60.00

Probeta 25 ml 35.00 2 70.00

Placas de vidrio 0.80 100 80.00

Frasco de vidrio 15.00 2 30.00
Material Precio((t;;witario Cantidad Preczc()g ;I'otal Co_rll'g;?l)?g)ida

Materiales de oficina Unidad

Resma de Hojas Bond 80

Gramos 40.00 2 80.00

Cartucho de tinta negra 175.00 1 175.00

Cartucho de tinta a color 215.00 1 215.00

Folder con gancho 2.50 4 10.00

Léapiz 2.00 2 4.00

Otros gastos Unidad

Mano de obra (trabajo de

capsula de atmoésfera inerte) 600.00 1 600.00

10% para emergencias 355.00 2 710.00

TOTAL (Q) 4 369.00 87 545.00
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CUADRO 3. Protocolo de seguridad para trabajar con gases inflamables.

ADVERTENCIA

Se trabajara a temperaturas altas con un gas inflamable, se debe trabajar con equipo de proteccion
completo y dentro de la campana. Se debe mantener un extintor en buen estado y funcional preparado
para su uso en cualquier caso que se presente una fuga de gas de la fuente de carbono.

Si se presenta una fuga de gas:

Cerrar la llave de la fuente de carbono.

Cerrar la llave del gas inerte.

Desconectar la mufla.

Abrir la compuerta de la mufla para permitir el uso del extintor.

o~ L RE

Aplicar el contenido del extintor durante 15 segundos o hasta que se extinga
completamente la llama.

6. Desconectar todas las conexiones de gas y luz.

7. Llamar a la autoridad superior inmediata, el Licenciado Angel César Ramirez.

8. Si hay heridos llamar por asistencia médica.




FIGURA 14.

Capsula de hierro galvanizado para generar atmésfera inerte y crecimiento de CNT
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FIGURA 15. Sistema de reaccion para crecimiento de CNT con prototipo de vidrio pyrex
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FIGURA 16. Sistema de reaccion para crecimiento de CNT con capsula de hierro galvanizado
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Manometro de argon

FIGURA 17. Sistema completo para crecimiento de CNT por deposicién quimica de vapor
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CUADRO 4. Control de parametros del sistema el 13/04/2016.

45

Tiempo Temperatura Temperatura
Pe P Balon tres Presion Voltaje | Estado de la
Fecha Hora | transcurrido Mufla
o bocas (0.1Torr) | (x0.1V) mufla
(1s) (x1°C) (0.1°C)
13/04/2016 | 12:08 250 26 25.0 642.0 0.0 | APAGADO
13/04/2016 | 12:25 950 200 25.0 644.0 40.0 | Encendido
13/04/2016 | 12:42 2000 508 40.0 646.0 27.0 | Encendido
13/04/2016 | 13:00 2800 667 40.5 641.0 30.0 | APAGADO
CUADRO 5. Observaciones respecto a los parametros del sistema el 13/04/2016.
Tiempo
Fecha Hora transcurrido Observacion
(x1s)
13/04/2016 | 12:08 250 | -
13/04/2016 | 12:25 950 | -
13/04/2016 | 12:42 2000 | -
13/04/2016 | 13:00 2800 | Ruido de fuga de etanol.
CUADRO 6. Control de pardmetros del sistema el 14/04/2016.
Ti Temperatura
iempo ! L .
Fecha Hora | transcurrido Temperatura Balon tres Presion Voltaje | Estado de la
+1 Mufla (£1°C) bocas (£0.1Torr) | (x0.1V) mufla
(*1s) (0.1°C)
14/04/2016 7:00 0 24 22.0 645.0 30.0 | Encendido
14/04/2016 9:11 7200 750 44.0 646.0 30.0 | Encendido
14/04/2016 9:30 8400 750 43.0 646.0 35.0 | Encendido
14/04/2016 9:40 8500 750 44.0 645.0 30.0 | Encendido
14/04/2016 9:52 8600 750 42.0 685.0 30.0 | Encendido
14/04/2016 10:30 11000 750 46.0 685.0 30.0 | APAGADO
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CUADRO 7. Observaciones respecto a los parametros del sistema el 14/04/2016.

