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RESUMEN 

 

El presente proyecto de investigación se enfoca en el estudio de los NTC, sus propiedades y 

aplicaciones. Se inicia con la síntesis de estas nanoestructuras de carbono, a partir de un método 

derivado de la DQV, conocido como spray pirolisis, que ofrece la ventaja de producir grandes 

cantidades de nanotubos, en comparación con otras técnicas aplicadas, además de que el 

consumo de energías, aunque elevado, no excede aquellos consumidos en métodos como la 

evaporación láser, entre otros. Los NTC obtenidos poseen un diámetro promedio alrededor de 

los 80 nm y varios µm de longitud, además, tienen un alto grado de empaquetamiento y se 

encuentras alineados, observaciones que se lograron mediante MEB y MET; estas 

características son propias del método empleado. A pesar de la eficiencia del proceso, también 

se incluyen impurezas, las cuales pueden influir en las propiedades, como carbón amorfo y, 

sobre todo, partículas residuales del catalizador de Fe utilizado para la síntesis de los nanotubos, 

esto fue corroborado por DRX. Con la finalidad de eliminar dicha contaminación, se aplicó un 

tratamiento de purificación con ácidos, el cual demostró ser eficiente de acuerdo a los resultados 

obtenidos por DRX, donde se observó una disminución considerable en las reflexiones del Fe; 

por otra parte, a través de las micrografías adquiridas por MEB, se establece que los ácidos no 

causan daño considerable en la superficie de los nanotubos. 

Se ha demostrado que la funcionalización por diversos métodos ayuda a incrementar el campo 

de aplicación de los NTC; por lo que se aplicaron dos procesos diferentes. El primero consistió 

en la dispersión y estabilización, mediante el uso de diversos agentes surfactantes como el LSS, 

PVP y AETA. Entre ellos, el LSS demostró su eficiencia, ya sea utilizando agua destilada o 

alcohol isopropílico como solventes; por su parte, el PVP actuó adecuadamente en solución 

acuosa y el AETA en solución con alcohol isopropílico.  

Para determinar las condiciones óptimas para la estabilización de los NTC, se emplearon varias 

técnicas de caracterización como la espectroscopía UV-Vis, que ofrece un primer argumento 

para señalar la mejor dispersión; MEB y MET, fueron ideales para ilustrar las principales 

características obtenidas con cada uno de los compuestos que se seleccionaron. 
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Un segundo método de funcionalización empleado fue la decoración de NTC con varias NPs 

metálicas. Para ello, se utilizó un procesamiento mediante síntesis verde, el cual es óptimo para 

la producción de NPs de metales nobles.  

Se emplearon dos extractos de plantas para la decoración con NPs: (a) S. molle, que demostró 

ser adecuado para la funcionalización de los nanotubos con partículas tanto monometálicas (Pt 

y Pd), como bimetálicas (Ag-Pt, Ag-Pd, Au-Pt y Au-Pd), encontrando resultados interresantes, 

siendo la mayoría una decoración con NPs, aunque también con encadenamientos de las 

mismas; (b) A. triphylla, para la síntesis de NPs bimetálicas Ag-Au. Todos los experimentos 

fueron evaluados por UV-Vis, MEB y MET. Posteriormente, los mejores especímenes fueron 

analizados en función de su capacidad para degradar diversos colorantes, como fueron: azul de 

metileno, rodamina B e índigo carmín. Para este análisis se desarrolló un estudio de la cinética 

de degradación, es decir, la remoción de los colorantes con respecto al tiempo. Para ello, se 

empleó la técnica de espectroscopía UV-Vis. 

¿Con qué fin se dispersan y estabilizan los NTC? Una de las principales funciones de los 

nanotubos cuando se encuentra dispersos, es fungir como refuerzo en diversas matrices. En el 

presente trabajo, se fabricaron aleaciones Al-Mg con diferentes porcentajes peso de Mg (2 y 

10%), mediante molienda mecánica de baja y alta energía. En ambos casos los resultados fueron 

existosos, aunque se observa que, cuando se aplica un método de baja energía, los tiempos de 

procesamiento se extienden considerablemente. Además, la solubilidad del Mg en Al, usando 

los dos porcentajes señalados fue efectiva, de acuerdo a lo establecido por DRX. La morfología 

y tamaño de partícula se evaluó mediante MEB y MET. Una vez obtenidos los polvos de 

aleación, se dispersaron los NTC estabilizados con LSS, siguiendo un paso de molienda 

mecánica por 5 minutos, donde el producto final fue analizado por MEB. Las aleaciones se 

compactaron uniaxialmente y se sometieron a densificación por sinterización. Los compactos 

fueron estudiados por MEB y su densidad se calculó, aplicando el método de Arquímedes. 

Finalmente, se midió la dureza Vickers de las piezas fabricadas, demostrando que la inclusión 

de NTC en la matriz metálica, efectivamente ayuda a mejorar esta propiedad. 

Palabras clave: Nanotubos de carbono, decoración, degradación, nanocompuestos, dureza.  
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ABSTRACT 

 

The main focus of the present investigation project resides on the study of CNTs, their 

properties, and applications. It starts with the synthesis of this carbon nanostructures, using a 

method derived from the conventional CVD, which is known as spray pyrolysis. This technique 

offers the advantage of producing larger amounts of nanotubes, in comparison with other 

processes; besides, the energy consumption, although elevated, does not exceed the ones 

presented with various methods such as laser-evaporation, among others. With the spray 

pyrolysis technique, CNTs with a mean diameter of 80 nm and several µm in length were 

obtained. Also, they possess a high packing and alignment degree, which is usual behavior for 

nanotubes synthesized through this method. The latter observations are a product of developing 

studies by SEM and TEM. Despite the efficiency of the process, some impurities that may 

influence the properties of the products were found, including amorphous carbon and residual 

particles from de Fe catalyst employed during the synthesis, this was corroborated by means of 

XRD. In order to avoid these contamination, a purification treatment using acids was applied, 

which demonstrated its efficiency according to the acquired XRD patterns, showing a 

considerable decrease in Fe reflections. Moreover, from SEM micrographs, it was observed that 

the acids do not cause significant harm to the CNTs surface. 

The use of different functionalization methods have demonstrated to be helpful in increasing the 

application field of the CNTs, which leads to the study of two processes. The first one, consists 

of the dispersion and stabilization of the nanotubes, through the usage of surfactant agents such 

as SDS, PVP, and EDTA. Among them, SDS proved its effectiveness with either distilled water 

or isopropyl alcohol as solvents. Furthermore, PVP was useful in aqueous solution and EDTA 

in isopropyl alcohol.  

With the premise of establishing the optimal conditions for the stabilization of the CNTs, 

different characterization techniques were applied, such as UV-Vis spectroscopy, which builds 

the first argument to mark out the better dispersion and, SEM and TEM were ideal to illustrate 

the best characteristics obtained with each of the selected compounds. 
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A second functionalization method was the decoration of CNTs with several metallic NPs. For 

this end, a green synthesis method was developed, since this is optimal for the production of 

noble metals NPs. 

 Two different plant extracts were used for decorating the nanotubes: (a) S. molle, which showed 

good results in functionalizing nanotubes with monometallic particles (Pt and Pd), as well as 

bimetallic (Ag-Pt, Ag-Pd, Au-Pt y Au-Pd), showing different results, with a majority of NPs in 

touch with the surface, although chains of them were also present; (b) A. triphylla, for the 

synthesis of Ag-Au bimetallic NPs. All the experiments were evaluated employing UV-Vis, 

SEM, and TEM. Afterwards, the better specimens were studied according to its capacity to 

degrade various colorants, such as methylene blue, rhodamine B and indigo carmine. For this 

analysis, a degradation kinetics study was developed, which consists of a comparison of 

colorants removal as a function of time. For this, UV-Vis spectroscopy was used. 

Finally, one question arises, ¿why to disperse and stabilize the CNTs? One of the primary 

functions of nanotubes under this conditions is to act as a reinforcement of various matrixes. In 

the present research, the fabrication of Al-Mg alloys with different weight percentages of Mg 

(2% and 10%), proceeded through low and high energy mechanical milling techniques. For both 

cases, the alloying was successful, although it was observed that, when using a low energy 

process, the milling time considerably increases. Besides, regardless the used percentage of Mg, 

the solubility of Mg in the Al lattice was achieved, according to the results from XRD. The 

morphology and particle size of the powders was evaluated by microscopy, both SEM and TEM. 

Once the alloy powders were collected, they were mixed with the CNTs, by applying 5 minutes 

of mechanical milling. The dispersion of CNTs in the metallic matrix was studied by SEM. 

After this, a uniaxial compaction method helped to form the final specimens, that finally got 

densified by sintering. The compacted samples were evaluated by obtaining SEM micrographs, 

and its density was calculated using the Archimedes method. At last, the Vickers hardness of 

the specimens was measured, demonstrating that the inclusion of CNTs in the Al-Mg matrix, 

effectively helps to improve this property. 

Keywords: Carbon nanotubes, decoration, removal, nanocomposites, hardness. 
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En este primer capítulo se procede con la presentación del trabajo 

de investigación, mencionando conceptos importantes que se 

desarrollarán en apartados posteriores. 

Aspectos notables que constituyen este capítulo, son aquellos 

referentes a conocer el porqué de este trabajo y hasta donde se 

extienden sus expectativas. Además, se presenta la hipótesis 

fundamental, a partir de la cual se plantea el desarrollo del proyecto. 

Previo al análisis y desarrollo de la investigación, es preciso que el 

lector se familiarice con los aspectos esenciales que se proponen, 

con la finalidad de que, conforme se avanza en este documento, se 

vaya teniendo una idea clara de lo que se trata de expresar. 
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En las últimas décadas, los avances tecnológicos han llegado a niveles que anteriormente 

parecían imposibles. La ciencia de materiales no ha sido la excepción y ha tratado de mantenerse 

a la par con esta evolución masiva, aunque es más bien una necesidad dado que muchas áreas 

de la tecnología requieren de materiales avanzados para poder mantener su crecimiento. Algunas 

áreas de la ciencia e industria que se han beneficiado gracias a la constante innovación en los 

materiales son: electrónica, optoelectrónica, industria automotriz, aeronáutica, biomédica, 

ambiental e incluso segmentos del área ingenieril más comunes como la metalurgia y la 

construcción [1-8].  

Entre los materiales que han adquirido mayor atención en las últimas décadas se encuentran 

aquellos dentro del rango nanométrico (1-100 nm), lo cual se debe a las excelentes propiedades 

que presentan al encontrarse en estas dimensiones, producidas por efectos cuánticos. Una de sus 

principales clasificaciones se determina en función de las dimensiones que exceden la escala 

nanométrica [9], siendo esta de la siguiente manera: (a) 0D, todas sus dimensiones por debajo 

de 100 nm, pueden ser quantum dots, nanopartículas; (b) 1D, 1 dimensión fuera, usualmente su 

longitud como nanotubos, nanorodillos, entre otros; (c) 2D, dos dimensiones fuera de la escala, 

solo su espesor se es menor de 100 nm, siendo las películas delgadas el ejemplo más claro; y 

por último (d) 3D, ensambles y materiales nanoestructurados con todas sus dimensiones fuera 

del rango nanométrico pero formados por bloques de construcción que sí cumplen con las 

características establecidas para esta escala. Cada una de las estructuras nanométricas que 

pueden sintetizarse poseen ciertas características que permiten su aplicación en áreas 

determinadas. Tomando un ejemplo más específico, las estructuras 2D a menudo son empleadas 

como refuerzo en diversos materiales, con el fin de promover mejoras en propiedades 

específicas [10, 11]. Sin embargo, no se limitan a cumplir esta función ya que, en la actualidad, 

se ha determinado que poseen otras propiedades aprovechables en áreas como la electrónica, 

catálisis, etc. [12, 13]. Dentro de esta clasificación (2D), se encuentran los nanotubos de carbono 

(NTC), uno de los materiales que mayor impacto han causado en las últimas décadas, dadas sus 

extraordinarias propiedades como alta resistencia, módulo elástico, flexibilidad, entre otras; 

además de su capacidad para ser aplicados en diversas áreas.  

Por ejemplo, algunas industrias como la automotriz, requieren materiales estructurales de bajo 

peso y elevada resistencia. Una vez logrado lo anterior se pueden conseguir aumentos en la 
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carga útil y mejoras en la eficiencia del consumo de combustible. Aleaciones ligeras basadas en 

aluminio (Al) y magnesio (Mg) pueden considerarse entre las más importantes para la 

elaboración de elementos estructurales de bajo peso, ya que ellas son denominadas aleaciones 

ligeras. No obstante, un aspecto que aún limita la confiabilidad de los fabricantes para su uso en 

elementos sometidos a desgaste, es la baja dureza de las mismas que, a su vez, produce una baja 

resistencia a la abrasión. Una aproximación efectiva para tratar de solventar esta problemática, 

es la inclusión de NTC como refuerzo en estas aleaciones debido a que son considerados como 

unas de las fibras más fuertes conocidas por la humanidad [14], permitiendo superar ciertos 

obstáculos en cuanto a la obtención de materiales con propiedades mejoradas. Sin embargo, aún 

se presentan retos en cuanto a la dispersión homogénea del refuerzo, dado que ellos tienden a 

mantenerse aglomerados por las fuerzas electrostáticas producto de su interacción. Sin embargo, 

cuando se logran vencer estas limitantes, mediante la inclusión de NTC en una matriz metálica 

como puede ser una aleación Al-Mg, es posible incrementar la dureza del producto final, así 

como su capacidad de mantener un bajo peso. 

Pero la aplicación de los NTC no se limita al refuerzo de aleaciones. Desde que fueron obtenidos 

por primera vez en el hollín producto de un proceso de descarga por arco eléctrico, los NTC han 

venido aumentando su campo de aplicación gracias al desarrollo de diversos procesos que 

permiten modificarlos superficialmente. Entre ellos, la decoración de NTC es una alternativa 

ampliamente utilizada, que permite mejorar y/o modificar ciertas propiedades, de tal manera 

que puedan ser empleados en aplicaciones específicas. Algunas de las propiedades que pueden 

mejorarse, dependiendo del tipo de nanopartículas que decoran a los NTC son: propiedades 

ópticas, así como de conducción térmica y eléctrica [15-17]. De esta manera, estos 

nanocompuestos NTC/NPs, pueden ser aplicados a diversas áreas como: semiconductores, 

fotocatálisis, baterías, entre otras [18-20].  

 

1.1. Objetivo. 

 

Fabricar nanocompuestos basados en NTC, los cuales poseerán propiedades superiores para su 

uso en diversas aplicaciones como la remediación de aguas y la fabricación de elementos 

estructurales en industrias como la automotriz y aeronáutica. Asimismo, someter a los NTC a 
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tratamientos superficiales de purificación y funcionalización (dispersión y decoración), de tal 

manera que cumplan con las especificaciones necesarias para ser empleados como: (1) refuerzo 

en materiales compuestos de matriz metálica (Al-Mg) mejorando su propiedad mecánica de 

dureza; (2) como componentes activos en conjunto con NPs metálicas para la degradación de 

colorantes en función de su mejorada actividad fotocatalítica.  

 

1.1.1. Objetivos particulares. 

 

1) Sintetizar NTC de pared múltiple por el método de spray pirolisis y obtener productos con un 

elevado grado de pureza. 

2) Determinar las condiciones óptimas para la dispersión de NTC empleando agentes 

surfactantes como son: lauril sulfato de sodio (LSS), ácido etilendiamino tetra-acético (AETA) 

y polivinil pirrolidona (PVP); además, evaluar la influencia del solvente sobre el grado de 

dispersión. 

3) Obtener una solución sólida de Mg en Al, con diferentes porcentajes del elemento aleante (2 

y 10% peso), mediante técnicas de aleado mecánico. Asimismo, establecer la influencia de la 

energía del proceso sobre la eficiencia en la fabricación de las aleaciones. 

4) Fabricar un material nanocompuesto mediante la dispersión de NTC en la matriz metálica 

Al-Mg, empleando molienda mecánica de bolas de baja energía. Además, determinar el tiempo 

de molienda adecuado para conseguir una dispersión homogénea y evitar daño significativo en 

los nanotubos. 

5) Conocer el comportamiento térmico de las aleaciones de Al con diferentes contenidos de Mg, 

el cual se determinará a través de análisis de calorimetría diferencial por barrido (DSC).  A partir 

de él, establecer la temperatura de sinterización óptima en función de su punto de fusión y de 

eventos térmicos secundarios como transiciones de fase. 

6) Fabricar los especímenes con y sin adición de refuerzo para la evaluación de la propiedad 

mecánica de dureza, efectuando ensayos de compactación uniaxial y desarrollando procesos de 

sinterización de acuerdo a las temperaturas determinadas. 
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7) Determinar las características microestructurales y morfológicas de los compactos a través 

de diversas técnicas de caracterización. Asimismo, medir la propiedad de Dureza Vickers 

logrando resultados superiores mediante la inclusión de NTC en la matriz metálica. 

8) Evaluar por microscopía electrónica de barrido, los compactos ensayados y establecer las 

características estructurales de los mismos. 

9) Realizar la decoración de NTC con nanopartículas tanto monometálicas, así como 

bimetálicas, mediante un proceso de síntesis verde, y obtener una distribución homogénea de 

las nanopartículas en la superficie de los nanotubos, con bajo grado de aglomeración de las 

mismas. 

10) Caracterizar por medio de diversas técnicas espectroscópicas y de microscopía la decoración 

de los NTC, para determinar las mejores condiciones en función de las NPs seleccionadas. 

11) Evaluar la actividad fotocatalítica de los NTC decorados mediante su capacidad para 

degradar compuestos como azul de metileno, rodamina B e índigo carmín. Por lo tanto, realizar 

un estudio de la cinética del proceso mediante la técnica UV-Vis.  

 

1.2. Justificación. 

 

En las últimas décadas, el factor ambiental se ha convertido en un aspecto crítico para el 

desarrollo de las actividades humanas, ya que siempre debe tomarse en cuenta durante la 

planeación. El consumo excesivo de los combustibles fósiles (que se constituye como uno de 

los principales elementos responsables de la degradación de la capa de ozono), el uso de 

pesticidas y diversos compuestos que contaminan la tierra y las aguas subterráneas, la 

disminución excesiva de la calidad de los cuerpos de agua dulce, así como el desarrollo 

tecnológico, han generado una serie de problemas, a los cuales se ha hecho frente mediante 

diversos procesos. Por ejemplo, ¿cómo disminuir el consumo de combustibles fósiles? Una 

opción viable es mejorar la eficiencia en el consumo de combustible, sobre todo en la industria 

automotriz y aeronáutica. La fabricación de elementos estructurales que sean de bajo peso, pero 

sin sacrificar resistencia, puede ser una aproximación para conseguir lo anterior. De esta manera, 

aleaciones ligeras como aquellas de Al y Mg con propiedades de resistencia mejoradas, 
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mediante el uso de nanoestructuras de carbono como refuerzo, pueden ser aplicadas en estas 

industrias mejorando la eficiencia en el consumo de combustible, sobre todo en automóviles. 

Además, una razón más para el desarrollo de este tipo de aleaciones reforzadas es la tendencia 

de la industria para usar estos elementos con el objetivo de proteger al usuario de colisiones a 

gran velocidad, ya que son capaces de absorber la energía de impacto. 

La contaminación de los cuerpos de agua dulce y las aguas subterráneas, la mayoría de ellas por 

compuestos químicos derivados de las actividades humanas, es otra problemática grave en 

donde las propiedades de los NTC pueden aprovecharse. La remediación de las mismas es un 

campo de estudio en crecimiento. Ciertos materiales capaces de degradar estos compuestos 

tienen abierto este campo de aplicación. Así, el uso de nanocompósitos basados en NTC que 

soportan nanopartículas metálicas con gran actividad fotocatalítica, pueden ser aplicados para 

afrontar este problema que se hace cada vez más grave.  

Los nanotubos de carbono poseen propiedades físicas y mecánicas superiores a la mayoría de 

los componentes que se usan como refuerzo en materiales compuestos. Dichas propiedades 

dependen, en gran medida, de la técnica empleada para su producción, ya que ésta determina 

tanto su estructura (de pared simple o múltiple), así como el grado de empaquetamiento de los 

mismos. Para ciertas aplicaciones, los NTC deben ser sometidos a diversos procesos de 

funcionalización, de tal manera que cumplan con las características requeridas de acuerdo a su 

uso final. 

 

1.3. Hipótesis. 

 

Los NTC funcionalizados mediante las rutas propuestas cumplirán con los requerimientos 

necesarios para su aplicación en diferentes áreas de los materiales. Por ejemplo, un proceso de 

dispersión con surfactantes, permitirá promover la desaglomeración de los nanotubos, de tal 

manera que estos podrán ser aplicados como refuerzo en materiales de matriz metálica (Al-Mg), 

mejorando sus propiedades mecánicas de dureza. Una dispersión eficiente tendrá como 

consecuencia una mejor distribución de los NTC en toda la matriz, promoviendo un mejor 

conformado del material compuesto y evitando la anisotropía en sus propiedades. Además, el 

hecho de que la superficie de los NTC se modifique con un agente desaglomerante evitará la 
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reacción química con la matriz metálica, disminuyendo la posibilidad de formación de interfaces 

no deseadas. 

Por otro lado, la funcionalización de los NTC a través de su decoración con nanopartículas 

metálicas, mejorará sus propiedades fotocatalíticas, siendo al menos similares a aquellas 

ofrecidas por las nanopartículas en su estado individual.  

Además, un proceso de síntesis verde será eficaz para la decoración de los nanotubos, 

obteniendo una distribución de las partículas en la superficie de los NTC y con una estabilidad 

adecuada. De esta manera, se desarrolla un proceso de decoración de NTC de bajo costo, 

relativamente sencillo y a baja temperatura. 
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Capítulo II. Estado del Arte. 

 

 

  

      

El presente Capítulo trata de mostrar el panorama actual con 

respecto al trabajo realizado por varios grupos de investigación, 

empleando NTC para diversas aplicaciones y con algunos procesos 

de funcionalización. 

En primer lugar, se establecen los métodos de síntesis de NTC y las 

características de los productos obtenidos. Se hace énfasis en la 

técnica de “Spray Pirolisis”, presentando varios trabajos en los que 

se utilizan diferentes precursores, se hacen variaciones en los 

parámetros del proceso y se obtienen nanotubos con características 

variadas. 

Posteriormente, se abordan dos de los principales procesos de 

funcionalización de NTC: (1) La dispersión empleando agentes 

surfactantes, proceso mediante el cual se puede evitar, en cierto 

grado, la aglomeración de los nanotubos y, (2) la decoración, que 

consiste en recubrir (decorar) a los NTC con nanopartículas que 

pueden ser de diferente naturaleza (cerámicas o metálicas). 

Por último, se muestran posibles aplicaciones de los NTC 

funcionalizados, ya sea por cualquiera de los dos métodos 

mencionados anteriormente, todo esto de acuerdo a investigaciones 

representativas para cada uno de ellos. 
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2.1. Nanotubos de carbono (NTC). 

 

Los nanotubos de carbono (NTC), fueron observados por primera vez por Sumio Iijima [21], en 

el hollín producto de la reacción generada en un proceso de arco eléctrico. A partir de entonces, 

han adquirido gran importancia en el área de la ciencia de materiales y, en la actualidad, es 

posible encontrar un gran número de artículos científicos con respecto a la síntesis y aplicaciones 

de los mismos. Conocidos como los “magos minúsculos” [22], presentan propiedades físicas y 

mecánicas únicas, por lo que su campo de aplicación es bastante amplio. 

Pero, ¿qué son los nanotubos de carbono? Se trata de estructuras nanométricas 1D, que son 

aquellas en las que todas sus dimensiones se encuentran dentro del rango nanométrico (<100 

nm) excepto una, en este caso, su longitud. Los NTC están formados por una capa de carbón 

grafito, enrollada hasta formar un cilindro con diámetro dentro del rango nanométrico y 

longitudes que pueden llegar hasta milímetros. En sus extremos se encuentran cerrados por una 

semi-esfera con estructura de fulereno [23]. Actualmente se conocen dos tipos de estructuras en 

NTC: (a) Nanotubos de carbono de pared sencilla (SWCNT) y (b) Nanotubos de carbono de 

pared múltiple (MWCNT); tal como se muestra en la Figura 2.1. La principal diferencia entre 

estas es su conformación; mientras los nanotubos de pared sencilla están formados por una sola 

capa enrollada a lo largo de un eje, los NTC de pared múltiple están constituidos por varias de 

ellas ordenadas en forma concéntricas [24]. 

 

 
Figura 2.1. Tipos de estructuras que conforman a los NTC: (a) de pared simple; (b) de pared 

múltiple [24]. 
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Por otro lado, los nanotubos de carbono son los materiales con mayor relación de aspecto que 

pueden ser encontrados en la naturaleza. Este factor, en conjunto con su alta simetría, 

proporciona a los NTC sus excepcionales propiedades físicas, que se encuentran gobernadas por 

efectos cuánticos, entre ellas, eficiente conductividad térmica y propiedades eléctricas únicas 

(conductividad metálica y semiconductividad). Además, en cuanto a sus propiedades mecánicas 

poseen elevada resistencia, tanto en compresión como tensión. Algunos datos numéricos 

respecto a las características de los NTC se presentan en la Tabla 2.1. 

 

Tabla 2.1. Propiedades importantes de SWCNT y MWCNT. 

Propiedades Valores 

Propiedades mecánicas 

Módulo de Young de MWCNT [25] 

Módulo de Young de cuerdas de MWCNT [25] 

Resistencia a la tensión de cuerdas de SWCNT [25] 

Resistencia a la tensión de SWCNT [26] 

Resistencia a la tensión de MWCNT [27] 

 

~1-1.2 TPa 

~1 TPa 

~60 GPa 

30 GPa promedio 

3.6 GPa 

Propiedades térmicas a temperatura ambiente 

Conductividad térmica de SWCNT [25] 

Conductividad térmica de SWCNT [26] 

Conductividad térmica de SWCNT [28] 

 

1750-5800 W/mK 

3000 W/mK 

200 W/mK 

Propiedades eléctricas 

Resistividad típica de SWCNT y MWCNT [25] 

Máxima densidad de corriente típica de NTC [25] 

Conductancia cuantificada de NTC (teórica y medida) 

[25] 

 

10-6 Ωm 

107-108 Acm2 

6.5 kΩ-1 y 12.9 kΩ-1 

Propiedades electrónicas 

Band-Gap de SWCNT [25] 

Cuyo n-m es divisible por 3 [25] 

Cuyo n-m no es divisible por 3 [25] 

MWCNT [25] 

 

 

0 eV (metálico) 

0.4-0.7 eV (semiconductor) 

~0 eV (no-semiconductor) 

Datos obtenidos de N. Yahya [22]. 
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2.2. Síntesis de NTC. 

 

Los NTC han sido sintetizados mediante diferentes métodos, esto con la finalidad de obtener 

productos con las características específicas, dependiendo de la aplicación deseada. La Figura 

2.2, presenta un esquema donde se incluyen algunos de los procesos que han sido reportados 

para la obtención de NTC. Entre ellos, las técnicas de descarga por arco eléctrico y deposición 

química de vapor (DQV), están dentro de los más utilizados.  

 

 
Figura 2.2. Métodos de síntesis de NTC más utilizados en la actualidad. 

 

Cada método ofrece la posibilidad de obtener NTC con ciertas particularidades, ya sean 

estructurales (de pared simple o múltiple), de pureza y tamaño (diámetro y longitud), así como 

variaciones en cuanto a propiedades, tanto físicas como mecánicas. 

 

2.2.1. Descarga por arco eléctrico. 

 

Esta técnica, originalmente usada para la producción de fulerenos, fue la primera en producir 

nanotubos de carbono (Iijima, 1991) [21]. La obtención de nanotubos de carbono de pared 

Síntesis 

de NTC 

Descarga 

por Arco 

Ablación 

Láser 

Vaporización 

por láser DQV 

Asistida por 

catalizador 

Spray 

pirolisis 

Mejorada 

por plasma 

Asistida por 

filamento 
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múltiple con elevada calidad, puede llevarse a cabo mediante la aplicación de este método con 

atmósfera inerte. Las estructuras de carbono son obtenidas en el hollín producto de la reacción, 

por lo que contienen un grado considerable de carbón amorfo, así como residuos del catalizador 

metálico. De esta manera, un proceso de purificación es indispensable con la finalidad de 

obtener un grado de pureza adecuado de acuerdo a la aplicación final. Una desventaja es la 

necesidad de aplicar temperaturas elevadas (~1700 °C) aunque, por otro lado, esto ofrece la 

capacidad de obtener nanotubos con pocos defectos estructurales, en comparación con otras 

técnicas. La Figura 2.3, presenta el arreglo general empleado para la obtención de NTC 

empleando descarga por arco. 

 

 
Figura 2.3. Esquema del método de descarga por arco [29]. 

 

Diversos trabajos han sido reportados en cuanto a la producción de nanotubos de carbono 

empleando esta técnica, con variantes en cuanto a calidad y estructura de los productos. La Tabla 

2.2 presenta un resumen de artículos científicos, con respecto a la síntesis de nanotubos de 

carbono empleando esta técnica, así como las características del producto final. 
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Tabla 2.2. Artículos científicos publicados con respecto a la síntesis de NTC empleando la 

técnica de descarga por arco. 

Referencia Tipo de Técnica Estructura Diámetro 

(nm) 

Catalizador 

1991-Iijima [21] Corriente continua MWCNT 5-20 --- 

2000-Z. Shi, et. al. [30] Corriente continua SWCNT 1.3-1.5 

0.9-1.1 

Y/Ni 

CaC2/Ni 

2014-K.T. Chaudhary, et. 

al. [31] 

Corriente continua MWCNT 10-20 --- 

2012-Y. Su, et. al. [32] Asistido por campo 

magnético 

SWCNT --- Fe-Mo 

1992-Ebbesen y Ajayan 

[33] 

Corriente alterna NTC 2-20 --- 

2011-L.P. Biró, et. al. [34] Corriente alterna MWCNT --- --- 

2013-Kia y Bonabi [35] Corriente alterna MWCNT 50-100 --- 

2000-T. Sugai, et. al. [36]  Corriente continua 

pulsante 

SWCNT --- Ni-Co 

2008-Y.Y. Tsai, et. al. [37] Corriente continua 

pulsante 

MWCNT --- Fe 

2012-K. Takekoshi, et. al. 

[38] 

Corriente continua 

pulsante 

NTC 5 Catalizador 

metálico 

     

Nota: La cantidad de referencias presentes en esta tabla no es total, simplemente es 

ejemplificativa. 

 

2.2.2. Ablación láser. 

 

Esta técnica posee la capacidad de producir tanto NTC de pared múltiple, así como de pared 

sencilla y fue primeramente reportado por Guo, et. al., (1995) [39]. El proceso consiste en 

producir un flujo de átomos e iones de carbón mediante la aplicación de pulsos láser sobre la 

superficie de un objetivo, formando una mezcla de carbón y gas (inerte, usualmente argón) en 
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la cámara de reacción. La Figura 2.4, muestra un esquema del proceso de ablación láser, de 

acuerdo al arreglo de Ando, et. al. [40]. 

Sin embargo, ¿cómo explicar el proceso de crecimiento de los nanotubos? En base a 

consideraciones cinéticas, una posible explicación acerca de este proceso puede ser el siguiente. 

En principio, el gas en la cámara de reacción se encuentra a temperatura ambiente. El flujo 

continuo de carbón caliente incrementa la temperatura de la mezcla hasta que, en algún punto, 

la temperatura del vapor de carbón y la densidad numérica alcanzan un nivel donde la 

probabilidad de que se presente la unión carbón-carbón es más significativa, promoviendo la 

formación de los nanotubos. Por otro lado, también es importante establecer como se limita el 

crecimiento excesivo. La velocidad de consumo del carbón para el crecimiento supera la 

velocidad de evaporación debido a la ablación láser, de tal manera que la densidad de carbón 

disminuye hasta terminar el proceso. 

 

 
Figura 2.4. Esquema del proceso de ablación láser: montaje de horno y láser [40]. 

 

Finalmente, esta técnica produce nanotubos de carbono de una calidad cercana a la que ofrece 

el método de descarga por arco y, al igual que éste, se trata de procesos a elevada temperatura 

(en el rango de 1200-2000 °C). La principal desventaja de este método radica en el costo elevado 

que implica el uso de equipos láser. 
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2.2.3. Irradiación por microondas. 

 

Este método ha adquirido interés en las últimas décadas para la síntesis de diversos materiales, 

sobre todo NPs metálicas [41, 42]. Sin embargo, su aplicación se ha extendido hasta la obtención 

de NTC, dado que diversas técnicas de calentamiento y elevadas temperaturas demostraron ser 

eficientes para este fin. La variación principal que se presenta al aplicar irradiación por 

microondas en comparación con otras técnicas, se obtiene del tipo de calentamiento que se 

presenta. En este caso, la energía de las microondas es transferida por interacciones moleculares 

del material con el campo electromagnético, por lo que se obtiene un calentamiento rápido, 

uniforme y en todo el volumen. Basándose en ello, Hong et. al., construyeron un arreglo como 

el ilustrado en la Figura 2.5, a partir del cual obtuvieron una mezcla de NTC, nanofibras, 

nanopartículas y carbón amorfo [43]. De acuerdo a estas observaciones, es importante señalar 

algunas ventajas que ofrece esta técnica, [22]: 

 Se logra un calentamiento rápido por interacción directa con el material. 

 

 
Figura 2.5. Arreglo experimental para la síntesis de NTC con el método de irradiación por 

microondas [43]. 
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 Acumulación de energía en los materiales. 

 Es rápido y limpio 

 No hay contacto directo entre la fuente de energía y el material. 

Además de la síntesis de NTC, también es posible encontrar bibliografía sobre la 

funcionalización de estos materiales a través de procedimientos asistidos por microondas [44, 

45]. Este método puede considerarse altamente útil desde el punto de vista de la funcionalización 

de NTC y la importancia que estas ha adquirido para diversas aplicaciones. Finalmente, es 

importante destacar que, aunque hay diversos estudios reportados sobre la producción adecuada 

de NTC, aún es difícil tener un control sobre sus características, sobre todo su estructura, es 

decir, no se ha obtenido una manera de controlar el número de paredes. 

 

2.2.4. Deposición química de vapor (DQV). 

 

En general, el método de DQV empleado para la síntesis de NTC, se basa en un proceso 

establecido mucho antes de que los nanotubos se sintetizaran por primera vez, el cual fue 

desarrollado por Baker, et. al. [46], y que se ha ido modificando de acuerdo a las necesidades 

del proceso y al tipo de material que se va a sintetizar. Esta técnica se ha aplicado para la 

obtención de recubrimientos, fibras, polvos y otros tipos de materiales, entre ellos los NTC. 

También es posible obtener metales, algunos elementos no metálicos (C y Si) y varios 

compuestos como carburos, óxidos, entre otros.  

El proceso en general de síntesis de NTC empleando este método, involucra la presencia de un 

gas que actúa como precursor de carbono, el cual fluye hacia una cámara con atmósfera 

controlada, usualmente a elevada temperatura (>800 °C). Dentro de él se coloca un sustrato 

conteniendo las partículas catalizadoras que, debido a la temperatura, se encuentran 

parcialmente fundidas, por lo que los átomos de carbono producto de la descomposición de los 

gases, forman una solución metal/carbón. Cuando se llega al punto de saturación, el carbono se 

precipita en la forma estructural que permite el crecimiento de los NTC.  

La DQV se ha convertido en uno de los métodos más empleados para la síntesis de NTC, y una 

de las principales razones de ello es la capacidad de controlar las características de los productos 
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mediante la modificación de sus variables. Por ejemplo, con el uso de distintos catalizadores es 

posible controlar el diámetro, variando la temperatura se obtienen nanotubos con diferentes 

longitudes, entre otras. Además de lo anterior, esta técnica se considera única por el hecho de 

que se pueden aplicar diferentes variantes.  

 (a) DQV asistida por catalizador. 

Se trata de la variante más común dentro de las posibilidades que ofrece la DQV para la síntesis 

de NTC, donde es posible encontrar una gran cantidad de artículos científicos referentes a ello. 

Aunque el proceso general sigue los pasos del método DQV convencional, en este caso el 

catalizador tiene una mayor importancia. La calidad de los NTC siempre será superior mientras 

las características del catalizador también sean mejoradas. Esto se debe a que las partículas 

catalizadoras actúan como sitios para el crecimiento de los NTC, además, es posible que la 

temperatura de descomposición de los gases fuente de carbono (hidrocarburos), se disminuya 

por su presencia en la reacción. La influencia del catalizador queda de manifiesto, sobre todo, 

en el diámetro y estructura de los productos obtenidos. Por ejemplo, un catalizador con un 

tamaño de pocos nanómetros produce NTC de diámetro menor, en comparación con 

catalizadores de tamaño superior. Además, catalizadores de unos cuantos nanómetros sirven 

para obtener NTC de pared simple, mientras aquellos de más decenas de nm son más adecuado 

para sintetizar NTC de pared múltiple. 

Dada la importancia del catalizador, muchos investigadores se han dado a la tarea de encontrar 

aquellos que generen las mejores condiciones para la síntesis de NTC y que, a la vez, permitan 

un mayor control sobre las características del producto final. Entre ellos, los metales de 

transición han mostrado los mejores resultados como se puede observar por la gran cantidad de 

reportes disponibles [47-51]. 

(b) DQV asistida por filamento. 

Esta técnica es ampliamente utilizada para la elaboración de películas delgadas de diamante. La 

característica principal de este proceso recae en la descomposición de la fuente de carbono 

mediante el uso de un filamento caliente, usualmente una mezcla de gases 

hidrógeno/hidrocarburo.  
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La aplicación de esta técnica ha permitido la obtención de NTC, ya sea de pared simple o 

múltiple [52, 53]. Esta característica estructural puede ser controlada, en cierto grado, mediante 

el uso de diferentes gases precursores de carbono. Por ejemplo, el monóxido de carbono es una 

opción viable para la síntesis de NTC de pared múltiple. Sin embargo, no es el mismo caso para 

la obtención de NTC de pared simple, en donde los mejores resultados se tienen con el uso de 

metano. Además, los diferentes gases que se utilizan pueden descomponerse más o menos 

fácilmente, dependiendo de su naturaleza, esto repercute en el tamaño de agregados de NTC que 

se obtienen. Una mayor velocidad de descomposición de los gases produce una sobresaturación 

rápida de las partículas catalizadoras, generando NTC de menor longitud, pero mayor pureza. 

Se ha reportado que, el número y espesor de los agregados se incrementa cuando la pureza de 

los NTC aumenta. 

(c) DQV asistida por plasma. 

Esta variante de la DQV ha sido efectivamente aplicada para la síntesis de NTC, encontrando 

diversos resultados en cuanto a la obtención de nanotubos de pared sencilla [54-56]. Este 

procedimiento se caracteriza porque el gas hidrocarburo se encuentra en un estado ionizado 

sobre el catalizador que, generalmente, se trata de metales de transición.  

Por otro lado, y como su nombre lo indica, una de las características principales de este proceso 

es la presencia de un plasma, el cual puede ser obtenido mediante diversos métodos, entre los 

más comunes: Corriente directa, Radio-frecuencia y Microondas. Este plasma tiene la función 

de crear la energía necesaria para descomponer los gases y, de esta manera, producir la 

formación de los NTC, procedimiento que se desarrolla a menores temperaturas en comparación 

con otras variantes de la DQV, como es el caso de la asistida por catalizador. Finalmente, este 

método es altamente recomendable para la obtención de NTC con un elevado grado de 

alineamiento. 

 

2.2.5. Spray pirolisis. 

 

Como se mencionó anteriormente, la DQV es uno de los métodos más empleados para la síntesis 

de NTC. Sin embargo, una debilidad que puede encontrarse es la producción de pequeñas 
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cantidades de NTC, por lo que su uso a nivel industrial es un objetivo aún muy alejado de la 

realidad. Para solventar esta problemática, una alternativa conocida como spray pirolisis ha sido 

desarrollada en los últimos años para lograr la producción a gran escala de NTC. Esto se debe a 

la facilidad para escalar el proceso a nivel industrial, debido a que los reactivos pueden ser 

suministrados continuamente al horno de reacción. 

Mediante el control de los parámetros del proceso es posible determinar las características 

básicas de los productos como son: estructura (de una o múltiples capas), morfología y grado 

de empaquetamiento [57, 58]. Por ejemplo, Ionescu, et. al. [59], realizaron un estudio de la 

influencia de los diversos parámetros del proceso sobre las características de los productos 

obtenidos, encontrando que la velocidad de crecimiento, tamaño y calidad de los NTC, tienen 

una fuerte dependencia con respecto a ellos. La Figura 2.6, presenta un análisis por MEB y 

espectroscopía Raman, de los experimentos realizados a diferentes temperaturas, en el rango de 

600-900 °C. Como se puede observar, para los casos extremos no se obtuvieron NTC, 

presentando para 600 °C solo partículas del catalizador (Figura 2.6a), mientras que para la 

temperatura de 900 °C se tiene carbón amorfo.  

Por otro lado, cuando se emplearon temperaturas intermedias (700, 750 y 800 °C), se tienen 

NTC con un elevado grado de alineamiento, tal como se observa en las Figuras 2.6c, aunque sus 

dimensiones varían en función de la temperatura, creciendo su longitud y disminuyendo el 

diámetro con respecto al incremento de la temperatura (Figuras 2.6d, f y g). Por otro lado, la 

Figura 2.6e, corresponde a los espectros Raman de los NTC sintetizados a 750 y 800 °C, 

mostrando las bandas D y G características, a partir de las cuales se obtiene la relación ID/IG, la 

cual es un indicativo del grado de cristalinidad de los productos. Para este caso, la relación con 

menor valor se presentó en los NTC sintetizados a 750 °C indicando un mayor orden estructural, 

en comparación con los productos obtenidos a 800 °C. 

También se evaluó la influencia de la concentración del catalizador, usando ferroceno en xileno, 

con concentraciones en el rango de 0.1 % a 5 %, el resto de los parámetros se mantuvieron 

constantes. En todos los casos se obtuvieron arreglos de NTC alineados, sin embargo, el cambio 

más significativo se dio en su longitud, como se observa en la Figura 2.7a. La mayor longitud 

se obtuvo cuando se empleó una concentración de ferroceno de 1 % (138 nm). Para 
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concentraciones por debajo y arriba del 1 %, la longitud disminuyó, aunque es importante 

destacar que, usando 2.5 y 5 % de ferroceno se incrementó el grado de alineamiento. Estas 

variaciones en la longitud de los NTC obtenidos se presenta en la Figura 2.7b. Por otro lado, la 

Figura 2.7c, presenta un gráfico acerca de la variación del diámetro de los nanotubos, el cual 

tiende a aumentar con respecto al incremento de la concentración de ferroceno. 

 

 
Figura 2.6. (a) Influencia de la temperatura-NTC obtenidos a 600 °C; (b) 900 °C; (c) 

arreglos de NTC alineados verticalmente obtenidos a 700, 750 y 800 °C; (d) diámetro 

promedio de los NTC; (e) espectros Raman de los NTC sintetizados a 750 y 800 °C; (f) NTC 

con diámetro promedio de 54 nm obtenidos a 700 °C; (g) NTC con diámetro promedio de 19 

nm, obtenidos a 800 °C [59]. 
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Figura 2.7. (a) Arreglos de NTC alineados verticalmente obtenidos usando 0.1, 0.5, 1, 2.5 y 5 

% de ferroceno en xileno; (b) longitud promedio de los nanotubos; (c) diámetro promedio de 

los nanotubos [59]. 

 

Finalmente, se evalúa la influencia del sustrato. Los autores utilizaron dos sustratos: papel 

carbón (CP) y acero inoxidable (SS), y se mantuvieron las condiciones de 1 % de ferroceno y 

temperatura de 750 °C. La Figura 2.8 presenta los resultados obtenidos para este análisis. Las 

Figuras 2.8a y b, corresponde a micrografías de MEB de los NTC sintetizados empleando CP 

como sustrato, y las Figuras 2.8c y d, para el caso del acero inoxidable. En general, no se 

observan diferencias considerables entre los productos obtenidos, excepto en la distribución de 

tamaño del diámetro de los productos, siendo más amplia cuando se utiliza CP. Además, se 

observa que los NTC obtenidos en el sustrato SS no presentan defectos estructurales 

considerables (Figura 2.8e). Por último, la Figura 2.8f, corresponde a los espectros Raman de 

los NTC en los dos sustratos, a partir de los cuales se compararon las relaciones ID/IG, 

obteniendo valores similares, aunque relativamente menor para el caso del sustrato CP, lo cual 

indica un menor número de defectos. 

En conclusión, los parámetros involucrados en el proceso tienen una influencia directa sobre las 

características de los productos obtenidos, sobre todo, en el diámetro y longitud de los 

nanotubos. No obstante, algunos factores presentan una mayor influencia, como es el caso de la 

temperatura, la cual afecta casi todos los aspectos de los nanotubos sintetizados. 
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Figura 2.8. (a y b) Imágenes de MEB de NTC crecidos sobre el sustrato CP; (c y d) imágenes 

de MEB de NTC crecidos sobre el sustrato SS; (e) imagen de MET de NTC crecidos en el 

sustrato SS; (f) espectros Raman de los NTC sintetizados sobre CP y SS [59]. 

 

Por otro lado, la técnica de spray pirolisis por nebulización empleando precursores 

organometálicos, tales como metalocenos, efectivamente ha promovido la producción de NTC, 

permitiendo un alto grado de control sobre el diámetro de los productos [60, 61]. Un ejemplo 

de la aplicación de este método es el trabajo desarrollado por Liu, et. al. [62], quienes 

sintetizaron NTC con un elevado grado de alineamiento y empleando diferentes alcanos como 

solventes. La Figura 2.9, presenta micrografías de MEB de los NTC sintetizados con diferentes 

alcanos. Como se puede observar, para todos los casos se obtuvieron estructuras de carbono, no 

necesariamente nanotubos, y que sus características varían considerablemente dependiendo del 

solvente utilizado.  

En primer lugar, cuando se utiliza n-pentano (Figuras 2.9a y b), se obtuvieron aglomerado de 

fibras de carbono con gran rugosidad en su superficie y con diámetros que alcanzaron hasta 400 

nm. Por otro lado, el uso de n-hexano promovió la síntesis de una mezcla de fibras y nanotubos 

de carbono (Figuras 2.9c y d), lo que indica que el uso de este precursor de carbono puede ser 

empleado para la síntesis de NTC, aunque la pureza de los mismos es baja. De acuerdo a las 

Figuras 2.9e y f, se observa la presencia de nanotubos alineados y de mejor calidad, que se 

obtuvieron cuando se empleó n-heptano como precursor, además de tener un alto grado de 
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pureza y diámetro de aproximadamente 45 nm. Por último, el precursor n-octano también fue 

eficiente para la síntesis de NTC, aunque estos no presentan alineamiento y poseen un bajo 

grado de pureza, tal como se observa en las Figuras 2.9g y h. 

 

 
Figura 2.9. Imágenes de MEB de las muestras preparadas a partir de diferentes tipos de 

alcanos saturados: (a), (b) n-pentano; (c), (d) n-hexano; (e), (f) n-heptano; y (g), (h) n-octano 

[62]. 
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Además del análisis por MEB, también se desarrolló un estudio complementario por 

espectroscopía Raman, sus resultados se muestran en la Figura 2.10. Para todos los casos se 

observan las bandas características de los NTC, la banda G cerca de los 1590 cm-1, la cual indica 

el grado de grafitización, y la banda D alrededor de 1320 cm-1, que está asociada con el número 

de defectos. A partir de la obtención de la relación G/D, de los productos sintetizados con cada 

uno de los precursores alcanos, se observó que la mayor relación se obtuvo cuando se utilizó n-

heptano, esto indica que la cantidad de impurezas grafíticas y defectos en la superficie de los 

nanotubos se reduce considerablemente con este precursor. 

 

 
Figura 2.10. Espectros Raman de las muestras obtenidas a partir de: (a) n-pentano; (b) n-

hexano; (c) n-heptano; (d) n-octano [62]. 

 

Finalmente, se concluye que el método de Spray pirolisis por nebulización efectivamente puede 

ser aplicado para la síntesis de NTC. Estos pueden estar orientados al azar o tener un elevado 

grado de alineamiento, dependiendo del precursor que se utilice, aunque en general, se 

encuentran alineados entre sí. Además, el grado de pureza y ordenamiento estructural, también 

están influenciados directamente por el precursor utilizado. 
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2.3. Funcionalización de NTC. 

 

En los años posteriores a su descubrimiento, muchas investigaciones se dirigieron a optimizar 

los procesos de síntesis de los NTC, buscando diversos métodos y tratando de controlar las 

características estructurales de los mismos. Además, igual de importante era conocer sus 

propiedades, tanto físicas como mecánicas, a partir de lo cual, fue posible establecer ciertas 

aplicaciones. Sin embargo, con la evolución actual en la ciencia de materiales, el campo de 

aplicación de los NTC tuvo que avanzar de la misma manera. 

Actualmente, los NTC son empleados en diversas áreas. Para ello, diversos métodos han sido 

empleados para modificar y/o mejorar ciertas propiedades. A estos procedimientos se les conoce 

como “Funcionalización”. Este término, básicamente se refiere al tratamiento, particularmente 

superficial, que se da a los NTC de tal manera que estos pueden ser empleados en aplicaciones 

específicas, reuniendo las propiedades necesarias para su adecuado uso. Algunos de los procesos 

de funcionalización más empleados serán abordados en los siguientes apartados. 

 

2.3.1. Purificación. 

 

Durante los procesos de síntesis de NTC, un inconveniente que por lo general está presente en 

ellos, es la presencia de impurezas. La naturaleza de las mismas está directamente relacionada 

con el método aplicado. Por ejemplo, en un proceso de síntesis de Descarga por Arco Eléctrico, 

es muy común encontrar contaminación en forma de carbón amorfo, por otro lado, cuando se 

aplica la técnica de DQV asistida por catalizador, las impurezas pueden consistir en una mezcla 

de carbón amorfo y partículas residuales del catalizador, usualmente metales de transición. 

Aunque mucho esfuerzo se ha enfocado en mejorar el grado de pureza desde la etapa de síntesis, 

es complicado obtener resultados óptimos. Debido a ello, se han establecido algunos métodos 

para mejorar la calidad de los productos, aunque todos con algunas deficiencias. La elección del 

tipo de tratamiento está en función del método de síntesis y, por consecuencia, del tipo de 

impurezas presentes en los nanotubos. 
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Por ejemplo, uno de los primeros reportes acerca de la purificación de NTC es el publicado por 

Ebbesen, et. al. [63], después de sintetizar NTC empleando el método de descarga por arco. 

Como se mencionó anteriormente, las impurezas generadas usualmente son carbón amorfo, por 

lo que el tratamiento empleado fue por oxidación, dado que las partículas pueden ser atacadas 

selectivamente por gases oxidantes, al menos esa era la premisa. No obstante, y aunque al final 

los nanotubos tuvieron un elevado grado de pureza, dicha oxidación selectiva no se llevó a cabo, 

sino que también los NTC se oxidaban. Encontraron que, para poder eliminar todas las partículas 

contaminantes, cerca de un 99 % de la muestra tenía que oxidarse, por lo que la mayor parte de 

la muestra se perdía en el proceso. 

Con respecto a las técnicas que emplean catalizadores para el crecimiento de los nanotubos, 

entre ellos la DQV, los métodos de purificación son diferentes. Hasta ahora, uno de los más 

utilizados es el tratamiento con ácidos, los cuales se encargan de disolver las partículas 

catalizadoras residuales y, además, también elimina, en cierto grado, la contaminación por 

carbón amorfo. Un ejemplo acerca de la aplicación de este tipo de tratamiento lo encontramos 

en el trabajo de Yeoh, et. al. [64], quienes sintetizaron NTC por un procedimiento de DQV 

asistida por un catalizador de cobalto-molibdeno soportado en magnesia (Co-Mo/MgO). Como 

se observa en las micrografías de MEB de las Figura 2.11a y b, se tiene una cantidad 

considerable de partículas catalizadoras como impurezas en los NTC. Además, la Figura 2.11c 

presenta un histograma de tamaños, correspondiente al diámetro exterior de los nanotubos, a 

partir del cual se determinó un diámetro promedio de 6.2 nm. 

 

 
Figura 2.11. Imágenes de MET de NTC crecidos sobre el catalizador Co-Mo/MgO: (a) baja 

magnificación y, (b) alta magnificación. (c) Histograma de distribución del diámetro de NTC 

[64]. 
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Con la finalidad de eliminar las partículas del catalizador, se aplicó un tratamiento con ácido 

nítrico, manteniéndose en agitación por 30 min a una temperatura de 60 °C. De acuerdo a lo 

observado en las imágenes de MET de las Figuras 2.12a y b, se establece que las partículas 

catalizadoras efectivamente fueron removidas. Además, no se observa un daño estructural 

considerable. 

 

 
Figura 2.12. Imágenes de MET de NTC crecidos sobre el catalizador Co-Mo/MgO después de 

la purificación: (a) baja magnificación y, (b) alta magnificación [64]. 

 

Por último, los autores concluyen que la aplicación de un tratamiento con ácido nítrico, puede 

ser aplicado efectivamente para la eliminación de una cantidad considerable de las partículas 

catalizadoras de Co-Mo, sin producir daños estructurales en los NTC. No obstante, para realizar 

una adecuada purificación es necesario tomar en cuenta qué tipo de catalizador se está utilizando 

y, así, determinar el ácido más adecuado para lograr la disolución de las impurezas y mejorar la 

calidad de los NTC obtenidos. 

 

2.3.2. Dispersión. 

 

Un punto importante a considerar, una vez desarrollada la síntesis de NTC, es la 

funcionalización de los mismos. Una particularidad de los nanotubos y que se presenta sin 
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importar la ruta de síntesis empleada es su elevada actividad superficial, lo cual se refleja en un 

alto grado de aglomeración de los mismos. 

Lo anterior provoca limitaciones en su uso, a pesar de las propiedades (físicas y mecánicas) 

excepcionales que presentan. Una de las áreas en la cual han encontrado mayor aplicación es en 

la de materiales compuestos, ya sean de matriz polimérica, metálica o cerámica. En cualquier 

caso, una adecuada dispersión de los mismos es deseada para aprovechar al máximo sus 

propiedades y optimizar el producto final. Para este efecto, se han estudiado una serie de medios 

en los cuales pueden dispersarse los NTC para su posterior inclusión en la matriz deseada. 

Muchas investigaciones se han dirigido al uso de surfactantes para promover dicha dispersión y 

los compuestos utilizados son muy variados [65-67]. 

En este aspecto, I. Madni, et. al. [68], desarrollaron un trabajo en el cual se evalúa la estabilidad 

de la dispersión de nanotubos de carbono de pared múltiple utilizando diferentes surfactantes 

(orgánicos) así como una mezcla de los mismos. Los investigadores eligieron dos compuestos 

de diferente naturaleza, uno aniónico, bromuro de dodecil-trimetilamonio (BDTA), y el otro 

catiónico, octanoato de sodio (OCTS). Para cada sistema individual se evaluaron cinco 

concentraciones de surfactante siendo 20, 30, 40, 50 y 60 % basado en masa seca (bms), mientras 

para el sistema mixto (BDTA+OCTS 1:1) las concentraciones fueron de 10, 15, 20, 25 y 30 % 

en masa seca. Todas las suspensiones contuvieron 0.01 % en peso de NTC de pared múltiple y 

se sometieron a ultrasonido por dos horas con la finalidad de asegurar que el surfactante recubra 

al nanotubo. Así mismo, se determinó que las menores concentraciones de los surfactantes 

individuamente no ejercían un efecto dispersante. 

Con la finalidad de evaluar la adsorción de los surfactantes a la superficie de los nanotubos se 

obtuvieron curvas de TGA (Figura 2.13). Las curvas (a), (b) y (c) corresponden a los nanotubos 

originales, nanotubos con BDTA y nanotubos con OCTS, respectivamente. Estas curvas 

muestran que los NTC son estables hasta 550 °C, mientras los surfactantes tienen temperaturas 

de descomposición de 230-250 °C para BDTA y de 270-450 °C para OCTS. Se observa que el 

rango de temperatura para la descomposición del OCTS es muy amplio, lo cual se atribuye a 

una capa residual fuertemente adherida a la superficie de los NTC, siendo ésta difícil de 

remover. Por otro lado, de los estudios de TGA se obtuvieron las relaciones para las cuales se 
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tiene una completa adsorción de los surfactantes a la superficie de los nanotubos, las cuales 

fueron: 40 % para BDTA, 40 % para OCTS y 20 % para la mezcla de los mismos. Es por ello, 

que en la Figura 2.13, sólo se muestran las curvas correspondientes a estos porcentajes.  

 

 
Figura 2.13. Curvas TGA de (a) los nanotubos originales, (b) BDTA, (c) OCTS, (d) 40 % bms 

de BDTA-NTC, (e) 40 % bms de OCTS-NTC y, (f) 20 % bms de la mezcla de surfactantes 

[68]. 

 

La curva (d) muestra la descomposición del 40 % de BDTA a 230-250 °C, y el residuo 

corresponde a los NTC que se descomponen a 550 °C. Además, la curva (e) presenta la 

descomposición de 40 % de OCTS a 275 °C y el resto (NTC de pared múltiple) hasta 450 °C. 

Lo anterior confirma lo observado de manera individual en las curvas de los NTC y los 

surfactantes. Por último, la curva (f) corresponde al 20 % de la mezcla de surfactantes en NTC, 

observándose dos picos, uno de BDTA (≈230 °C), y el otro de OCTS (≈270 °C) determinando 

la descomposición de los mismos. 

También se realizó un estudio por MET para establecer el grado de dispersión de los NTC, los 

resultados se muestran en la Figura 2.14. Se puede observar que los NTC originales (Figura 

2.14a) están altamente aglomerados y enredados. Por otro lado, se aprecia que los mismos se 

encuentran altamente dispersos una vez que han sido recubiertos con el surfactante (Figura 

2.14b-d). Puede establecerse también que con la mezcla de surfactantes (Figura 2.14d) presentan 
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una mejor dispersión en comparación con lo observado para elevadas concentraciones de BDTA 

y OCTS, esto se atribuye al comportamiento sinérgico de la mezcla de surfactantes aniónico y 

catiónico. 

 

 
Figura 2.14. Imágenes de MET de (a) los NTC originales, (b) NTC con BDTA, (c) NTC con 

OCTS y, (d) NTC con la mezcla de surfactantes [68]. 

 

Finalmente, los investigadores establecieron que la mezcla de surfactantes se constituye como 

un método nuevo, no covalente y eficiente para la funcionalización de nanotubos de carbono de 

pared múltiple, obteniendo un alto grado de dispersión y con estabilidad adecuada, en 

comparación con el uso de surfactantes por separado. 

Además del ejemplo anterior, muchos otros surfactantes han sido empleados en la 

funcionalización de nanotubos de carbono. Entre ellos encontramos algunos trabajos en los 

cuales se emplea dodecil-sulfato de sodio (DSS). Junrong Yu, et. al. [69], emplearon energía de 

sonicación para dispersar NTC de pared múltiple en DSS manteniendo una relación constante y 

evaluando la influencia del tiempo de sonicación en el grado de dispersión. La Figura 2.15 

presenta imágenes de MET de soluciones acuosa de 0.1 % en peso de NTC en 0.15 % en peso 
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de DSS sometidas a diferentes tiempos de sonicación. Se observa que para tiempo corto (5 min) 

los nanotubos se encuentran muy aglomerados y para un tiempo de 90 min el grado de dispersión 

se incrementa considerablemente, aunque aún se presentan nanotubos enredados. 

 

 
Figura 2.15. Imágenes de MET de la solución acuosa 0.1 % en peso de NTC-0.15 % en peso 

de DSS después de diferentes tiempos de sonicación a 20 W: (a) 5 min, equivalente a una 

energía de sonicación de 6000J; (b) 90 min, equivalentes a una energía de sonicación de 100, 

000 J. La solución ha sido diluida 10 veces antes del ensayo [69]. 

 

En conclusión, se establece que el compuesto dodecil-sulfato de sodio es efectivo como agente 

surfactante para su uso en la funcionalización de nanotubos de carbono de pared múltiple. 

También se observa que, empleando una técnica de sonicación, el tiempo del proceso influye 

directamente en el grado de dispersión de los nanotubos, y puede optimizarse en función de la 

aplicación deseada para el producto final. 

R. Rastogi, et. al. [70], también utilizaron dodecil-sulfato de sodio para dispersar nanotubos de 

carbono de pared múltiple y lo compararon con otros surfactantes: Triton X-100, Tween 20 y 

Tween 80. En la Figura 2.16 se presentan imágenes de MET de la dispersión de NTC empleando 

los diferentes surfactantes. Los mejores resultados fueron obtenidos con el surfactante Triton X-

100 (Figura 2.16d). Como se puede apreciar, la funcionalización en dodecil-sulfato de sodio 

(Figura 2.16a) fue menos efectiva en comparación con el resto de los surfactantes y se presentan 

partículas con diámetro entre 70 y 100 nm, las cuales aparecen por cristalización del DSS a 
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temperatura ambiente. Aun así, el grado de dispersión es aceptable para su uso en ciertas 

aplicaciones, además, el costo de los otros surfactantes es mayor en comparación con DSS, por 

lo tanto, es una opción viable para la dispersión de nanotubos de carbono. 

 

 
Figura 2.16. Imágenes de MET de la dispersión de NTC en (a) DSS, (b) Tween 80, (c) Tween 

20 y, (d) Triton X-100 [70]. 

 

En conclusión, la dispersión de los NTC es un aspecto importante que se debe controlar para el 

uso efectivo de estos materiales y el aprovechamiento efectivo de sus propiedades, sobre todo 

cuando se requiere su aplicación como refuerzo o filler en diversas matrices. A pesar de que no 

existe una ruta absoluta para la dispersión, el uso de surfactantes ha incrementado notablemente 
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encontrando una serie de compuestos, la mayoría de ellos de naturaleza iónica, que 

efectivamente evitan la aglomeración excesiva de los nanotubos. 

 

2.3.3. Decoración. 

 

La funcionalización conocida como decoración, consiste en decorar superficialmente a los NTC 

con nanopartículas de diversa naturaleza. Estas nanopartículas le confieren y/o mejoran ciertas 

propiedades a los nanotubos, de tal manera que puedan cumplir con los requerimientos para 

aplicaciones específicas. Las propiedades que pueden mejorarse dependen del tipo de 

nanopartículas que se utilicen. Otro punto a señalar es la importancia de obtener una decoración 

homogénea, es decir, se debe conseguir una distribución adecuada de las NPs sobre toda la 

superficie de los nanotubos, de esta manera, las propiedades finales también serán homogéneas. 

Actualmente se utilizan distintos métodos para la decoración y con nanopartículas de varios 

elementos metálicos (Ag, Pt y Au), y algunos compuestos cerámicos (ZnO). Por ejemplo, Shi, 

et. al. [71], decoraron NTC con NPs de Au, empleando un método relativamente simple. Los 

autores partieron de un método ya establecido por Murphy, et. al. [72], para la síntesis de las 

NPs, el cual se trata de un método de reducción química convencional. Posteriormente, a las 

suspensiones de AuNPs previamente preparadas, se agregaron las cantidades necesarias de NTC 

para obtener relaciones de 5 y 10 % en peso, y agregando etanol a la suspensión, esperando que 

las NPs se adhieran a la superficie de los nanotubos. La razón para hacer esto estuvo basada en 

la hipótesis de que la adición del alcohol puede reducir la tensión interfacial entre los NTC y el 

agua, de tal manera que se obtiene una superficie con mayor mojabilidad. La Figura 2.17, 

presenta imágenes de MEB de los NTC decorados con diferentes porcentajes en peso de 

nanopartículas de Au. Es claro que la decoración es efectiva para ambos casos, con las NPs 

distribuidas homogéneamente a lo largo de la superficie de los nanotubos. Aunque es casi 

imperceptible, sí existe una diferencia entre ellos, ya que cuando se utiliza un mayor porcentaje 

en peso de Au (Figura 2.17b), el número de NPs que decoran a los NTC también se incrementa, 

en comparación con lo observado para un menor porcentaje (Figura 2.17a). 

Sin embargo, para corroborar que lo observado corresponde a NPs de Au, los autores 

desarrollaron análisis por espectroscopía de rayos-X de energía dispersiva (EDX) y DRX. Los 
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resultados son mostrados en la Figura 2.18. En ambos casos se detectaron las señales 

correspondientes al Au, confirmando la presencia de este elemento, a la par con los NTC. 

 

 
Figura 2.17. Imágenes de MEB del compuesto Au/NTC con: (a) 5 % peso y, (b) 10 % peso del 

índice de carga de Au [71]. 

 

 
Figura 2.18. Patrón de EDX representativo de los compuestos Au/NTC; (B) patrones de DRX 

de (a) NTC, (b) compuestos conteniendo 5 % en peso de oro y, (c) compuestos conteniendo 10 

% en peso de oro [71]. 

 

Por último, mediante un estudio por MET (Figura 2.19), se determinó que las Nps están 

adecuadamente unidas a los NTC y que el diámetro promedio se encuentra en el rango de 3-7 

nm. Otra característica importante con respecto al diámetro de las NPs es que, de acuerdo a lo 
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ilustrado, la distribución de tamaños de diámetro es estrecha, lo cual es importante para 

mantener homogéneas sus propiedades. 

Finalmente, los autores concluyen que el proceso empleado puede ser utilizado efectivamente 

para la decoración de NTC con NPs de Au, obteniendo una decoración con elevado grado de 

homogeneidad en la superficie y con un tamaño de diámetro de las nanopartículas en un rango 

estrecho. 

 

 
Figura 2.19. Típicas imágenes de MET de los compuestos Au/NTC con relaciones de carga de 

Au de (a) 5 % en peso y, (b) 10 % en peso [71]. 

 

Sin embargo, como se mencionó anteriormente, la decoración no se ve limitada al uso de NPs 

de elementos metálicos, sino que también se emplean algunos compuestos cerámicos. Entre 

ellos, el ZnO es uno de los más estudiados y un ejemplo de ello es la investigación desarrollada 

por Parveen, et. al. [73].  

Como se señaló anteriormente, varios son los métodos que se han empleado para la decoración 

de NTC, en este caso se utilizó una alternativo por evaporación térmica. Este método consiste 

en sintetizar las NPs de ZnO a partir de la evaporación de polvos de Zn en presencia de oxígeno. 

Los NTC de pared simple son colocados en la cámara de reacción, de tal manera que el ZnO 

crece directamente en la superficie. La Figura 2.20a, corresponde a una micrografía de MEB 

previo a la decoración, como se observa, los NTC poseen un elevado grado de alineamiento y 

están altamente empaquetados, lo cual, para los autores, es positivo para su aplicación como 

emisores de campo. Por otro lado, La Figura 2.20b, presenta una imagen de MEB de la 

decoración con NPs de ZnO, confirmando la eficiencia del método de evaporación térmica para 
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estos fines, además, se hace énfasis en que el alineamiento no sufrió daño tras la aplicación del 

proceso de decoración. 

 

 
Figura 2.20. Imágenes de MEB de (a) NTC de pared simple y verticalmente alineados y, (b) 

decoración de los NTC verticalmente alineados con nanopartículas de ZnO [73]. 

 

Para corroborar que el ZnO se encuentra en la superficie de los nanotubos, se desarrolló un 

análisis por la técnica de alta resolución en MET y los resultados se presentan en la Figura 2.21.  

En la imagen se aprecia un NTC y con NPs de ZnO en su superficie, las cuales tienen una forma 

semiesférica. También es claro que las NPs tienen un diámetro de no más de 30 nm, en su 

mayoría, incluso se encuentran algunas que apenas alcanzan 10 nm o menos. 

 

 
Figura 2.21. Imagen de MET de alta resolución de las nanopartículas de ZnO recubriendo los 

NTC verticalmente alineados [73]. 
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Un aspecto importante a considerar cuando se decoran los NTC es el por qué hacerlo, es decir, 

qué propiedades se mejoran y dónde pueden aplicarse. En este caso, los autores evalúan las 

propiedades del compuesto Au/NTC como emisor de campo, que se trata de un fenómeno de 

tunelización cuántico, donde los electrones se trasladan del cátodo al ánodo a través del vacío, 

por la aplicación de un campo eléctrico [74, 75]. Este fenómeno se expresa en valores de 

densidad de corriente, con respecto a la intensidad del campo eléctrico aplicado. Los NTC 

decorados con ZnO demostraron poseer mejores propiedades como emisores de campo, en 

comparación con aquellos obtenidos inicialmente, observándose esto en la Figura 2.22. Otros 

resultados indican una densidad de corriente para el compuesto ZnO/NTC de hasta 16.8 

mA/cm2, mientras para los nanotubos por sí solos tuvieron una densidad de corriente máxima 

de 3.6 mA/cm2, lo cual indica un incremento de ~5 veces de esta propiedad. 

 

 
Figura 2.22. Gráfica de densidad de corriente de los NTC tal como fueron sintetizados (color 

negro) y de los NTC decorados con nanopartículas de ZnO (color rojo) [73]. 

 

Finalmente, se establece que la técnica de evaporación térmica puede ser efectivamente 

empleada para la decoración de NTC con NPs de ZnO y, posiblemente, pueda ser aplicable para 

la decoración con otras partículas de óxidos metálicos. Otro aspecto positivo de esta técnica, es 

la posibilidad de que las NPs de ZnO se encuentren homogéneamente distribuidas en toda la 
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superficie de los nanotubos. Esta decoración con ZnO mejora considerablemente las 

propiedades de los NTC como emisor de campo, siendo factible su uso en aquellas áreas donde 

se requieran estas características. 

En conclusión, la decoración es un tratamiento altamente aplicable para promover mejoras en 

ciertas propiedades, lo que amplía su campo de aplicación. Además, el uso de nanopartículas de 

elementos metálicos ha demostrado ser altamente efectivo, sobre todo cuando se trata del 

aumento en las propiedades físicas del compuesto final. 

 

2.4. Aplicaciones de los NTC. 

 

Como se mencionó al principio de este documento, cuando se descubrieron los NTC, uno de los 

pasos más importantes fue el de determinar cuáles eran las propiedades que ofrecían en 

comparación con otros materiales similares. Una vez establecidas, surge la pregunta, ¿en dónde 

pueden ser utilizadas estas nanoestructuras con la finalidad de aprovechar al máximo sus 

propiedades tan extraordinarias? 

En la actualidad, los NTC han sido empleados en diversas áreas, gracias a los procedimientos 

que se mencionan anteriormente (vea título 2.3) donde, además de las propiedades que ya 

poseen, estas se pueden mejorar e incluso otras se promueven. En el presente apartado se 

discuten algunas de las aplicaciones más comunes de los NTC, tratando de explicar la eficiencia 

que han tenido en cada una de los segmentos de aplicación. 

 

2.4.1. Electrónica. 

 

Dentro de las propiedades que poseen los NTC, una que, en particular, llama mucho la atención, 

es la de conducción. Dependiendo de las características microestructurales, ya sean de pared 

simple o múltiple, o el número de capas para el segundo caso, o de su quiralidad, entre otras, 

estos pueden presentar diferente comportamiento, ya sea metálico o semiconductor. Debido a 

ello, varios trabajos de investigación se han desarrollado en el área de la electrónica [76, 77]. 
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Por ejemplo, la evaluación para su aplicación en sistemas de emisión de campo como los 

empleados en microscopía, es reportada por M. Mann, et. al. [25]. La microscopía electrónica 

requiere, para su mejor funcionamiento, una fuente de electrones estable, brillante y con una 

baja cinética, con la finalidad de mejorar la resolución espacial y el contraste, lo cual puede ser 

obtenido con los nanotubos. Algunas propiedades, específicamente como emisores de campo y 

que permiten su uso en fuentes para MEB y MET, fueron estudiadas por De Jonge [78] y son 

mostradas en la Tabla 2.3. 

 

Tabla 2.3. Propiedades de emisión de campo de los NTC, para su aplicación en microscopía 

[78]. 

Estabilidad a corto plazo (pico a pico) % 0.2 

Tamaño de fuente Virtual (nm) 0.2 

Luminosidad reducida (Asr-1m-2V-1) ~109 

Propagación de energía (eV) 0.25-0.50 

 

Otra manera de aprovechar esta propiedad de emisión, se ofrece mediante la fabricación de los 

transistores de efecto de campo (FET, por sus siglas en inglés). Estos FET-NTC pueden ser 

utilizados para la elaboración de circuitos eléctricos inversores, así como osciladores de anillo, 

tal como lo presentan Z. Xiao et. al. [79], quienes demostraron resultados positivos tanto para 

las propiedades de conducción eléctrica, así como las características de oscilación, para un 

circuito inverso y un oscilador de anillo, respectivamente. 

No obstante, la emisión de campo no es la única aplicación que se puede dar a los NTC en el 

área de la electrónica. Otros trabajos reportados han aprovechado, a la par con el transporte 

eléctrico, las propiedades ópticas. Entre ellas, la creación de dispositivos terahertz es un campo 

altamente estudiado en años recientes [80]. A partir de NTC es posible crear este tipo de 

dispositivos para aplicaciones tan variadas como son la emisión por campos eléctricos o 

magnéticos, generación de radiación y rectificación óptica, polarización por terahertz, detección 

fotoconductiva, fotovoltaica, entre otras. A partir de sus propiedades ópticas, también pueden 

ser empleados como emisores infrarrojos. 
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2.4.2. Detección. 

 

Se refiere a la capacidad que tienen algunos materiales para actuar como sensores en la detección 

de ciertas señales provenientes del medio físico. Estas señales pueden incluir una gran variedad 

de fenómenos ambientales, como pueden ser luz, calor, humedad, entre otros. En este apartado, 

se hace una breve descripción de los diferentes tipos de sensores que emplean NTC, todo basado 

en el trabajo reportado por diversos investigadores. 

En primer lugar, los biosensores, que usualmente combinan un componente biológico con un 

detector fisicoquímico. La función principal de estos componentes es el monitoreo de procesos 

biológicos o la detección de biomoléculas en un ambiente determinado [81]. Ahora bien, ¿por 

qué los NTC pueden ser empleados en este tipo de detección biológica? Esto es explicado desde 

el punto de vista de sus propiedades, dado que poseen una excelente solubilidad y 

biocompatiblidad. Además, se ha observado que presentan una cinética de transferencia de 

electrones muy rápida, para un campo amplio campo de especies electroactivas [82]. Hasta 

ahora, muchas biomoléculas han sido detectadas con sensores que incluyen NTC en su 

composición, entre ellas destacan: glucosa [83], compuestos fenólicos [84], proteínas [85] y 

ADN [86]. 

Otros sensores que en nuestros días son de suma importancia, son aquellos para la detección de 

gases, ya que permiten monitorear de manera eficiente la emisión de gases al ambiente, producto 

de diversas actividades desarrolladas por el hombre. La efectividad de este tipo de sensores 

recae en la capacidad que tienen ciertos gases para ser adsorbidos en la superficie de los NTC, 

promoviendo el intercambio o donación de electrones por parte de los nanotubos, modificando 

sus propiedades eléctricas, en base a lo cual se determina si existen emisiones de gases. Algunos 

compuestos y gases que producen fuertes cambios en la resistencia eléctrica, son H2, NO2 y NH3 

[87-90].  

Otras áreas donde los sensores a base de NTC han sido implementados eficazmente son: en la 

detección de pH, ya sea con NTC o bien, funcionalizados con moléculas de polímeros [91, 92]; 

como sensores de masa, basados en el hecho de que pueden adsorber pequeñas cantidades que 

modifican sus propiedades de resonancia, siendo capaces de sustituir al cantiléver utilizado 
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comúnmente en este tipo de sensores [93]; y, finalmente, en sensores de presión y deformación, 

ya que, cuando se aplica una deformación mecánica, la conductividad eléctrica de los NTC 

cambia [94]. 

 

2.4.3. Celdas. 

 

Gracias a aspectos únicos, como son su biocompatbilidad, estructura única y su capacidad de 

conducción, los NTC son considerados como candidatos para su aplicación en diversos tipos de 

celdas, como se menciona en los siguientes enunciados. 

Su uso en celdas de biocombustible es reportado por M. Holzinger, et. al. [95]. Las bioceldas 

tienen la particularidad de que, para su uso, requieren el uso de enzimas como catalizadores para 

el desarrollo de los procesos óxido-reducción. En este aspecto, han demostrado que son 

adecuados para establecer una relación electrónica con estas enzimas, promoviendo una 

regeneración del biocatalizador, ya sea por transferencia electrónica o con la ayuda de los 

conocidos como mediadores óxido-reductores, de tal manera que su vida útil pueda extenderse. 

En su investigación, Holzinger demostró que los NTC pueden actuar efectivamente con enzimas 

óxido-reductoras para la generación de un biocatalizador altamente eficiente. 

La aplicación de NTC en celdas solares también ha sido evaluada. Dentro de este tipo de celdas, 

tres son las más importantes y en las que se han incluido nanomateriales a base de carbono 

buscando la optimización de los procesos: a) sensibilizadas por colorante [96], celdas orgánicas 

[97] y celdas de perovskita [98]. Entre ellas, las celdas solares sensibilizadas por colorante han 

sido ampliamente estudiadas. De esta manera, NTC se han usado para sustituir al Pt en 

electrodos de conteo. Pan, et. al. [99], descubrieron que NTC altamente alineados poseen una 

mejor actividad catalítica para la reducción del par tiolato/disulfuro en comparación con los 

electrodos tradicionales de Pt. 

Otro compuesto altamente utilizado en celdas solares como foto-ánodo es el TiO2. Sin embargo, 

su fragilidad limita su uso para la fabricación de celdas flexibles. A partir de ello, Chen et. al. 

[100], fabricaron una celda flexible sensibilizada por colorante utilizando NTC como el foto-
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ánodo. Los resultados fueron sorprendentes, ya que la eficiencia de conversón de potencia se 

incrementaba cuando la celda se doblaba hacia abajo o arriba. 

Por lo tanto, los NTC efectivamente pueden ser utilizados en celdas de combustible y 

biocombustible, también en celdas solares, de cualquiera de los tres tipos antes mencionados, y 

en cualquier tipo de celdas fotovoltaicas [101]. 

 

2.4.4. Degradación de colorantes. 

 

La fotocatálisis es un fenómeno superficial que presentan algunos materiales, específicamente 

los semiconductores. Como ha sido explicado anteriormente, los NTC, dependiendo de su 

naturaleza, puede presentar comportamiento metálico o semiconductor, por lo que su aplicación 

en esta área puede ser una opción viable. 