Tiempo
Fecha Hora | transcurrido Observacion
(x1s)
Inicio de calentamiento de mufla. Se dej6 encendido el argén con
14/04/2016 7:00 0 | burbujeo de etanol leve.
14/04/2016 9:11 7200 | -
Se aumentd el voltaje a 35.0voltios para que el balén de tres bocas
14/04/2016 9:30 8400 | calentara més rapido.
Se redujo a 30.0voltios para mantener la temperatura del balon de tres
14/04/2016 9:40 8500 | bocas estable.
14/04/2016 9:52 8600 | Seiniciaron las 4 horas de trabajo a 750°C.
Se pard la corrida porque se derriti6 la capsula de vidrio pyrex. Se
dejé el argon en lo que se llegaba a 100°C para evitar cualquier
oxidacion dentro de la capsula. El pyrex no resiste mas de hora 'y
14/04/2016 10:30 11000 | media a 750°C porque pierde su forma.
Parece que si ocurrid la pirdlisis de nanotubos. Se debe realizar la
capsula de hierro galvanizado y las tuberias de conexion deben ser de
vidrio en lugar de manguera de hule para evitar condensaciones de
14/04/2016 - - | etanol en puntos intermedios del recorrido.
CUADRQO 8. Control de parametros del sistema el 13/06/2016.
Tiempo Temperatura Temperatura
: Baldn tres Presion Voltaje | Estado de la
Fecha Hora | transcurrido Mufla
o bocas (0.1Torr) | (£0.1V) mufla
(x1s) (x1°C) (0.1°C)
13/06/2016 8:10 0 24 22.0 649.0 35.0 | APAGADO
13/06/2016 | 8:21 660 198 30.0 646.0 35.0 | Encendido
13/06/2016 | 8:36 1860 341 42.0 644.8 30.0 | Encendido
13/06/2016 8:47 2540 460 41.5 644.2 30.0 | Encendido
13/06/2016 9:00 3190 553 40.8 644.6 25.0 | Encendido
13/06/2016 9:09 3860 610 42.7 644.8 30.0 | Encendido
13/06/2016 | 9:28 4900 688 43.8 645.6 25.0 | Encendido
13/06/2016 | 9:58 6600 750 415 647.6 25.0 | Encendido
13/06/2016 | 10:03 6800 750 43.8 645.0 20.0 | Encendido
13/06/2016 | 10:18 7900 750 44.2 645.0 20.0 | Encendido
13/06/2016 | 10:33 9300 690 425 645.3 25.0 | Encendido
13/06/2016 | 10:56 10250 750 45.8 685.5 25.0 | Encendido
13/06/2016 | 11:37 11790 610 45.8 685.0 25.0 | Encendido
13/06/2016 | 11:54 12300 725 46.2 686.4 25.0 | Encendido
13/06/2016 | 12:00 13600 750 46.2 685.4 25.0 | Encendido
13/06/2016 | 12:10 14600 726 46.5 685.4 20.0 | Encendido
13/06/2016 | 12:28 15600 749 44.4 686.1 23.0 | Encendido
13/06/2016 | 13:02 16180 738 45.7 684.5 22.0 | Encendido
13/06/2016 | 13:50 20250 750 46.1 684.5 22.5 | APAGADO
13/06/2016 | 15:20 25650 157 25.5 666.0 0.0 | APAGADO
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CUADRO 9. Observaciones respecto a los parametros del sistema el 13/06/2016.

Tiempo
Fecha Hora transcurrido Observacion
(1s)
13/06/2016 - - | Seagregaron 120mL EtOH
13/06/2016 8:10 0] -
13/06/2016 8:21 660 | -
13/06/2016 8:36 1860 | -
13/06/2016 8:47 2540 | -
13/06/2016 9:00 3190 | -
13/06/2016 9:09 3860 | -
13/06/2016 9:28 4900 | -
13/06/2016 9:58 6600 | INICIO de 1 horaa 750°C.
Presién subi6 a 652.0mmHg, se tuvo que ajustar para que bajara a
13/06/2016 | 103 6800 | 645.0mmHg.
13/06/2016 10:18 7900 | -
Se termind un ciclo anterior en la mufla, se volvié a iniciar el ciclo de 4
13/06/2016 horas a 7500C cuando se encontraba a 690°C; se aumento la presion de gas
10:33 9300 | de 644.0mmHg a 645.3mmHg.
13/06/2016 10:56 10250 | INICIO de 1 hora a 750°C; se aumento el flujo a 485.0mmHg.
13/06/2016 Se termind un ciclo anterior en la mufla, se volvié a iniciar el ciclo de 4
11:37 11790 | horas a 750°C cuando se encontraba a 610°C.
13/06/2016 11:54 12300 | -
13/06/2016 12:00 13600 | INICIO de 1 hora a 750°C.
Se apag6 la mufla; pero se volvi6 a encender el ciclo para que trabajara a
13/06/2016 12:10 14600 | 750°C.
Se apag6 la mufla; pero se volvié a encender el ciclo para que trabajara a
18/06/2016 | 1, g 15600 | 750°C.
Se apag6 la mufla; pero se volvi6 a encender el ciclo para que trabajara a
13/06/2016 13:02 16180 | 750°C.
13/06/2016 13:50 20250 | Se apag6 el flujo de etanol.
13/06/2016 15:20 25650 | Se apag6 el flujo de argon.
Volumen final de EtOH es de 90mL. Se consumieron 30m| EtOH ->
13/06/2016 - - | 0.514mol EtOH
CUADRO 10. Control de pardmetros del sistema el 16/06/2016
Tiemno Temperatura
Fecha Hora transcufri do Temperatura Balon tres Presion Voltaje | Estado de la
+1 Mufla (x1°C) bocas (£0.1Torr) | (0.1V) mufla
(1) (0.1°C)
16/06/2016 9:08 0 24 24.0 644.0 22.0 | Encendido
16/06/2016 9:17 0 200 20.0 648.0 22.0 | Encendido
16/06/2016 9:29 0 345 16.0 654.0 30.0 | Encendido
16/06/2016 9:43 1200 476 19.0 653.0 35.0 | Encendido
16/06/2016 | 10:51 0 231 19.0 644.0 0.0 | APAGADO
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CUADRO 11. Observaciones respecto a los parametros del sistema el 16/06/2016

Tiempo
Fecha Hora | transcurrido Observacion
(x1s)
16/06/2016 Se encontrd que el error era que se tapo la tuberia de entrada. Dio
- - | problemas en el préximo uso.
16/06/2016 - - | Se agregaron 100mL EtOH
16/06/2016 Inicio de nueva prueba, se altero el sistema, para que la entrada de
9:08 0 | carbono fuera por la chimenea en lugar de la entrada usual.
16/06/2016 9:17 0] -
16/06/2016 9:29 0] -
16/06/2016 9:43 1200 | -
Se derritié la manguera que conecta tuberia de entrada de la capsula,
se tuvo que detener todo para limpiar y evitar que haya deterioro del
16/06/2016 equipo. Se volvera a ensamblar la manguera a un niple de hierro
galvanizado, pero con un codo de 90° para hacer que la manguera no
10:51 0 | se encuentra expuesta al calor en ningiin momento.
CUADRO 12. Control de pardmetros del sistema el 17/06/2016
Tiempo Temperatura
Fecha Hora transcufri do Temperatura Baldn tres Presion Voltaje | Estado de la
(15) Mufla (£1°C) bocas (x0.1Torr) | (x0.1V) mufla
- (0.1°C)
17/06/2016 7:15 0 24 22.0 642.0 22.0 | Encendido
17/06/2016 7:20 310 150 325 642.0 22.0 | Encendido
17/06/2016 7:29 590 232 21.0 652.5 40.0 | Encendido
17/06/2016 7:48 1630 457 28.0 644.5 50.0 | Encendido
17/06/2016 7:54 1970 500 39.0 645.0 22.0 | Encendido
17/06/2016 8:09 2900 585 39.0 643.8 30.0 | Encendido
17/06/2016 8:20 3500 627 34.5 648.0 35.0 | Encendido
17/06/2016 9:00 7100 740 35.0 652.5 35.0 | Encendido
17/06/2016 | 10:00 9700 24 22.0 642.0 40.0 | APAGADO
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CUADRO 13. Observaciones respecto a los parametros del sistema el 17/06/2016