Por otro lado, este fenómeno puede ser aprovechado para diversos fines. Uno de los más 

estudiados en la actualidad es la remoción de colorantes provenientes de las industrias, más 

comúnmente de la textil. Teniendo en cuenta lo anterior, A. Kumar Dutta, et. al. [102], dirigieron 

su investigación al estudio de la remoción de colorantes empleando NTC, específicamente 

Naranja de Metilo (NM) y Rodamina B (RoB). Para ello, se parte de la premisa de que, dicha 

remoción, se produce por el fenómeno de adsorción. En este aspecto, factores que pueden influir 

y que son evaluados son: el tiempo de contacto y pH. 

La Figura 2.23, presenta los espectros UV-Vis de la degradación de colorantes en función del 

tiempo de contacto. Para cada colorante se evalúan dos muestras, la muestra A sometida a un 

proceso de purificación con HCl, mientras la muestra B solamente es lavada con agua 

desionizada. Para ambos colorantes se observa una remoción completa cuando se emplea la 

muestra A, mientras que, para los mismos tiempos, en la muestra B todavía se observan rastros 

de los colorantes. Por otro lado, el tiempo de reducción del NM es menor en comparación con 

la RoB, obteniendo una remoción completa en solo 30 min (1/3 del tiempo de remoción de la 

RoB). 
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Figura 2.23. Efecto de tiempo de contacto en la adsorción de RoB por los NTC: (a) muestra 

A, (b) muestra B; e igual para NM: (c) muestra A, (d) muestra B, con el correspondiente 

cambio de color mostrado en el recuadro interior [102]. 

 

En cuanto a la influencia del pH, los resultados del análisis se presentan en la Figura 2.24. 

Teniendo en cuenta que la muestra A mostró los mejores resultados de remoción en función del 

tiempo de contacto, esta se seleccionó para el análisis del pH. Las curvas corresponden a la 

muestra de control, y dos más en las que se varía el pH, hasta obtener valores de 3 y 10. Tanto 

para NM como para RoB, los mejores resultados se obtuvieron cuando el pH se mantuvo en 

valores menores. 

Por último, los autores destacan la capacidad que tienen los NTC para conseguir la remoción 

efectiva de los colorantes, encontrando una mayor velocidad de remoción en el caso del NM, 

aunque el tiempo requerido para la RoB tampoco es excesivamente prolongado. Además, la 

presencia de impurezas en los NTC también presenta una influencia en el proceso, aumentando 

el tiempo de remoción. Finalmente, el pH afecta la adsorción de los colorantes, por lo que todos 
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estos aspectos deben ser tomados en cuenta cuando se trate de aplicar este procedimiento en 

condiciones reales. 

 

 
Figura 2.24. Efecto del pH sobre la adsorción de colorante en la muestra A: (a) RoB y (b) 

NM (mostrando el correspondiente cambio de color en el recuadro interior) [102]. 

 

2.5. Síntesis verde de NPs metálicas y nanoaleaciones. 

 

Muchos son los métodos que han sido analizados para la síntesis de nanopartículas de elementos 

metálicos. Entre ellos, la reducción química ha mostrado resultados positivos, sobre todo para 

la obtención de Ag, Au, Cu, Pt, entre otros [103-106]. Sin embargo, este procedimiento presenta 

algunas desventajas, como son: el uso de reactivos altamente tóxicos y los costos elevados de 

los mismos. Dicha toxicidad presente en el producto final afecta, en cierto grado, su campo de 

aplicación. Por ejemplo, en la actualidad NPs de Ag y Au son estudiadas para su uso en 

aplicaciones biomédicas y de remediación ambiental, para ello, se requiere que las NPs tengan 

un carácter ecológico, por lo que el método de reducción química convencional presenta fuertes 

limitantes. 

A partir de esta premisa, surge la necesidad de establecer nuevos métodos que permitan 

solventar los problemas de los procesos existentes. En este caso, la síntesis verde es un método 

que ha surgido como una opción eficaz. Se trata de una variante de la reducción química, aunque 

en él no se emplean los agentes reductores tóxicos del método tradicional, además de que se 

trata de un proceso económico y seguro.  
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¿En qué se basa el método? El principio fundamental es lograr la reducción de sales conteniendo 

el elemento metálico del cual se desea obtener NPs, a partir del uso de diversos organismos, 

como pueden ser hongos, bacterias, algas y extractos de plantas [107-110]. En el caso de 

extractos, estos contienen compuestos orgánicos que actúan como agentes reductores, liberando 

iones metálicos que posteriormente formarán los núcleos necesarios para el crecimiento de las 

partículas. Cuando se trata de obtener NPs, en muchas ocasiones es necesario incluir en el 

proceso la adición de un agente controlador del tamaño, ordinariamente agentes tensioactivos o 

surfactantes que permiten aislar a las partículas y evitan el crecimiento excesivo. En este 

aspecto, la síntesis verde ofrece la posibilidad de evitar este paso secundario, ya que se ha 

demostrado que los extractos de plantas pueden incluir en su composición elementos orgánicos 

que ejercen la función de un surfactante. 

Por otro lado, este método de síntesis ha venido aplicándose con mayor frecuencia en los últimos 

años y muchos investigadores han encaminado su trabajo al perfeccionamiento del proceso, así 

como al estudio de sus potenciales aplicaciones. Es por ello que, actualmente, es posible 

encontrar una gran cantidad de investigaciones con respecto a la síntesis de NPs de diversos 

elementos metálicos, como son Ag, Au, Pt, Pd e incluso partículas bimetálicas, ya sea como 

aleación o del tipo core-shell, y empleando diferentes extractos de plantas, tal como se presenta 

en la Tabla 2.4. 

 

Tabla 2.4. Síntesis verde de NPs metálicas empleando extractos de plantas. 

Autor NPs Extracto 

S. Raj, et. al. [111] Plata Enicostemma axillare 

S.S. Sana & L.K. Dogiparthi [112] Plata Givotia moluccana 

P. Selvakumar, et. al. [113] Plata Acalypha hispida 

M.M. Saber, et. al. [114] Plata Trapa natans 

P.V. Kumar, et. al. [115] Oro Croton Caudatus Geisel 

J. Zha, et. al. [116] Oro Ginkgo Biloba 

M. Hamelian, et. al. [117] Oro Pistacia Atlantica 

B. Sadeghi, et. al. [118] Oro Stevia rebaudiana 

B. Şahin, et. al. [119] Platino Punica granatum 
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A. Thirumurugan, et. al. [120] Platino Azadirachta indica 

R. Dobrucka [121] Platino Fumariae herba 

A. J. Leo & O. S. Oluwafemi [122] Platino Water hyacinth 

G. Sharmila, et. al. [123] Paladio Filicium decipiens 

M. Nasrollahzadeh, et. al. [124] Paladio Hippophae rhamnoides Linn 

V. Manikandan, et. al. [125] Paladio Prunus× yedoensis 

F. Arsiya, et. al. [126] Paladio Chlorella vulgaris 

K. Gopinath, et. al. [127] Ag-Au Gloriosa superba 

R. Chowdhury, et. al. [128] Au-Pd Lantana cámara 

G. Zhan, et. al. [129] Au-Pd Cacumen Platycladi 

G. Zhang, et. al. [130] Ag@Pt Ácido gálico 

 

Teniendo en cuenta la relativa facilidad del proceso para la obtención de NPs, así como la 

naturaleza ecológica del mismo, se determina que puede ser un método adecuado para la 

decoración de NTC, aunque su estudio en este tipo de aplicaciones aún se encuentra en una 

etapa inicial, con poco trabajo disponible en la literatura. 

 

2.6. Aleaciones nanoestructuradas de aluminio-magnesio (Al-Mg). 

 

Las aleaciones de aluminio y magnesio son conocidas como unas de las más ligeras en el 

mercado, debido a ello su uso ha venido en aumento, sobre todo en industrias en las que se 

requiere que los elementos, tanto estructurales como secundarios, tengan una elevada relación 

propiedades mecánicas/peso, en especial en la industria automotriz y aeronáutica. De hecho, se 

denominan aleaciones ligeras a aquellas aleaciones que tienen como elemento base o principal 

el aluminio [131]. 

Estas aleaciones pueden ser fabricadas mediante diversos métodos, los más utilizados son: (a) 

colada y, (b) aleado mecánico. Algunas ventajas ofrecidas por el aleado mecánico son la 

capacidad de evitar la formación de fases secundarias y obtener materiales nanocristalinos. La 

elaboración de materiales con estructura nanocristalina produce mejoras en ciertas propiedades, 
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por ejemplo, muchos estudios han reportado un incremento en la resistencia a la tracción y 

ductilidad [132, 133]. En los siguientes apartados se presenta un resumen referente al uso de 

diferentes métodos para la obtención de aleaciones Al-Mg. 

 

2.6.1. Colada convencional. 

 

Se refiere al método tradicional o más comúnmente empleado para la fabricación de elementos 

de aleaciones. Se trata de la fundición de los metales que formarán el producto final, los cuales 

son vertidos en un molde con la forma del producto final, en donde el material se enfría y 

endurece. Se ha utilizado ampliamente en la industria del acero, aunque sus aplicaciones no se 

ven limitadas en este aspecto. 

En el caso de aleaciones de Al y Mg también se tienen reportes del uso de este tipo de técnicas. 

Por ejemplo, L. Yan, et. al. [134], analizaron el efecto de la temperatura de deformación sobre 

la microestructura y propiedades mecánicas de una aleación de aluminio producida por un 

proceso de colada semi-continua. El lingote colado presentó una gran cantidad de dendritas y 

formación de una fase secundaria (Figura 2.25a), y fue homogeneizado a 470 °C por 24 h. La 

mayor parte de la fase secundaria se re-disolvió y la segregación dendrítica disminuyó 

efectivamente con el tratamiento de homogeneización (Figura 2.25b). 

Evaluando esta investigación, se establece que un proceso de colada semi-continua puede ser 

utilizado para la producción de aleaciones de Al. Sin embargo, la microestructura de la aleación 

presenta un crecimiento dendrítico y formación de una fase secundaria, lo cual, influye 

directamente en las propiedades mecánicas del producto final. Para disminuir la presencia de la 

fase secundaria es necesario un tratamiento de homogeneización y, aun así, no es posible 

eliminarla por completo.  

No obstante, es necesario determinar las características de aleaciones obtenidas por otros 

métodos para, de esta manera, determinar el procedimiento que ofrezca las mejores 

características. Por ejemplo, una desventaja que presenta la colada convencional es la 

incapacidad para obtener materiales con tamaño de cristal en el rango nanométrico. 
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Figura 2.25. Microestructuras ópticas de la aleación (a) tal como fue colada y, (b) después 

del tratamiento de homogeneización [134]. 

 

2.7.1. Metalurgia de polvos (aleado mecánico). 

 

El aleado mecánico se establece como una técnica efectiva para la formación de materiales 

nanoestructurados [135, 136] y que pueden tener propiedades superiores a los materiales 

obtenidos por técnicas de procesamiento de metales convencionales, por ejemplo, muchos 

estudios han reportado incrementos en la resistencia a la corrosión y en la ductilidad [137, 138]. 

Por lo tanto, este método de procesamiento de materiales puede ser aplicado para la obtención 

de aleaciones Al-Mg, con excelentes propiedades [139]. Otra de las ventajas ofrecidas por el 

aleado mecánico es la capacidad de evitar la formación de fases secundarias, desde este punto 

de vista, el aleado mecánico es un método adecuado para la obtención de materiales 

nanoestructurados con elevada pureza. 

Muestra de ello lo encontramos en el trabajo desarrollado por Y.S. Park, et. al. [140], quien 

desarrolló un estudio de la microestructura de una aleación de Al-Mg fabricada por crio-

molienda y la posterior extrusión de los polvos obtenidos. El objetivo principal fue proveer 

información acerca de la influencia de la temperatura de extrusión sobre la microestructura del 

producto final. En este caso, polvos de una aleación de Al con 7.5 % en peso de Mg fueron 

molidos en nitrógeno líquido y ácido esteárico como agente controlador del proceso. 

Posteriormente, los polvos fueron prensados isostáticamente y extruidos a dos temperaturas 

diferentes de aproximadamente 0.5 Tm ±25 °C (Temperatura de fusión (Tm)= 620 °C). 
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La Figura 2.26 presenta imágenes de MET de las muestras extruidas a mayor y menor 

temperatura (Figura 2.26a y b, respectivamente). En ellas se observa que el tamaño de grano 

varía dependiendo de la temperatura empleada, siendo más pequeño para el caso de menor 

temperatura (114 nm, en comparación con 197 nm para mayor temperatura). Lo anterior 

coincide con los principios básicos de la metalurgia física que establecen que el tamaño de grano 

de aleaciones metálicas crece en función del incremento de la temperatura.  

 

 
Figura 2.26. Micrografías de MET mostrando la diferencia de tamaño de grano y anisotropía 

entre las muestras: (a) mayor temperatura de extrusión, (b) menor temperatura de extrusión, 

(c) micrografía de campo oscuro de la sección longitudinal a la extrusión a mayor t 

temperatura y su PDAS y, (d) a menor temperatura y su PDAS [140]. 
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Además, las Figuras 2.26c y d muestran micrografías de MET de campo oscuro de la sección 

longitudinal de las aleaciones extruidas a diferentes temperaturas, en ellas se incluye el patrón 

de difracción de área selecta (PDAS). Un aspecto importante a notar, es el hecho de que los 

granos iluminados en la Figura 2.26d están más alineados en comparación con lo observado en 

la Figura 2.26c, y los PDAS indican mayor anisotropía en la aleación extruida a menor 

temperatura. 

En conclusión, es claro que la temperatura de extrusión tiene influencia directa en la 

microestructura de aleaciones de Al-Mg, sobre todo en el tamaño de grano y en el grado de 

anisotropía. Para una menor temperatura de extrusión se obtiene un tamaño de grano más 

pequeño y esto tiene como consecuencia un mayor desorden en la orientación entre granos y, 

finalmente, mayor grado de anisotropía en el producto final. 

Por último, se establece que el aleado mecánico es una técnica efectiva para la producción de 

aleaciones de aluminio-magnesio, promoviendo un alto grado de homogeneidad en su 

composición por la eliminación de fases secundarias y con estructura nanométrica. Además, la 

viabilidad del proceso se incrementa por tratarse de un método relativamente sencillo y a baja 

temperatura, en comparación con otras técnicas de producción de aleaciones. 

 

2.6.3. Aleaciones reforzadas con NTC. 

 

Recordando que los NTC poseen excelentes propiedades mecánicas, y gracias a su estructura 

en forma de fibras, se considera que son una excelente opción para ser empleados como refuerzo 

en materiales compuestos de diversas matrices, usualmente poliméricas y metálicas [141, 142]. 

En el último caso, las aleaciones de Al y Mg reforzadas con nanotubos, han sido estudiadas 

anteriormente por diversos investigadores, aunque el mayor enfoque se ha centrado en las 

aleaciones a base de Mg [143-145]. El refuerzo en aleaciones de Al y Mg se emplea para mejorar 

ciertas propiedades del material, entre ellas, dureza, resistencia a la abrasión, etc. La ligereza de 

estos materiales, junto con las mejoras obtenidas con el refuerzo, ofrece la posibilidad de ampliar 

el campo de aplicación de las aleaciones ligeras. 
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Considerando que la inclusión de NTC en una matriz metálica se lleva a cabo con la intención 

de mejorar sus propiedades mecánicas, un trabajo interesante desde esta perspectiva es el 

realizado por H. Fukuda, et. al. [146], analizando cambios en las propiedades de una aleación 

de Mg reforzada con nanotubos. Los autores prepararon polvos de magnesio puro y polvos de 

una aleación AZ61. También se emplearon NTC de pared múltiple, los cuales fueron sometidos 

a un proceso de dispersión en un surfactante anfotérico a base de alcohol isopropílico y otro a 

base de agua, con la finalidad de eliminar la aglomeración de los mismos. Esta solución se 

mezcló con los polvos de Mg y se secaron por 3 h a 80 °C para descomponer los elementos 

residuales del surfactante. Posteriormente, los polvos fueron consolidados en lingotes 

columnares de 42 mm de diámetro y 25 mm de altura mediante un proceso de sinterización por 

descarga de plasma. Además, a fin de remover la porosidad, se incluyó un paso de extrusión a 

400 °C y 350 °C para el Mg puro y la aleación AZ61Mg, respectivamente. 

Un aspecto importante que debe controlarse durante la fabricación de aleaciones de Mg es la 

contaminación producida por su fácil oxidación (MgO). En este caso, el uso del surfactante 

disuelto en alcohol isopropílico puede evitar o disminuir la formación de óxidos no deseados. 

La Figura 2.27, muestra los patrones de DRX de los compuestos Mg/NTC.  

 

 
Figura 2.27. Patrones de DRX de los compuestos Mg puro/NTC fabricados con: (a) y (b) el 

surfactante anfotérico, (c) polvos de Mg tal como fueron recibidos y, (d) surfactante a base de 

agua [146]. 
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En los anteriores patrones se observa que, para aquellos compuestos en los que se empleó el 

surfactante anfotérico no hay contaminación aparente por MgO, mientras que, con el uso de 

surfactante disuelto en agua sí existen los picos correspondientes a este óxido. Por lo tanto, para 

evitar su formación durante la fabricación de compuestos Mg/NTC el uso de surfactantes de 

naturaleza anfotérica es recomendado. 

Por otro lado, las propiedades de tensión del material fueron evaluadas. La Fig. 2.28, presenta 

el comportamiento a tensión de las muestras de Mg con y sin adición de NTC. En ella es posible 

apreciar que los valores de esfuerzo son semejantes, siendo un poco mayor en el caso del Mg 

sin adición de NTC lo cual se debe a la porosidad inducida por la inclusión del refuerzo, mientras 

que la deformación presenta valores sustancialmente diferentes, donde la adición de NTC a la 

matriz metálica aumenta el porcentaje de deformación del compuesto. 

 

 
Figura 2.28. Comportamiento a tensión del Mg puro: (a) con 0.27 % vol. de NTC, y (b) sin 

adición de NTC [146]. 

 

La Figura 2.29 muestra el análisis del comportamiento a tensión de las muestras de la aleación 

AZ61 de Mg con y sin adición de NTC, antes y después de la aplicación de un tratamiento 

térmico a 550 °C. En ambos casos, el comportamiento a tensión antes del tratamiento térmico 

fue superior en comparación con lo observado después del tratamiento, aunque en general, los 

valores de esfuerzo nominal fueron semejantes. Lo anterior contrasta con lo observado cuando 
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se analiza el Mg puro, donde los valores del esfuerzo fueron mayores cuando se tiene la adición 

de NTC. 

 

 
Figura 2.29. Comportamiento a tensión de la aleación AZ61Mg: antes del tratamiento 

térmico (a-1) con 0.74 % vol. de NTC y, (b-1) sin NTC; después del tratamiento térmico (a-2) 

con 0.74 % vol. de NTC y, (b-2) sin NTC [146]. 

 

Una vez evaluado el comportamiento bajo tensión de los compuestos Mg/NTC y AZ61Mg/NTC 

es posible asegurar que la inclusión de nanotubos de carbono en la matriz metálica efectivamente 

mejora ciertas propiedades mecánicas de las aleaciones, sobre todo el aumento de la 

deformación nominal (% ε). Es por ello, que la inclusión de NTC en matriz de magnesio es 

recomendable, aunque debe tenerse especial cuidado en el uso de surfactantes para evitar la 

contaminación con MgO. 

 

2.7. Resumen del capítulo. 

 

En los apartados anteriores se incluyeron investigaciones de diversos autores referentes a varios 

aspectos que constituyen el proceso experimental del presente trabajo de investigación y que 

será abordado posteriormente. De todo lo descrito, algunos puntos importantes son: 

(1) La deposición química de vapor se constituye como una técnica efectiva para la producción 

de nanotubos de carbono. La ventaja principal que ofrece este método, es la capacidad de síntesis 
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a baja temperatura, en comparación con otras técnicas como la descarga de arco que requieren 

temperaturas elevadas y el consumo de cantidades elevadas de energía. 

(2) Para la mayoría de sus aplicaciones, los nanotubos de carbono requieren un paso adicional 

de funcionalización, el cual es distinto dependiendo las características que se estén buscando. 

Entre los procesos de funcionalización los más importantes son: 

 Purificación, que consiste en la eliminación de elementos contaminantes producto de los 

procesos de síntesis. Usualmente se emplea un tratamiento con ácidos que, al mismo 

tiempo, dota a la superficie de los NTC con ciertas moléculas, lo que pude ser 

considerado como un paso de pre-funcionalización. 

 La dispersión en surfactante, que se aplica con la finalidad de eliminar el 

empaquetamiento y aglomeración de los nanotubos. Diversos compuestos han sido 

evaluados como agentes desaglomerantes y de diversas naturalezas (polares, no-polares, 

anfotéricos, etc.). Sin embargo, resultados óptimos aún no han sido reportados, es por 

ello, que se deben seguir evaluando nuevos compuestos y su capacidad de dispersar los 

NTC. 

 Por último, la decoración de NTC. En la actualidad es uno de los métodos más 

empleados y se caracteriza por la modificación de las propiedades mediante la formación 

de un compuesto NTC/NPs, donde estas últimas deben estar homogéneamente 

distribuidas en la superficie de los nanotubos. NPs metálicas han sido ampliamente 

estudiadas en este tipo de procedimientos. 

(3) La síntesis verde es un método que está ganando terreno en el campo actual de la 

investigación. Lo anterior se debe a que es un proceso relativamente sencillo y económico, pero 

sobre todo, a que es amigable con el ambiente y a la posibilidad de obtener nanopartículas para 

aplicaciones biológicas. 

(4) El aleado mecánico permite fabricar efectivamente aleaciones de Al-Mg, ofreciendo la 

posibilidad de evitar la formación de fases no deseadas, en comparación con técnicas 

convencionales de colada en las cuales se forma una gran cantidad de contaminación por fases 

secundarias. También se trata de un proceso relativamente económico desde el punto de vista 

del consumo de energía por emplearse a baja temperatura. 
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(5) Por último, se observa que la inclusión de NTC en una matriz metálica tiene una influencia 

positiva sobre las propiedades mecánicas de las aleaciones, es decir, se presenta un claro 

incremento en algunas de ellas. Además, se establece que el contenido de NTC también influye 

directamente sobre las propiedades del material en estudio. 

Finalmente, de acuerdo a las observaciones anteriores, es posible establecer ciertos criterios para 

la ejecución del presente trabajo de investigación. Por ejemplo, se corrobora que el método de 

síntesis de NTC seleccionado es adecuado para la obtención de nanoestructuras con las 

características deseadas. Además, se tiene una referencia con respecto a los tratamientos que 

pueden ser aplicados a los nanotubos con el fin de promover ciertas propiedades, como puede 

ser la purificación mediante el tratamiento con ácidos, la dispersión empleando surfactantes y 

la funcionalización con NPs metálicas. Por último, se amplía la perspectiva con respecto a las 

aplicaciones que pueden tener los materiales sintetizados y, de esta manera, encauzarlos para su 

mayor aprovechamiento. 



Capítulo III. Metodología 

Experimental. 
 

 

  

      

En este capítulo se presenta el procedimiento a seguir para el 

desarrollo de la investigación, especificando los detalles más 

importantes para cada una de las etapas que conforman el proyecto 

en su totalidad. 

En primer lugar, se explica la ruta de síntesis de NTC, siendo el 

método de spray pirolisis por nebulización el utilizado para este fin. 

El paso inmediato consiste en la purificación de los nanotubos, 

recordando que el tratamiento con ácidos es uno de los 

procedimientos más utilizados. 

Posteriormente, se llevan a cabo los procesos de funcionalización 

de NTC, por un lado, la aplicación de surfactantes para obtener una 

dispersión estable y, por otro, su decoración con diferentes 

partículas metálicas. 

Un paso alterno consiste en la fabricación de aleaciones de Al con 

diferentes porcentajes en peso de Mg, empleando para su 

procesamiento el aleado mecánico. 

A continuación, se describe la aplicación de los NTC 

funcionalizados, ya sea como refuerzo en materiales compuestos de 

matriz metálica o para la remoción de colorantes, empleando 

nanotubos dispersos o decorados, respectivamente. 

Finalmente, se especifican los métodos de caracterización y análisis 

que se emplean durante cada una de las etapas. 
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En la Figura 3.1, se presenta un diagrama de flujo con una parte del procedimiento experimental. 

En él se incluyen aspectos importantes, partiendo de la síntesis de NTC y pasando a través de 

los procesos de modificación superficial de los mismos como son: (a) purificación; (b) 

dispersión empleando surfactantes; (c) decoración con NPs metálicas. Además, se establecen 

las técnicas de caracterización necesarias para llegar a un análisis adecuado. 

Por otro lado, la Figura 3.2 ilustra el resto de la etapa experimental en un diagrama. En él se 

describe el procedimiento a seguir para la obtención de las aleaciones Al con diferentes 

contenidos de Mg, así como para la fabricación de los nanocompuestos Al-Mg/NTC, incluyendo 

etapas de compactación y sinterización. De la misma manera se hace mención de los métodos 

de caracterización propios para la evaluación de este tipo de materiales. 

 

 
Figura 3.30. Diagrama de flujo general del procedimiento experimental (Parte 1). 
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Figura 3.31. Diagrama de flujo general del procedimiento experimental (Parte 2). 

 

3.1. Síntesis de NTC. 

 

Como se mencionó anteriormente, existen varios métodos para la síntesis de NTC, muchos de 

ellos requieren de procesos a elevadas temperaturas lo cual los convierte en técnicas 

relativamente caras y complicadas. Entre los métodos más empleados en la actualidad se tiene 

la deposición química de vapor (DQV), ya que ha demostrado ser eficaz para la obtención de 

NTC y, además, ofrece la posibilidad de controlar las características del producto final en 

función de la modificación de sus parámetros. Es por ello que en este trabajo de investigación 

se emplea una variante del método DQV conocido como spray pirolisis, el cual brinda una 

alternativa para la obtención de grandes cantidades de nanotubos, debido a que la producción 

puede ser continua, siempre y cuando se mantenga constante el suministro de los reactivos. 
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En la Figura 3.3, se presenta un esquema general de la configuración del equipo experimental 

utilizado para la síntesis de nanotubos de carbono. El proceso consiste en la preparación de una 

solución de ferroceno en tolueno, la cual posteriormente es colocada en un piezoeléctrico. En 

este caso, el ferroceno aporta las partículas catalizadoras y el tolueno es la fuente de carbono.  

 

 
Figura 3.32. Esquema general de la configuración del equipo empleado para la síntesis de 

NTC. 

 

Como gas de arrastre se emplea argón (Ar), variando la velocidad de flujo dependiendo de la 

etapa del proceso de síntesis en la que se encuentre. El procedimiento se inicia con un flujo de 

0.2 L/min, mientras la temperatura del reactor se eleva hasta alcanzar los 850 °C, en donde se 

estabilizará por aproximadamente 5 a 10 min. Una vez que las condiciones de temperatura son 

las adecuadas, se aumenta el flujo de Ar a 3 L/min, el cual es adecuado para que los gases sean 

llevados a la cámara de reacción, que consta de un horno tubular de alta temperatura, dentro del 

cual se coloca un tubo de cuarzo que sirve como sustrato para que se depositen los NTC. 

A la par con el incremento en la velocidad de flujo de Ar se activa el piezoeléctrico que, 

mediante descargas eléctricas, produce la nebulización de la solución de ferroceno en tolueno. 

Es importante señalar que la nebulización consiste en la transformación del líquido en una nube 

formada por pequeñas gotas de la solución inicial, que es fácilmente arrastrada por el Ar. 
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El flujo de 3 L/min, se mantiene durante 40 min con la finalidad de que todos los gases lleguen 

al horno y el tiempo sea suficiente para que se produzca la reacción de saturación y crecimiento 

de los NTC. En el extremo final del arreglo experimental se observa la salida de gases y líquidos 

productos de la reacción. A continuación, se disminuye nuevamente el flujo de Ar a 0.2 L/min, 

hasta el enfriamiento del sistema.  

El tubo de cuarzo es retirado y la síntesis de NTC se hace evidente por la presencia de polvos 

negros similares al hollín. Finalmente, los polvos son recolectados mediante un raspado 

cuidadoso con espátula y almacenados para su posterior evaluación. 

 

3.2. Purificación de NTC. 

 

El tratamiento de purificación se aplica con la finalidad de eliminar partículas residuales del 

catalizador, que para este caso lo constituyen NPs de Fe, procedentes del ferroceno al 

descomponerse en la cámara de reacción. Dependiendo del grado de contaminación que se haya 

observado previamente, será la necesidad de aplicar este proceso. 

Para purificar los NTC se aplicó un tratamiento con ácidos, el cual se ilustra en la Figura 3.4, y 

se describe a continuación. En primer lugar, se preparó una solución de HNO3 y HCl en agua 

destilada, manteniendo una relación de ácidos de 1:1, es decir, 5 mL de cada ácido en 15 mL de 

agua destilada. Dicha solución se somete a agitación magnética por un tiempo de 

aproximadamente 90 min. Es importante medir el pH de la solución con NTC, ya que se debe 

aplicar un proceso de lavado hasta eliminar los residuos de los ácidos. 

El lavado se lleva a cabo con la ayuda de una bomba de vacío, donde se filtran los nanotubos y 

se elimina el líquido. Los NTC son recolectados y vertidos en agua destilada para repetir el 

proceso. Lo anterior se hace tantas veces como sea necesario hasta que la suspensión de NTC 

en agua destilada tenga un pH neutro, o hasta que el cambio en el pH después de 3 secuencias 

de lavado se mantenga constante. 

Una vez lavados, los NTC son filtrados nuevamente y sometidos a un proceso de secado en 

horno, a una temperatura de 60 °C por aproximadamente 24 h. Finalmente, los NTC son 

recolectados, de manera que puedan ser analizados adecuadamente. 
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Figura 3.33. Procedimiento para la purificación de NTC empleando un tratamiento con 

ácidos. 

 

3.3. Dispersión de NTC empleando surfactantes. 

 

Como se mencionó anteriormente, la aplicación de un tratamiento superficial a los NTC permite 

ampliar su campo de aplicación. Uno de los métodos más empleados es la dispersión estable de 

NTC, la cual se ha obtenido mediante diversos métodos. Entre ellos los más importantes son la 

dispersión por ultrasonido y por surfactantes, cada uno es viable dependiendo del grado de 

empaquetamiento de los nanotubos.  

Para el desarrollo del presente trabajo se aplica un tratamiento de dispersión empleando 

surfactantes, siguiendo el procedimiento ilustrado en la Figura 3.5. De este diagrama se 

desprenden dos procesos que, aunque básicamente son idénticos, sus diferencias deben ser 

marcadas con claridad, ya que cada uno de ellos producirá nanotubos dispersos para su uso en 
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diferentes aplicaciones, las cuales son: (a) decoración para degradación de colorantes y, (b) 

refuerzo en aleaciones Al-Mg, segmentos que serán explicados a detalle posteriormente. 

 

 
Figura 3.34. Desarrollo experimental para la dispersión de NTC empleando diferentes 

surfactantes. 

 

3.3.1. Dispersión de NTC para su decoración. 

 

Para llevar a cabo la dispersión estable de aquellos NTC que serán decorados, en primer lugar, 

se eligieron dos surfactantes con la finalidad de poder establecer un criterio acerca de la 

influencia de estos compuestos en la eficiencia de la decoración. Los agentes desaglomerantes 

fueron: lauril sulfato de sodio (LSS) y polivinil prirrolidona (PVP), ambos obtenidos de Sigma 

Aldrich.  

En primer lugar, se midieron 7 mL de agua destilada en un tubo de 15 mL tipo Falcon, 

posteriormente se adicionaron las cantidades necesarias de los surfactantes para obtener las 

concentraciones de 0.2, 0.4, 0.6, y 1 mg/mL de surfactante en relación con el solvente. ¿Por qué 
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es importante hacer notar que se utiliza agua destilada como solvente? Como se expondrá más 

adelante, la mayoría de los procesos de síntesis verde se desarrollan empleando soluciones en 

agua destilada o desionizada, con la intención de interferir lo menos posible en la naturaleza del 

sistema, la dispersión se realiza en el mismo medio. 

A esta solución se agregó 1 mg de nanotubos de carbono y se sometió a baño ultrasónico durante 

90 min. La dispersión de los NTC se hace evidente por el cambio de color de la suspensión, la 

cual llega a un color grisáceo, cercano al negro, tal como se observa en la Figura 3.6.  

 

 
Figura 3.35. Cambio en el color de la suspensión de NTC después de la dispersión: (a) antes 

del ultrasonido; (b) después del ultrasonido. 

 

3.3.2. Dispersión de NTC para su uso como refuerzo en aleaciones Al-Mg. 

 

Básicamente el procedimiento es el mismo al establecido en el punto anterior, aunque hay 

algunos aspectos importantes que varían, siendo los más importantes: 

1. Aunque el surfactante LSS se mantuvo, el segundo compuesto cambia, siendo ahora el 

ácido etilendiamino-tetracético (AETA). 

2. En segundo lugar, en sustitución del agua destilada se empleó alcohol isopropílico como 

solvente. 
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3. Las concentraciones de surfactante cambian y se usan las mismas para ambos: 0.05, 0.10, 

0.20, 0.30, 0.50 y 0.80 mg/mL. 

Se mantiene la cantidad de solvente en 7 mL, a la cual se le agregan las cantidades de surfactante 

para obtener la concentración deseada. De igual manera se agrega 1mg de NTC, que se somete 

a baño ultrasónico por 90 min, observando el cambio de color típico del proceso (véase Figura 

3.5). 

Ahora, ¿por qué el cambio de solvente? Dado que el objetivo es incluir los nanotubos en una 

matriz metálica que contiene elementos que se oxidan fácilmente, se esperaría que la inclusión 

del alcohol en lugar de agua reduzca el riesgo de que ocurra lo anterior. 

Por último, en ambos procedimientos y una vez obtenida la dispersión, se procedió con el 

análisis de su estabilidad. Para ello, los NTC dispersos se evaluaron visualmente después de 24 

y 48 h. Posterior a este tiempo, se seleccionaron las mejores muestras para las subsiguientes 

etapas del procedimiento experimental.  

 

3.4. Decoración de NTC con NPs metálicas. 

 

Como se estableció en apartados anteriores (véase 2.3.3), la decoración de NTC es un proceso 

adecuado cuando se trata de mejorar algunas de sus características. Para este fin, varios métodos 

de síntesis se han evaluado mostrando resultados positivos. Sin embargo, muchos de ellos 

requieren grandes consumos de energía dada la naturaleza del proceso, como puede ser la DQV; 

otros emplean reactivos tóxicos dañinos para la salud y que, por otro lado, limitan su aplicación 

en las áreas médica y ambiental, tal es el caso de la decoración por reducción química 

convencional.  

Considerando que este último es adecuado, en el presente trabajo se trata de decorar NTC a 

través de una de sus variantes, la cual ha sido ampliamente estudiada en los últimos años, se 

trata de la síntesis verde, y empleando diferentes extractos de plantas. Esto se hace con el fin de 

promover un método fácil y relativamente económico, en comparación con los reportados hasta 

ahora. En los siguientes apartados se establece el procedimiento seguido para decorar nanotubos 
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con NPs metálicas y bimetálicas, estableciendo una ruta efectiva para cada elemento 

seleccionado. 

 

3.4.1. Preparación de los extractos. 

 

Para la decoración de NTC se eligieron dos plantas que demostraron su efectividad para la 

síntesis de NPs. Estas fueron cedrón (A. triphylla) y pirul (S. molle). En ambos casos, la planta 

se utilizó estando seca, ya que esto facilita su manipulación para la elaboración de la infusión. 

Los parámetros del proceso de preparación fueron iguales para las dos plantas, tal como se 

explica a continuación. 

En primer lugar, el extracto se preparó moliendo la planta seca en un mortero hasta obtener un 

polvo homogéneo. A continuación, se pesó un gramo de la planta y se colocó en un vaso de 

precipitado con 50 mL de agua destilada. Posteriormente se colocó en una parrilla eléctrica a 60 

°C con agitación magnética, con una velocidad de agitación de 10 stir, durante 30 min (Figura 

3.7). Finalmente, el extracto se mantuvo a temperatura ambiente hasta que se enfrió y se filtró 

para eliminar los residuos de la planta.  

 

 
Figura 3.36. Preparación de los extractos para la síntesis verde de NPs. 
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3.4.2. Decoración con NPs monometálicas de Pt y Pd. 

 

Basándose en previos trabajos realizados dentro del grupo de investigación, se determinó que el 

extracto de S. molle puede aplicarse para la síntesis de NPs de Pt y Pd [147]. Ahora bien, lo 

importante es determinara si puede actuar de la misma manera cuando se incluyen NTC en el 

sistema. 

Inicialmente se emplea la mejor dispersión de NTC de acuerdo al punto 3.3.1. Cabe aclarar, que 

estos nanotubos se mantienen en suspensión, por lo que el primer paso consiste en eliminar el 

líquido. Para ello la suspensión de NTC se sometió a un proceso de centrifugado a 40000 RPM 

por un tiempo de 15 min, produciendo la precipitación de los mismos. Se eliminó la mayor 

cantidad posible de sobrenadante y se procedió con la decoración. 

En el caso de la decoración con Pt se eligió la dispersión con una concentración de surfactante 

de 0.2 mg/mL. Una vez centrifugados y recuperados se les agregaron 4 mL del extracto de S. 

molle y 4 mL de una solución de ácido cloroplatínico (H2PtCl6), manteniendo la relación 

extracto/sal de 1:1 para todas las concentraciones seleccionadas. El sistema se mantuvo en baño 

ultrasónico durante 30 min. 

Por otro lado, el proceso se mantuvo para la decoración con Pd, es decir, relación 1:1 extracto/sal 

y el mismo tiempo de ultrasonido. Los NTC fueron dispersos con una concentración de PVP de 

1 mg/mL, la cual mostró los mejores resultados. El precursor de Pd fue tetracloropaladato de 

potasio (K2PdCl4). 

Las diferentes molaridades de las sales que se emplearon para el desarrollo de los experimentos 

se presentan en la Tabla 3.1. 

 

Tabla 3.5. Diferentes molaridades de las sales empleadas para la decoración de NTC con NPs 

de Pt y Pd. 

Sal mili Molaridad  

H2PtCl6 0.25 

0.50 

0.75 

K2PdCl4 2.0 

2.5 

3.0 
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3.4.3. Decoración con NPs bimetálicas Ag-Pt y Ag-Pd. 

 

Al igual que para las NPs monometálicas, NTC dispersos con LSS se utilizan para el sistema 

con Pt y aquellos con PVP para el Pd. El resto del desarrollo experimental se mantiene para 

ambos procesos de decoración. 

Para la formación de las semillas de Ag se utilizaron 3 mL de una solución 2.5 mM de nitrato 

de plata (AgNO3), que fueron agregados a 3 mL de extracto de S. molle conteniendo 1 mg de 

NTC en suspensión. Para promover la reacción, la solución se colocó en un horno de 

calentamiento a 60 °C por 10 min. Finalmente, se adicionaron 1.5 mL de una sal, ya sea H2PtCl6 

para Pt, o K2PdCl4 para Pd. Esto se realizó gota a gota y manteniendo el sistema en baño 

ultrasónico durante un tiempo de 20 min. 

 

3.4.4. Decoración con NPs bimetálicas Au-Pt y Au-Pd. 

 

Para la decoración con NPs bimetálicas Au-Pt y Au-Pd, el proceso se mantiene de acuerdo al 

punto 3.4.3, NTC dispersos con LSS se utilizan para la obtención de partículas con Pt y con 

PVP para el Pd.  