Tiempo
Fecha Hora | transcurrido Observacion
(x1s)
17/06/2016 - - | Se agregaron 100mL EtOH
17/06/2016 Se dejo calentar la mant_a_elt_éctrica _15miq an@es: de empezar a trabajar
- - | para que se alcance equilibrio térmico més rapido

17/06/2016 7:15 0] -

17/06/2016 7:20 310 | -

17/06/2016 7:29 590 | -

17/06/2016 7:48 1630 | -

17/06/2016 7:54 1970 | -

17/06/2016 8:09 2900 | -

17/06/2016 8:20 3500 | -

17/06/2016 9:00 7100 | -

17/06/2016 | 10:00 9700 | Se tap6 de carbdn la capsula.

17/06/2016 - - | Setermind la presion de argon.

CUADRO 14. Control de pardmetros del sistema el 04/07/2016
Tiempo Temperatura B )
Fecha Hora | transcurrido Temperatura Balon tres Presion Voltaje | Estado de la
Mufla (x1°C) bocas (x0.1Torr) | (x0.1V) mufla
(1) (0.1°C)

04/07/2016 7:59 800 24 18.5 647.0 40.0 | Encendido
04/07/2016 8:07 1400 209 28.0 643.7 30.0 | Encendido
04/07/2016 8:09 1500 245 35.5 644.0 20.0 | Encendido
04/07/2016 8:21 2000 398 40.0 644.0 20.0 | Encendido
04/07/2016 8:25 2200 438 39.5 645.0 25.0 | Encendido
04/07/2016 8:28 2400 464 42.0 643.0 20.0 | Encendido
04/07/2016 9:18 5500 677 44.3 650.0 20.0 | Encendido
04/07/2016 9:35 6500 717 39.5 670.0 20.0 | Encendido
04/07/2016 9:51 7400 750 41.0 682.0 20.0 | Encendido
04/07/2016 | 11:11 12000 750 46.5 690.0 17.0 | Encendido
04/07/2016 12:02 15400 750 42.5 740.0 18.0 | Encendido
04/07/2016 12:44 17800 750 45.0 745.0 17.0 | Encendido
04/07/2016 | 13:51 21400 750 46.0 740.0 17.0 | APAGADO
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CUADRO 15. Observaciones respecto a los parametros del sistema el 04/07/2016

Tiempo
Fecha Hora | transcurrido Observacion
(x1s)
04/07/2016 - Se agregaron 100mL EtOH
04/07/2016 Se dejo calentar la manta eléctrica 15min antes de empezar a trabajar
- para que se alcance equilibrio térmico mas rapido
04/07/2016 7:59 800 | Se inicid la prueba.
Se redujo la presion de gas para tener un burbujeo suave, la presion
04/07/2016 bajé y la temperatura del balon de tres bocas aumentd (menos presion
de gas enfria a menor razon el etanol). Se redujo el voltaje para que la
8:07 1400 | razdn de temperatura del balén de tres bocas no fuera tan dréstica.
Se redujo el voltaje para que la razén de temperatura en el baldn de tres
04/07/2016 8:09 1500 | bocas no fuera tan dréstica.
04/07/2016 8:21 2000 | Parece que llegé al equilibrio térmico del balén de tres bocas.
Empez6 a decaer la temperatura del balén de tres bocas y se quiere
04/07/2016 mantener en equilibrio (aproximadamente 40°C), por lo que se
8:25 2200 | aumentd a 25.0 el voltaje.
04/07/2016 Se ajusto presion de argdn para un burbujeo suave. Se disparo la
8:28 2400 | temperatura del baldn de tres bocas, por lo que se redujo el voltaje.
04/07/2016 La pre_sién aumento, sin embargo, la pre§i_c'm sigue sier_ldo la misma. El
9:18 5500 | burbujeo del etanol es suave. No se modificard la presion.
Se agregaron 50mL EtOH. La presion sigue aumentando, sin embargo,
el burbujeo y la presidn siguen siendo los mismos. La temperatura del
04/07/2016 balén de tres bocas disminuyd por agregar el volumen de etanol y la
bajada momentanea de presion se debe al método de ingreso de etanol
9:35 6500 | al sistema.
Se alcanzd la temperatura de trabajo, ahora se debe trabajar durante 4
04/07/2016 9:51 7400 | horas a 750°C en la mufla.
Se redujo el voltaje para evitar que la temperatura del balén de tres
bocas suba (lentamente). Se encontré una fuga en la union de salida de
04/07/2016 gas del balén de tres bocas, razon por la que se habia reducido la
presion del sistema; se logro cerrar la fuga y se prosigui6 trabajando
11:11 12000 | sin modificar nada.
Se aumentd el voltaje para mantener en equilibrio térmico el balon de
04/07/2016 12:02 15400 | tres bocas.
Se redujo el voltaje para mantener en equilibrio térmico el balon de tres
04/07/2016 12:44 17800 | bocas.
04/07/2016 | 13:51 21400 | Se finalizaron las 4 horas de trabajo. Solo se permite el paso de argon.
04/07/2016 Volumen final de EtOH es de 126mL. Se consumieron 24ml EtOH -> 0.412mol