Se busca la formación de las semillas de Au manteniendo una relación extracto/sal de 1:1. Los 

NTC se agregan a 3 mL del extracto de S. molle y se mantienen en suspensión. Después, 3 mL 

de una solución 2.5 mM de ácido tetra-cloroaúrico (HAuCl4), se añadieron para promover la 

reacción de formación de las semillas de Au. Nuevamente, la solución se mantuvo en un horno 

de calentamiento a 60 °C por 10 min. Por último, se adicionaron 1.5 mL de la sal H2PtCl6 o 

K2PdCl4, para la obtención de NPs Au-Pt y Au-Pd, respectivamente. La adición de estas últimas 

sales se hizo gota a gota mientras se sometía a baño ultrasónico por 20 min. 

 

3.4.5. Decoración con NPs bimetálicas Ag-Au. 

 

En este caso se utilizó solamente lauril sulfato de sodio (LSS). En primer lugar, se midieron 7 

mL de agua destilada, a los cuales se adicionaron las cantidades necesarias de LSS hasta obtener 
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concentraciones de 0.2, 0.3, 0.4 y 0.5 mg/mL. Después, se adicionó 1 mg de NTC a dichas 

soluciones, las cuales fueron sometidas a baño ultrasónico por aproximadamente 90 min. 

Una vez dispersos los NTC se procede a la decoración, mediante el proceso de síntesis de NPs 

desarrollado por López-Miranda, et. al. [148]. Las sales empleadas fueron AgNO3, que actúa 

como precursor para la síntesis de las semillas de Ag; HAuCl4 para la formación final de las 

NPs bimetálicas. Por último, el extracto de la planta A. triphylla ejerció la función como agente 

reductor y estabilizante, preparado de acuerdo al punto 3.4.1. 

Inicialmente los NTC dispersos son filtrados nuevamente ser dispersados en 5 mL de extracto, 

mediante baño ultrasónico por aproximadamente 15 min. En seguida, se agregan 10 mL de una 

solución 3 mM de AgNO3, bajo agitación magnética por 20 min, tiempo adecuado para la 

formación de las semillas de Ag. Finalmente se agregan 5 mL de la solución 3 mM de HAuCl4 

que promueve la formación de las NPs bimetálicas. 

 

3.5. Fabricación de aleaciones Al-Mg. 

 

De acuerdo a la literatura disponible, las aleaciones de Al y Mg pueden ser obtenidas mediante 

diversos métodos. Entre ellos, el aleado mecánico constituye una técnica altamente efectiva y 

viable para su aplicación. A continuación, se presenta la ruta establecida para la obtención de 

aleaciones Al-Mg con diferentes % en peso de Mg. Como material de partida se adquirieron 

polvos con las siguientes características: Aluminio (granular < 1 mm) pureza de 99.7 %; 

Magnesio (chips, 4-30 mesh) pureza de 99.98 %. Además, se eligieron dos composiciones: Al 

con 2 y 10 % en peso de Mg. Un esquema general del proceso seguido para la obtención de las 

aleaciones se ilustra en la Figura 3.8. 

(a) Aleación Al-10%Mg. El proceso de aleado se desarrolló en un molino planetario RESTCH 

PM-100, operando a 300 RPM (Figura 3.8a). El vial y medios de molienda (1/4”) fueron de 

acero endurecido y se fijó una relación peso de bolas/peso de muestra de 20:1. 

(a) Aleación Al-2%Mg. Para esta aleación se empleó un molino horizontal de baja energía, 

operando a 180 RPM (Figura 3.8b). El vial y medios de molienda (1”) fueron de acero 

inoxidable, con una relación peso de bolas/peso de muestra de 20:1. 
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Figura 3.37. Proceso de molienda mecánica para la obtención de las aleaciones Al-2Mg y Al-

10Mg. 

 

3.6. Dispersión de NTC en la matriz Al-Mg. 

 

Con la finalidad de mejorar ciertas propiedades de la matriz metálica, se incluyeron NTC como 

refuerzo, de acuerdo al siguiente procedimiento: 

Anteriormente se determinó un proceso de dispersión de NTC incluyendo surfactantes (véase 

3.3.2). De los diferentes experimentos que se desarrollaron se eligió solo aquel que presentó los 

mejores resultados de dispersión y estabilidad. Una vez seleccionada la mejor muestra, los NTC 

en suspensión se colocaron en un horno de secado a 60 °C, hasta eliminar por completo el 

alcohol que los contiene, de tal manera que solo se tenga el polvo necesario para su inclusión 

en la matriz metálica. 

Por otro lado, ambas aleaciones, con 2 y 10 % en peso de Mg, fueron reforzadas con un 0.25 % 

en peso de NTC. Para ello, los polvos de la aleación con los NTC fueron sometidos a un proceso 
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de molienda mecánica en molino planetario a 250 RPM. La relación peso de bolas/muestra fue 

de 20:1, empleando un vial y bolas de acero endurecido. En cuanto al tiempo de molienda, este 

se estableció en 5 min. Se determinó usar tiempos cortos para evitar daños considerables a la 

estructura de los nanotubos, producto de la energía suministrada durante el proceso. 

 

3.7. Fabricación de piezas del material compuesto Al-Mg/NTC. 

 

Esta etapa se refiere a la obtención de muestras de las aleaciones Al-Mg reforzadas con NTC, 

que sean adecuadas para el posterior análisis de sus propiedades de dureza. Para este ensayo en 

particular, lo más común y recomendada es la fabricación de una pastilla, similar a lo observado 

en la Figura 3.9.  

Es importante señalar que, para la obtención de una pieza con las características adecuadas, dos 

partes del proceso deben ser estudiadas adecuadamente, las cuales se explican más a detalle en 

los siguientes apartados. 

 

 
Figura 3.38. Geometría de la pastilla para ensayo de dureza. 

 

3.7.1. Consolidación de los polvos. 

 

Se trata del conformado inicial mediante la aplicación de una carga hasta la obtención de una 

muestra con la forma deseada. Para este fin se utilizó una prensa hidráulica TRUPER con una 

capacidad de 20 Ton, además de un dado de 10 mm de diámetro (Figura 3.10).  
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Figura 3.39. Equipo para consolidación de los polvos de aleación Al-Mg: (a) prensa 

hidráulica TRUPER; (b) dado de acero inoxidable con 10 mm de diámetro. 

 

En primer lugar, se pesaron 5 g de los polvos de aleación con y sin adición de NTC, con el fin 

de establecer un parámetro de comparación y evaluar la influencia de los nanotubos sobre las 

propiedades de la matriz metálica. El polvo se colocó en el dado y se comenzó con la aplicación 

de la carga. Para ello se conservó un incremento de una tonelada por min y manteniendo la carga 

por 5 min cada 5 Ton. Lo anterior se repite hasta llegar a una carga de 20 Ton, equivalente a 

una presión de 450 MPa. 

Por último, la pastilla es retirada del dado y se mide su densidad en verde mediante el método 

de Arquímedes. Este, parte del conocimiento del peso de la pieza en seco, la cual, posteriormente 

es sumergida en un líquido con densidad conocida, permaneciendo en él por aproximadamente 

60 min, tiempo tras el cual se toma el peso sumergido. Después, el espécimen es retirado del 

líquido y se pesa nuevamente, para conocer su peso húmedo. Finalmente, a partir de los valores 

obtenidos, en conjunto con la densidad del líquido, es posible determinar la densidad en verde 

del material en cuestión. 

 

3.7.2. Sinterización. 

 

Previo al proceso de consolidación, se desarrolló un análisis térmico de los polvos de aleación 

tal como fueron obtenidos, esto mediante la técnica de calorimetría diferencial de barrido (DSC). 
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A partir de él, fue posible calcular la temperatura de sinterización, a la cual fueron sometidos 

los compactos en verde, empleando un horno Thermolyne, operando con una velocidad de 

calentamiento de 10 °C/min. El tiempo de estadía en el horno fue de 2 h, y las temperaturas 

empleadas fueron: (a) para la aleación Al-2Mg, 450 °C; (b) se aplicaron dos diferentes 

temperaturas para la aleación Al-10Mg, 400 y 430 °C, esto debido a la posibilidad de generar 

fases secundarias a temperaturas por arriba de 410 °C. 

Una vez completados los tiempos en el horno, las piezas se templaron en aceite y se limpiaron 

con hexano, de tal manera que se eliminara todo residuo del aceite. Finalmente, su densidad 

final fue calculada aplicando el método de Arquímedes, de acuerdo a las consideraciones 

explicadas anteriormente (véase 3.7.1). 

 

3.8. Aplicaciones de los NTC. 

 

Cuando se aplica un tratamiento superficial o de funcionalización a los NTC, este se hace con 

la finalidad de dotarlos con ciertas características que sean adecuadas para su aplicación en áreas 

específicas. En el presente trabajo de investigación se utilizaron diferentes procesos de 

funcionalización, los cuales están destinados a cumplir una labor en particular. La metodología 

empleada para este aspecto en específico se establece a continuación. 

 

3.8.1. NTC decorados para la remoción de colorantes. 

 

Aunque la metodología es muy similar, se distinguen dos procesos, uno para las NPs de Ag-Au, 

y otro para los sistemas con Pt y Pd. Sus características principales serán explicadas a detalle. 

Antes de iniciar, es importante señalar que los NTC se mantuvieron en la solución donde se 

desarrolló la síntesis y decoración con NPs. 

En el primer caso (NTC/NPs Ag-Au), el estudio se enfocó en la capacidad de remoción del 

colorante azul de metileno (AM). Para ello, 2 mL de una solución 2 mM de AM fueron 

mezclados con un 1 mL de la solución conteniendo los NTC decorados. Finalmente, se 

incorporaron 0.1 mL de una solución 0.1 mM de borohidruro de sodio (NaBH4), el cual actúa 

como una especie de catalizador dentro del proceso. Para el análisis se realizaron mediciones 
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cada 5 min mediante la técnica de espectroscopía UV-Vis, hasta un tiempo máximo de 20 min, 

donde se evaluó la capacidad de degradación. 

Para los sistemas con Pt y Pd, se evaluó la remoción de los colorantes AM, índigo carmín (IC) 

y rodamina B (RoB). Para el análisis 1.5 mL de las soluciones de los diferentes colorantes se 

adicionaron a 1.5 mL de las soluciones conteniendo los NTC decorados con NPs de Pt, Pd, Ag-

Pt, Ag-Pd, Au-Pt y Au-Pd. Las molaridades de las soluciones de los colorantes se presentan en 

la Tabla 3.2. La evaluación procedió a través de la técnica de UV-Vis, haciendo lecturas cada 

10 min, hasta llegar a la degradación completa de uno de los colorantes. Debe notarse que para 

este estudio no se utilizó NaBH4, ya que se quiere mantener el proceso “verde” y evitar el uso 

de compuestos tóxicos.  

 

Tabla 3.6. Molaridades de las soluciones de AM, IC y RoB, empleados para el análisis de 

remoción. 

Colorante Molaridad 

Azul de metileno 0.03 mM 

Índigo carmín 0.06 mM 

Rodamina B 0.03 mM 

 

3.8.2. NTC como refuerzo en aleaciones Al-Mg. 

 

El objetivo primordial cuando se desarrolla un material compuesto es mejorar sus propiedades 

en comparación con su homólogo sin refuerzo. Como es sabido, las aleaciones de Al y Mg son 

ligeras y estos elementos son altamente maleables, sin embargo, una desventaja que presentan 

es su baja dureza. Por lo tanto, se espera que el compuesto aleación Al-Mg/NTC presente un 

mejor comportamiento en este aspecto. 

A los materiales fabricados previamente, se les aplicó un tratamiento de desbaste con papel de 

SiC, pasando por las numeraciones 600, 800, 1000 y 1500, las cuales se refieren a los granos 

por pulgada cuadrada. A continuación, se les midió la dureza Vickers, de acuerdo a las siguientes 

condiciones:  

 Carga aplicada: 1 Kg. 
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 Número de mediciones: 10. 

 

3.9. Técnicas de caracterización. 

 

Con el propósito de determinar las características de los materiales sintetizados durante las 

diferentes etapas del procedimiento, diversas técnicas fueron empleadas, cada una aportando un 

análisis significativo para la determinación de la eficiencia de los procesos. En los próximos 

párrafos se da una breve introducción a dichas técnicas y el segmento del procedimiento en el 

cual se aplicaron. 

 

3.9.1. Difracción de rayos-X (DRX). 

 

Se trata de una técnica específica para la determinación de las características microestructurales 

de los materiales, en concreto, para la determinación de la fase o fases que pueden componer 

una muestra en particular. Además, mediante el tratamiento de los datos que nos proporciona es 

posible determinar otros aspectos, como puede ser el tamaño del cristal y el esfuerzo interno. El 

equipo utilizado es un difractómetro de rayos-X de la marca Bruker, modelo D8 Advance Da 

Vinci, operando con radiación CuKα.  

Análisis realizados: 

 Determinación de la formación de NTC y la presencia de contaminación producto del 

proceso de síntesis. Además, confirma la efectividad del proceso de purificación para 

eliminar las impurezas. 

 Ayuda a establecer la presencia de NPs cuando se desarrolla el proceso de decoración 

de los nanotubos. 

 Análisis de la formación efectiva de la aleación Al-Mg con diferentes % en peso de Mg. 

A partir de estos datos, también es posible tener un aproximado del tamaño de cristal y 

el esfuerzo interno de los materiales sometido a aleado mecánico, mediante la aplicación 

de software especializado y disponible en línea (Xpowder). 

 Después de la sinterización de los polvos de aleación, ayuda a establecer la formación 

de fases secundarias, producto de la aplicación de elevadas temperaturas. 
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3.9.2. Microscopía electrónica de barrido (MEB). 

 

Se trata de una técnica de microscopía altamente utilizada en el área de la ciencia de materiales. 

Posee una gran variedad de alternativas que ayudan a determinar características del material 

como son, morfología, composición química, tamaño de partículas, entre otras. Es por ello que 

se considera indispensable su manejo durante las diferentes etapas de la experimentación, 

permitiendo el desarrollo de análisis importantes como son: 

 Morfología y diámetro de los NTC tal como fueron sintetizados y después del proceso 

de purificación. 

 Determinar la presencia de partículas contaminantes y, mediante un análisis químico, la 

composición de las mismas. 

 Establecer el grado de empaquetamiento de los NTC antes y después de los procesos de 

dispersión con surfactantes. 

 Análisis de la efectividad del proceso de decoración, pudiendo observar si se lograron 

sintetizar las NPs y si estas se encentran decorando o no a los nanotubos. 

 Conocer la evolución de la morfología y tamaño de partícula de los polvos de aleación 

Al-Mg, mediante la adquisición de muestra en tiempos determinados del proceso. 

 Evaluación de la dispersión de NTC en la matriz metálica Al-Mg, observando 

características como la homogeneidad de dicha dispersión. 

En este caso, se utilizaron dos equipos: (1) JEOL modelo 6400; (2) JEOL JSM 7600F. 

 

3.9.3. Microscopía electrónica de transmisión (MET). 

 

La MET es una técnica especializada, que ofrece la posibilidad de realizar estudios específicos 

en los materiales que se desee. Entre sus funciones principales se encuentra la determinación 

del tamaño de partícula, análisis estructural por medio de la técnica de alta resolución, 

determinación de la composición empleando análisis químico y observación directa de la 

estructura a través de la obtención del patrón de difracción de electrones. El instrumento 
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utilizado fue un modelo Philips Tecnai F-20 que, en el presente trabajo, se aplicó en el desarrollo 

de diversos análisis por MET, entre ellos: 

 Ayuda a determinar valores como el diámetro y longitud promedio de los nanotubos. 

También sirve para conocer la estructura de los mismos, logrando observar si se trata de 

NTC de pared simple o múltiple, el número de paredes para el último caso y, gracias a 

la técnica de alta resolución (HRTEM, por sus siglas en inglés), determinar la estructura 

cristalina. 

 Evaluación de la decoración de los NTC, tamaño de las NPs y su distribución homogénea 

en la superficie de los nanotubos. También ayuda a establecer la interacción entra las 

NPs y la superficie de los NTC, es decir, ofrece la posibilidad de determinar el tipo de 

crecimiento de las NPs, ya sea homogéneo o heterogéneo. 

 Determinación de la formación de la solución sólida durante el proceso de elaboración 

de las aleaciones Al-Mg, así como el tamaño de partícula de las mismas. 

 

3.9.4. Espectroscopía de infrarrojo con transformada de Fourier (FTIR). 

 

Se trata de un análisis químico, el cual ayuda a conocer los grupos funcionales que se pueden 

encontrar en un material, ya sea polvo o que se encuentre en suspensión. Se basa en la 

identificación de vibraciones o contracciones en los enlaces intermoleculares, por lo que la 

detección de cambios en los modos, indican modificaciones que pueden ser de interés. 

En este caso, este método fue aplicado para evaluar el proceso de purificación de los NTC, 

realizando un análisis antes y después para, basado en los grupos funcionales que se detectan, 

conocer la interacción de los NTC con los compuestos utilizados para a eliminación de 

impurezas. Usualmente, se reconocerían solamente las vibraciones producidas por el enlace 

C=C, por lo que la presencia de otro tipo de bandas ayuda a estimar la contaminación presente 

en los nanotubos. El instrumento utilizado fue un espectrofotómetro de la marca Bruker modelo 

Tensor 27, con una resolución de 4 cm-1. 
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3.9.5. Espectroscopía Raman. 

 

Esta técnica ha sido ampliamente utilizada para el análisis de NTC, sobre todo cuando se aplican 

los diversos métodos de funcionalización. Al igual que en FTIR, se buscan los modos de baja 

frecuencia como son los vibratorios. 

En base a ello, es posible conocer interacciones entre los NTC y otras moléculas que pueden 

estar presentes durante ciertas etapas de la investigación. Más específicamente, la dispersión 

con surfactantes involucra la presencia de moléculas orgánicas que tienen un contacto directo 

con la superficie de los NTC. Por lo tanto, un estudio por esectroscopía Raman es adecuado para 

establecer la eficiencia en el uso de compuestos como LSS y AETA, para lograr la 

desaglomeración de los nanotubos. Este estudio se desarrolló en un espectroscopio de la marca 

Bruker, modelo Senterra. 

 

3.9.6. Espectroscopía UV-Vis. 

 

Su fundamento es la aplicación de una radiación electromagnética, cuya longitud de onda se 

encuentra en el rango de 100-800 nm. Cuando esta radiación interactúa con la materia, una parte 

es absorbida, provocando cambios en los niveles energéticos de las partículas, moléculas, etc., 

llevándolos a un estado de excitación. Estos cambios son característicos de cada material y son 

reflejados en forma de bandas cuando se obtiene un espectrograma. Por lo tanto, la posición de 

una banda sirve como una aproximación inicial para determinar la presencia de un material en 

específico. Esta espectroscopía de absorción se midió en un aparato de la marca Ocean Optics 

y se aplicó durante tres etapas del desarrollo experimental: 

 Primero, para el análisis de la dispersión de NTC empleando diferentes surfactantes y 

con diferentes concentraciones. En base a los espectros obtenidos y de manera 

cualitativa, se selecciona la mejor dispersión que será utilizada en etapas posteriores. 

 Esta técnica también es importante cuando se habla de la decoración de NTC. A través 

de ella se determina, de manera inicial, la formación de las NPs. Además, en función de 

las características del espectro, también proporciona elementos para definir si se ha 

logrado la decoración de los NTC. 
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 Por último, todos los estudios de remoción de colorantes se llevan a cabo mediante esta 

técnica, aplicando un estudio de la cinética que implica la obtención de espectros en una 

secuencia de tiempos bien establecida. La disminución de la banda característica del 

colorante se traduce en una degradación efectiva. 

 

3.9.7. Análisis térmico DSC-TGA. 

 

Estos análisis en conjunto constituyen una técnica adecuada para la determinación del 

comportamiento de un material en un rango de temperatura determinado. Por un lado, mediante 

DSC se determinan los diversos eventos térmicos que pueden presentarse a lo largo del análisis; 

mientras que TGA ofrece una visión de la evolución del material en términos de pérdida y/o 

ganancia de masa. 

Cuando se habla de procesos de sinterización, poder precisar la temperatura adecuada es un 

punto clave. De esta manera, la utilidad del estudio DSC recae en la posibilidad de conocer la 

temperatura de fusión de los polvos obtenidos por aleado mecánico, a partir de la cual se obtiene 

la temperatura de sinterización. Para este análisis, se empleó un equipo de la marca TA 

Instruments, modelo SDT Q-600. 

 

3.10. Resumen del capítulo. 

 

La importancia del presente capítulo se debe a que en él se establecen los procedimientos a 

seguir para la consecución de los objetivos que fundamentan la investigación. Así, la 

metodología experimental debe ser clara y replicable, de tal manera que se pueda corroborar 

cada uno de los experimentos realizados. A continuación, se presenta un resumen de los aspectos 

más destacados con respecto al desarrollo experimental. 

1. Dentro de los diversos métodos disponibles para la síntesis de NTC, la variante de la 

DQV conocida como spray pirolisis, es la adecuada para la obtención de NTC de pared 

múltiple. 
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2. Para la purificación de NTC se utilizaron tratamientos con ácidos, que anteriormente han 

demostrado ser efectivos para estos fines. El proceso se aplica previo a la dispersión con 

surfactantes. 

3. Dos métodos de funcionalización fueron aplicados para mejorar las características de los 

NTC y que éstos puedan cumplir para su aplicación en diversas áreas. Estos métodos 

son: (a) dispersión con surfactantes, usando diferentes compuestos como son LSS, 

AETA y PVP; (b) decoración con NPs metálicas, entre ellas Pt, Pd, Au-Pt, Au-Pd, Ag-

Pt, Ag-Pd y Ag-Au. 

4. Molienda mecánica de media y baja energía fueron utilizadas para la fabricación de 

aleaciones de Al con contenidos en peso de Mg de 2 y 10 %. 

5. Los NTC decorados serán destinados a la remoción de diversos colorantes como son 

AM, IC y RoB. Por otro lado, NTC dispersos son utilizados como refuerzo en la matriz 

metálica Al-Mg, con el propósito de evaluar incrementos en su dureza. 

6. Finalmente, todos los materiales obtenidos en las diferentes etapas del desarrollo 

experimental serán estudiados mediante las técnicas de caracterización que ofrezcan los 

mejores datos para su adecuado análisis. 



Capítulo IV. Resultados y 

discusión. 
 

 

  

      

Una vez desarrollada la metodología experimental, el siguiente 

paso es el análisis de los resultados, lo cual constituye la parte 

medular de un trabajo de investigación. 

En los siguientes apartados, se presentan los resultados obtenidos 

durante cada una de las etapas del proceso, comenzando por la 

síntesis de NTC, así como cada uno de los procesos de 

funcionalización que se aplicaron, purificación, dispersión y 

decoración.  

Se evalúa la eficiencia del método de aleado mecánico en la 

formación de la aleación Al-Mg con diferentes contenidos en peso 

de Mg (2 y 10 %). De la misma manera se presentan los resultados 

de dispersión de NTC en la matriz metálica y la obtención de 

compactos y su posterior sinterización. 

Finalmente, se analizan las aplicaciones que pueden tener los NTC, 

como materiales activos para la remoción de colorantes cuando 

están decorados, o como refuerzo en matriz metálica para la mejora 

de sus propiedades mecánicas cuando se encuentran dispersos. 

Debe notarse que todos los resultados son discutidos en función de 

la literatura disponible, es decir, trata de hacerse una comparación 

con los resultados obtenidos por diferentes autores, de tal manera 

que se hagan notar las virtudes y/o deficiencias del proceso. 
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4.1. Síntesis de NTC. 

 

La primera etapa del proceso experimental se refiere a la síntesis de NTC mediante el método 

de spray pirolisis, el cual, como se ha mencionado anteriormente, ha sido empleado por varios 

autores debido a la facilidad para obtener mayores cantidades de nanotubos y porque se trata de 

un procedimiento escalable a nivel industrial [149]. 

Estructuralmente, los NTC se conforman por una o varias capas de carbón grafito enrolladas y 

dispuestas a lo largo de un eje. De esta manera, es de suponerse que una técnica como DRX 

debe ser la primera en emplearse, con la finalidad de determinar la posible formación de NTC. 

La Figura 4.1, corresponde al patrón de DRX de los polvos tal como fueron obtenidos por el 

método de síntesis antes mencionado. Se pueden observar las reflexiones características de la 

estructura del grafito, sobre todo la principal ubicada en 2θ= 23° correspondiente a los planos 

(002), corroborando la presencia de estructuras de carbono (JCPDS 03-065-6212). 

 

 
Figura 4.40. Patrón de DRX de los NTC tal como fueron sintetizados. 

 

Además del grafito, existen otros picos en el patrón, que son atribuidos a la presencia de 

impurezas, por ejemplo, la reflexión ubicada en el ángulo 2θ= 44° correspondiente a los planos 
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(101) de la estructura cúbica del hierro (JCPDS 01-089-4186), el cual es producto del catalizador 

residual. Adicionalmente, aparece la estructura de la hematita, que es un óxido de hierro (JCPDS 

01-089-2810), cuyas reflexiones son aquellas propias de los planos (110) y (210) para un ángulo 

2θ= 23° y 39°, respectivamente. 

Con la premisa de determinar las características morfológicas, así como para corroborar lo 

establecido mediante DRX, se desarrolló un estudio complementario por MEB y los resultados 

se muestran en la Figura 4.2. La micrografía de MEB en el inciso a, presenta los NTC tal como 

fueron sintetizados, observados en bajas magnificaciones. Los nanotubos poseen un elevado 

grado de empaquetamiento y presencia de partículas catalíticas remanentes del proceso de 

sintesis; también es claro que su longitud llega a alcanzar varios micrómetros. Por otro lado, la 

Figura 4.2b, registrada a mayores magnificaciones, permite corroborar la existencia de 

partículas contaminantes y determinar de manera adecuada el diámetro de los nanotubos. A 

partir de un conteo y medición del diámetro en la muestra, se obtuvo un diámetro promedio de 

80 nm. Por último, la Figura 4.2c, corresponde al análisis químico por EDS, en donde se tiene, 

además de la señal característica del C, un par de señales pequeñas correspondientes al Fe y al 

O, que están asociadas con las impurezas presentes en los NTC y que fueron señaladas 

anteriormente (véase Figura 4.1). De acuerdo a estudios realizados por diversos investigadores, 

estas impurezas residuales del catalizador (en este caso Fe), y su oxidación producto de las 

elevadas temperaturas durante la síntesis, o partículas de carbón amorfo son comunes en los 

procesos de síntesis de NTC [150, 151].  

 

 
Figura 4.41. Imágenes de MEB de los NTC tal como fueron sintetizados: (a) baja y (b) alta 

magnificación; (c) espectro EDS mostrando la presencia de elementos C, Fe y O (nanotubos e 

impurezas). 
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Además de los estudios previos, la MET ayuda a conocer las características de los NTC, tanto 

en sus dimensiones, como en lo referente a su microestructura, sobre todo en la determinación 

del tipo de nanotubos que se obtienen, ya sean de simple o múltiple pared. El análisis se resume 

en las imágenes de la Figura 4.3. Inicialmente se observa una imagen de campo claro (Figura 

4.3a), la cual permite observar con mayor detalle las impurezas inherentes al proceso de síntesis. 

A diferencia de lo observado por MEB (véase Figura 4.2), los nanotubos se encuentran 

considerablemente menos aglomerados, esto se debe al procedimiento para la preparación de la 

muestra, la cual se dispersó en alcohol mediante baño ultrasónico; las vibraciones generadas por 

este ayudan a desaglomerar en cierta medida los NTC. La Figura 4.3b, corresponde a una imagen 

de campo obscuro, la cual se obtiene en la misma zona en su homóloga de campo claro del 

inciso (a). En ella, los puntos que se iluminan pertenecen a las partículas residuales.  

De la misma manera, es indispensable conocer la estructura de los nanotubos, ya que muchas 

de sus propiedades dependen de ello, más específicamente del número de capas que lo 

conforman. Para este fin, se aplica la técnica de alta resolución disponible en el equipo, la cual 

se presenta en la Figura 4.3c. En esta micrografía se observan diferentes contrastes de los NTC, 

comenzando en el centro con una región más obscura, siendo la parte hueca; hacia sus extremos, 

el contraste se hace más claro, con una serie de líneas que corresponden, cada una a una capa 

de carbón grafito, lo cual se corrobora después de realizar las respectivas mediciones, 

obteniendo una distancia interplanar de 0.332 nm, para los planos (002) de la estructura antes 

mencionada. Para el nanotubo presente en la figura, se contabilizan un total de 30 capas que, al 

enrollarse dan un total de 60 distancias observables.  

Por otro lado, de acuerdo a lo reportado por otros investigadores, ciertas partículas pueden 

permanecer como contaminación no solo en la superficie de los NTC, sino que muchas de ellas 

se encuentran incrustadas en los mismos [152]. La síntesis a través del método de spray pirolisis 

no es la excepción y esto queda claro en la Figura 4.3d. En ella, nuevamente se observa el 

interlineado perteneciente a las paredes de los nanotubos, pero también se tiene una partícula 

como impureza, la cual también posee líneas de alta resolución que, al ser medidas, 

proporcionan una distancia de 0.203 nm correspondiente a los planos (110) de la estructura fcc 

del Fe. 



84 
 

Finalmente, se establece que el uso de una variante de la DQV como es la de spray pirolisis, 

puede ser aplicada para la síntesis de NTC. Mediante los parámetros establecidos previamente, 

los productos obtenidos poseen un elevado grado de empaquetamiento, con la presencia de 

impurezas y con una estructura de múltiples capas. Resultados similares empleando esta técnica 

han sido reportados previamente [153]. 

 

 
Figura 4.42. Imágenes de MET de los NTC tal como fueron sintetizados: (a) campo claro, (b) 

campo obscuro, (c) alta resolución mostrando la estructura y, (d) alta resolución de una 

partícula contaminante de Fe. 
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4.2. Purificación de NTC. 

 

Como se observó en las figuras anteriores, la cantidad de impurezas presentes en los NTC es 

considerable, por lo que se establece la necesidad de aplicar un tratamiento de purificación con 

ácidos. La función de éste, será la de eliminar la mayor cantidad de impurezas como sea posible, 

pero sin afectar la integridad de los nanotubos. Para evaluar la eficiencia del proceso, el primer 

paso fue realizar un estudio por espectroscopía FTIR (Figura 4.4). El espectro con la línea en 

color negro, pertenece a los NTC tal como fueron sintetizados. Mediante esta técnica es difícil 

determinar la presencia de partículas de Fe en la superficie de los nanotubos, sin embargo, en 

base a los grupos funcionales presentes en el espectro es posible determinar si existe cierto grado 

de oxidación en la muestra. Por ejemplo, el surgimiento de la banda en 1728 cm-1 

correspondiente a grupos C=O, en conjunto con la banda principal de C=C (1629 cm-1), puede 

interpretarse como oxidación en la superficie. Este tipo de espectro es común para nanotubos de 

carbono sintetizados por spray pirolisis y empleando ferroceno para su producción [154]. 

El espectro anterior se compara con el obtenido después del tratamiento con ácidos, de tal 

manera que sea posible tener una idea inicial acerca de lo que ocurre superficialmente en los 

NTC; el espectro es presentado en color rojo. En general, las bandas identificables antes de la 

purificación se encuentran posteriormente, aunque después se hacen un poco más intensas, sobre 

todo la correspondiente al grupo C-H (~2925 cm-1). Esto también puede interpretarse como la 

presencia de un mayor número de grupos funcionales de este tipo, producto del tratamiento y 

las altas cantidades de hidrógeno que se introducen en los ácidos. Además, también aparecen 

nuevas bandas cerca de 700 cm-1, región de la huella digital en la que se encuentran diversos 

compuestos orgánicos. 

En principio, esta técnica no proporciona información acerca de lo que ocurre con la 

contaminación en los NTC, o si esta en realidad se eliminó. Sin embargo, ayuda a conocer el 

efecto superficial que el tratamiento promueve, dotándolos de una mayor cantidad de grupos 

funcionales en la superficie, lo cual puede considerarse como un primer paso de 

funcionalización y que es benéfico para ciertas aplicaciones, como es reportado por varios 

investigadores. 
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Figura 4.43. Espectros FTIR de los NTC antes y después del tratamiento de purificación con 

ácidos. 

 

Después del análisis por FTIR, queda como punto pendiente determinar la efectividad en la 

eliminación de las partículas contaminantes, por lo que los siguientes estudios se enfocan en 

ello. A continuación, se tiene el patrón de DRX después del proceso de purificación (Figura 

4.5).  

De acuerdo a lo observado, es claro que dicho tratamiento tuvo un impacto efectivo en la 

eliminación de impurezas encontradas en los polvos tal como fueron sintetizados. Aunque las 

partículas del catalizador (Fe) no se eliminaron por completo, sí se observa una disminución 

considerable en función de la intensidad de los picos de Fe con respecto al C en el ángulo 2θ= 

44°. Por otro lado, el contaminante óxido de fierro fue eliminado efectivamente, observado por 

la ausencia de las reflexiones características en 2θ= 23 y 39°. De acuerdo a lo presentado por 

rayos-X, el tratamiento de purificación desarrollado es viable para su implementación. 
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Figura 4.44. Patrón de DRX de los NTC después del tratamiento de purificación con ácidos, 

observando reflexiones de los NTC (JCPDS 03-065-6212) y del Fe (JCPDS 01-089-4186). 

 

Ahora bien, un análisis por MEB puede ayudar a corroborar lo anterior, sobre todo, observar 

directamente la presencia o no de impurezas. La micrografía de la Figura 4.6a, muestra los NTC 

antes de la purificación, donde se aprecian las partículas contaminantes. Como se mencionó 

anteriormente, las impurezas provienen principalmente del catalizados de Fe, tal como lo hace 

constar el espectro EDS de la Figura 4.6b. 

Por otro lado, ¿cuál es el efecto del tratamiento con ácidos sobre la morfología y nivel de 

contaminación de los NTC? La imagen de la Figura 4.6c, proporciona los elementos necesarios 

para responder esta pregunta. En primer lugar, en lo referente a la eliminación de impurezas, se 

tiene una disminución considerable de las mismas, observando una cantidad mínima de 

partículas residuales. Además de ello, es claro que se disminuye el grado de aglomeración de 

los NTC, por lo que la aplicación de este procedimiento puede ser benéfico para etapas 

posteriores del desarrollo experimental, específicamente facilitando la dispersión de los 

nanotubos. Finalmente, la Figura 4.6d, incluye el análisis químico por EDS, donde se tiene una 

disminución considerable, aunque no completa de las señales de Fe, lo cual coincide con lo 

observado en las micrografías y que se determinó previamente por DRX. 
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Figura 4.45. (a) Micrografía de MEB de los NTC antes del tratamiento con ácidos y, (b) su 

correspondiente espectro EDS; (c) imagen de MEB de los NTC después de la purificación y, 

(d) su correspondiente espectro EDS. 

 

Para que los resultados del análisis químico sean más claros, la Tabla 4.1 presenta la 

cuantificación de los elementos señalados en los espectros. El dato más significativo 

corresponde al Fe, presente en un 8.78 % en peso antes de la purificación y disminuyendo a 2.47 

% después del mismo.  

 

Tabla 4.7. Cuantificación del % en peso de los elementos presentes en la muestra de NTC, antes 

y después del tratamiento con ácidos. 

Elemento % peso antes % peso después 

Carbono 87.57 93.95 

Hierro 8.78 2.50 

Oxígeno 3.64 3.55 
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Aunque el proceso no se ha llevado al 100 %, los resultados son adecuados y, por lo tanto, un 

tratamiento con ácidos es recomendado para aumentar el grado de pureza de los NTC. Estas 

observaciones coinciden con otras investigaciones, que han presentado resultados similares y 

empleando diferentes ácidos [49, 64, 155]. 

 

4.3. Dispersión de NTC. 

 

Como se estableció previamente en el desarrollo experimental (véase 3.3), la dispersión de los 

NTC se hace en función de la aplicación final que se espera para ellos. Es por eso que se aplican 

dos diferentes procedimientos, aunque básicamente son idénticos, excepto por el tipo de 

solvente que se utiliza, ya sea agua destilada o alcohol isopropílico. La Figura 4.7, muestra una 

serie de dispersiones en solución acosa con la finalidad de que el lector pueda distinguir entre 

una dispersión adecuada y una deficiente. Por ejemplo, en las Figuras 4.7a y b, se tienen buenos 

resultados, caso contrario con las Figuras 4.7c y d. En los siguientes párrafos se presentan y 

discuten los resultados de dispersión. 

 

 
Figura 4.46. Imágenes representativas de la dispersión de NTC empleando surfactantes: (a) y 

(b) buena dispersión; (c) y (d) dispersión deficiente. 
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4.3.1. Dispersión de NTC en solución acuosa. 

 

Para lograr una dispersión homogénea de los NTC, se utilizan diversos agentes surfactantes. La 

elección del mismo está en función de muchos factores, entre ellos, el tipo de solvente. Para este 

caso se eligieron dos compuestos, LSS y PVP, ambos solubles en agua. Una técnica básica y 

que permite crear un primer criterio para la determinación de la eficacia en el proceso es la 

espectroscopía UV-Vis. Dependiendo de la intensidad de la banda característica, así como de su 

ancho y simetría, se puede hablar acerca de una mejor o peor dispersión. 

(a) LSS para decoración con Pt, Ag-Pt y Au-Pt. 

En primer lugar, se tienen los resultados de los NTC que han de ser decorados con NPs del 

sistema de Pt, con concentraciones de surfactante de 0.2, 0.6 y 1 mg/mL. Los espectros UV-Vis 

para la dispersión usando LSS en solución acuosa son mostrados en la Figura 4.7. Como se 

observa, una banda de absorción está presente con una longitud de onda aproximada de 275 nm. 

Otros autores han reportado la banda de absorción de NTC en longitudes de onda similares a la 

obtenida en este trabajo [156]. De los espectros, aquel que presenta mayor absorbancia es el 

correspondiente a una concentración de 6.0 mg/mL de surfactante, lo cual quiere decir que la 

cantidad de material con las características para absorber en este rango es mayor en comparación 

con el resto de las muestras. Sin embargo, el ancho de la banda es mayor y menos simétrica, lo 

que indica una distribución de tamaño más amplia, posiblemente por la existencia de paquetes 

de NTC más grandes, significando una menor dispersión. Por otro lado, el espectro obtenido 

para una concentración de 1 mg/mL tiene la intensidad más baja y la banda característica apenas 

es perceptible. En base a este estudio, la muestra con 2.0 mg/mL presenta los mejores resultados, 

sin embargo, mayor análisis es necesario para corroborar lo anterior. 

Para complementar el estudio anterior y observar directamente el grado de dispersión de los 

nanotubos, la Figura 4.8 contiene los resultados del análisis por MEB. La micrografía de la 

Figura 4.8a, muestra la dispersión con una concentración de LSS de 0.2 mg/mL, exhibiendo 

nanotubos con baja aglomeración, además de que no se aprecia exceso de surfactante. Cuando 

se incrementa la concentración de surfactante hasta 6 mg/mL (Figura 4.8b), es claro que los 

NTC se encuentran más aglomerados, lo cual puede ser interpretado como un exceso de LSS, 

provocando la unión entre los nanotubos por la creación de cadenas de material orgánico. Esto 
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coincide con lo presentado por la muestra con 1.0 mg/mL de LSS, que tiene NTC mayormente 

unidos por una especie de película orgánica, que se hace evidente por una diferencia 

considerable en el contraste de los nanotubos, en comparación con las muestras anteriores. De 

acuerdo a lo establecido, la mejor dispersión se tiene con la más baja concentración de LSS de 

0.2 mg/mL. Esto coincide con lo demostrado por diversos autores, quienes también encontraron 

que bajas concentraciones de surfactante ofrecen las mejores dispersiones [68]. 

 

 
Figura 4.47. Espectros UV-Vis de la dispersión de NTC empleando LSS en solución acuosa, 

con diferentes concentraciones de surfactante: 0.2, 0.6 y 1.0 mg/mL. 

 

 
Figura 4.48. Micrografías de MEB de los NTC dispersos empleando diferentes 

concentraciones del surfactante LSS: (a) 0.2 mg/mL, (b) 0.6 mg/mL y, (c) 1.0 mg/mL. 
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(b) PVP para decoración con Pd, Ag-Pd y Au-Pd. 

La mejor dispersión de NTC con PVP será utilizada para la decoración con NPs del sistema de 

Pd, tanto monometálicas, así como bimetálicas. Las concentraciones de surfactante se 

mantuvieron en 0.2, 0.6 y 1.0 mg/mL. De acuerdo a lo observado en la Figura 4.10, las mayores 

intensidades se presentan para las concentraciones de 0.6 y 0.2 mg/mL, en ese orden. Sin 

embargo, la banda característica de los NTC no queda bien definida para ninguna de ellas, caso 

contrario a lo observado en el espectro correspondiente a la concentración de 1.0 mg/mL, donde 

la banda está más pronunciada y relativamente estrecha y a menor longitud de onda.  

¿Por qué se hace énfasis en ello? Como se mencionó anteriormente, una banda estrecha indica 

una distribución de tamaño más homogénea, y la menor longitud de onda corresponde a un 

menor tamaño, ambos criterios en conjunto, pueden ser indicativo de una mejor dispersión. No 

obstante, otros estudios son necesarios para constatar el enunciado anterior. 

 

 
Figura 4.49. Espectros UV-Vis de la dispersión de NTC empleando PVP en solución acuosa, 

con diferentes concentraciones de surfactante: 0.2, 0.6 y 1.0 mg/mL. 
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Las Figuras 4.11a y b, presentan los resultados obtenidos a través del análisis desarrollado por 

MEB, para las concentraciones de 0.2 y 0.6 mg/mL, a bajas magnificaciones, respectivamente. 

Un elevado grado de empaquetamiento es claro para ambas muestras, incluso después del 

proceso de dispersión, siendo más evidente cuando se utiliza la concentración de 0.6 mg/mL. 

Recordando lo observado en los espectros UV-Vis, estas muestras presentaban las mayores 

intensidades, lo cual está asociado con una mayor cantidad de NTC, sin embargo, esto se debe 

a la gran aglomeración de los mismos y no a que se tengan más dispersos como lo demuestran 

las imágenes de MEB. 

 

 
Figura 4.50. Micrografías de MEB en baja magnificación de la dispersión de NTC empleando 

concentraciones de PVP de. (a) 0.2 mg/mL y, (b) 0.6 mg/mL; donde se observa un elevado 

grado de empaquetamiento. 

 

Por otro lado, la muestra con 1.0 mg/mL de PVP ofrece resultados más positivos, tal como se 

aprecia en la Figura 4.12. En primer lugar, no existe una aglomeración de NTC tan notoria como 

en los casos anteriores, visible a bajas magnificaciones (Figura 4.12a), aunque existen pequeños 

empaquetamientos señalados en los círculos rojos. Cuando se observan los nanotubos a mayores 

magnificaciones, se hace más claro que la dispersión es adecuada, con los nanotubos separados 

y sin formar paquetes. Además, no hay evidencia de un exceso de surfactante que, como se 

mencionó previamente, se observe por diferencias en el contraste. Cuando los NTC se 

aglomeran por cantidades superiores de surfactante el contraste se vuelve más oscuro. 
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Figura 4.51. Micrografías de MEB de la dispersión de NTC empleando una concentración de 

PVP de 1.0 mg/mL en: (a) baja y, (b) alta magnificación. 

 

Es importante resaltar que, para las mismas condiciones de dispersión, en lo referente a la 

concentración de surfactante, dos compuestos pueden ofrecer resultados contrarios. Mientras 

que con el LSS se logra una mejor dispersión con menores cantidades del agente 

desaglomerante, lo contrario ocurre con el PVP. Existen varios factores que pueden influir para 

esto, entre ellos, la naturaleza del surfactante y la longitud de la cadena del componente orgánico 

[157]. En este caso, el mayor efecto es tomado por el tipo de surfactante, dado que la reacción 

se lleva a cabo en solución acuosa. Por su naturaleza, el extremo hidrófobo del LSS es más 

fuerte en comparación con el PVP, por lo que la repulsión entre nanotubos tiene un mejor efecto 

a bajas concentraciones. 

(c) LSS para decoración con Ag-Au. 

Una vez evaluados ambos surfactantes y sabiendo que se obtienen buenos resultados, en 

cualquier caso, la elección del LSS para la dispersión de NTC que serán decorados con NPs de 

Ag-Au se hace simplemente en base a un criterio: la cantidad del compuesto necesario. Se espera 

que menores cantidades de surfactante tengan un menor efecto en la interacción de las NPs con 

la superficie de los nanotubos, promoviendo una mejor decoración. 

Las concentraciones de LSS que se utilizaron para estos experimentos fueron de 0.2, 0.3, 0.4 y 

0.5 mg/mL, y los espectros correspondientes a cada una de ellas se presentan en la Figura 4.13, 

donde se observa que todos ellos presentan una banda de los NTC en ~275 nm, de los NTC, más 

o menos bien definida, coincidiendo con lo anteriormente señalado, para LSS menores 
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concentraciones son más eficientes. A pesar de ello, nuevamente la mejor curva se tiene con la 

concentración de 0.2 mg/mL, aunque no solo es la mejor definida, también es la más intensa. 

Por lo tanto, desde un punto de vista cualitativo, se eligió esta muestra para su decoración con 

NPs de Ag-Au. 

 

 
Figura 4.52. Espectros UV-Vis de la dispersión de NTC empleando LSS en solución acuosa, 

con diferentes concentraciones de surfactante: 0.2, 0.3, 0.4 y 0.5 mg/mL. 

 

Un análisis por MEB fu adecuado para determinar la concentración óptima de surfactante en 

función del grado de dispersión obtenido, tal como se presenta en la Figura 4.14. En general, 

todas las muestras exhiben buenos resultados, aunque las concentraciones de 0.2 y 0.4 mg/mL, 

contienen nanotubos más dispersos (Figuras 4.14a y c, respectivamente). Por otro lado, aunque 

no son resultados negativos, aquellos experimentos con 0.3 y 0.5 mg/mL, poseen mayor 

aglomeración; además, el contraste en los NTC es más obscuro en comparación con las mejores 

dispersiones, lo cual, como se mencionó anteriormente, es atribuido a un exceso de surfactante 

que produce la formación de una película de material orgánico que mantiene a los nanotubos 

más unidos entre sí. Por lo tanto, para la decoración con NPs de Ag-Au, se eligen las 
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dispersiones con 0.2 y 0.4 mg/mL, esto con la finalidad de evaluar la influencia de la cantidad 

de surfactante en el grado de homogeneidad de la decoración. 

 

 
Figura 4.53. Micrografías de MEB de los NTC dispersos empleando diferentes 

concentraciones del surfactante LSS en solución acuosa: (a) 0.2 mg/mL, (b) 0.3 mg/mL, (c) 

0.4 mg/mL y, (d) 0.5 mg/mL. 

 

4.3.2. Dispersión de NTC en solución alcohólica. 

 

Mientras que los NTC dispersos empleando soluciones acuosas se emplean para su decoración, 

los nanotubos que se dispersan en alcohol isopropílico también tienen una función en específico. 

Estos son adecuados para su inclusión como refuerzo en matriz metálica, además, dado que el 

Mg se oxida fácilmente, se espera que el uso alcohol en lugar de agua ayude en cierto grado a 

evitar este fenómeno. 
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Para los ensayos correspondientes se seleccionaron dos surfactantes solubles en alcohol 

isopropílico: LSS y AETA. Ambos tuvieron concentraciones idénticas de 0.05, 0.1, 0.2, 0.3, 0.5 

y 0.8 mg/mL, con el fin de evaluar la influencia de la cantidad en el grado de dispersión. 

En primer lugar, la Figura 4.15, corresponde a los espectros UV-Vis de la dispersión de NTC 

empleando diferentes concentraciones del compuesto LSS. La mayoría de los espectros tienen 

un comportamiento similar, en el cual no se presenta una banda bien definida, aunque sí 

pareciera que se encuentra el comportamiento característico de los NTC. Sin embargo, el hecho 

de que el espectro se extienda hacia mayores longitudes de onda sin disminuir, indica que, 

aunque pueda existir una dispersión en cierto grado, ésta no es la óptima.  

 

 
Figura 4.54. Espectros UV-Vis de la dispersión de NTC empleando LSS en solución con 

alcohol isopropílico, con diferentes concentraciones: 0.05, 0.10, 0.20, 0.30, 0.50 y 0.80 

mg/mL. 

 

De acuerdo a la forma de la banda, la concentración de 0.2 mg/mL ofrece los mejores resultados, 

siendo la más estrecha. Además de ello, también se trata del espectro con mayor absorbancia, 
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que se traduce en mayor cantidad del nanomaterial absorbiendo en este rango. Esto puede 

explicarse desde el punto de vista de la aglomeración de los NTC, ya sea que los nanotubos no 

se han dispersado y se mantienen unidos en grandes paquetes, o bien, que se haya superado la 

concentración adecuada de surfactante y se produzca la formación de micelas, fenómeno que 

aparece con la concentración micelar crítica [157], en este caso tienden a precipitar, lo que puede 

influir en la cantidad ellos que se tiene cuando se lleva a cabo la medición en el equipo. Sin 

embargo, esta conjetura se basa en un análisis cualitativo y que no ofrece mucha más 

información. Con el fin de solventar esta problemática, otros estudios fueron necesarios. 

Una técnica que anteriormente ha demostrado su efectividad para la determinación del grado de 

dispersión de los NTC es la MEB. La Figura 4.16, presenta las micrografías obtenidas a partir 

de la dispersión con diferentes concentraciones de LSS en solución con alcohol isopropílico. 

Las Figuras 4.16a y b, correspondientes a concentraciones de 0.05 y 0.10 mg/mL, 

respectivamente, muestran un comportamiento semejante, con una dispersión evidente, aunque 

aún se tiene la presencia de pequeños agregados de nanotubos, haciendo claro que se requiere 

una mayor cantidad del agente desaglomerante. Posteriormente, para una concentración de 0.20 

mg/mL (Figura 4.16c), la dispersión es más eficiente, con nanotubos bien distribuidos en toda 

la micrografía y ausencia de aglomeración. 

Por otro lado, a mayores concentraciones de surfactante (Figuras 4.16d-e), se observa la 

dispersión de los NTC, aunque se considera que esta no es tan eficiente, en comparación con la 

concentración de 0.20 mg/mL. Si bien no se aprecia la existencia de aglomerados de NTC, se 

tiene una aparente coagulación de los mismos. Esto se observa por presencia de una capa de 

material orgánico que se va formando en su superficie y que los mantiene con un cierto grado 

de unión. Dicha capa orgánica se indica por diferencias en el contraste, haciéndose más obscuro 

conforme se incrementa la cantidad de surfactante. Esto indica que, para todas las muestras por 

arriba de 0.2 mg/mL se ha superado la concentración micelar crítica. Resultados similares han 

sido reportados por otros investigadores [67, 68]. 

Ahora bien, es importante comparar además de la cantidad de surfactante, la influencia en el 

tipo empleado sobre el proceso de dispersión. Para ello se eligió un segundo compuesto, el 
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AETA. Con el fin de hacerlo comparativo se mantuvieron las concentraciones estudiadas con el 

LSS y se procedió con el análisis bajo los mismos criterios. 

 

 
Figura 4.55. Imágenes de MEB de la dispersión de NTC empleando LSS como surfactante y 

bajo diferentes concentraciones: (a) 0.05, (b) 0.10, (c) 0.20, (d) 0.30, (e) 0.50 y, (f) 0.80 

mg/mL. 
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En el estudio realizado por UV-Vis representado en la Figura 4.17, es evidente que todos los 

espectros presentan un comportamiento similar entre ellos y con lo observado en las muestras 

dispersas con LSS donde no se presentó buena dispersión. Cuando se usa AETA como agente 

desaglomerante, no se aprecia claramente la banda de absorción característica y los espectros se 

extienden hacia el visible, indicando la presencia de material con mayores tamaños y mayor 

aglomeración. No obstante, para una concentración de 0.05 mg/mL de surfactante, la banda de 

absorción es un poco más acentuada en comparación con el resto, aunque no tanto como lo 

observado en la dispersión con LSS. Sin embargo, como fue señalado en párrafos anteriores, el 

análisis por UV-Vis es básicamente cualitativo, por lo que se requiere más información para 

determinar acertadamente la eficiencia del proceso con cada una de las concentraciones que se 

seleccionaron. 

 

 
Figura 4.56. Espectros UV-Vis de la dispersión de NTC empleando AETA en solución con 

alcohol isopropílico, con concentraciones de: 0.05, 0.10, 0.20, 0.30, 0.50 y 0.80 mg/mL. 



101 
 

La Figura 4.18, incluye imágenes de MEB de la dispersión de NTC cuando se utiliza AETA 

como agente surfactante. De acuerdo a lo observado, todas las muestras presentan una buena 

dispersión. No obstante, solamente para las concentraciones de 0.05 y 0.10 mg/mL (Figuras 

4.18a y b), se presentan los mejores resultados.  

 

 
Figura 4.57. Imágenes de MEB de la dispersión de NTC empleando AETA como surfactante y 

bajo diferentes concentraciones: (a) 0.05, (b) 0.10, (c) 0.20, (d) 0.30, (e) 0.50 y, (f) 0.80 

mg/mL. 
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Sin embargo, perece existir un exceso de surfactante para todas las muestras, haciéndose más 

evidente a partir de la concentración de 0.20 mg/mL (Figuras 4.18c-f), donde se aprecia la 

formación de una capa similar a un polímero que recubre a los nanotubos, demostrando que la 

cantidad adecuada es aquella que promueve el desempaquetamiento, sin producir coagulación 

de los mismos. 

Ahora bien, se debe elegir para su uso posterior, la mejor muestra de ambos surfactantes que 

actuarán como refuerzo en la matriz metálica. La Figura 4.19, presenta las dos mejores 

dispersiones obtenidas de los diferentes experimentos realizados. Concretamente, la Figura 

4.19a corresponde a la mejor dispersión con LSS que se obtuvo con una concentración de 0.2 

mg/mL. Además, la Figura 4.19b, presenta la micrografía adquirida con la mejor dispersión del 

surfactante AETA, perteneciente a la concentración de 0.05 mg/mL. La primera impresión 

indica que el surfactante AETA genera mejores resultados, sin embargo, es necesaria una 

observación más a detalle. Ciertamente los nanotubos se perciben más dispersos en la 

micrografía con el inciso (b), no obstante, como se mencionó anteriormente, los experimentos 

en los que se utiliza el compuesto AETA, parecen presentar un exceso de surfactante, caso 

contrario a lo que ocurre con la inclusión de LSS. Desde este punto de vista, el exceso de agente 

desaglomerante no es deseado, ya que puede llegar a interferir en procesos posteriores, como 

puede ser la obtención de una dispersión homogénea en matriz metálica. 

 

 
Figura 4.58. Imágenes de MEB de la dispersión de NTC: (a) con LSS y una concentración de 

0.20 mg/mL; (b) con AETA y concentración de 0.05 mg/mL. 
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Además de MEB, otras técnicas pueden brindar información útil para la determinación de las 

características de los nanotubos. Entre ellas, una de la más utilizadas es la espectroscopía 

Raman, que brinda la posibilidad de determinar la existencia de modos de baja frecuencia, como 

son vibraciones o rotaciones, asociados a ciertos enlaces moleculares. Para los NTC, se ubican 

dos bandas características, D y G, indicativas de la naturaleza de los nanotubos, lo cual ha sido 

reportado por varios investigadores [158-160]. 

La Figura 4.20, presenta los espectros Raman de los nanotubos: (a) como fueron sintetizados, 

(b) dispersos con el compuesto AETA y, (c) dispersos con LSS. En todos los espectros se 

observan las bandas D y G en posiciones similares y, además, no se detecta una señal RBM, lo 

cual tiene relación con la estructura de múltiples capas de los NTC. Ahora bien, las bandas D y 

G indican los defectos y la estructura grafítica, respectivamente, por lo que la obtención de la 

relación entre sus intensidades (determinada por el índice ID/G), sugiere el grado de pureza de 

los nanotubos. Los valores calculados fueron de 0.81 para los NTC tal como fueron sintetizados 

y, 0.75 y 0.77 para los NTC después del proceso de dispersión con AETA y LSS, 

respectivamente. De acuerdo a estos valores, no se obtiene un criterio absoluto para la 

determinación de la mejor dispersión, ya que los valores son muy cercanos entre sí. 

Por otro lado, considerando la intensidad de las bandas se tienen mayores diferencias. Este 

comportamiento se puede atribuir a una pérdida de energía en la superficie de los NTC, debido 

a las nuevas interacciones que se generan entre ellos y las moléculas del surfactante. Así, la 

disminución en intensidad más significativa que se obtiene es propia de una mayor pérdida de 

energía generada por la mayor cantidad de moléculas de surfactante en la superficie de los NTC 

que, finalmente, interfieren con la propia señal de los nanotubos. Sin embargo, esto no se 

interpreta como un exceso de surfactante, sino como una mejor interacción entre los nanotubos 

y las moléculas orgánicas. 

De esta manera, tomando en cuenta los análisis por MEB y Raman, es posible determinar la 

mejor dispersión. En este caso, se encuentra una coincidencia con respecto a la mejor eficiencia 

en el proceso obtenida con el agente surfactante LSS, y con una concentración de 0.20 mg/mL. 

Esta se mantendrá fija para la obtención de NTC estables y dispersos, que serán utilizados en 

etapas posteriores. 
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Figura 4.59. Espectros Raman de los NTC: (a) tal como fueron sintetizados, (b) dispersos con 

AETA y, (b) dispersos con LSS. 

 

4.4. Funcionalización de NTC. 

 

La decoración de NTC se refiere a un proceso de funcionalización en el que NPs seleccionadas 

se adhieren a la superficie de los mismos, con la finalidad de mejorar ciertas propiedades, 

usualmente físicas, lo cual está en función del elemento por el que se haya optado. En el presente 

trabajo, se eligieron diversas NPs, los resultados del proceso de decoración se presentan en los 

siguientes apartados. 

 

4.4.1. NPs monometálicas Pt y Pd. 

 

(a) Platino. 

En primer lugar, se presentan los estudios realizados para la decoración con Pt. Es importante 

recordar que se emplearon tres concentraciones diferentes de sal de Pt, con el fin de evaluar la 

influencia de este parámetro en la decoración de NTC: 0.25, 0.5 y 0.75 mM: y con una relación 
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sal/extracto de S. molle de 1:1. Nuevamente, un estudio inicial que ayuda a generar una idea 

sobre la eficiencia del proceso, es aquel desarrollado mediante la técnica de UV-Vis. Si bien el 

Pt no presenta una banda en una longitud de onda característica, el espectro obtenido sí 

proporciona un indicio sobre la formación de NPs, esto ha sido reportado por otros autores [161]. 

La Figura 4.21, corresponde a los espectros de los NTC sin decorar y la muestra con una 

concentración de H2PtCl6 de 0.25 mM. Debe señalarse que la banda correspondiente a los NTC 

queda oculta en la parte orgánica del extracto cuando se lleva a cabo la decoración. No obstante, 

la parte significativa se encuentra entre los 400 y 450 nm, donde se tiene la formación de una 

curva asintótica (espectro en rojo), asociada con la formación de las NPs de Pt. Por lo tanto, 

para el análisis donde se hace la comparación entre las diversas concentraciones no se incluye 

el espectro de los nanotubos, ya que su aporte no es tan significativo dado el comportamiento 

del mismo cuando se incluyen las NPs. 

 

 
Figura 4.60. Espectros UV-Vis de: NTC dispersos con LSS en solución acuosa (espectro en 

color negro); NTC decorados con NPs de Pt, empleando una molaridad 0.25 mM de la sal 

H2PtCl6 (espectro en color rojo). 
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La Figura 4.22, ilustra los espectros UV-Vis de la decoración de NTC con Pt, utilizando 

diferentes concentraciones de la sal precursora: 0.25, 0.50 y 0.75 mM. Analizando el espectro 

correspondiente a la menor concentración, no se tiene una asíntota tan marcada como es el caso 

de las muestras con mayor molaridad de la sal H2PtCl6. Esto indica que cuando se tiene una baja 

concentración no se facilita la síntesis de las NPs de Pt, por lo que se recomienda el uso de 

concentraciones más elevadas. Entre ellas, 0.5 y 0.75 mM, exhiben un comportamiento similar, 

con una pendiente asintótica perfectamente señalada en una longitud de onda ~425 nm. Como 

se mencionó anteriormente, esto es un indicativo de la formación de NPs de Pt, por lo que se 

eligen estas muestras para posteriores análisis. 

 

 
Figura 4.61. Espectros UV-Vis de la decoración de NTC con Pt, empleando diferentes 

molaridades de la sal H2PtCl6: 0.25, 0.50 y 0.75 mM. 

 

Posteriormente, se desarrolló un estudio por MEB aplicado solamente a las muestras que 

presentaron las mejores condiciones de acuerdo a los espectros UV-Vis obtenidos. La Figura 

4.23a, ilustra la decoración de NTC con NPs de Pt, cuando se utiliza una concentración de sal 
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precursora de 0.50 mM. Estas condiciones llevaron a la formación efectiva de NPs, tal como se 

aprecia y, además, se encuentran decorando a los NTC. Otro aspecto a considerar cuando se 

decoran nanotubos se refiere a la capacidad de generar una dispersión homogénea de las NPs 

sobre la superficie, evitando lo más posible la aglomeración de las mismas. Desde este punto de 

vista, se tiene un proceso adecuado, con un elevado grado de homogeneidad en la distribución 

de las NPs. 

Por otro lado, el comportamiento observado para la muestra con concentración de 0.75 mM 

(Figura 4.23b), es completamente diferente. En general, poca o nula presencia de partículas se 

aprecia, aunque se tienen zonas con un contraste que puede pertenecer al Pt. Sin embargo, en 

lugar de NPs se tiene la formación un recubrimiento sobre los nanotubos, lo cual también es 

interesante, aunque para un mejor resultado, se tendría que aumentar la concentración de 

H2PtCl6, de tal manera que el Pt obtenido sea suficiente para recubrir por completo a los NTC. 

 

 
Figura 4.62. Imágenes de MEB de la decoración de NTC con Pt, empleando diferentes 

molaridades de la sal precursora: (a) 0.50 y, (b) 0.75 mM. 

 

Con el fin de corroborar lo hasta ahora observado, se desarrolló un último análisis por MET, 

mediante el cual se espera conocer la naturaleza de las partículas, o bien, el recubrimiento 

formado en las muestras seleccionadas. Las Figuras 4.24a y b, presentan imágenes de MET en 

diferentes magnificaciones de los NTC decorados, haciendo constar que las NPs efectivamente 

están en contacto con su superficie, lo cual es óptimo cuando se busca obtener un proceso de 

decoración adecuado. Así mismo, la Figura 4.24c, muestra a un nanotubo con un diámetro ~100 
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nm, con su correspondiente imagen de campo obscuro (Figura 4.24d), en la que la parte 

iluminada es propia de las NPs, además, se observan pequeños puntos alrededor del nanotubo, 

corroborando que la parte iluminada no pertenece a éste. No obstante, no es posible asegurar 

que se trate de NPs de Pt, por lo que es necesario aprovechar una de las técnicas disponibles en 

el equipo, conocida como alta resolución (HRTEM, por sus siglas en inglés). 

 

 
Figura 4.63. Imágenes de MET de los NTC decorados empleando una molaridad 0.50 mM de 

sal precursora: (a) y (b) diferentes magnificaciones mostrando la presencia de NPs; (c) 

imagen de campo claro y, (d) su correspondiente imagen de campo obscuro. 
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La imagen de la Figura 4.25, ilustra los resultados de alta resolución obtenidos de la decoración 

con Pt cuando se emplea una concentración de 0.50 mM. En la primera micrografía (Figura 

4.25a), se tiene solo la distancia interplanar de 0.332 nm propia de los planos (002) de la 

estructura hexagonal del grafito, lo cual indica que, en esa zona en específico, no hay Pt. Por 

otro lado, en la Figura 4.25b, se tienen dos distancias diferentes, por un lado, los planos (002) 

del grafito, y por otro la distancia de 0.197 nm que pertenece a los planos (200) de la estructura 

fcc del Pt. Por lo tanto, mediante esta técnica se corrobora la eficiencia del proceso para la 

obtención de NPs de Pt que además, se encuentran en contacto con los NTC, lo cual constituye 

uno de los principales objetivos en este tipo de procedimientos. 

 

 
Figura 4.64. Imágenes de HRTEM con su correspondiente FFT: (a) de la estructura del 

grafito propia de los NTC, planos (002); (b) de las estructuras tanto del grafito, así como del 

Pt, planos (002) y (200), respectivamente. 

 

Recordando de las imágenes de MEB, la muestra que utilizó la concentración 0.75 mM no 

mostraba la existencia de NPs, lo cual espera ser confirmado a través de imágenes obtenidas por 

MET. La Figura 4.26a, muestra un nanotubo en donde no existen NPs, indicando que la 

decoración no se llevó a cabo de manera efectiva. Sin embargo, es observable algo interesante, 

en ocasiones anteriores cuando se analizaron los NTC por MET, su centro hueco fue evidente, 

mientras en el presente caso no es así y solo en algunas regiones del mismo es visible. Esto 
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puede ser por causa de la existencia de un recubrimiento de Pt, tal como se mencionó 

anteriormente cuando se analizaron las imágenes obtenidas por MEB. La imagen de campo claro 

de la Figura 4.26b, presenta un contraste similar, conteniendo pocas regiones a lo largo del 

mismo donde se observe el centro; mientras la Figura 4.26c, corresponde a su homóloga de 

campo obscuro, donde la parte iluminada es un indicio de la existencia del recubrimiento antes 

señalado. 

 

 
Figura 4.65. Imágenes de MET de la decoración de NTC con Pt, empleando una molaridad 

0.75 mM de sal precursora: (a) y (b) campo claro; (c) campo obscuro. 

 

Si bien se enuncia que los NTC han sido recubiertos, es necesario analizar las imágenes 

obtenidas por HRTEM, de tal manera que se determine la presencia de Pt. La Figura 4.27a, 

exhibe dos distancias diferentes: la primera de 0.332 nm perteneciente a los planos (002) del 

grafito; la segunda con un valor de 0.197 nm, característica de los planos (200) de la estructura 

fcc del Pt. Por otro lado, en la FFT de la Figura 4.27b, aunque muy tenues se pueden apreciar 

los puntos que generan la distancia de los NTC. Además, el interlineado en su mayoría 

corresponde a la distancia 0.197 nm del Pt, con pequeñas zonas de grafito.  

Tomando en cuenta lo anterior, se confirma la ausencia de NPs cuando se utiliza una 

concentración 0.75 mM de la sal de Pt. No obstante, el proceso no es del todo negativo, ya que 

se obtiene un recubrimiento que puede ser benéfico para ciertas propiedades; aunque, es posible 

que se requieran mayores molaridades de la sal precursora, con el fin de propiciar un 

recubrimiento completo.  
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Finalmente, de acuerdo a lo esperado mediante la aplicación del proceso de decoración, se 

recomienda el uso de una concentración 0.5 mM de la sal H2PtCl6, para la obtención de NPs de 

Pt que, efectivamente estén en contacto, ya que ésta fue la única en producir este resultado. Por 

otro lado, podría ser de interés un análisis con cantidades por arriba de 0.75 mM, para la 

generación de nanotubos recubiertos con Pt. 

 

 
Figura 4.66. Imágenes de HRTEM con su correspondiente FFT: (a) de las estructuras del 

grafito propia de los NTC, planos (002), así como los (200) del Pt; (b) únicamente de la 

estructura fcc del Pt. 

 

(b) Paladio. 

Antes de iniciar, es adecuado señalar tal como se reporta por diversos investigadores [162], que 

el Pd, al igual que el Pt, no presenta un pico del plasmón característico en el rango del espectro 

evaluado. Los nanotubos que se utilizaron fueron aquellos que se dispersaron con el surfactante 

PVP y una concentración de 1.0 mg/mL. Las molaridades que se utilizaron para la decoración 

con NPs de Pd fueron: 2.0, 2.5 y 3.0 mM; con una relación 1:1 de sal K2PdCl4/extracto de S. 

molle.  

La Figura 4.28, incluye los espectros de UV-Vis de los NTC tal como se dispersaron y de la 

decoración con Pd empleando una concentración 2.0 mM. Como se observa, la banda 

característica de los NTC, que se observa claramente en el espectro de color negro, se enmascara 
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en la parte orgánica generada en el proceso de decoración por la inclusión del extracto. El 

espectro de la decoración de NTC no muestra una banda después de la parte correspondiente al 

extracto, sino que se observa una curva asintótica, propia del comportamiento del Pt. 

 

 
Figura 4.67. Espectros UV-Vis de: NTC dispersos con PVP en solución acuosa (espectro en 

color negro); NTC decorados con NPs de Pd, empleando una molaridad 2.0 mM de la sal 

K2PdCl4 (espectro en color rojo). 

 

Para realizar la comparación entre las diferentes molaridades utilizadas para la decoración de 

los nanotubos, se omite el espectro correspondiente a los NTC sin decorar. También se hace un 

enfoque en las mayores longitudes de onda, evitando presentar la parte orgánica, ya que esta en 

realidad no ofrece información significativa. En general, los tres espectros presentan un 

comportamiento casi idéntico (Figura 4.29). La única diferencia destacable entre ellos es la 

intensidad de la absorbancia; cuando la molaridad utilizada se aumenta, la absorbancia 

disminuye, esto puede atribuirse a una menor cantidad de partículas con un tamaño adecuado 

absorbiendo en este rango, los cual procede de una mayor cantidad de Pd disponible para el 

crecimiento de las partículas. 
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Figura 4.68. Espectros UV-Vis de la decoración de NTC con Pd, empleando diferentes 

molaridades de la sal K2PdCl4: 2.0, 2.5 y 3.0 mM. 

 

Dado que los espectros presentan el mismo comportamiento, se tomó únicamente la muestra 

con la absorbancia intermedia, que corresponde a una molaridad 2.5 mM, tal como se presenta 

en la Figura 4.30. Ambas imágenes corresponden a la misma región, pero con diferentes 

magnificaciones. En este caso es evidente la decoración de los nanotubos con las NPs de Pd, 

donde se obtuvieron partículas con tamaños dentro del rango nanométrico, incluso por debajo 

de los 20 nm. También se aprecia que la distribución de tamaño de las NPs es estrecha, es decir, 

que el rango de tamaño entre las partículas más pequeñas y las más grandes es mínimo, lo cual 

es óptimo cuando se trabaja con nanomateriales, ya que de esta manera es posible mantener una 

uniformidad en sus propiedades. Otro aspecto importante en la imagen, es la homogeneidad en 

la decoración de los NTC, esto se refiere a que las NPs se encuentran bien distribuidas en toda 

la superficie del nanotubo, hecho que también puede influir en la mejora de sus propiedades. No 

obstante, es necesario realizar estudios posteriores que nos permitan establecer la naturaleza de 

las NPs y determinar su tamaño. 
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Figura 4.69. Imágenes de MEB de la decoración de NTC con Pd, empleando una molaridad 

de 2.5 mM: (a) baja y, (b) alta magnificación. 

 

Complementariamente, la muestra de NTC decorados con Pd fue examinada mediante MET. 

Las Figuras 4.31a y b, son imágenes de campo claro de la decoración de NTC con Pd, en ellas 

se observan dos comportamientos diferentes: el inciso (a) se compone de un nanotubo con NPs 

en su superficie, aunque no se encuentran homogéneamente distribuidas a lo largo del mismo; 

por su parte, el inciso (b) también muestra NPs, pero la mayoría están unidas en grandes 

aglomerados. No obstante, ambas imágenes comparten algo en común, la presencia de NPs fuera 

de los NTC, que se confirma con la imagen de campo obscuro de la Figura 4.31c, en donde las 

regiones iluminadas corresponden a las NPs; como se observa por diversos puntos brillantes que 

resaltan en la periferia del nanotubo. Así, la decoración se lleva a cabo de manera efectiva, 

aunque quedan algunos aspectos por controlar, sobre todo la falta de adherencia de las NPs, que 

puede deberse a un exceso de surfactante ya que, en este caso, se empleó la mayor cantidad del 

mismo. 

De acuerdo a una de las imágenes obtenidas (Figura 4.32), las NPs presentan un tamaño 

aproximado de 9 nm, similar a lo observado en MEB. En cuanto al análisis estructural, se 

encontraron dos distancias interplanares: la primera de 0.332 nm de los planos (002) de los NTC; 

y la segunda de 0.197 nm, perteneciente a los planos (200) de la estructura fcc del Pd. Así, se 

confirma la efectividad del proceso para decorar NTC con NPs de Pd mediante un método verde 

y manteniendo una molaridad de sal precursora 2.5 mM. Además, la obtención de partículas con 



115 
 

un rango de tamaño estrecho es benéfico para posibles aplicaciones, como puede ser la 

degradación de colorantes por acción fotocatalítica. 

 

 
Figura 4.70. Imágenes de MET de la decoración de NTC con Pd, empleando una molaridad 

2.5 mM de sal precursora: (a) y (b) campo claro; (c) campo obscuro. 

 

 
Figura 4.71. Imagen de HRTEM con su correspondiente FFT: de las estructuras del grafito 

propia de los NTC, planos (002), así como los (200) del Pd. 
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4.4.2. Nanoaleaciones Ag-Pt y Ag-Pd.  

 

En décadas recientes, las nanopartículas han jugado un papel preponderante en el desarrollo 

tecnológico, encontrando aplicaciones en diversas áreas. Entre ellas, las NPs metálicas 

presentan excelentes propiedades catalíticas, por lo que algunos elementos han sido 

ampliamente estudiados, como son Ag, Pt y Pd [113, 122, 123]. Además, se ha demostrado que 

la obtención de NPs bimetálicas puede generar mejoras sobre esta propiedad, incluso llegar a 

producir resultados que serían imposibles mediante la aplicación de aquellas monometálicas 

[163]. Por lo tanto, la síntesis de partículas compuestas puede ser una opción viable para 

aplicaciones en catálisis. 

(a) Plata-Platino. 

Para la decoración de NTC con NPs bimetálicas Ag-Pt, se desarrolla un proceso en dos pasos, 

que puede generar la síntesis de dos tipos de NPs bimetálicas, ya sean como aleación o del tipo 

núcleo-coraza. La primera etapa consiste en la preparación de los núcleos de Ag, a través de un 

proceso verde y utilizando el extracto de S. molle para la reducción de la sal AgNO3. 

Posteriormente, se adiciona la sal precursora de Pt (H2PtCl6), que es reducida por el extracto 

restante del primer paso. Las molaridades empleadas fueron 2.5 mM para la sal de Ag y, en el 

caso del Pt, se mantuvieron en 0.25, 0.50 y 0.75 mM. Los resultados son evaluados en los 

siguientes párrafos, a través de las diferentes técnicas de caracterización que se aplicaron. 

Como ha sido práctica habitual hasta ahora, la técnica de UV-Vis ofrece un primer criterio para 

la determinación de la eficiencia del proceso; los espectros de cada una de las muestras 

evaluadas se ilustran en la Figura 4.33. Es importante señalar que, al igual que durante la 

decoración con NPs monometálicas, la banda característica de los NTC queda enmascarada en 

la parte orgánica del extracto, por lo que su espectro no se incluye. El primer espectro, en color 

negro, corresponde a la síntesis de las semillas de Ag, lo cual se indica mediante la aparición de 

la banda característica de este elemento que se encuentra en el rango de 400-450 nm, esto ha 

sido reportado por varios autores [164, 165]. Por otro lado, los espectros después de la inclusión 

de la sal de Pt en diferentes molaridades, se caracterizan por la ausencia de esta banda, lo cual 

se atribuye a la formación de las NPs bimetálicas, aunque es difícil determinar el tipo de la 

mismas, generando una interferencia en la absorción de la Ag y por ello su ausencia. En cuanto 
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al comportamiento de los espectros que incluyen Pt, éste es muy similar para todas las 

molaridades, sin embargo, la curva asintótica correspondiente a la moralidad de 0.75 mM no es 

tan marcada como en los otros casos, por lo que se descarta para posterior análisis. Entre las 

muestras con molaridades 0.25 y 0.50 mM, se elige la de mayor valor por el simple hecho de 

que presenta la mayor absorbancia, que puede ser indicativo de una mayor cantidad de NPs 

absorbiendo en esta región. 

 

 
Figura 4.72. Espectros UV-Vis de la decoración de NTC con NPs bimetálicas Ag-Pt: (a) para 

la formación de las semillas empleando una molaridad 2.5 mM de la sal AgNO3; (b), (c) y (d) 

síntesis de las NPs bimetálicas empleando molaridades 0.25, 0.50 y 0.75 mM de la sal 

H2PtCl6, respectivamente. 

 

Como se mencionó anteriormente, la muestra seleccionada para su estudio fue aquella con una 

molaridad 0.50 mM, la cual fue sometida, posteriormente, a un análisis por MEB, mostrando 

los resultados en la Figura 4.34. Todas las imágenes corresponden a la misma zona evaluada, 

pero variando las magnificaciones. Aparentemente, se produjo una formación eficiente de NPs, 

además de que se encuentra una gran cantidad de ellas como se puede apreciar en las Figuras 

4.34a y b. Además, se tiene una decoración adecuada, con una distribución homogénea a lo 
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largo de la superficie de los nanotubos (Figura 4.34c), que es esencial para considerar la 

idoneidad del proceso. Por último, las partículas se encuentran dentro del rango nanométrico 

como se ilustra en la Figura 4.34d, aunque algunas de ellas salen de él. No obstante, para 

determinar el tamaño exacto es necesario aplicar otras técnicas de caracterización. 

 

 
Figura 4.73. Imágenes de MEB de la decoración de NTC con NPs bimetálicas Ag-Pt, 

empleando una molaridad 2.5 mM de sal de Ag, y 0.50 mM de sal de Pt: (a) y (b) baja 

magnificación; (c) y (d) alta magnificación. 

 

Con la finalidad de complementar los resultados, se desarrolla un estudio por MET. Las Figuras 

4.35a-c, son imágenes de campo claro de la decoración de NTC con NPs Ag-Pt a diferentes 

magnificaciones. En ellas, se observa una decoración adecuada de los nanotubos, con NPs a lo 

largo de su superficie. Conforme aumentan las amplificaciones es claro que las partículas tienen 

una forma peculiar y no esférica, hasta establecer que ellas poseen una morfología del tipo flor. 