EtOH
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CUADRO 16. Control de parametros del sistema el 06/07/2016

Tiempo Temperatura
Fecha Hora transcufri do Temperatura Baldn tres Presion Voltaje | Estado de la
(15) Mufla (z1°C) bocas (x0.1Torr) (x0.1Vv) mufla
B (£0.1°C)
06/07/2016 7:18 0 25 24.0 643.0 17.0 | APAGADO
06/07/2016 7:25 440 25 25.0 643.0 40.0 | APAGADO
06/07/2016 7:30 900 25 33.0 645.0 17.0 | Encendido
06/07/2016 7:53 2200 411 45.0 653.0 17.0 | Encendido
06/07/2016 8:02 2700 481 44.0 654.0 20.0 | Encendido
06/07/2016 9:20 7500 750 43.0 654.5 18.0 | Encendido
06/07/2016 | 10:51 12900 750 43.0 654.5 18.0 | Encendido
06/07/2016 | 11:51 16750 750 315 644.5 20.0 | Encendido
06/07/2016 | 12:37 19000 750 43.0 644.5 18.0 | Encendido
06/07/2016 | 13:20 21800 750 43.0 654.5 18.0 | APAGADO
CUADRO 17. Observaciones respecto a los parametros del sistema el 06/07/2016
Tiempo
Fecha Hora | transcurrido Observacion
(x1s)
06/07/2016 | - - Se agregaron 126mL EtOH
06/07/2016 Se inici6 calentamiento de baldn de tres bocas (15 minutos antes de
7:18 0 | encender la mufla). Se generd burbujeo lento de etanol.
Se aumento el voltaje para que suba mas rapido la temperatura del balon
06/07/2016 7:25 440 | de tres bocas.
Se verificd que se mantuvieran las condiciones adecuadas y sin cambios
06/07/2016 7:30 900 | drésticos.
06/07/2016 _ S_e verificd que eX|s_t,|era buen,a salida de gas de la camara. Se ajusto
7:53 2200 | ligeramente la presion de argdn.
Se ajusto el voltaje para que no bajara de 40°C la temperatura del bal6n
06/07/2016 8:02 2700 | de tres bocas.
06/07/2016 Empiezan las 4 horas a 750°C. Se ajusto el voltaje para mantener
9:20 7500 | temperatura del balén de tres bocas alrededor de 45°C.
06/07/2016 | 10:51 12900 | Se modificd la presion de gas para que fuera ligeramente mas suave.
Se modificd el voltaje para que se mantuviera una temperatura alrededor
06/07/2016 11:51 16750 | de 40°C.
Se modificd el voltaje para que se mantuviera una temperatura alrededor
06/07/2016 12:37 19000 | de 40°C.
06/07/2016 | 13:20 21800 | Se cumplieron las 4 horas de trabajo, se apago el equipo.
06/07/2016 Volumen final de EtOH es de 75mL. Se consumieron 51ml EtOH -> 0.875mol