Las Figuras 4.35d y e, ilustran imágenes de campo claro y su correspondiente campo obscuro, 



119 
 

respectivamente, donde la parte iluminada pertenece a los NTC. Finalmente, se obtuvo una 

imagen mediante contraste por número atómico en campo obscuro (HAADF) mostrada en la 

Figura 4.35f, donde define una decoración homogénea sobre la superficie de los nanotubos, y 

con una distribución de tamaño bimodal, es decir, un número considerable de partículas dentro 

del rango nanométrico, y otras con tamaños superiores (~150 nm). 

 

 
Figura 4.74. Imágenes de MET de la decoración de NTC con NPs Ag-Pt: (a-c) campo claro; 

(d) y (e) campo claro con su correspondiente campo obscuro; (f) imagen obtenida a través de 

contraste por número atómico, las zonas más iluminadas corresponden a las NPs. 

 

Mediante HRTEM es posible determinar específicamente el tamaño de las NPs, así como sus 

características microestructurales; el análisis es abordado en función de la Figura 4.36. 

Inicialmente, se tiene una imagen de alta resolución en la que se tiene un nanotubo con una 

nanopartícula (Figura 4.36a). Para asegurar lo anterior, se hacen las mediciones 

correspondientes, que ayudan a establecer las características microestructurales, encontrando 

tres distancias diferentes: (1) la primera que representa a los planos (002) del grafito y con un 
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valor de 0.322 nm; (2) en segundo lugar la distancia de 0.226 nm, característica de los planos 

(111) del Pt fcc, que se observa en toda la partícula; (3) por último, una distancia de 0.196 nm 

de los planos (200) de la estructura fcc del Pt, la cual se observa hacia los extremos de la NP. 

Por su parte, la Figura 4.36b, presenta solamente una partícula. En ella se mide la distancia de 

0.226 nm de la estructura del Pt, confirmando que el proceso de decoración es adecuado. 

Además, se corrobora el tamaño de partícula, siendo en este caso de ~8 nm. 

 

 
Figura 4.75. Imágenes HRTEM de la decoración de NTC con NPs de Ag-Pt: (a) ilustrando 

una zona que contiene distancias interplanares correspondientes al grafito (002), y al Pt (111) 

y (200); (b) mostrando una sola NP de Pt como lo indica la distancia 0.226 perteneciente a 

sus planos (111). 

 

Por último, en ninguno de los estudios desarrollados se determina la presencia de Ag posterior 

a la adición de la sal precursora de Pt. En UV-Vis su banda característica desaparece y en las 

imágenes de HRTEM solo se miden las distancias del Pt. Lo anterior, en conjunto puede indicar 

la formación de NPs del tipo núcleo-coraza, con un recubrimiento de Pt capaz de ocultar a la 

Ag. 

(b) Plata-Paladio. 

Al igual que el caso anterior (NPs Ag-Pt), la etapa inicial consiste en la síntesis de las semillas 

de Ag a través del uso de una solución de AgNO3 con una molaridad 2.5 mM en extracto de S. 
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molle. Para la formación de las NPs bimetálicas, el segundo paso consiste en la adición de las 

soluciones de la sal K2PdCl4, con molaridades 2.0, 2.5 y 3.0 mM, en relación 1:2 con respecto 

a la sal de Ag. 

La primera técnica empleada para el análisis de la decoración con NPs Ag-Pd, fue la 

espectroscopía UV-Vis, como se muestra en la Figura 4.37. El primer espectro en color negro 

es representativo de la síntesis de los núcleos de Ag, con una longitud de onda característica 

entre 450 y 550 nm. Ahora bien, recordando lo establecido en apartados anteriores (véase 4.4.1, 

inciso b), el Pd no posee una banda característica en el rango de longitudes de onda que 

comprende esta técnica, y solamente es reconocible mediante la existencia de una curva 

asintótica que puede extenderse de los 450-500 nm. Los espectros después de la adición de las 

soluciones de la sal de Pd con diferentes molaridades presentan similitudes entre ellos. Por 

ejemplo, en todos se tiene la extinción de la banda característica de la Ag, y la formación de la 

asíntota alrededor de 450 mm, lo cual es evidente para las muestras con molaridades 2.5 y 3.0 

mM, donde la única diferencia observable es el cambio en la absorbancia, siendo mayor en el 

caso del uso de 2.5 mM. Por otro lado, además de que no es tan marcado, el espectro obtenido 

de la muestra con 2.0 mM de la sal de Pd, la banda asintótica se extiende en un rango mayor, 

además de que no es tan marcada. De esta manera, se eligen las muestras con mayores 

molaridades (2.5 y 3.0 mM), para su posterior análisis, considerando que mostraron las mejores 

características y son muy semejantes.  

La Figura 4.38, presenta imágenes de MEB de la decoración de NTC con NPs Ag-Pd, 

empleando molaridades 2.5 y 3.0 mM de la sal de Pt. Inicialmente, las Figuras 4.38a y b, ilustran 

micrografías a diferentes magnificaciones de la muestra de nanotubos decorada cuando se 

emplea una molaridad 2.5 mM. En ellas se tiene una decoración de nanotubos, sin embargo, las 

partículas parecen crear encadenamientos, aunque estos se distribuyen homogéneamente a lo 

largo de los NTC. Las Figuras 4.38c y d, propias de la muestra con concentración 3.0 mM, 

coinciden en cuanto a la morfología de las NPs, con encadenamientos de las mismas. La 

principal diferencia recae en la cantidad de partículas presentes en los nanotubos, lo cual está 

en función de la molaridad empleada, conforme esta aumenta los encadenamientos son más 

grandes, llegando a observar un exceso de los mismos cuando se utiliza la mayor molaridad. Si 

bien esta técnica ayuda a conocer las características morfológicas, así como el grado de 
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dispersión y decoración homogénea de los NTC, establecer el tamaño de partícula, longitud del 

encadenamiento y microestructura de los mismos no es posible, de tal manera que se requiere 

la aplicación de otras técnicas de caracterización. 

 

 
Figura 4.76. Espectros UV-Vis de la decoración de NTC con NPs bimetálicas Ag-Pd: (a) para 

la formación de las semillas empleando una molaridad 2.5 mM de la sal AgNO3; (b), (c) y (d) 

síntesis de las NPs bimetálicas empleando molaridades 2.0, 2.5 y 3.0 mM de la sal K2PdCl4, 

respectivamente. 

 

Dado que se consideró que la muestra con molaridad 3.0 mM producía un exceso en los 

encadenamientos de NPs, lo cual es inadecuado cuando se trata de la decoración de NTC, un 

estudio más específico por MET se aplica únicamente a los nanotubos decorados con una 

molaridad 2.5 mM de la sal K2PdCl4. La Figura 4.39, presenta imágenes de MET de campo 

claro de la decoración de NTC con Ag-Pd, en varias amplificaciones. Efectivamente, se 

observan encadenamientos de NPs sobre la superficie de los nanotubos, lo cual coincide con lo 

establecido mediante MEB; además de ello se tienen partículas más grandes, que se encuentran 

fuera del rango nanométrico (Figura 4.39a). Posteriormente, se aprecia que los encadenamientos 

de NPs no superan los 150 nm de longitud, lo que indica la existencia de partículas con tamaños 
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por debajo de 100 nm; además, no hay una aglomeración excesiva de NPs, tal como se evidencia 

en las Figuras 4.39b y c. 

 

 
Figura 4.77. Imágenes de MEB de la decoración de NTC con NPs bimetálicas Ag-Pd 

empleando diferentes molaridades de la sal de Pt: (a) y (b) 2.5 mM; (c) y (d) 3.0 mM; en baja 

y alta magnificación, respectivamente. 

 

 
Figura 4.78. Imágenes de MET en campo claro de la decoración de NTC con Ag-Pd: (a) baja 

magnificación mostrando los NTC con encadenamientos y partículas superiores a los 100 nm; 

(b) y (c) mayores magnificaciones haciendo constar la presencia de encadenamientos 

formados por NPs. 
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 No obstante, aún queda por determinar el tamaño de las NPs, así como la microestructura de 

las mismas, es decir, conocer su estructura cristalina, lo cual a su vez, será un indicativo del 

elemento o elementos que las conforman. La Figuras 4.40a y b, presentan una imagen de campo 

claro con su correspondiente campo obscuro, respectivamente. Se tiene una aglomeración de 

NPs, posiblemente por su encadenamiento, tal como se señaló en la Figura 4.39, en la imagen 

de campo obscuro, las zonas iluminadas pertenecen a las partículas de Ag-Pd, que indica que, 

aunque existe la unión entre ellas, se encuentran bien distribuidas a lo largo de toda la región 

observada del nanotubo.  

 

 
Figura 4.79. Imágenes de MET de la decoración de NTC con NPs Ag-Pd: (a) campo claro y, 

(b) campo obscuro; imágenes de HRTEM de las NPs decorando NTC: (c) mostrando un 

encadenamiento de NPs y parte de un nanotubo, (d) parte de dos partículas con su estructura 

de Pd. 
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Por otra parte, las Figuras 4.40c y d, son imágenes obtenidas a través de HRTEM, en zonas 

específicas donde se encuentran NPs. En la primera de ellas (Figura 4.40c), se ilustra un 

encadenamiento completo, formado por al menos seis NPs con tamaños menores a 10 nm; 

además, se hicieron mediciones del interlineado que se observó, dando como resultado 

distancias de 0.332 nm característica de los planos (002) del carbón grafito (NTC), y 0.223 nm, 

que corresponde a los planos (111) de las estructura fcc del Pd, que indica una interacción entre 

los NTC y las partículas, es decir, las NPs se encuentran en contacto con las estructuras de 

carbono, lo cual era el objetivo principal, sin embargo, para mejores resultados debería 

eliminarse la formación de las cadenas de partículas. Finalmente, la Figura 4.40d, también se 

tiene una imagen de HRTEM pero a mayor magnificación, la cual toma parte de dos NPs; en 

ambas, la distancia medida es aquella propia de los planos (111) del Pd, confirmando que todas 

las partículas tienen la misma estructura. 

Para concluir, es adecuado destacar que, a partir de la adición de la sal K2PdCl4 para la 

formación de las NPs bimetálicas, no se tiene indicios de la presencia de partículas de Ag, esto 

considerando que su banda característica en UV-Vis desaparece y que, mediante las mediciones 

hechas en las imágenes de HRTEM, todas pertenecen a la estructura del Pd. Por lo tanto, es muy 

probable que se haya dado la síntesis de NPs del tipo núcleo-coraza, con un espesor de esta 

última, capaz de recubrir por completo los núcleos de Ag. 

 

4.4.3. Nanoaleaciones Au-Pt y Au-Pd. 

 

Además de la Ag, otro elemento que ha sido ampliamente estudiado para su síntesis por métodos 

verdes es el Au. Esto se debe a que presenta excelentes propiedades antibacteriales y catalíticas, 

entre otras. Así, la obtención de NPs bimetálicas puede ayudar a mejorar y potenciar las 

aplicaciones de los elementos en cuestión. De esta manera, en los siguientes enunciados se 

explican los resultados obtenidos para la decoración de NTC con NPs bimetálicas Au-Pt y Au-

Pd. 

(a) Oro-Platino. 

Algunos aspectos que deben mencionarse antes de comentar acerca de los resultados son:  
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 Para la obtención de las semillas de Au, se elabora una solución 2.5 mM de la sal 

HAuCl4, en una relación 1:1 con el extracto de S. molle. 

 La molaridad de la sal precursora de Pt empleada para la síntesis de las NPs bimetálicas, 

se mantiene de acuerdo a lo establecido en los puntos anteriores, que son tres diferentes: 

0.25, 0.50 y 0.75 mM. 

 La relación de sales HAuCl4/H2PtCl6 se mantuvo 1:2, con el fin de sintetizar NPs del 

tipo núcleo-coraza. 

Los experimentos realizados con cada una de las molaridades seleccionadas se analizaron, en 

primer lugar, mediante la técnica de UV-Vis, en conjunto con la etapa inicial de formación de 

los núcleos de Au, con la finalidad de obtener información que nos permita determinar la 

eficacia durante cada una de las etapas del proceso; los espectros son mostrados en la Figura 

4.41. 

El espectro en color negro ilustra una banda alrededor de ~550 nm, la cual, de acuerdo a varias 

investigaciones [165, 166], es característica de la absorción del Au; así, es importante mencionar 

que los parámetros del proceso son adecuados, al menos en este primer paso de la 

experimentación. En lo referente a los espectros obtenidos después de la adición de la sal 

H2PtCl6, para todas las molaridades, la banda del Au no es perceptible, esto es un indicativo de 

la síntesis de NPs bimetálicas. Haciendo una comparación entre los espectros Au-Pt y aquellos 

de Ag-Pt (véase 4.4.2, inciso a), la curva asintótica propia del Pt no es tan marcada, que se puede 

interpretar como un aumento en el tamaño de las partículas, aunque esto solo puede ser 

confirmado mediante la aplicación de otras técnicas de caracterización. 

A través de un estudio por MEB, es posible comprobar la morfología de las NPs, así como la 

homogeneidad en la distribución de las mismas a lo largo de la superficie de los nanotubos, que 

son dos aspectos importantes para la evaluación de la idoneidad del proceso aplicado para la 

decoración; los resultados se presentan en la Figura 4.42. Las primeras micrografías, Figuras 

4.42a y b, señalan la decoración empleando la solución 0.25 mM de la sal de Pt, en donde se 

tienen NPs esféricas que se encuentran bien distribuidas en los NTC, aunque puede parecer que 

la cantidad de ellas es muy baja, por lo que podría aumentarse el volumen de la solución. 
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Figura 4.80. Espectros UV-Vis de la decoración de NTC con NPs bimetálicas Au-Pt: (a) para 

la formación de las semillas empleando una molaridad 2.5 mM de la sal HAuCl4; (b), (c) y (d) 

síntesis de las NPs bimetálicas empleando molaridades 0.25, 0.50 y 0.75 mM de la sal 

H2PtCl6, respectivamente. 

 

Por su parte, cuando se utiliza la solución 0.50 mM (Figuras 4.42c y d), también se tienen 

partículas dentro del rango nanométrico y con una morfología esférica, aunque muchas de ellas 

no están en contacto con los NTC. En cuanto a la cantidad de NPs, existen más de ellas, sin 

embargo, para los fines de decoración, los resultados no son los esperados. Finalmente, con el 

uso de la solución 0.75 mM (Figuras 4.42e y f), se aprecia una distribución de tamaño bimodal, 

es decir, dos rangos de tamaño diferentes, con partículas muy pequeñas y otras cercanas a los 

100 nm. Un comportamiento singular se presenta en este caso, con lo que parece ser un 

encadenamiento de las NPs, aunque éste es homogéneo a lo largo de todo el nanotubo, este 

puede ser un buen resultado, aunque se esperaba la obtención de partículas individuales. 
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Figura 4.81. Imágenes de MEB de la decoración de NTC con NPs Au-Pt, usando diferentes 

molaridades de la sal H2PtCl6: (a) y (b) 0.25 mM; (c) y (d) 0.50 mM; (e) y (f) 0.75 mM. 

 

Considerando todo lo anterior, y con el fin de contar con la muestra adecuada para su análisis 

por MET, se elige aquella que presentó las mejores condiciones en lo referente a la obtención 

de NPs, la cual fue aquella en la que se utiliza la solución con la molaridad más baja (0.25 mM). 

Los resultados de dicho estudio se tienen en la Figura 4.43, y a continuación se realiza su 

discusión. 
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Todas las micrografías corresponden a imágenes de campo claro, y solo varían las 

amplificaciones a las cuales se obtuvieron. De acuerdo a lo observado, se confirma la presencia 

de partículas en la superficie de los NTC y distribuidas a lo largo de su superficie, aunque 

algunas han crecido en los alrededores (Figura 4.43a), indicando deficiencias en la adherencia 

de las NPs con los nanotubos; en cuanto al tamaño de las mismas, en función de las Figuras 

4.43b y c, se tiene que la mayoría miden cerca de 100 nm, por lo que se encuentran en el límite 

del rango nanométrico. Por otro lado, referente a la morfología, aquellas partículas que están en 

contacto con los NTC tienen una tendencia a la forma esférica, mientras las que han crecido en 

los alrededores presentan una morfología peculiar del tipo flor, estas formas han sido reportadas 

anteriormente por otros autores cuando se sintetizan NPs de Pt por métodos verdes [167]. 

Como se ha observado hasta ahora, la técnica de MET ayuda efectivamente a la determinación 

del tamaño y morfología de las NPs, así como a la observación de la decoración y su 

homogeneidad. Sin embargo, aún queda por determinar la microestructura de las partículas, para 

este fin se hace necesaria la aplicación de la técnica de HRTEM. 

 

 
Figura 4.82. Imágenes de MET de la decoración de NTC con NPs bimetálicas Au-Pt 

empleando una solución 0.25 mM de la sal H2PtCl6: (a) baja magnificación; (b) y (c) alta 

magnificación mostrando NPs decorando un nanotubo y NPs en la periferia del mismo. 

 

La Figura 4.44, es un complemento de la técnica de MET, pero empleando algunas variantes 

propias de la mimas. Por ejemplo, Las Figuras 4.44a y b, presentan imágenes de campo claro y 

campo obscuro, respectivamente, de una zona en específico. En ellas se tiene un nanotubo con 

pocas partículas, aunque se observa que ellas están adecuadamente adheridas a su superficie; 

por otro lado, la parte iluminada corresponde a los NTC.  
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Figura 4.83. Imágenes de MET de la decoración de NTC con NPs bimetálicas Au-Pt 

empleando una solución 0.25 mM de la sal H2PtCl6: (a) campo claro y, (b) su correspondiente 

campo obscuro; (c) y (d) HRTEM mostrando distancias interplanares de los NTC y del Pt. 

 

También se obtuvieron imágenes de alta resolución, con resultados interesantes. En la Figura 

4.44c, se enfoca un nanotubo (extremo derecho) y, de la misma manera, una porción de una 

nanopartícula (extremo izquierdo) que, como es visible, tiene una forma tipo flor, tal como se 

mencionó anteriormente. En ella se realizaron algunas mediciones, de donde se obtuvieron 

distancias interplanares de 0.332 nm, propias de los planos (002) de la estructura del carbón 
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grafito, confirmando que la sección señalada corresponde a los NTC. El recuadro en color rojo 

dentro de la imagen, incluye solamente lo que parece ser una partícula, en donde se aumentó la 

magnificación y se obtuvo la Figura 4.44d. En ella, se tienen dos distancias diferentes, la primera 

con un valor de 0.226 nm, característica de los planos (111) de la estructura fcc del Pt; de la 

misma manera, la segunda de 0.138 nm pertenece al Pt, pero a sus planos (220).  

Nuevamente, no se encuentran distancias que indiquen algunos planos del Au, lo cual, en 

conjunto con los resultados obtenidos por UV-Vis donde la banda del oro (~550 nm) desaparece, 

se interpreta como la formación de NPs núcleo-coraza, estando la parte exterior formada por Pt. 

Este tipo de inferencias pueden ser encontradas en el trabajo realizado por diferentes autores 

[168, 169]. 

Finalmente, de acuerdo a lo establecido por las diferentes técnicas aplicadas, los mejores 

resultados para la decoración se obtienen cuando se emplea una solución 0.25 mM de la sal 

precursora de Pt. Por otro lado, también es interesante el análisis para la solución 0.75 mM, en 

donde se formaron encadenamientos de NPs, pero estos se tienen bien distribuidos a lo largo de 

la superficie de los nanotubos, lo cual puede ser adecuado para otro tipo de aplicaciones. 

(b) Oro-Paladio. 

Las condiciones para la síntesis de las NPs bimetálicas Au-Pd se mantuvieron intactas, en lo 

referente a la molaridad de la sal HAuCl4 (2.5 mM), y su relación con el extracto. 1:1. También 

se tiene una relación sal HAuCl4/sal K2PdCl4 de 1:2, con la finalidad de obtener NPs bimetálicas 

núcleo-coraza. Por último, las molaridades de la sal precursora de Pd son: 2.0, 2.5 y 3.0 mM. A 

continuación, se presentan los resultados. 

La Figura 4.45, incluye los espectros UV-Vis de los experimentos realizados para la decoración 

de NTC con NPs bimetálicas Au-Pd. El espectro en color negro ilustra la primera etapa del 

proceso, referido a la síntesis de los núcleos de Au, tal como lo demuestra la banda cerca de 550 

nm, la cual es característica de este elemento. Ahora bien, se debe recordar que el Pd no presenta 

una banda SPR propia en este rango del espectro, por lo que la desaparición de la banda del Au 

es un indicativo de la obtención de las NPs bimetálicas. En este caso, todos los espectros 

presentan el mismo comportamiento, con una disminución en la absorbancia en el rango donde 

se ubica la banda característica del Au, aunque no desaparece por completo. Esto puede deberse 
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a un proceso negativo para la obtención de las partículas bimetálicas, siendo la opción más 

viable la siguiente: Solamente se obtienen algunas NPs bimetálicas, mientras una cantidad 

considerable de partículas de Au permanecen intactas, y es por ello que la banda SPR 

característica disminuye, pero no por completo. 

 

 
Figura 4.84. Espectros UV-Vis de la decoración de NTC con NPs bimetálicas Au-Pd: (a) para 

la formación de las semillas empleando una molaridad 2.5 mM de la sal HAuCl4; (b), (c) y (d) 

síntesis de las NPs bimetálicas empleando molaridades 2.0, 2.5 y 3.0 mM de la sal K2PdCl4, 

respectivamente. 

 

Posteriormente, se desarrolló una caracterización por MEB, la cual puede ayudar a determinar 

la morfología de las NPs y el grado de homogeneidad de la decoración de los NTC. La Figura 

4.46, presenta imágenes de MEB a bajas magnificaciones de la decoración de NTC empleando 

las diferentes molaridades de la solución de la sal K2PdCl4. En todos los casos, se aprecia que 

muchas NPs no están decorando los nanotubos, lo cual no está de acuerdo a lo esperado. Cuando 

se utiliza la molaridad más baja (Figura 4.46a), se observa una mayor cantidad de NPs en 

comparación con aquellas mayores. Cuando se aumenta la molaridad a 2.5 mM, las partículas 
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tienen un tamaño similar a las obtenidas con la solución 2.0 mM, aunque en menor cantidad y 

se forman pequeños aglomerados. Por último, con la mayor molaridad las partículas están en 

menor cantidad, aunque el tamaño se mantiene en un rango similar; no obstante, la formación 

de aglomerados es todavía mayor, lo cual puede influir en esta tendencia aparente a obtener 

menos NPs. 

 

 
Figura 4.85. Imágenes de MEB en bajas magnificaciones de la decoración de NTC con NPs 

de Au-Pd, con las diferentes molaridades: (a) 2.0, (b) 2.5 y (c) 3.0 mM. 

 

Ahora bien, ¿por qué se presentan estas diferencias cuando se aumenta la molaridad? Esto puede 

explicarse desde el punto de vista de que, para la obtención de NPs, en muchas ocasiones es 

necesaria la inclusión de un agente estabilizante. En el caso de la síntesis verde, dicha 

estabilización se logra a través de ciertos compuestos orgánicos presentes en el extracto de las 

plantas. De acuerdo al proceso empleado para la decoración de los NTC, es muy probable que 

las moléculas estabilizadoras se agoten, ya que estas deben, en primer lugar, conseguir los 

núcleos de Au y evitar su crecimiento. Posteriormente, cuando se incluye la sal K2PdCl4, otra 

porción de las moléculas estabilizantes se consume con el Pd, de tal manera que, al aumentar la 

molaridad de la solución, la cantidad de Pd es tal que se hace imposible evitar la coalescencia 

entre las partículas y tienden a crecer.  

A través de las anteriores imágenes en bajas amplificaciones surge el inconveniente de que ellas 

no son adecuadas para determinar otras características de las muestras, como la decoración de 

los NTC. Para solventar esta problemática, se examinaron imágenes de MEB a mayores 

magnificaciones. Inicialmente, las NPs sintetizadas a partir de la muestra que emplea una 

solución 2.0 mM (Figuras 4.47a y b), se encuentran dentro del rango nanométrico y están 
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decorando adecuadamente a los NTC, no obstante, existe un exceso de partículas por lo que 

muchas de ellas están fuera de la superficie del nanotubo. 

 

 
Figura 4.86. Imágenes de MEB de la decoración de NTC con NPs Au-Pd, usando diferentes 

molaridades de la sal K2PdCl4: (a) y (b) 2.0 mM; (c) y (d) 2.5 mM; (e) y (f) 3.0 mM. 

 

Cuando la molaridad se incrementa a 2.5 mM (Figuras 4.47c y d), se obtienen partículas de 

mayor tamaño, pero manteniendo una morfología esférica. En lo referente a la decoración, como 

el número de partículas disminuye, solo se observan pocas en contacto con los nanotubos, pero 
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de la misma manera, el número de aquellas que se tienen fuera del nanotubo es muy bajo. Por 

último, nuevamente se incrementa la cantidad de partículas presentes en la muestra cuando se 

aumenta la molaridad a 3.0 mM (Figuras 4.47e y f), lo cual influye en el número de estas que 

no interactúan con los NTC. También se debe señalar que, independientemente de la molaridad 

de la sal precursora de Pd que se utilice, la forma de las partículas tiende a ser esférica. En base 

a las observaciones realizadas hasta este punto, se sugiere que la muestra que ofrece las mejores 

condiciones de decoración es aquella correspondiente a la solución 2.5 mM de la sal K2PdCl4, 

la cual será evaluada posteriormente por técnicas complementarias. 

Para determinar de manera efectiva el tamaño de las partículas se aplica un análisis mediante 

MET, que es una técnica altamente adecuada para este fin. En la Figura 4.48, se encuentran las 

imágenes de campo claro adquiridas a partir del espécimen con las condiciones señaladas 

anteriormente. En primer lugar, la Figura 4.48a, ilustra pocas NPs, de las cuales solo algunas de 

ellas están decorando a los NTC, además, el recuadro en color rojo señala un grupo de partículas 

de menor tamaño. En las Figuras 4.48b y c, el tamaño de las NPs parece llegar hasta los 100 

nm, a pesar de lo cual, el proceso de decoración se llevó a cabo adecuadamente. De esta manera, 

es posible llegar a una conclusión, donde el proceso aplicado es adecuado para decorar 

nanotubos, pero es necesario modificar ciertos parámetros para que se pueda mejorar. 

 

 
Figura 4.87. Imágenes de campo claro de la decoración de NTC con NPs Au-Pd: (a) 

mostrando poca o nula decoración, el recuadro en rojo señala la presencia de partículas con 

menores tamaños; (b) y (c) una adecuada decoración con partículas cercanas a los 100 nm. 

 

A partir de las observaciones hechas en la figura anterior, se desprenden dos análisis posteriores. 

El primero se enfoca en determinar la estructura de las partículas que se encuentran decorando 
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a los NTC. Las Figuras 4.49a y b, son micrografías de campo claro y su respectivo campo 

obscuro. El tamaño promedio de las NPs observadas es de 77 nm y se encuentran en contacto 

con la superficie de los nanotubos; la región iluminada en la imagen de campo obscuro pertenece 

a los NTC.   

 

 
Figura 4.88. Imágenes de MET de la decoración de NTC con NPs de Ag-Pd: (a) campo claro; 

(b) campo obscuro; (c) HRTEM mostrando distancias de 0.332 y 0.225 nm, del carbón grafito 

y Pd, respectivamente; (d) HRTEM mostrando distancias de 0.332 y 0.234 nm, del carbón 

grafito y Au, respectivamente. 
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La Figura 4.49c, se obtiene mediante el incremento de las amplificaciones en la imagen de 

campo claro, dirigiéndose a una zona en la que se obtenga una parte de nanotubo y, a la vez, de 

una nanopartícula. Esto se corrobora por las dos distancias medidas, la primera con un valor de 

0.332 nm perteneciente a los planos (002) del carbón grafito (NTC), y la segunda de 0.225 nm, 

característica de los planos (111) de la estructura fcc del Pd. De la misma forma, es claro que la 

nanopartículas tiene una interacción directa con el nanotubo, señalada por la línea punteada en 

rojo, confirmando una adecuada decoración. De igual modo, la Figura 4.49d, corresponde a una 

imagen de HRTEM en la que se incluye una sección de un nanotubo, identificado por la 

distancia de 0.332 nm que, como se mencionó anteriormente, es propia de la estructura del 

carbón grafito; también se midió una distancia que, hasta ahora, no había sido detectada en 

ningún caso durante la decoración de NTC con NPs bimetálicas, esta tiene un valor de 0.234 

nm, que representa a la estructura fcc del Au, propiamente a sus planos (111). Esto indica que 

aún se tienen NPs monometálicas de Au y es por ello que la banda característica de este elemento 

en el espectro UV-Vis no desaparece por completo. 

Por otro lado, un segundo análisis se realiza en las NPs señaladas en el recuadro rojo de la Figura 

4.48a, dado que el tamaño y morfología de las mismas difiere de aquellas que decoran a los 

NTC, por lo que es necesario determinar su estructura. La Figura 4.50a, es una micrografía de 

campo claro en la que se observan NPs fuera de los NTC, con una morfología semiesférica y un 

tamaño aproximado de 20 nm. Con respecto a la estructura de las partículas, las Figura 4.50c y 

d, incluyen partículas individuales de la zona evaluada, adquiridas en la imagen de campo claro. 

En ambas, se midieron las mismas distancias interplanares de 0.224 nm, la cual es representativa 

de los planos (111) de la estructura fcc del Pd; en cuanto a su tamaño, éste se encuentra en un 

rango entre 10 y 20 nm. Esto confirma el porqué de la existencia de partículas de Au, ya que 

gran parte del Pd tiende a nuclear heterogéneamente, estableciéndose como partículas 

individuales y dejando al Au de la misma manera. Este es un fenómeno interesante, el cual 

puede ser explicado de acuerdo a lo observado por otros autores, quienes señalan que el Pd 

presenta un comportamiento característico en donde su crecimiento preferencial es la creación 

de NPs independientes, mientras que solo una parte del total de átomos disponibles se adhiere a 

la superficie de los núcleos de Au, y es por ello que se tiene la presencia de partículas 

individuales de este elemento y otras de carácter bimetálico. 
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Figura 4.89. Imágenes de MEB de las NPs obtenidas en el proceso de decoración y que no se 

encuentran adheridas a los NTC: (a) campo claro; (b) y (c) HRTEM de partículas 

individuales y con distancias interplanares correspondientes a los planos (111) de la 

estructura fcc del Pd. 

 

Continuando con este análisis, otro aspecto que llama la atención es que, entre aquellas 

partículas de mayor tamaño que se encuentran decorando los NTC, se ubican dos tipos de 

morfología. En la primera, NPs facetadas, con formas similares a hexágonos y presentan los 

mayores tamaños, las cuales se caracterizan por estar formadas por Au. Otros autores han 

reportado anteriormente la formación de partículas de Au con diversas morfologías cuando se 

utiliza el método de síntesis verde [170, 171]. En segundo lugar, se observan partículas más 

esféricas y tamaños menores, siendo aquellas en las que se detecta el Pd. Por lo tanto, se 

establece que este elemento también tiene una influencia sobre el crecimiento y forma de las 

NPs, evitando la formación de las facetas por su tendencia a formar partículas esféricas. 

 

4.4.4. NPs bimetálicas Ag-Au. 

 

Otro sistema de NPs que vale la pena evaluar es Ag-Au, debido a que ambos elementos han 

demostrado poseer excelentes propiedades en el estado nanométrico, como puede ser buena 

actividad antibacterial y elevadas propiedades fotocatalíticas. Para la decoración de NTC, se 

emplean aquellos dispersos bajo las condiciones establecidas anteriormente (véase 4.3.1, inciso 

c), con concentraciones de surfactante de 0.2 y 0.4 mg/mL. También se debe señalar que se 

utiliza el extracto de la planta A. triphylla, la cual ha demostrado su efectividad para la obtención 
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de NPs de Ag y Au [172]. En cuanto a las molaridades de las sales, estás son de 3 mM en ambos 

casos (AgNO3 y HAuCl4). 

Como ha sido planteado en los puntos anteriores referente a la decoración de NTC, la técnica 

de UV-Vis constituye un primer paso para la determinación de la efectividad del proceso. 

Además, también se ha dicho que, tanto la Ag como el Au, presentan una banda SPR 

característica, a longitudes de onda en los rangos 450-500 nm y 500-550 nm, respectivamente. 

En la Figura 4.51, el espectro en color negro representa la reducción de la sal AgNO3, después 

de un tiempo de 15 minutos, generando la formación de las semillas de Ag, tal como lo 

demuestra la presencia de una banda SPR alrededor de 450 nm. Además, los espectros en color 

rojo y azul fueron obtenidos después de la adición de la sal precursora de Au, para las dos 

distintas concentraciones de surfactante durante la dispersión de los NTC (0.2 y 0.4 mg/mL, 

respetivamente). En ambos casos, el comportamiento es muy similar, con la presencia de la 

banda SPR propia del Au ~550 nm. Debe notarse, que posterior a la obtención de la absorción 

característica del Au, la banda cercana a los 450 nm desaparece, lo cual puede ser considerado 

como un primer indicativo de la formación de las NPs bimetálicas. Desde este punto de vista, 

se puede determinar que las NPs son del tipo núcleo-coraza, debido a que la banda de Au es la 

única señal detectable. Estos resultados son consistentes con previas investigaciones de 

diferentes autores [173, 174]. 

Un segundo estudio por MEB, ayuda a determinar dos puntos importantes, que son la obtención 

de las NPs y la homogeneidad en la decoración de los NTC. La Figura 4.52, incluye micrografías 

de MEB cuando se utilizan NTC dispersos con las dos diferentes concentraciones de LSS. 

Cuando se tiene una concentración de 0.2 mg/mL (Figura 4.52a), se observa que las NPs crecen 

sobre la superficie de los NTC, sin embargo, poseen un cierto grado de aglomeración. De la 

misma manera, cuando la concentración de surfactante se incrementa a 0.4 mg/mL, la cantidad 

de partículas en la superficie de los nanotubos es menor y la aglomeración de las NPs se 

incrementa. Estas diferencias entre las dos muestras están directamente relacionadas con la 

cantidad de surfactante que se utiliza, cuando esta es mayor, los NTC están recubiertos con 

moléculas de surfactante y tienden a formar una especie de polímero que evita la interacción de 

las NPs con la superficie del nanotubo, por lo que presentan predisposición a aglomerarse. Del 
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mismo modo, se tiene que la cantidad de NPs es excesiva, por lo que una opción viable es la 

disminución del volumen de las sales precursoras que se utilizan en el proceso. 

 

 
Figura 4.90. Espectros UV-Vis de la decoración de NTC con NPs Ag-Au. La curva en negro 

corresponde a la formación de las semillas de Ag. El espectro en rojo presenta los cambios 

característicos de la formación de las NPs bimetálicas Ag-Au. La línea en azul ofrece un 

comportamiento similar, pero con la variación en la concentración de LSS. 

 

 

 
Figura 4.91. Micrografías de MEB de la decoración de NTC con NPs Ag-Au, usando 

nanotubos dispersos con concentraciones de LSS de: (a) 0.2 mg/mL y, (b) 0.4 mg/mL. 
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De acuerdo a las observaciones anteriores, es adecuado tener en cuenta que, cuando se habla de 

decoración de NTC, siempre es importante que esta se mantenga tan homogénea como sea 

posible, es decir, que las partículas se distribuyan efectivamente a lo largo de toda su superficie. 

Esto debe lograrse con el fin de mantener las propiedades que las NPs confieren y así 

aprovecharlas al máximo para posteriores aplicaciones. Una alternativa para mejorar la 

decoración y manteniendo los parámetros establecidos es la aplicación de una etapa de agitación 

durante la adición de la sal HAuCl4. Por ejemplo, T. Gutel, et. al. [175], demostraron que la 

agitación durante el proceso de síntesis de NPs, puede tener una influencia en ciertas 

características de los productos. La Figura 4.53, ilustra imágenes de MEB a diferentes 

magnificaciones de la decoración de los nanotubos, pero incluyendo una etapa de agitación por 

30 min durante la síntesis verde de NPs. Cabe mencionar, que esta metodología se aplicó a los 

NTC dispersos con una concentración de LSS de 0.2 mg/ml, que presentó las mejores 

condiciones previamente. La cantidad de agregados de partículas que se tienen en la muestra es 

mucho menor en comparación con los experimentos cuando se aplicó la agitación, tal como se 

presenta en la Figura 4.53a. Por otro lado, analizando la micrografía a mayores amplificaciones 

(Figura 4.53b), es evidente que las partículas se encuentran en contacto con los NTC, lo cual es 

óptimo cuando se trata de un método de funcionalización por decoración. Sin embargo, aún 

quedan algunos detalles por conocer, entre ellos, determinar la estructura de las NPs es, sin duda, 

el más obligatorio. 

 

 
Figura 4.92. Micrografías de MEB de la decoración de NTC con NPs Ag-Au, usando 

nanotubos dispersos con una concentración de LSS de 0.2 mg/mL: (a) baja y, (b) alta 

magnificación. 
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Para establecer la capacidad de las NPs de adherirse a la superficie de los NTC, después de 

aplicar agitación, se desarrolló un estudio por MET. La Figura 4.54a, presenta, a través de una 

imagen de campo claro, la decoración de NTC con una concentración de LSS de 0.2 mg/mL. 

En ella es claro que las NPs están homogéneamente distribuidas en la superficie del nanotubo, 

con pocos o nulos aglomerados y una cantidad considerable de las mismas. Esto puede ser 

adecuado ya que, mientras mayor sea el número de partículas que se adhieren al nanotubo, 

mayor será la influencia de estas sobre la propiedad deseada.  

 

 
Figura 4.93. Imágenes de MET en campo claro de la decoración de NTC con NPs Ag-Au, 

después de la aplicación de agitación por 30 minutos: (a) cuando se utiliza una concentración 

de LSS de 0.2 mg/mL; (b) cuando la concentración de LSS se incrementa a 0.4 mg/ml. 

 

De la misma manera, se ilustra una imagen de campo claro del proceso de decoración, pero 

aumentando la concentración de LSS a 0.4 mg/mL (Figura 4.54b), la cual posee diferencias 

considerables con respecto al uso de menor surfactante. Existe una mayor aglomeración de NPs 

y no se encuentran bien distribuidas en el nanotubo, incluso en la mayor parte del nanotubo no 

hay ni una sola de ellas. Otros autores, han reportado resultados similares cuando se trata de la 

decoración de NTC [19, 176]. De este modo, es importante tratar de explicar por qué la cantidad 

de LSS que se utiliza influye en la decoración y aglomeración de las NPs. Como el LSS es un 

compuesto orgánico que tiene un bajo número de coordinación, la cantidad necesaria para 

estabilizar a los NTC es pequeña, por lo que, al emplear mayores cantidades se supera la 
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concentración micelar crítica, provocando la floculación de los nanotubos y la formación de una 

capa orgánica que impide la interacción NTC/NPs [177]. Al ocurrir lo anterior, estas últimas 

prefieren aglomerarse para mantener en el mínimo su energía. 

Finalmente, solo queda por determinar la composición de las NPs. Para ello, se incluye una 

micrografía de HRTEM en la Figura 4.55a. De acuerdo al análisis aplicado, se encontraron dos 

zonas con características diferentes. En la primera, se obtuvo una distancia interplanar con un 

valor de 0.333 nm, propia de los planos (002) del carbón grafito (NTC), tal como se señala en 

su correspondiente patrón FFT (Figura 4.55b).  

 

 
Figura 4.94. (a) Imagen de HRTEM de la decoración de NTC con NPs Ag-Au, señalando dos 

zonas con características estructurales propias; (b) patrón FFT de la zona 1, con los planos 

(002) del carbón grafito; (c) patrón FFT de la zona 2, con los planos (002) del carbón grafito 

y (200) del Au. 

 

Para la zona 2, se midió una distancia de 0.2 nm que, de acuerdo a su patrón FFT (Figura 4.55c), 

es característica de los planos (200) de la estructura fcc del Au. No obstante, también se 

identifican los planos (002) de los nanotubos, lo que indica una relación estructural entre ambos 
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materiales, interpretado como el desarrollo de una nucleación heterogénea de las NPs sobre la 

superficie de los NTC. Otro hecho que puede confirmar esta teoría, es que la dirección de las 

facetas en las partículas está orientada directamente hacia la superficie de los nanotubos. Es por 

ello que las NPs se adhieren adecuadamente y el método de decoración puede considerarse 

adecuado. 

 

4.4.5. Resumen de la decoración de NTC. 

 

Dado que los NTC decorados con las diferentes NPs monometálicas y bimetálicas serán 

estudiados posteriormente para su aplicación en la degradación de colorantes (véase 4.7.1), es 

necesario dar a conocer un resumen de las muestras que ofrecen las mejores condiciones y que 

servirán para su subsiguiente análisis. A continuación, se presenta la síntesis con los mejores 

resultados (Tabla 4.2.): 

 

Tabla 4.8. Resumen del proceso de decoración de NTC con las diferentes NPs, de acuerdo a 

las condiciones que ofrecieron los mejores resultados. 

NPs Surfactante 
Concentración de 

surfactante (mg/mL) 
Extracto Sales 

Molaridad 

(mM) 

Pt LSS 0.2 S. molle H2PtCl6 0.50 

Pd PVP 1.0 S. molle K2PdCl4 2.5 

Ag-Pt LSS 0.2 S. molle 
AgNO3 2.5 

H2PtCl6 0.50 

Ag-Pd PVP 1.0 S. molle 
AgNO3 2.5 

K2PdCl4 2.5 

Au-Pt LSS 0.2 S. molle 
HAuCl4 2.5 

H2PtCl6 0.25 

Au-Pd PVP 1.0 S. molle 
HAuCl4 2.5 

K2PdCl4 2.0 

Ag-Au LSS 0.2 y 0.4 A. triphylla 
AgNO3 3.0 

HAuCl4 3.0 
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4.5. Fabricación de aleaciones nanoestructuradas Al-Mg. 

 

Como se mencionó anteriormente, las aleaciones de aluminio y magnesio son conocidas como 

unas de las más ligeras que se pueden encontrar en el mercado y por ello su uso ha venido en 

aumento, principalmente en industrias como la automotriz y aeronáutica [178-181]. De hecho, 

se denominan aleaciones ligeras a aquellas aleaciones que tienen como elemento base o 

principal el aluminio [131]. De la misma manera, se estableció la existencia de diferentes 

métodos para su fabricación, encontrando que el aleado mecánico es una opción viable para su 

obtención con diferentes porcentajes en peso de Mg y con un tamaño de cristal cercano o dentro 

del rango nanométrico. En los siguientes apartados, se presentan los resultados del análisis de 

los polvos de partida, así como el desarrollo de los procesos de aleado mecánico, para la 

fabricación de aleaciones Al-Mg, con porcentajes en peso de Mg de 2 y 10 %. 

 

4.5.1. Evaluación de los polvos de partida (Al-Mg). 

 

Es importante conocer las características de los polvos de partida, a partir de los cuales se 

fabricarán las aleaciones. La Figura 4.56, muestra los patrones de DRX de los polvos de Al y 

Mg tal como fueron adquiridos. En ellos se observan reflexiones características de cada uno de 

estos elementos, de acuerdo a lo establecido en sus correspondientes tarjetas de difracción. El 

aluminio, con estructura cristalina fcc, tiene como reflexiones principales aquellas que 

pertenecen a los planos cristalográficos (111), ubicadas en un ángulo 2θ= 38° (JCPDS 00-004-

0787). Por otro lado, el magnesio con estructura hcp, presenta su principal reflexión en un 

ángulo 2θ= 36°, la cual corresponde a los planos (101) de la estructura hexagonal (JCPDS 00-

035-0821). Por otro lado, todos los picos de difracción han sido identificados para estos 

elementos, lo que indica que los polvos pueden tener un alto grado de pureza. Para corroborar 

lo anterior es necesario desarrollar otros estudios por técnicas de caracterización como es la 

microscopía electrónica. 
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Figura 4.95. Patrones de DRX de los polvos de Al y Mg tal como fueron adquiridos. 

 

Con la finalidad de analizar la morfología de los polvos se aplicó la técnica de MEB. Las Figuras 

4.57a-c, presentan micrografías a diferentes magnificaciones de los polvos de aluminio tal cómo 

se obtuvieron sin tratamientos adicionales. En ellas, se observa la presencia de polvos con 

tamaños micrométricos y con morfología aleatoria. La textura de los polvos es la típica 

observada a través de MEB para polvos de metales y aleaciones. Además, la Figura 4.57d 

incluye su espectro EDS, en el cual se aprecia claramente la presencia de Al con un alto grado 

de pureza, ya que, en general, no se encuentra algún otro pico a considerar. De esta manera, se 

confirma lo señalado anteriormente mediante DRX, en lo referente a la pureza de los polvos de 

partida. 

Adicionalmente, las Figuras 4.58a-c, presentan micrografías de MEB de los polvos de magnesio 

tal como se recibieron, obtenidas a diferentes magnificaciones. En ellas, se observa un tamaño 

de partícula superior a varios milímetros, consistente con el tipo de material adquirido, el cual 

se trata de magnesio en hojuelas. Por otro lado, la Figura 4.58d, corresponde al espectro EDS 

de los polvos de Mg tal como se recibieron, en el mismo, es posible establecer que los polvos 

tienen una alta pureza ya que no se presentan señales considerables de elementos contaminantes 

y solamente se observa la presencia de Mg. 
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Figura 4.96. (a-c) Micrografías de MEB en diferentes magnificaciones, de los polvos de Al, 

tal como fueron adquiridos; (d) espectro EDS mostrando una señal intensa de Al, que 

corrobora la pureza de los polvos. 
 

 
Figura 4.97. (a-c) Micrografías de MEB en diferentes magnificaciones, de los polvos de Mg, 

tal como fueron adquiridos; (d) espectro EDS mostrando una señal intensa de Mg, que 

corrobora la pureza de los polvos. 
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Finalmente, se tiene que, en el caso del Mg, posee tamaños superiores a los milímetros, mientras 

para el Al son un poco menores. Se espera que la aplicación de la molienda mecánica ayude a 

disminuir el tamaño de partícula y, además, obtener un material con tamaño de cristal 

nanométrico. De la misma manera, de acuerdo a los resultados adquiridos, la pureza de los 

polvos es adecuada para su uso en la fabricación de aleaciones Al-Mg empleando un proceso de 

aleado mecánico. 

 

4.5.2. Aleación Al-2Mg. 

 

La fabricación de aleaciones empleando técnicas de metalurgia de polvos ha sido ampliamente 

estudiada, mostrando resultados positivos en la mayoría de los casos [182-184]. Muchas de las 

características estructurales, así como el tiempo del proceso están en función del tipo de 

molienda que se aplica, que puede ser de alta, media o baja energía. A continuación, se presentan 

los resultados para la molienda de polvos de Al con un 2 % en peso de Mg, empleando un 

método de baja energía en un molino horizontal no convencional. 

Cuando se realiza este tipo de experimentación, el primer análisis obligatorio es acerca de la 

evolución microestrutural de los polvos por DRX, analizando las muestras durante diferentes 

tiempos de la molienda, como se presenta en la Figura 4.59. En la misma se aprecian reflexiones 

del Al y Mg, que se sitúan en ángulos 2θ= 34° y 36°. Se aprecia que, durante las primeras etapas 

del aleado mecánico, los patrones son muy similares y no se observan cambios significativos 

hasta un tiempo de 96 h. Posteriormente, cuando se alcanzan las 120 h de molienda, hay una 

disminución en las reflexiones correspondientes al Mg (JCPDS 00-035-0821), especialmente 

aquella ubicada en un ángulo 2θ= 36°. A partir de 148 h y hasta 168 h, en el patrón únicamente 

se tienen las reflexiones del Al, de acuerdo a su correspondiente tarjeta de difracción: (JCPDS 

00-004-0787). Lo anterior indica que se ha completado el aleado, donde el Mg ha entrado 

efectivamente en la red de Al.  

Estos tiempos tan prolongados son característicos de la molienda de baja energía y han sido 

ampliamente reportados para diversos materiales [185, 186]. Esto se debe a que la energía 

suministrada es poca, por lo que la difusión de los átomos de Mg en la red de Al, es muy lenta 

y, aunque el contenido de Mg es bajo, el tiempo se incrementa considerablemente. 
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Conjuntamente con la información proporcionada por la técnica de DRX, se tienen la 

posibilidad de determinar ciertos aspectos importantes referentes a la microestructura del 

material. Esto se hace a partir de las características de los patrones de difracción, como son, el 

ancho completo a la mitad del máximo (FWHM), desplazamiento en los picos, cambios en la 

intensidad, entre otros. 

 

 
Figura 4.98. Patrones de DRX de los polvos de aleación Al-2Mg, fabricada por molienda 

mecánica de baja energía y tomados en diferentes tiempos del proceso. 

 

Entre los datos que se pueden calcular, empleando software especializado como lo es XPowder 

(V. Demo), se tienen al tamaño de cristal y esfuerzo en la red. Las gráficas de la evolución de 

estos parámetros en función del tiempo de molienda son mostradas en la Figura 4.60. En primer 

lugar, es posible decir que se tiene una aleación nanométrica. No obstante, es imposible asegurar 

si se trata de nanopartículas o un material nanoestructurado, para ello es necesario desarrollar 

otros estudios. Aunque a partir de las 20 h de molienda el tamaño siempre está por debajo de 
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100 nm, existen algunas variaciones observables; de 24 a 48 h en donde el cristal crece, 

subsecuentemente, la disminución en el tamaño es constante hasta las 148 h; por último, se 

presenta un nuevo incremento hasta el tiempo final de 168 h, teniendo un tamaño final de 45.45 

nm. Durante la molienda y aleado mecánico, se presentan procesos cíclicos que inician con la 

soldadura en frío, siguiendo la fractura hasta disminuir al máximo el tamaño de la partícula. 

Esto puede tener influencia en el tamaño de cristal observado y por ello hay rangos de tiempo 

en los que este se incrementa, aunque la mayor parte es un proceso de disminución.  

Tiempos extensos de molienda también tienen un efecto en el esfuerzo en la red cristalina del 

material. Conforme el tiempo se extiende, la cantidad de defectos que se inducen se incrementa, 

provocando cambios en la estructura del material, lo cual puede influir en el tamaño de cristal. 

Para el caso de la aleación Al-2Mg, la deformación en la red es constante, y esta va en aumento 

durante todo el proceso. 

 

 
Figura 4.99. Gráficas de la evolución del tamaño de cristal y esfuerzo en la red en función del 

tiempo de molienda, obtenidos mediante el análisis de los datos obtenidos por DRX, aleación 

Al-2Mg. Software utilizado: XPowder. 
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En el rango entre 48 y 148 h, la pendiente del incremento del esfuerzo es más o menos constante, 

solo dos cambios considerables se aprecian en la gráfica, con aumentos más pronunciados. 

Primero, en el tiempo entre 0 a 48 h y finalmente, de 148 a 168 h, la cantidad de esfuerzo que 

se ha acumulado es elevada y por ello la línea representativa muestra una mayor pendiente, 

obteniendo un valor máximo de 0.35 %. Además, como se puede observar, estos dos fenómenos 

están asociados con las etapas de crecimiento del tamaño de cristal. La presencia de defectos 

lineales puede llegar a producir otros defectos de superficie, entre ellos uno muy común son las 

fallas de apilamiento que, cuando se acumulan considerablemente, pueden considerare como 

una frontera de grano. Al liberarse el esfuerzo, el material puede fracturarse, pero el tamaño de 

cristal aumenta al desaparecer estos límites por defectos. 

Para conocer la morfología de las partículas, se aplicó un estudio por MEB, representado por 

las micrografías de las Figura 4.61. Como se puede observar, a 0 h de molienda los polvos tienen 

un tamaño elevado, y con la morfología característica de los polvos de partida (Figura 4.61a). 

Posteriormente, en el rango de 24 a 96 h (Figuras 4.61b-e), se tiene una disminución constante 

en el tamaño de las partículas, las cuales mantienen una forma tipo hojuela, que es propia de las 

etapas iniciales de la molienda mecánica, dado que se trata de materiales dúctiles, por lo que, 

inicialmente, los polvos sufren mayor deformación y poca fractura. Por último, desde 120 y 

hasta las 168 h, las partículas tienden a ser esféricas y la disminución en su tamaño es más 

considerable en cada periodo de tiempo evaluado. Desde este punto de vista, se puede corroborar 

que, para procesos en los que se utilizan técnicas de aleado mecánico de baja energía, tiempos 

prolongados ayudan a la producción de una solución sólida, sin embargo, es obligatorio 

determinar el tiempo adecuado, de tal manera que no se produzca crecimiento de cristal por 

soldadura en frío y las propiedades del material se mantengan de acuerdo a lo esperado para 

aquellos dentro del rango nanométrico. 

Continuando con las observaciones de los polvos de molienda por las diferentes técnicas de 

microscopía electrónica, se aplicó un estudio por MET, el cual ayuda a establecer las 

características morfológicas y estructurales de las muestras seleccionadas. Se espera que, a partir 

de la obtención del patrón de difracción de electrones y de las imágenes de HRTEM, sea posible 

corrobora la formación de la aleación, mediante la eliminación de los elementos característicos 

del Al. 
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Figura 4.100. Micrografías de MEB de la aleación Al-2Mg durante los diferentes tiempos de 

molienda para la evaluación de la evolución morfológica de los polvos obtenidos: (a) 0, (b) 

24, (c) 48, (d) 68, (e) 96, (f) 129, (g) 148 y, (h) 168 h. 
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La Figuras 4.62a y b, presentan imágenes de MET en campo claro y campo obscuro de la 

aleación Al-2Mg, respectivamente. En ellas se aprecia la morfología de las partículas, que ha 

dejado de ser tipo hojuela como en las etapas iniciales del proceso; de la misma manera, el 

tamaño de los polvos ha disminuido considerablemente con respecto a aquellos tal como fueron 

adquiridos. También se obtuvo el patrón de difracción de electrones de la muestra, representado 

en la Figura 4.62c. Realizando las mediciones necesarias fue posible indexar cada uno de los 

anillos observados, que corresponden a ciertos planos específicos; en este caso, se identificaron 

los planos (111), (200), (220), (311) y (222), de la estructura fcc del Al. Debe mencionarse que 

no se encontraron distancias propias del Mg, corroborando la formación de la solución sólida, 

tal como se estableció anteriormente mediante DRX. 

 

 
Figura 4.101. Imágenes de MET de la aleación Al-2Mg: (a) campo claro, (b) campo obscuro; 

(c) patrón de difracción de electrones formado por anillos, cada uno representando planos de 

la estructura fcc del Al, con sus correspondientes índices de Miller. 

 

Imágenes de HRTEM, también son de utilidad para la determinación de la estructura cristalina 

del material. La Figura 4.63, incluye dos micrografías tomadas en diferentes regiones del 

espécimen, en ambas se tiene el rayado característico de alta resolución, donde cada línea 

representa el acomodo de los átomos en un plano en particular. En ambos casos, la distancia 

interplanar tiene un valor de 0.202 nm que, de acuerdo la tarjeta JCPDS 00-004-0787, representa 

a los planos (200) de Al con estructura fcc. Al no encontrarse medidas distintas a la anterior, se 

confirma que el Mg ha entrado en la red de Al, de tal manera que no es detectable y solo se 

observan pequeñas variaciones en el interlineado de las imágenes, producidas por distorsiones 

en la red cristalina cuando el Mg se incluye en ella. 
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Figura 4.102. Imágenes de HRTEM de la aleación Al-2Mg: (a) y (b) observando distancias 

interplanares con valor de 0.202 nm, propias de los planos (200) de la estructura fcc del Al; 

el recuadro interior corresponde al patrón FFT de la zona analizada. 

 

En base a los resultados obtenidos a través de las diferentes técnicas de caracterización 

utilizadas, se corrobora la eficiencia del proceso de molienda de baja energía para la fabricación 

de aleaciones Al-2Mg. Los polvos obtenidos tuvieron un tamaño de cristal por debajo de los 

100 nm y la morfología de las partículas tiende a ser esférica. No obstante, un punto a considerar 

es el tiempo extenso que se requiere, aunque esto puede equilibrarse con el menor consumo de 

energía generado, en comparación con otros métodos disponibles. 

 

4.5.3. Aleación Al-10Mg. 

 

Si bien un procedimiento de aleado mecánico de baja energía fue adecuado para la fabricación 

de una aleación de Al con 2 % en peso de Mg, la inclusión de un mayor porcentaje de este último 

elemento puede implicar un aumento considerable en el tiempo de obtención, por lo que es 

necesario considerar la aplicación de un método de mayor energía. En esta investigación, se 

aumenta el contenido de Mg hasta 10 % en peso, cambiando la energía de molienda por el uso 

de un molino horizontal a uno tipo planetario, que involucra duplicar la energía durante la 

fabricación de la aleación. 
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Con el fin de conocer la evolución microestructural de los polvos de molienda, se desarrolló un 

estudio por DRX, recolectando muestras en diferentes tiempos durante el procedimiento. Los 

respectivos patrones se ilustran en la Figura 4.64. En el patrón después de 12 h, es clara la 

existencia de las dos fases metálicas, Al y Mg por separado (JCPDS 00-004-0787 y 00-035-

0821, respectivamente). A diferencia de lo observado cuando el porcentaje de Mg es bajo, 

cuando se incrementa al 10 % en peso, varias reflexiones de éste son apreciables, incluso algunas 

de ellas con una intensidad considerable, como es el caso de la ubicada en un ángulo 2θ= 36°. 

Conforme se incrementa el tiempo de molienda se presentan cambios significativos, por 

ejemplo, después de 24 h, todos los picos del Mg ubicado en ángulos mayores son las primeras 

en desaparecer, esto se debe a que estos planos son los de menor empaquetamiento, por lo que 

es más sencillo que los enlaces fallen en estas zonas, liberando átomo que por difusión entran 

en la red de Al, aunque los planos más compactos todavía permanecen. No obstante, después de 

48 h, se completa la solución sólida, determinada por la ausencia de cualquier reflexión del Mg. 

 

 
Figura 4.103. Patrones de DRX de los polvos de aleación Al-10Mg, fabricada por molienda 

mecánica en molino planetario y tomados en diferentes tiempos del proceso. 
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Se debe notar que se presenta una disminución considerable en el tiempo requerido para la 

formación de la aleación en comparación con el método de baja energía utilizando este modo 

de molienda, incluso cuando el contenido de Mg sufre un incremento destacable, la extensión 

del procedimiento es mucho menor. Asimismo, es necesario notar un aspecto fundamental en 

los patrones a diferentes tiempos. Mientras la solución sólida comienza a desarrollarse, los picos 

del Al se reducen en intensidad y se hacen más anchos, estos fenómenos están relacionados con 

una disminución en el tamaño de cristal, inducido por la acumulación de esfuerzos internos que 

se generan durante el aleado mecánico. 

Para corroborar si es correcto el enunciado anterior, con respecto a la relación entre la 

acumulación de esfuerzos y el decremento en el tamaño de cristal, a partir de los resultados de 

DRX y empleando software especializado (XPowder) se obtuvieron las gráficas 

correspondientes a estos datos. Los resultados se presentan en La Figura 4.65. La primera línea 

corresponde al tamaño de cristal, el cual después de 12 h de molienda permanece fuera del rango 

nanométrico, alcanzando un valor de ~195 nm. Desde este tiempo y hasta llegar a 24 h, la 

pendiente es muy pronunciada, lo que implica un decremento considerable en el tamaño, 

llegando hasta 67 nm (decremento de 128 nm en 12 h). Posteriormente, la disminución continúa, 

pero de manera más controlada, alcanzando un mínimo de 38 nm; lo cual se traduce en 29 nm 

menos en 24 h.  

En lo concerniente al esfuerzo en la red, como se mencionó anteriormente, en los procesos de 

molienda y aleado mecánico, el comportamiento común es el incremento constante de este valor 

conforme aumenta el tiempo del procedimiento, esto ha sido reportado previamente por otros 

autores [187]. A pesar de que la energía que aporta un molino como lo es el planetario, es más 

grande en comparación con el horizontal generando mayor cantidad de defectos, el tiempo 

requerido para la fabricación de la aleación disminuye considerablemente, donde ambos factores 

se equilibran, para obtener un valor máximo de esfuerzo similar a la molienda de baja energía, 

siendo este de 0.31 %. 

Después de conocer la evolución microestructural a través de DRX, es necesario 

complementarlo con la determinación de la evolución morfológica de los polvos. Para ello, se 

desarrollan análisis por microscopía, tanto de barrido, como de transmisión. 
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Figura 4.104. Gráficas de la evolución del tamaño de cristal y esfuerzo en la red en función 

del tiempo de molienda, obtenidos mediante el análisis de los datos obtenidos por DRX, 

aleación Al-10Mg. Software utilizado: XPowder. 

 

La Figura 4.66a, presenta una imagen de MEB de los polvos originales antes de la molienda, 

con un tamaño de partícula de varios cientos de micrómetros. En las primeras 12 h, se tiene un 

proceso de fractura de las partículas, encontrando que el tamaño se reduce considerablemente; 

en este tiempo, es posible apreciar una partícula individual bajo las mismas amplificaciones 

(Figura 4.66b). Consecutivamente, la Figura 4.66c, incluye una micrografía de los polvos 

después de 24 h, con una morfología tipo hojuela, esto indica que el proceso se encuentra en 

una etapa de deformación. Normalmente, aquí no es posible obtener la aleación, dado que la 

energía aplicada se gasta en la deformación del material y solo un poco se destina a la difusión 

de átomos en la matriz de Al. Cuando transcurren 48 h de proceso (Figura 4.66d), la morfología 

plana ha desaparecido, encontrando polvos con semejanza a partículas esférica, completándose 

la solución sólida. Todo lo anterior corrobora lo establecido mediante DRX. 

 



158 
 

 
Figura 4.105. Micrografías de MEB de la aleación Al-10Mg durante los diferentes tiempos de 

molienda para la evaluación de la evolución morfológica de los polvos obtenidos: (a) 0, (b) 

12, (c) 24 y (d) 48 h. 

 

Las Figuras 4.67a y b, presentan una imagen de campo claro y su correspondiente campo 

obscuro. En ellas, se tiene una partícula producto del aleado mecánico de Al con 10 % en peso 

de Mg, la cual posee un tamaño cercano a 0.5 µm y está formada por varios cristales, como 

puede apreciarse por las zonas iluminadas en la imagen de campo obscuro. Una herramienta 

altamente útil para conocer la microestructura del espécimen evaluado, es la adquisición del 

patrón de difracción de electrones. El patrón de la aleación Al-10Mg se despliega en la Figura 

4.67c; se trata de un patrón de anillos, el cual está asociado con una estructura policristalina, tal 

como se mencionó anteriormente a partir de la imagen de campo obscuro. Tras las mediciones 

pertinentes, se detectaron distancias propias de los planos (111), (200), (220), (311) y (222), de 

la estructura fcc del Al. La ausencia de planos del Mg corrobora la obtención de una solución 

sólida, por lo que el procedimiento seleccionado es adecuado. 
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Figura 4.106. Imágenes de MET de la aleación Al-10Mg: (a) campo claro, (b) campo 

obscuro; (c) patrón de difracción de electrones formado por anillos, cada uno representando 

planos de la estructura fcc del Al, con sus correspondientes índices de Miller. 

 

Por último, con el fin de confirmar la estructura de los polvos obtenidos mediante el proceso de 

aleado mecánico, se adquirieron imágenes de HRTEM, dos de ellas se presentan en la Figura 

4.68, con su correspondiente FFT y en diferentes amplificaciones. En ambas micrografías se 

encontró un patrón de líneas, cada uno representando el acomodo atómico dentro de la red 

cristalina, la distancia medida entre ellas fue de 0.233 nm, correspondiente a los planos (111) 

del Al con estructura fcc. Para este tipo de estructura cristalina, los planos más compactos o de 

mayor densidad planar, son los de la familia {111}; además, en DRX la reflexión de los planos 

(111) es la que presenta mayor intensidad. El hecho de que los planos observados sean los de 

mayor empaquetamiento, está relacionado con una mayor cristalinidad, por lo que el uso de 

proceso de aleado mecánico de mayor energía produce materiales con mayor ordenamiento en 

comparación con aquellos de menor; tal como se observa al realizar una comparación entre las 

aleaciones de Al con 2 y 10 % en peso de Mg. 

De acuerdo a los resultados derivados del análisis por las diversas técnicas de caracterización, 

se concluye que el desarrollo de un procedimiento de aleado mecánico empleando un molino 

planetario, es adecuado para la fabricación de la aleación Al-10Mg. Los polvos obtenidos 

presentaron una morfología aleatoria, propia de los procesos de molienda y una estructura 

policristalina, con un tamaño de cristal por debajo de 50 nm. Finalmente, se considera que el 

tiempo de obtención de la solución es conveniente, ya que este no se extiende demasiado. 
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Figura 4.107. Imágenes de HRTEM de la aleación Al-10Mg: (a) y (b) observando distancias 

interplanares con valor de 0.233 nm, propias de los planos (111) de la estructura fcc del Al; 

el recuadro interior corresponde al patrón FFT de la zona analizada. 

 

4.6. Fabricación de compuestos Al-Mg/NTC. 

 

Una de las principales funciones de los NTC, la cual ha sido estudiada por varios años, consiste 

en su uso como refuerzo en materiales de diversas matrices, sobre todo poliméricas y metálicas, 

esperando producir mejoras en su comportamiento físico y mecánico, en comparación con sus 

similares sin nanotubos [188, 189]. En la presente investigación, se utilizaron como matriz las 

aleaciones metálicas Al-2Mg y Al-10Mg, fabricadas por aleado mecánico, para incluir como 

refuerzo a los NTC, de tal manera que se obtuviera un material compuesto con buenas 

características morfológicas y propiedades mecánicas. En este apartado, se realiza el análisis de 

los resultados obtenidos. 

 

4.6.1. Dispersión de los NTC en la matriz metálica. 

 

Para conseguir un material compuesto con buenas propiedades, es necesario que el material de 

refuerzo se distribuya homogéneamente en toda la matriz. Para ello, se aplicó una etapa de 

molienda mecánica, con bajos tiempos (aproximadamente 5 min) e incluyendo los NTC. Para 
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determinar que los nanotubos se encuentren en la matriz Al-Mg, se desarrolló un estudio por 

MEB. Las Figuras 4.69a-d, presentan micrografías de MEB de la dispersión de NTC en la matriz 

Al-Mg, a diferentes magnificaciones. Como se ilustra, los nanotubos se encuentran, bien 

distribuidos en la matriz, con nula presencia de aglomeración, lo cual es prioritario con la 

intención de promover la homogeneidad en las propiedades del material compuesto. Por otro 

lado, el espectro EDS de la Figura 4.69e, ayuda a conocer los elementos presentes en el 

espécimen analizado, los cuales son: Al y Mg provenientes de la matriz metálica, y C, de los 

nanotubos empleados como refuerzo. Este último elemento posee baja cuantificación, 

corroborando las bajas cantidades de NTC presentes en la muestra. 

 

 
Figura 4.108. (a), (b), (c) y (d) Micrografías de MEB de la dispersión de NTC en la matriz Al-

Mg, con diferentes amplificaciones; (e) espectro EDS mostrando la presencia de los 

elementos Al, Mg y C, de la aleación y los nanotubos. 

 

Por lo tanto, en base a los resultados obtenidos mediante esta técnica de caracterización aplicada 

a los polvos de aleación reforzados con NTC, es posible asegurar que el método de dispersión 

de los nanotubos a través de la molienda mecánica, es adecuado para lograr una distribución 



162 
 

homogénea de los mismos en la matriz metálica. Esto puede ser benéfico para la obtención de 

un material con mejores propiedades. 

 

4.6.2. Compactación de los compuestos Al-Mg/NTC. 

 

Una vez obtenida la dispersión homogénea de NTC en la matriz metálica, el siguiente paso fue 

la compactación de los polvos. En este caso, se empleó una técnica de compresión uniaxial, 

aplicando una carga de 20 Ton, para la obtención de una pastilla como la mostrada en la Figura 

4.70. Aspectos importantes que se deben conocer cuando se desarrollan estos procesos son: (a) 

las características morfológicas de la pieza, como pueden ser, forma de las partículas y porosidad 

en la superficie; (b) la densidad en verde del material, es decir, el grado de densificación 

obtenido por la aplicación de la compactación y sin la intervención de procesos secundarios. 

 

 
Figura 4.109. Imagen de las piezas en verde obtenidas por prensado uniaxial de los polvos de 

molienda Al-Mg reforzados con NTC. 

 

Para el primer punto mencionado anteriormente, es adecuado desarrollar un estudio por MEB. 

Las Figuras 4.71a y b, incluye micrografías en las que se observan los compactos en verde 

fabricados con los polvos de la aleación Al-2Mg, en diferentes amplificaciones. Es claro que la 
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presión aplicada, la cual equivale 450 MPa, produce una buena compactación de los polvos, 

aunque se tiene porosidad, lo cual es común para piezas en verde previo a la etapa de 

sinterización. Por otra parte, los resultados varían considerablemente al compactar los polvos 

de la aleación Al-10Mg, tal como se ilustra en las Figuras 4.71c y d. El densificado obtenido 

por prensado uniaxial es ampliamente menor de acuerdo a las micrografías, en las que la 

porosidad ocupa una gran extensión de la zona observada. 

 

 
Figura 4.110. Imagen de MEB de las piezas en verde obtenidas por prensado uniaxial de los 

polvos de molienda reforzados con NTC: (a) y (b) aleación Al-2Mg; (c) y (d) aleación Al-

10Mg. 

 

Es importante tratar de explicar el porqué, a pesar de aplicar las mismas condiciones de 

prensado, los resultados son tan cambiantes. La primera explicación está en función de la 

cantidad de Mg que se incluye en la matriz de Al. De acuerdo a las propiedades de los materiales, 

es bien conocido que el Mg posee una mayor dureza y menor maleabilidad en comparación con 
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el Al, lo cual tiene una influencia directa en el proceso. Esto es, que los polvos con menor 

cantidad del elemento aleante, son más deformables y, por lo tanto, sus partículas poseen la 

capacidad de un mejor acomodo entre sí. Además de lo anterior, la morfología de las partículas 

de los polvos obtenidos por molienda mecánica, también interviene en la obtención de una pieza 

con mayor grado de densificación en verde. El tamaño fue menor para la aleación Al-2Mg, esto 

se debe a la mayor cantidad de energía aplicada durante el procesamiento por los tiempos tan 

extensos que fueron necesarios, conjuntamente con una morfología más esférica. Estos dos 

aspectos, mayor tamaño y forma esférica, producen una menor densificación debido a que el 

acomodo de las partículas es más complicado en comparación con otras formas y tamaños 

menores. 

Una vez obtenidas las piezas mediante prensado uniaxial, es importante conocer la densidad de 

las mismas. De acuerdo a las siguientes ecuaciones, se pueden determinar dos valores de 

densidad, así como el % de densificación. En primer lugar, la densidad geométrica se obtiene 

como: 

𝜌𝑔𝑒𝑜𝑚. =
𝑤

𝑣𝑜𝑙.𝑝𝑖𝑒𝑧𝑎
  Ec. (4.1) 

donde: ρgeom.= densidad geométrica; w= peso de la pieza; vol.pieza= volumen de la pieza. 

Las pastillas tuvieron un diámetro de ~10.2 mm, aunque el diámetro del dado era de 10 mm; 

esto está en función de las propiedades de los materiales: como los elementos de la aleación son 

altamente dúctiles, cuando se les aplica una carga considerable se compactan en función de las 

condiciones del recipiente que los contiene; sin embargo, una vez que la carga es retirada y son 

expulsado del contenedor se presenta un fenómeno conocido como efecto resorte, en el que el 

material tiende a expandirse por la liberación de esfuerzos internos una vez que la pieza regresa 

a las condiciones normales de presión. 

Por otro lado, la ecuación 4.2, permite calcular la densidad real de los compactos sumergidos 

en alcohol isopropílico, a partir de los datos obtenidos mediante la aplicación del método de 

Arquímedes: 
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𝜌𝑟𝑒𝑎𝑙 =
𝜌𝑎𝑙𝑐𝑜ℎ𝑜𝑙∙𝐷

𝑊−𝑆
  Ec. (4.2) 

donde: ρreal= densidad real; ρalcohol= densidad del alcohol; D= peso seco; W= peso húmedo; S= 

peso sumergido. 

Finalmente, el porcentaje de densificación, que es el valor más significativo para poder 

corroborar si el proceso de prensado es adecuado, se determina a partir de la Ec. 4.3: 

%𝜌 =
𝜌𝑟𝑒𝑎𝑙

𝜌𝑔𝑒𝑜𝑚.
∗ 100  Ec. (4.3) 

donde: %ρ= porcentaje de densificación; ρreal= densidad real; ρgeom.= densidad geométrica. 

En primer lugar, la Figura 4.72a, ilustra los gráficos con los valores de densidad geométrica y 

densidad real para las aleaciones Al-2Mg y Al-10Mg. El primer valor (barras en color negro), 

que corresponde al calculado geométricamente, es casi idéntico en ambos casos, con pequeñas 

variaciones debidas a discrepancias en el peso entre las piezas analizadas. Esto puede deberse a 

las diferencias en el grado de compactación, donde se presentó mayo deficiencia para la aleación 

Al-10Mg, de acuerdo a las observaciones por MEB. Esta menor compactación produce que la 

pieza sea más frágil y que pueda perderse mayor cantidad de material cuando esta es expulsada 

del dado, aunque no sea claro a simple vista. En cuanto a la densidad real (barras en color rojo), 

los valores varían de manera más notoria, siendo de 0.56 y 0.512 g/cm3, para la aleación Al-

2Mg y Al-10Mg, respectivamente. De la misma manera, el compacto fabricado con la aleación 

con menor contenido de Mg presenta el mayor valor de densidad. 

Por último, la Figura 4.72b, muestra un gráfico de barras representativo del grado de 

densificación de las piezas en verde obtenidas por prensado uniaxial. Los mejores resultados se 

obtuvieron para las piezas elaboradas con la aleación Al-2Mg, llegando a un valor máximo de 

70 %; por su parte, cuando se utilizan los polvos de aleación Al-10Mg, el valor máximo 

disminuye considerablemente hasta un 64 %. Esto corrobora las observaciones hechas mediante 

MEB, con respecto a la presencia de una mayor porosidad en las muestras, disminuyendo de 

esta forma el % densificado. 
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Figura 4.111. Gráficos correspondientes a los especímenes obtenidos a partir de los polvos 

de aleación Al-2Mg y Al-10Mg: (a) densidad geométrica y densidad real; (b) porcentaje de 

densificado en verde. 

 

4.6.3. Sinterización. 

 

El proceso de sinterización se desarrolla con el fin de aumentar el grado de densificación de las 

pastillas fabricadas. La temperatura a la cual se realiza el procedimiento puede tener una 
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influencia considerable sobre las propiedades y composición del producto final, tal como lo 

demuestran otros investigadores estudiando diversos materiales [190-192]. En los siguientes 

párrafos, se analizan los resultados obtenidos mediante diversas técnicas de caracterización. 

Como se mencionó anteriormente, es indispensable establecer la temperatura adecuada de 

sinterización (Ts). De acuerdo a la teoría encontrada y que se ha utilizado ampliamente en el 

procesamiento de materiales por metalurgia de polvos, la temperatura óptima está en función de 

la siguiente ecuación: 

𝑇𝑠 =
3

4
𝑇𝑚  (Ec. 4.4) 

 

Donde: 

 Ts= Temperatura de sinterización. 

 Tm= Temperatura de fusión. 

Tomando en cuenta lo anterior, se considera forzoso conocer la temperatura de fusión para, en 

función a ella, calcular la de sinterización. Para este fin, se desarrolló un análisis térmico, 

obteniendo las curvas DSC (calorimetría diferencial de barrido), de las aleaciones Al-Mg 

fabricadas anteriormente. La Figura 4.73a, contiene la curva DSC de la aleación Al-2Mg, en 

donde no se observan eventos significativos en valores bajos de temperatura. No obstante, se 

presenta una caída arriba de 600 °C que, de acuerdo a los principios de la técnica, indica una 

transición de fase endotérmica. El punto más bajo de este evento térmico corresponde a la 

temperatura de fusión, con un valor de 662 °C. 

El mismo análisis se aplica para la aleación Al-10Mg y su curva DSC se ilustra en la Figura 

4.73b. Claramente, el comportamiento varía considerablemente, sobre todo en el rango de 

temperatura entre 400 y 450 °C, donde ocurre un fenómeno exotérmico. Usualmente, estas 

variaciones están asociadas con procesos de cristalización, por lo que, es muy probable que se 

trate de una fase intermetálica secundaria. En cuanto a la temperatura de fusión, esta tiene un 

valor de 643 °C, que es 19 °C menor en comparación con la aleación Al-2Mg. Esta diferencia 

en la temperatura de ambas aleaciones puede ser explicada a partir de las propiedades de cada 

uno de los elementos por separado: la temperatura de fusión del Al es de 660 °C, mientras la del 
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Mg es 650 °C: Al ser este último un valor menor, su inclusión en la red de Al ayuda a disminuir 

el punto de fusión de la aleación, es por ello que, la menor cantidad de Mg produce valores 

similares a los del Al, mientras al adicionar el 10 %, la temperatura disminuye 

considerablemente.  

 

 
Figura 4.112. Curvas DSC de las aleaciones: (a) Al-2Mg, con un solo evento endotérmico en 

662 °C; (b) Al-10Mg, con dos eventos térmicos, uno de cristalización en 425 °C y otro 

endotérmico en 643 °C. 
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Por otro lado, el mayor decremento obtenido en la aleación Al-10Mg, además de depender de 

la cantidad del elemento aleante, también puede estar en función del tipo de molienda. Al aplicar 

una mayor energía en el proceso y obtener un menor tamaño de cristal, los polvos son más 

activos por lo que requieren una menor cantidad de energía para sufrir una transformación, en 

este caso, pasar del estado sólido al líquido. 

Retomando las observaciones con respecto a las diferencias observadas entre las curvas DSC de 

las aleaciones, es importante determinar por qué se tienen discrepancias y la presencia de un 

evento secundario en la aleación Al-10Mg a una temperatura de 425 °C. Para este fin, es 

necesario recurrir al diagrama de fases binario Al-Mg (Figura 4.74). Como se puede observar, 

la aleación Al-2Mg se encuentra en el límite de la línea de solvus. Sin embargo, el porcentaje 

de Mg es tan bajo que no se presenta esta transformación durante el análisis calorimétrico.  

 

 
Figura 4.113. Diagrama de fase Al-Mg [193]. 