EtOH




CUADRO 18. Control de parametros del sistema el 11/07/2016
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Tiemno Temperatura
Fecha Hora transcurpri do Temperatura Baldn tres Presion Voltaje | Estado de la
+1 Mufla (z1°C) bocas (0.1Torr) | (x0.1V) mufla
(*1s) (0.1°C)
11/07/2016 7:16 0 24 24.0 642.0 19.0 | APAGADO
11/07/2016 7:30 700 24 28.0 642.0 25.0 | Encendido
11/07/2016 | 7:38 1200 194 34.0 642.0 19.0 | Encendido
11/07/2016 9:40 9600 750 47.0 644.0 19.0 | Encendido
11/07/2016 | 11:38 16000 750 47.0 645.0 19.0 | Encendido
11/07/2016 | 13:40 23200 750 47.0 645.0 19.0 | APAGADO
CUADRO 19. Observaciones respecto a los parametros del sistema el 11/07/2016
Tiempo
Fecha Hora | transcurrido Observacion
(x1s)
11/07/2016 | - - Se agregaron 75mL EtOH
11/07/2016 Se inicié calentamiento de bal6n de tres bocas (15 minutos antes de
7:16 0 | encender la mufla). Se gener6 burbujeo lento de etanol.
11/07/2016 7:30 700 | Se inici la etapa de calentamiento de mufla.
Se ajusto el voltaje para llegar al equilibrio térmico en el baldn de tres
11/07/2016 7:38 1200 | bocas (alrededor de 40°C).
11/07/2016 9:40 9600 | Se inici6 el periodo de operacion de 4 horas a 750°C.
Se agregaron 50mL de EtOH. Por lo que el volumen inicial era de
11/07/2016 11:38 16000 | 125mL EtOH
11/07/2016 Se termino el periodo de 4 horas de operacién a 750°C. Se termind el
13:40 23200 | flujo de EtOH, dejando Unicamente el flujo de argén.
11/07/2016 | _ ] I\E/tcgl:_'men final de EtOH es de 91mL. Se consumieron 34ml EtOH -> 0.583mol
CUADRO 20. Control de pardmetros del sistema el 13/07/2016
. Temperatura
Tiempo ! - .
Fecha Hora | transcurrido Temperatura Balon tres Presion Voltaje | Estado de la
+1 Mufla (z1°C) bocas (x0.1Torr) | (x0.1V) mufla
(*1s) (£0.1°C)
13/07/2016 6:15 0 25 26.0 642.5 19.0 | APAGADO
13/07/2016 6:30 0 25 26.0 642.5 19.0 | Encendido
13/07/2016 | 10:08 13500 800 415 645.5 19.0 | Encendido
13/07/2016 | 14:.08 28000 800 415 646.0 19.0 | APAGADO




CUADRO 21. Observaciones respecto a los parametros del sistema el 13/07/2016
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Tiempo
Fecha Hora | transcurrido Observacion
(x1s)
13/07/2016 | _ ] ﬁqeu?%regaron 91mL EtOH. En esta ocasion se trabajara a 850°C en la
13/07/2016 Se inici6 calentamiento de bal6n de tres bocas (15 minutos antes de
6:15 0 | encender la mufla). Se gener6 burbujeo lento de etanol.
13/07/2016 6:30 0 | Se inici6 la etapa de calentamiento de mufla.
13/07/2016 | 10:08 13500 | Se inici la etapa de 4 horas de trabajo a 800°C.
13/07/2016 | 14.08 28000 | Se termino la etapa de 4 horas de trabajo a 800°C.
13/07/2016 | _ ) \E/tocl)l:_'men final de EtOH es de 34mL. Se consumieron 57ml EtOH -> 0.977mol

FIGURA 18. Imagen de CNT tomada con detector de electrones retrodispersados a 6000x 10kV en SEM de
muestra raspada de superficie de niquel (750 oC, vidrio pyrex, 27/04/2016).
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FIGURA 19. Imagen de toma general de muestra de CNT raspada de superficie de niquel tomada con
detector de electrones retrodispersados a 600x 10kV en SEM (750 oC, vidrio pyrex, 27/04/2016)

FIGURA 20. Imagen aumentada de toma panoramica de muestra raspada de superficie de niquel tomada con
detector de electrones retrodispersados a 2200x 10kV en SEM (750 oC, hierro galvanizado, 15/07/2016).
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FIGURA 21. Imagen de CNT en muestra raspada de superficie de niquel tomada con detector de electrones
retrodispersados a 1300x 10kV en SEM (750 oC, hierro galvanizado, 15/07/2016).

FIGURA 22. Imagen de CNT en muestra raspada de superficie de niquel tomada con detector de electrones
retrodispersados a 1800x 10kV en SEM (750 oC, hierro galvanizado, 15/07/2016).
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FIGURA 23. Imagen de CNT en muestra raspada de superficie de niquel tomada con detector de electrones
retrodispersados a 2200x 10kV en SEM (750 oC, hierro galvanizado, 15/07/2016).
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FIGURA 24. Imagen de CNT en muestra raspada de superficie de niquel tomada con detector de electrones
retrodispersados a 5500x 10kV en SEM (750 oC, hierro galvanizado, 15/07/2016).
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FIGURA 25. Imagen de CNT en muestra raspada de superficie de niquel tomada con detector de electrones
retrodispersados a 1400x 10kV en SEM (800 oC, hierro galvanizado, 15/07/2016).
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Figura 26. Escaneo de resultados de andlisis de rayos X de CNT de la muestra raspada de superficie de niquel (750 oC, vidrio pyrex, 27/04/2016) presentes en la Figura 10.

Project: CNT MUESTRA 1
Owner: INCA
Site: Site of Interest 8

Sample: CNT MUESTRA 1
Type: Default
ID:

k: pectrum 1

»

Spectrum Processing :
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Full Scale 165 cts Cursor: 0.000 keV

89



Figura 27. Escaneo de resultados de andlisis de rayos X de fibra de vidrio de la muestra raspada de superficie de niquel (750 oC, vidrio pyrex, 27/04/2016) presentes en la
Figura 11.

Project: CNT MUESTRA 1
Owner: INCA
Site: Site of Interest2
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Figura 28. Escaneo de resultados de andlisis de rayos X de CNT de la muestra raspada de superficie de niquel (750 oC, vidrio pyrex, 27/04/2016) presentes en la Figura 12A.

Project: CNT MUESTRA 1
Owner: INCA
Site: Site of Interest7
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ID:

Spectrum Processing :
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Figura 29. Escaneo de resultados de andlisis de rayos X de fragmento de niquel de la muestra raspada de superficie de niquel (750 oC, vidrio pyrex, 27/04/2016) presentes en
la Figura 13.

Project: CNT MUESTRA 1
Owner: INCA
Site: Site of Interest 13

Sample: CNT MUESTRA 1
Type: Default
ID:

Spectrum Processing :
No peaks omitted

Processing option : All elements analyzed (Normalised)
Number of iterations = 2

Standard : 20pm Electron Image 1
C CaCO3 1-Jun-1999 12:00 AM
O Si02 1-Jun-1999 12:00 AM
Si Si02 1-Jun-1999 12:00 AM
Ni Ni 1-Jun-1999 12:00 AM

Elem... Weight% Atomic%

CK 214 276
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SiK 0.05 0.06
NiL 9735  96.58

Totals 100.00
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Figura 30. Escaneo de resultados de andlisis de rayos X de de CNT de la muestra raspada de superficie de niquel (750 oC, vidrio pyrex, 27/04/2016) presentes en la
Figura 18.
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Spectrum Processing :
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Figura 31. Escaneo de resultados de andlisis de rayos X de CNT de la muestra raspada de superficie de niquel (750 oC, hierro galvanizado, 15/07/2016) presentes en la
Figura 23.
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O Si02 1-Jun-1999 12:00 AM
Si Si02  1-Jun-1999 12:00 AM
Ni  Ni  1-Jun-1999 12:00 AM

Elem... Weight% Atomic%

CK 8715  98.07
OK 341 041
SiK 0.26 0.03
NiL 12.58 149

Totals 100.00
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Full Scale 20602 cts Cursor: 0.000 keV
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Figura 32. Escaneo de resultados de andlisis de rayos X de CNT en la muestra raspada de superficie de niquel (750 oC, hierro galvanizado, 15/07/2016) presentes en la

Figura 24.

Project: CNT MUESTRA 1
Owner: INCA
Site: Site of Interest9

Sample: CNT MUESTRA 1
Type: Default
ID:

Spectrum Processing :
No peaks omitted

Processing option : All elements analyzed (Normalised)
Number of iterations = 2

Standard :

C CaCO3 1-Jun-1999 12:00 AM
O Si02 1-Jun-1999 12:00 AM
Si Si02 1-Jun-1999 12:00 AM
Ni  Ni  1-Jun-1999 12:00 AM

Elem... Weight% Atomic%

CK 86.18  95.39
OK 223 1.85
SiK 0.56 0.26
NiL 11.03 250

Totals 100.00
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Figura 33. Escaneo de resultados de andlisis de rayos X de CNT en la muestra raspada de superficie de niquel (800 oC, hierro galvanizado, 15/07/2016) presentes en la
Figura 25.

Project: CNT MUESTRA 1
Owner: INCA
Site: Site of Interest 10

Sample: CNT MUESTRA 1
Type: Default
ID:

Spectrum Processing :
No peaks omitted

Processing option : All elements analyzed (Normalised)
Number of iterations = 2

- '
Standard : Electron Image 1
C CaCO3 1-Jun-1999 12:00 AM
O Si02 1-Jun-1999 12:00 AM
Si Si02 1-Jun-1999 12:00 AM
Ni Ni  1-Jun-1999 12:00 AM

Elem... Weight% Atomic%

CK 8543 9541
OK 5.38 1.69
SiK 0.72 023
NiL 854 268

Totals 100.00
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CUADRO 22. Cronograma de actividades por semana.

Semana 1 2 3 4 |5 6 | 7 8 9 |10 |11 |12 | 13|14 | 15|16 | 17 | 18 | 19 | 20 | 21 | 22 | 23 | 24 | 25| 26 | 27 | 28
Compra de x| x| x
materiales
Construccion de
equipo de plasma
con microondas y
determinacion de X | X
mejores
condiciones  de
trabajo
Construccion de
capsula de acero | X | X | X | X | X
inoxidable
Generacion  de
superficies
homogéneas
X
dopadas con
cobre por plasma
de microondas
Ensamblaje  de
equipo para
deposicion
quimica de vapor X | X X[ x| x| x| x| x|x
y determinacion
de las mejores
condiciones  de
trabajo
Crecimiento  de
CNT ~  por X | X X | x| x| x| x|x|x]|x|x
deposicion
quimica de vapor
Caracterizacion
de CNT obtenidos X R X
Redaccion de
reporte de | X | X | X | X | X[ X | X ]| X]|X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X
resultados

La redaccidn del reporte se llevo a cabo durante todo el proceso de investigacién para tener una distribucion mas homogénea del trabajo a lo largo del proceso.
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Ag

Ar

Au
CNT
Co

Cu
CvD
EtOH
Fe
INACIF
K

min
MgO
Mo
MWCNT
Ni

nm

Pd

pp

Pt
SDD
SEM

Si

Lista de acronimos

Plata

Argén

Oro

Carbon Nanotubes o Nanotubos de Carbono

Cobalto

Cobre

Chemical Vapour Deposition o Deposicion Quimica de Vapor
Etanol

Hierro

Instituto Nacional de Ciencias Forenses de Guatemala

Kelvin

Minuto(s)

Oxido de magnesio

Molibdeno

Multi-Walled Carbon Nanotubes o Nanotubos de Carbono de Varias Paredes
Niquel

Nandmetros

Paladio

Pagina

Paginas

Platino

Silicon Drift Detector o Detector de Desplazamiento de Silicon
Scanning Electron Microscope o Microscopio de Barrido de Electrones

Silice
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Sio Oxido de silicio

Si(Li) Silice con Litio

SWCNT  Single-Walled Carbon Nanotubes o Nanotubos de Carbono de Una Pared
USAC Universidad de San Carlos de Guatemala

UvG Universidad del Valle de Guatemala

XRF X-Ray Fluorescence o Fluorescencia de Rayos X

1D Unidimensional o de una dimensién
pm Micrémetros

°C Grados centigrados
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