 

Asimismo, en el caso de la aleación Al-10Mg existen diversos factores a considerar, por 

ejemplo, desde ~355 °C que es el punto de intersección de esta composición con la línea de 
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solvus, y hacia temperaturas más bajas, coexisten las fases α+β, donde: α, es la solución sólida 

de Al con estructura cristalina fcc; y β, un compuesto con estequiometría Al3Mg2. Es por ello 

que se presenta la transición de fase, aunque en este caso a una mayor temperatura. Así, se puede 

establecer que, en la aleación Al-10Mg, a una temperatura de 425 °C se tiene un porcentaje de 

fase β que, al tratarse de un intermetálico influye en sus propiedades mecánicas, logrando 

aumentar su dureza al tratarse de un material con mejores características referidas a este punto, 

pero haciéndolo más frágil la tratarse de un compuesto con comportamiento cerámico. 

Los polvos recuperados después del análisis calorimétrico fueron evaluados por DRX, con el 

fin de determinar si las observaciones hechas a partir de las curvas DSC y del diagrama de fases, 

son las correctas. La Figura 4.75a, presenta el patrón de DRX de los polvos de aleación Al-2Mg 

después del tratamiento térmico hasta 850 °C. Se encontraron reflexiones correspondientes a 

dos fases diferentes, siendo las más importantes aquellas del Al (JCPDS 00-004-0787). No 

obstante, también se formó un óxido de Al y Mg con estructura de espinela (JCPDS 01-087-

0345), el cual se puede tener posterior al tratamiento, dado que los polvos, altamente activos 

superficialmente por el incremento en la temperatura, al ser expuestos a las condiciones 

atmosféricas se oxidan fácilmente.  

En cuanto a la aleación Al-10Mg (Figura 4.75b), se ubican reflexiones pertenecientes a tres 

fases. Nuevamente, la base del patrón es el Al, confirmando que la solución sólida sigue presente 

a pesar del incremento de la temperatura. Al igual que la aleación Al-2Mg, también se presenta 

un óxido de Al y Mg, aunque en este caso se trata de una fase más estable (MgAl2O4), pero 

mantiene su estructura tipo espinela, como se observa en su tarjeta JCPDS 00-021-1152. Sin 

embargo, la observación más importante es con respecto a la tercera fase, la cual se trata de un 

compuesto intermetálico. Recordando el comportamiento de la curva DSC y lo mencionado en 

función al diagrama de fase, se especuló sobre la posible presencia de la fase β (Al3Mg2). Los 

resultados de DRX indican que, la fase intermetálica posee la misma estequiometría de la fase 

β, pero con ciertas variaciones, siendo su fórmula química Al3.16Mg1.84 (JCPDS 03-065-6848). 

La razón por la que se forma más fácilmente este intermetálico, es debido a su estructura 

cristalina. Al tratarse de una fase cúbica, es más factible la transición de la solución sólida que 

también es cúbica (fcc), hacia ésta β’, en comparación con la β que es hexagonal. 
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Figura 4.114. Patrones de DRX de los polvos de aleación después del tratamiento térmico a 

850 °C: (a) Al-2Mg; (b) Al-10Mg. 

 

Ahora bien, ¿cuáles son las temperaturas óptimas de sinterización? Aplicando la Ec. 4.4, y 

conociendo las temperaturas de fusión a partir del estudio calorimétrico (662 y 643 °C para las 

aleaciones Al-2Mg y Al-10Mg, respectivamente), se obtienen los siguientes valores: 

 Al-2Mg: la Ts calculada fue de 440 °C, al no encontrarse eventos térmicos significativos 

a esta temperatura, es adecuada para su aplicación. 
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 Al-10Mg: el valor obtenido de la Ts fue de 428 °C, el cual se encuentra justo en la 

transición de fase. Es por ello que se utilizarán dos temperaturas de sinterización, una 

aproximada al valor calculado (430 °C) y otra por debajo (~400 °C), que se ubica antes 

del inicio del evento térmico de cristalización. 

Una vez desarrollado el proceso de densificación de los compactos mediante tratamiento 

térmico, es necesario hacer un análisis de la microestructura del material. Para ello, se aplicó un 

estudio mediante MEB. En primer lugar, la Figura 4.76, está formada por micrografías de MEB 

de la aleación Al-2Mg después del proceso de sinterización, con diferentes amplificaciones. Es 

claro que, en ambos casos, se logró una disminución considerable en la porosidad superficial, 

en comparación con lo observado en las muestras previo al proceso de densificado. No obstante, 

se observa un rayado en la superficie, obtenido por el proceso de desbaste necesario para la 

posterior evaluación de sus propiedades mecánicas. Por lo tanto, de acuerdo a este análisis, las 

temperaturas y tiempos seleccionados en esta etapa del proceso, efectivamente cumplen con su 

función, promoviendo un aumento en la densidad por la disminución en la porosidad del 

material. 

 

 
Figura 4.115. Imágenes de MEB de las muestras obtenidas después del proceso de 

sinterización: (a) Al-2Mg; (b) Al-10Mg. 

 

Además de la evaluación de la morfología de las pastillas obtenidas, también es importante 

determinar la existencia de posibles transformaciones de fase que se pueden presentar por el 

incremento en la temperatura. Para ello, los sinterizados obtenidos se sometieron a estudio por 
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DRX, los resultados son ilustrados en la Figura 4.77. En primer lugar, los patrones 

correspondientes a los especímenes Al-2Mg y Al-10Mg sinterizado a 400 °C (Figuras 4.77a y 

b), presentan únicamente reflexiones del Al (JCPDS 00-004-0787), lo cual indica que las 

temperaturas de sinterización no promueven la formación de fases secundarias, siendo 

adecuadas para su aplicación; sin embargo, aún es necesario determinar el % de densificado 

para aseverar lo anterior. Por otro lado, en el patrón registrado para la muestra Al-10Mg 

sinterizada a 430 °C, además de los picos de Al, se presentan otros pertenecientes al compuesto 

intermetálico Al3.16Mg1.84 (JCPDS 03-065-6848), corroborando los resultados del análisis DSC, 

que indicaban una transición de fase a ~425 °C. La presencia de este compuesto puede tener una 

influencia en la propiedad de dureza del espécimen y en el grado de densificación.  

 

 
Figura 4.116. Patrones de DRX de los especímenes Al-Mg sinterizados a diferentes 

temperaturas: (a) Al-2Mg a 440 °C; (b) Al-10Mg a 400 °C; (c) Al-10Mg a 430 °C. 

 

Una vez determinadas las características morfológicas y microestructurales de los especímenes 

fabricados, solo falta conocer la eficiencia del proceso para su densificación. La Figura 4.78 



174 
 

presenta los valores del % de densificación obtenidos para cada una de las muestras. Como se 

puede observar, el mayor densificado se obtiene para la aleación Al-10Mg sinterizada a 440 °C, 

la cual mostró un mayor densificado en verde que, a la par con la aplicación de una mayor 

temperatura y, por lo tanto, mayor difusión atómica, generan este efecto. En cuanto a las 

aleaciones Al-10Mg sinterizadas a diferentes temperaturas, la mayor densificación se tiene 

cuando se aplican 430 °C, corroborando la influencia de la temperatura en el grado de 

densificación. Por último, es importante señalar que el valor máximo obtenido fue de 85 %, por 

lo que este se convierte en un aspecto por mejorar. 

 

 
Figura 4.117. Porcentaje de densificación alcanzado después de la aplicación del proceso de 

sinterización a diferentes temperaturas. 

 

4.7. Evaluación de propiedades de los nanocompuestos basados en NTC. 

 

Hasta ahora, se han establecido los procedimientos aplicados para la obtención de diversos 

nanomateriales con diferentes características. Se espera que cada uno de ellos pueda presentar 

buenas propiedades dirigidas al desempeño de ciertas funciones. En los siguientes apartados, se 

hablará acerca de los resultados de las diversas pruebas realizadas. 
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4.7.1. Degradación de colorantes con diversas NPs. 

 

Anteriormente se ha determinado que, tanto NTC, como NPs metálicas, son adecuados para la 

degradación y remoción de ciertos colorantes que se encuentran como impurezas en las aguas 

residuales [102, 194]. De esta manera, la obtención del material compuesto NTC/NPs, puede 

ser adecuado para la eliminación de este tipo de contaminantes. Entre ellos, el azul de metileno 

(AM), proveniente en mayor medida de la industria textil, es uno de los contaminantes más 

comunes. Además de este, otros colorantes como la rodamina B (RoB) y el índigo carmín (IC) 

son adecuados para esta clase de estudios, que se desarrollan mediante la cinética de degradación 

basándose en la técnica de UV-Vis. 

La Figura 4.79, contiene los espectros UV-Vis de la degradación de los colorantes AM, RoB e 

IC, empleando NTC decorados con NPs monometálicas de Pt y Pd. Como se puede observar, el 

compuesto NTC/NPs tiene un efecto positivo en la remoción de los colorantes, aunque la 

degradación es lenta. Por otro lado, queda claro que las nanopartículas empleadas para la 

decoración influyen en diversos grados, ya que los resultados obtenidos con cada una de ellas 

presentan ciertas diferencias.  

Para realizar una comparación más directa, se toma el máximo de la banda de cada colorante en 

cero minutos como el 100 %, y la diferencia entre este punto y el máximo medido después de 

100 min es un indicativo de la efectividad de proceso. Por ejemplo, el AM presenta dos bandas 

entre 600 y 700 nm. Considerando la mayor de ellas, cuando se usan NTC decorados con Pt 

(Figura 4.79a), el valor inicial de la absorbancia es de 1.02, mientras el valor medido después 

de 100 min es de 0.89, la diferencia corresponde al 12.74%. La Tabla 4.3 presenta un resumen 

de los valores obtenidos para los diferentes colorantes con ambas partículas. De acuerdo a lo 

observado, la única remoción completa se consiguió con el nanocompósito NTC/NPs Pd, 

cuando se aplica al colorante IC (Figura 4.79f). Para el resto de los experimentos, todos los 

valores se mantuvieron por debajo del 13 %. Comparando el efecto del Pt y el Pd, se observa 

que, tanto para el AM (Figura 4.79a y b), como para la RoB (Figura 4.79c y d), la mejor 

degradación se presenta con el Pt, mientras para el IC, el Pd es más eficiente (Figura 4.79e y f). 

Dado que el grado de remoción es bajo, es conveniente aplicar el mismo estudio para las NPs 



176 
 

bimetálicas. No obstante, se debe considerar que resultados similares pueden ser esperados, 

dado que se emplean los mismos elementos metálicos. 

 

 
Figura 4.118. Espectros UV-Vis de la degradación de colorantes con NTC decorados: (a) AM 

con Pt y (b) Pd; (c) RoB con Pt y (d) Pd; (e) IC con Pt y (f) Pd. 
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Tabla 4.9. Valores de absorbancia máximos y mínimos, así como porcentaje de remoción de 

los colorantes AM, RoB e IC, empleando NPs de Pt y Pd. 

AM 

 Mayor Absorbancia (u.a.) Menor Absorbancia (u.a.) % Remoción 

Pt 1.02 0.89 12.74 

Pd 0.767 0.643 16.16 

RoB 

 Mayor Absorbancia (u.a.) Menor Absorbancia (u.a.) % Remoción 

Pt 1.52 1.33 12.5 

Pd 1.62 1.50 7.41 

IC 

 Mayor Absorbancia (u.a.) Menor Absorbancia (u.a.) % Remoción 

Pt 0.858 0.814 5.13 

Pd 0.764 0 100 

 

Ahora bien, la Figura 4.80 ilustra los espectros UV-Vis de la degradación de colorantes 

empleando NPs bimetálicas Ag-Pt y Ag-Pd, donde se observan diferentes comportamientos. Por 

ejemplo, las bandas SPR de cada uno de los compuestos degradados con el nanocompósito 

NTS/NPs Ag-Pt, son muy similares de acuerdo a lo reportado por otros autores [195-197]. Más 

específicamente, el AM presenta una mayor degradación, sobre todo en los primeros minutos 

de la reacción, posteriormente, la disminución cae a intervalos más constantes (Figura 4.80a). 

En el caso de la RoB (Figura 4.80c), no se tiene una degradación visible, dado que las curvas 

casi se encuentran una sobre otra, indicativo de un proceso deficiente. Para el IC (Figura 4.80e), 

hasta 80 min la degradación es lenta y constante; sin embargo, al llegar a 100 min la disminución 

de su banda SPR se hace más evidente. Por otro lado, es claro que las curvas correspondientes 

a la degradación con NTC decorados con NPs Ag-Pd, ilustran leves variaciones, sobre todo 

aquella del AM (Figura 4.80b), en donde la primera banda muestra un valor de absorbancia 

similar o superior a la segunda, que debería ser contrario. Lo anterior se observa hasta los 40 

min, posteriormente, el comportamiento se normaliza y se tiene una clara reducción en ambas. 

Esto puede deberse a la presencia de ciertos compuestos que aparecen en el espectro a menores 
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longitudes de onda y con mayor intensidad, provocando una leve deformación que se refleja en 

las bandas del AM. 

 

 
Figura 4.119. Espectros UV-Vis de la degradación de colorantes con NTC decorados: (a) AM 

con Ag-Pt y (b) Ag-Pd; (c) RoB con Ag-Pt y (d) Ag-Pd; (e) IC con Ag-Pt y (f) Ag-Pd. 
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Por último, en cuanto a los espectros de la RoB e IC (Figuras 4.80d y f), presentan una forma 

característica para estos compuestos y similar a lo observado anteriormente. Para la RoB la 

mayor degradación se tiene después de 80 min, mientras el IC lo hace en los primeros 20 min. 

En cuanto a los porcentajes de degradación, la Tabla 4.4 contiene los valores para cada 

colorante, mostrando que, en general son muy bajos. Como se observa, la mayor degradación 

en todos los colorantes se obtuvo con NTC decorados con NPs Ag-Pt, siendo superior para el 

AM (20.85 %). Por su parte, el valor más bajo se presentó con el nanocompósito NTC/NPs Ag-

Pd y el compuesto RoB, siendo únicamente del 1 % después de 100 min. 

 

Tabla 4.10. Valores de absorbancia máximos y mínimos, así como porcentaje de remoción de 

los colorantes AM, RoB e IC, empleando NPs de Ag-Pt y Ag-Pd. 

AM 

 Mayor Absorbancia (u.a.) Menor Absorbancia (u.a.) % Remoción 

Ag-Pt 0.844 0.668 20.85 

Ag-Pd 0.765 0.703 8.11 

RoB 

 Mayor Absorbancia (u.a.) Menor Absorbancia (u.a.) % Remoción 

Ag-Pt 0.869 0.861 12.5 

Ag-Pd 1.09 1.02 1.00 

IC 

 Mayor Absorbancia (u.a.) Menor Absorbancia (u.a.) % Remoción 

Ag-Pt 0.792 0.733 7.45 

Ag-Pd 0.831 0.781 6.02 

 

Finalmente, los espectros correspondientes a la degradación de colorantes utilizando los 

materiales nanocompuestos NTC/NPs Au-Pt y Au-Pd, son ilustrados en la Figura 4.81. Primero, 

analizando las curvas donde se emplearon NTC/NPs Au-Pt, las bandas SPR del AM, RoB e IC 

(Figuras 4.81a, c y e, respectivamente), presentan un comportamiento característico tal como se 

mencionó anteriormente. De ellas se observa que, la degradación del AM es constante durante 

el tiempo de reacción; para la RoB, se presenta el mismo efecto, aunque nuevamente ofrece los 
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resultados más pobres; por último, el IC se degrada en mayor medida durante los primeros 40 

min del proceso, posteriormente, el grado de remoción se estabiliza y tiende a ser constante. 

 

 
Figura 4.120. Espectros UV-Vis de la degradación de colorantes con NTC decorados: (a) AM 

con Au-Pt y (b) Au-Pd; (c) RoB con Au-Pt y (d) Au-Pd; (e) IC con Au-Pt y (f) Au-Pd. 
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Al igual que lo observado anteriormente, las bandas SPR de los colorantes cuando se degradan 

con NTC y NPs bimetálicas que incluyen Pd, sufren ciertas modificaciones, aunque en este caso 

se refleja en todos ellos. Esto es por la aparición de un pico SPR entre 550 y 600 nm, antes del 

AM y del IC (Figuras 4.81b y f), y después de la RoB (Figura 4.81d). ¿A qué pertenece esta 

banda? Como se mencionó en apartados previos (véase 4.4.3), el Pd tiende a formar partículas 

por sí mismo, quedando separado del Au y por ello el espectro UV-Vis mostraba la banda 

característica de este elemento, por lo tanto, es lógico que ésta aparezca de nuevo, produciendo 

variaciones en los espectros. No obstante, esto no interviene en la identificación de las bandas 

propias de los colorantes. Con respecto al proceso de degradación, algunas observaciones 

importantes se pueden señalar: (1) la degradación del AM es más notoria durante los primeros 

20 min, transcurrido este tiempo se convierte en un proceso más lento (Figura 4.81b); (2) el 

proceso, al igual que en los casos anteriores, es más constante cuando se degrada la RoB, aunque 

parece que el porcentaje total es muy bajo (Figura 4.81d); (3) la mayor degradación parece 

conseguirse cuando el nanocompuesto NTC/NPs Au-Pd se aplica al colorante IC. 

Con el fin de determinar cuál de los nanocompuestos ofrece los mejores resultados, la Tabla 4.5 

incluye los datos porcentuales de la degradación de cada uno de los colorantes evaluados. 

Valores bajos se obtuvieron para el AM y la RoB con NTC decorados con NPs, tanto Au-Pt, 

como Au-Pd, y son muy similares entre sí. No obstante, si bien todos los datos se mantuvieron 

por debajo del 10 %, mayores porcentajes se obtuvieron en el primer caso (NTC/NPs Au-Pt). 

Por otra parte, el mejor comportamiento se presentó cuando se degrada el IC, con valores más 

elevados, alcanzando un 16.78 y 23.41 % para los nanocompósitos NTC/NPs Au-Pt y NTC/NPs 

Au-Pd, respectivamente. 

Por último, se evalúa la degradación del colorante AM con NTC decorados con NPs bimetálicas 

Ag-Au. Es necesario recordar que, en este caso, las variaciones que se evaluaron fueron en 

cuanto a la concentración de surfactante que se empleó para la dispersión de los NTC, eligiendo 

las dos mejores que fueron: 0.2 y 0.4 mg/mL. A continuación, se tiene los resultados de ambas 

muestras. 
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Tabla 4.11. Valores de absorbancia máximos y mínimos, así como porcentaje de remoción de 

los colorantes AM, RoB e IC, empleando NPs de Au-Pt y Au-Pd. 

AM 

 Mayor Absorbancia (u.a.) Menor Absorbancia (u.a.) % Remoción 

Au-Pt 1.169 1.069 8.55 

Au-Pd 1.379 1.270 7.91 

RoB 

 Mayor Absorbancia (u.a.) Menor Absorbancia (u.a.) % Remoción 

Au-Pt 1.639 1.514 7.63 

Au-Pd 2.028 1.891 6.76 

IC 

 Mayor Absorbancia (u.a.) Menor Absorbancia (u.a.) % Remoción 

Au-Pt 1.627 1.354 16.78 

Au-Pd 1.786 1.368 23.41 

 

La Figura 4.82(a), muestra los espectros UV-Vis de la degradación del colorante azul de 

metileno en función del tiempo, cuando se usan NTC dispersos con una concentración de 

surfactante de 0.2 mg/mL. Se observa que los NTC decorados con Ag-AuNPs efectivamente 

actúan en el proceso de degradación, ya que después de 5 min las bandas correspondientes al 

colorante tienen una disminución considerable. Posteriormente, la disminución se hace más 

estable, observado por una reducción constante en las bandas de absorción, hasta que después 

de 20 min se degrada completamente el colorante azul de metileno.  

Por otro lado, los mismos rangos de tiempo fueron empleados cuando se usan NTC dispersos 

con una concentración de 0.4 mg/mL de surfactante y decorados con NPs (Figura 4.82b). La 

disminución inicial es menor en comparación con lo observado en la muestra anterior y se 

mantiene relativamente constante por los primeros 10 min, tiempo después se presenta una 

mayor disminución hasta 15 min y nuevamente se estabiliza. Sin embargo, después de 20 min 

de reacción, la degradación del colorante no se ha completado. La diferencia en eficiencia puede 

ser explicada desde el punto de vista del menor grado de dispersión de las NPs en la superficie 

de los NTC, dado que la catálisis es un fenómeno de superficie. Por lo tanto, cuando las 
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partículas se encuentran aglomeradas se pierde una proporción de su área superficial total, que 

corresponde a sitios activos para la reacción de reducción del colorante. 

 

 
Figura 4.121. Espectros UV-Vis de la degradación del colorante AM en función del tiempo, 

usando: (a) NTC dispersos con NPs Ag-Au y una concentración de surfactante de 0.2 mg/mL; 

(b) NTC dispersos con NPs Ag-Au y una concentración de surfactante de 0.4 mg/mL. 

 

Ahora bien, es importante señalar un aspecto fundamental. Cuando se aplican estos 

nanocompuestos NTC/NPs, dos procesos se encuentran involucrados. En primer lugar, las NPs 

descomponen el colorante a través de radicales que se generan por electrones de alta energía, 

que son excitados por la luz irradiada; de esta manera el fenómeno de fotocatálisis resulta en la 

emisión de electrones del orbital de valencia, promoviendo la degradación de los colorantes 

[198]. Por otra parte, también es posible la adsorción de las moléculas contaminantes en la 

superficie de los NTC debido a la existencia de ciertos grupos funcionales provenientes del 

tratamiento con ácidos; además, también es posible que se tengan moléculas residuales de los 

surfactantes. 

 

4.7.2. Al-Mg/NTC: Evaluación de la microdureza Vickers. 

 

La inclusión de NTC en una matriz metálica puede ayudar a mejorar ciertas propiedades de los 

materiales originales. Previamente se ha mencionado que el Al y Mg se encuentran entre las 

aleaciones más ligeras en el mercado; sin embargo, también son elementos altamente maleables 
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los cuales, a su vez, poseen una baja dureza. Desde este punto de vista, la inclusión de NTC 

puede producir un incremento en esta propiedad de las aleaciones fabricadas, obteniendo un 

material con mejores características en comparación con aquellos sin refuerzo. A continuación, 

se presentan los resultados de la aplicación de la prueba de Microdureza Vickers, para 

especímenes sin y con refuerzo. 

En primer lugar, la Tabla 4.6 contiene los datos de dureza medidos en las pastillas fabricadas 

con los polvos de aleación Al-2Mg y Al-10Mg, pero sin refuerzo. Se tomaron 10 mediciones en 

cada una de las muestras, eliminando el valor más alto y el más bajo, con el fin de evitar 

desviaciones en los datos, los cuales se marcan en color rojo. A partir de los datos restantes se 

determinó la media, el cual se reporta como el valor final de la dureza Vickers para cada una de 

las muestras, además de la desviación estándar. Inicialmente, es claro que el contenido de Mg 

influye en las propiedades mecánicas de la matriz, con un claro incremento en la dureza de la 

aleación de Al con 10 % en peso de Mg, en comparación con su homóloga con un contenido del 

2 % de Mg, el cual es cercano al 200 % cuando se emplea la mayor temperatura para el 

densificado (430 °C), lo cual se explica nuevamente desde el punto de vista de las características 

de cada elemento individualmente, donde el Al posee una menor dureza en comparación con el 

Mg, por lo que el mayor contenido de este último promueve el aumento de esta propiedad. Este 

comportamiento coincide con lo observado por otros autores durante la fabricación de 

aleaciones. Por ejemplo, Tung et. al. [199], demostraron el efecto de varios elementos aleantes 

sobre la microestructura de una aleación Al (CoCrCuFeNi), y la manera en que ellos influyen 

sobre su dureza. Bajo este criterio, ciertos elementos promueven la formación de una solución 

solida con red cristalina FCC, mientras otros llevan a una BCC con estructura de espinela, la 

cual induce un mayor incremento en la dureza. Lo anterior coincide con lo observado en este 

trabajo. 

De la misma manera, la temperatura de sinterización también afecta la dureza de las aleaciones. 

De acuerdo a lo observado con los valores registrados para la aleación Al-10Mg densificada a 

diferentes temperaturas, esta incrementa cuando Ts es superior, lo cual se atribuye a la formación 

de la fase intermetálica Al3.16Mg1.84 cuando se aplica una temperatura de 430 °C. Es importante 

recordar que este tipo de materiales de súper-orden poseen elevada dureza, contribuyendo a 

mejorar la del compacto obtenido. Desde este punto vista, otros autores han reportado 
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comportamientos similares. Entre ellos, Morton et. al. [200], determinaron la influencia de la 

temperatura de sinterización sobre la densificación de aleaciones WC-Co, que en consecuencia 

produce un efecto directo sobre la dureza del material. Esto es, una mayor temperatura del 

proceso mejora la densificación y aumenta dicha propiedad de las aleaciones. El mismo 

comportamiento observado en la presente investigación. 

 

Tabla 4.12. Valores de dureza Vickers medidos en las muestras obtenidas a partir de los polvos 

de aleación Al-2Mg y Al-10Mg. 

 Aleación Al-2Mg  

(Ts= 440 °C) 

Aleación Al-10Mg 

(Ts= 400 °C) 

Aleación Al-10Mg 

(Ts= 430 °C) 

Dureza (HV) 

44.7 97.9 157.5 

41.0 116.5 160.7 

42.6 128.9 108.6 

55.3 127.6 162.5 

43.8 173.4 168.0 

45.3 125.3 148.8 

40.0 127.1 157.8 

46.7 124.5 168.5 

43.1 128.7 190.3 

36.1 124.7 159.7 

Media de 

HV (𝑿̅) 
43.4 125.4 160.4 

Desviación 

estándar (σ) 
2.07 3.73 5.89 

 

Por otro lado, la Figura 4.83, presenta micrografías de MEB de las huellas producto del ensayo 

de dureza, aplicado a las pastillas sin NTC. El inciso a), corresponde a la aleación Al-2Mg, 

mostrando una huella con dimensiones DX= 183.6 µm y DY= 178.2 µm, las cuales son mayores 

en comparación con aquellas obtenidas a partir de las muestras Al-10Mg sinterizadas a 400 °C 

y 430 °C (Figuras 4.83b y c, respectivamente).  
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Estas mediciones coinciden con los datos obtenidos ya que, conforme la dureza aumenta, la 

huella presenta menores dimensiones. Además, para todos los especímenes se observa una falla 

similar, con una huella bien marcada y poco agrietamiento a su alrededor, indicando una baja 

porosidad en el material, producto de un densificado adecuado. 

 

 
Figura 4.122. Micrografías de MEB de las huellas obtenidas a partir del ensayo de dureza 

Vickers: (a) Al-2Mg; (b)Al-10Mg a 400 °C; (c) Al-10Mg a 430 °C. 

 

Hasta ahora, se ha determinado la influencia del contenido de Mg y de la temperatura de 

sinterización sobre la propiedad de dureza en especímenes Al-Mg. Sin embargo, se espera que 

la inclusión de NTC como refuerzo en la matriz metálica presente un efecto positivo en la 

misma. Es importante señalar que bajos porcentajes en peso de estos son adecuados con el fin 

de evitar deficiencias durante la compactación y sinterización; en este caso se utilizó 0.25 % en 

peso de nanotubos. 

Los valores registrados en la Tabla 4.7 corresponden al ensayo de Dureza Vickers de los 

nanocompuestos Al-Mg/NTC, obteniendo un incremento en el valor de esta propiedad para 

todas las muestras. Por ejemplo, en el caso del compuesto Al-2Mg/NTC el valor promedio fue 

de 62.7 HV, el cual indica un incremento de 19.3 HV, correspondiente al 44.5 % en comparación 

con lo observado para la aleación Al-2Mg sin refuerzo. Los porcentajes de aumento en la dureza 

para los compuestos Al-10Mg/NTC sinterizados a 400 y 430 °C fueron del 46.4 y 30.1 %, 

respectivamente. Como se puede observar, el aumento en los valores de esta propiedad de la 

matriz metálica es positivo (arriba del 40 %) y muy similares para los compuestos Al-2Mg/NTC 

y Al-10Mg/NTC sinterizado a 400 °C; sin embargo, para este último densificado a 430 °C se 
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presentó un aumento menor al 30 %, lo cual puede ser atribuido a la presencia de una fase 

secundaria de naturaleza intermetálica. Usualmente, estos compuestos se tienen como 

precipitados en los límites de grano generando puntos de falla, reflejando su efecto en las 

propiedades mecánicas. La representación gráfica de los incrementos en la dureza se muestra 

en la Figura 4.84. Otros autores también han corroborado el incremento en la dureza mediante 

la inclusión de nanotubos como refuerzo. Entre ellos, Uddin et. al. [201], demostraron que la 

inclusión de 0.1 % en peso de NTC incrementan hasta un 7 % la dureza de una aleación de Cu, 

resultados similares a los obtenidos en la presente investigación. Por otro lado, Kim et. al. [202], 

corroboraron que el incremento en la dureza de una aleación de Cu está directamente 

relacionado con la fracción de NTC que se incluye como refuerzo. 

 

Tabla 4.13. Valores de dureza Vickers medidos en las muestras obtenidas a partir de los polvos 

de aleación Al-2Mg y Al-10Mg, reforzadas con NTC. 

 Compuesto Al-2Mg/ 

0.25 % peso NTC (Ts= 

440 °C) 

Compuesto Al-10Mg/ 

0.25 % peso NTC (Ts= 

400 °C) 

Compuesto Al-10Mg/ 

0.25 % peso NTC (Ts= 

425 °C) 

Dureza (HV) 

73.0 148.3 201.1 

64.7 188.0 213.7 

63.4 185.8 220.0 

63.1 206.7 209.5 

61.6 187.4 208.0 

63.8 196.4 206.3 

52.2 165.1 210.9 

60.8 180.9 208.3 

62.3 184.0 211.8 

61.9 181.3 188.1 

Media de 

HV (𝑿̅) 
62.7 183.6 208.7 

Desviación 

estándar (σ) 
1.19 8.35 3.61 
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Figura 4.123. Valores promedio de la dureza Vickers e incremento obtenido con la inclusión 

de un 0.25 % en peso de NTC. 

 

Finalmente, la Figura 4.85 ilustra imágenes de MEB de las huellas producto de la prueba de 

dureza en materiales compuestos Al-Mg /NTC. Nuevamente, las mayores dimensiones se tienen 

para el compuesto que incluye 2 % de Mg (Figura 4.85a), el cual ofrece las condiciones de 

dureza más bajas; además, no se observa agrietamiento en los alrededores de la huella, indicando 

buen densificado. Por otro lado, los compuestos Al-10Mg/NTC sinterizadas a 400 y 430 °C 

(Figuras 4.85b y c, respectivamente) presentan dimensiones similares, aunque las menores se 

presentan para aquel que presentó la mayor dureza. En cuanto al tipo de huella, la Figura 4.85b 

ilustra una marca característica de una baja porosidad sin fracturas visibles; mientras en el 

compuesto Al-10Mg sinterizado a 430 °C (Figura 4.85c) se aprecian grietas en los extremos de 

la huella, lo cual puede deberse ya sea a una falla frágil, producto de la presencia de la fase 

secundaria, o bien, una menor densificación, la cual también puede afectar el valor de la dureza 

y por ello el porcentaje de incremento es menor en este caso.  
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Figura 4.124. Micrografías de MEB de las huellas obtenidas a partir del ensayo de dureza 

Vickers en compuestos: (a) Al-2Mg/NTC; (b)Al-10Mg/NTC a 400 °C; (c) Al-10Mg/NTC a 430 

°C. 

 

4.8. Resumen del capítulo. 

 

1. El método de spray pirolisis, empleando tolueno como fuente de carbono y ferroceno como 

catalizador, efectivamente es aplicado para la síntesis de NTC. Los polvos obtenidos de la 

reacción están formados por nanotubos con un diámetro promedio por debajo de 100 nm y varios 

micrómetros de longitud. Su estructura es de pared múltiple y, además, poseen un elevado grado 

de aglomeración y alineamiento. Dependiendo de las aplicaciones finales que se han de dar, este 

alineamiento puede ser benéfico, sin embargo, en este caso se desea que se encuentren dispersos 

y estables. En este aspecto, otros investigadores como Ionescu et. al. [59] y Aguilar et. al. [203], 

obtuvieron nanotubos con características similares en cuanto a tamaño y ordenamiento 

aplicando la técnica spray pirolisis. En conjunto con las características anteriores, se encontró 

que los NTC poseen impurezas, producto de la presencia de partículas residuales del catalizador 

de Fe. Se trata de un hecho muy común durante la síntesis de estos materiales a base de carbón 

y ha sido reportado en métodos como DQV [49] y descarga por arco [204]. De esta manera, la 

aplicación de un proceso de purificación se hace necesaria para eliminar la contaminación, con 

el propósito de evitar su influencia en los procesos subsecuentes del desarrollo experimental. 

Por otro lado, una ventaja de este método es la capacidad de obtener una mayor cantidad de 

NTC, debido a la facilidad de suministrar constantemente los reactivos a la cámara de reacción. 
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2. Existen diversos métodos para la purificación de NTC, en el presente trabajo, un tratamiento 

con una mezcla de ácidos (HNO3 y HCl) demostró ser adecuado para eliminar ciertas impurezas, 

sobre todo aquellas provenientes del catalizador. La cantidad de Fe presente en los nanotubos 

se disminuyó considerablemente después del proceso, no obstante, permanece en cierto grado, 

aunque puede ser despreciable. Con el fin de lograr una purificación al 100 %, puede ser 

necesario aplicar tiempos de procesamiento más extensos, sin embargo, es importante 

considerar que una exposición excesiva al ataque con ácidos puede dañar la superficie, de tal 

manera que sus propiedades e integridad puedan verse afectadas. Los resultados presentados 

poseen ciertas similitudes con lo expuesto por Yeoh el. al. [64], quienes eliminaron NPs 

catalizadoras de MgO empleando ácido nítrico. Por otro lado, la purificación puede considerarse 

como un método de funcionalización primario. Esto se debe a que, una vez que los NTC se 

mantienen en contacto con las moléculas de los ácidos, puede promoverse la interacción de 

ciertos grupos funcionales con la superficie, los cuales pueden actuar como sitios propicios para 

el anclaje de otras moléculas, como pueden ser aquellas de los surfactantes, entre otras. 

 

3. La funcionalización de NTC ha sido altamente empleada para extender su campo de 

aplicación. Uno de estos procesos es la dispersión y estabilización, usualmente empleando 

agentes surfactantes. En este caso, los compuestos LSS, AETA y PVP, fueron adecuados para 

la obtención de nanotubos dispersos y con un alto grado de estabilidad. Entre ellos, el LSS es 

aplicable tanto en solución acuosa, como en alcohol isopropílico, convirtiéndolo en un candidato 

óptimo para diversos procesos. Por otro lado, el surfactante AETA también mostró resultados 

adecuados cuando se emplea una solución alcohólica, mientras el PVP dispersó NTC usando 

agua destilada como solvente. Para aquellos experimentos en alcohol isopropílico, las mejores 

dispersiones se obtuvieron con bajas concentraciones de surfactante, 0.2 y 0.05 mg/mL para 

LSS y AETA, respectivamente. Es importante señalar que, cuando el LSS se traslada a solución 

acuosa, los resultados son muy similares, ofreciendo una buena estabilización cuando se usan 

concentraciones de 0.2 y 0.4 mg/mL. Dentro de los compuestos seleccionados para 

desaglomerar a los NTC, el PVP requirió mayores cantidades para cumplir su función, llegando 

a necesitar hasta 1 mg/mL; no obstante, esta concentración puede considerarse baja. Realizando 

una comparación con la investigación desarrollada por Madni et. al. [68], quienes dispersaron 

NTC con una mezcla de surfactantes, se observa que la cantidad de estos compuestos es mayor, 
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aunque el grado de dispersión es ligeramente superior. Desde este punto de vista, es 

indispensable determinar previamente las características que se deseen posteriores a este 

tratamiento. Por ejemplo, el hecho de que se puedan utilizar bajas concentraciones puede 

suponer una ventaja para etapas posteriores. Una menor cantidad de surfactante se traduce en 

menos moléculas en la superficie de los nanotubos y esto, a su vez, significa una menor barrera 

de interacción de los NTC con otros materiales, como pueden ser NPs. Además, puede evitar la 

formación de fases secundarias cuando los NTC se encuentra reforzando materiales y son 

sometidos a temperaturas elevadas. Por lo tanto, el proceso de dispersión fue efectivo y es 

recomendable. 

 

4. Otro método de funcionalización se conoce como decoración y consiste en la formación de 

un nanomaterial compuesto a base de NTC y con NPs en su superficie. Se eligieron dos sistemas 

para la decoración, comenzando con partículas monometálicas de Pt y Pd y empleando el 

extracto de S. molle como agente reductor y estabilizante. Posteriormente, se mantuvieron estos 

elementos para la obtención de NPs bimetálicas tanto con Ag, así como con Au. En el caso de 

la decoración con Pt, ya sean NPs monometálicas o bimetálicas, se obtuvieron buenos resultados 

y siempre se llegó a una decoración, aunque la calidad de la misma es variable. Cuando se desea 

decorar con partículas de Pt, se recomienda el uso de bajas molaridades de la sal precursora, 

donde una solución 0.50 mM presenta las mejores condiciones. Molaridades menores producen 

una cantidad baja de NPs y, por lo tanto, una decoración poco homogénea, mientras aquellas 

mayores generan encadenamientos de partículas por el posible exceso de las mismas. Teniendo 

en cuenta dos factores importantes como lo son tamaño de partícula y grado de decoración, 

excelentes resultados son encontrados cuando se sintetizan NPs Ag-Pt. Por otro lado, las 

condiciones de síntesis de las NPs del sistema con Pd varían con respecto a lo señalado 

anteriormente para el Pt. En este caso, la molaridad utilizada debe ser considerablemente mayor 

(2-3 mM). La decoración más homogénea y con el menor tamaño de las partículas se obtuvo 

cuando se emplea una solución 2.5 mM y solo Pd. Esto no indica malos resultados cuando se 

sintetizan NPs bimetálicas, sin embargo, la eficiencia del proceso es menor. NPs Ag-Pd tienden 

a encadenarse, mientras aquellas Au-Pd no se sintetizan adecuadamente, dado que el Pd tiene 

una tendencia a nuclear de manera homogénea. Finalmente, el extracto de A. triphylla es 

adecuado para la síntesis de NPs bimetálicas Ag-Au y estas apropiadamente decoran a los NTC. 
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Solo una observación es necesaria, las molaridades empleadas generan una gran cantidad de 

partículas, provocando cierta aglomeración de las mismas, es por ello que se recomienda 

disminuir la molaridad de las sales, de 3 mM a un rango entre 1-2 mM. Otros métodos se han 

aplicado previamente para decorar nanotubos con diversas NPs. Una ventaja que ellos presentan 

con respecto al proceso aplicado en este trabajo es la homogeneidad en el tamaño de las 

partículas y mayor control sobre la cantidad de las mismas, como se puede observar en los 

trabajos de Shi et. al. [71], y Parveen et. al. [73]. No obstante, la síntesis verde presenta otras 

ventajas como son, su naturaleza ecológica, bajo costo y capacidad de producir materiales 

aplicables en las áreas de la salud y el medio ambiente.  

 

5. La molienda mecánica es una técnica efectiva para la fabricación de aleaciones Al-Mg. Para 

el caso de la aleación Al-2Mg sometida a un proceso de molienda de baja energía en molino 

horizontal convencional, el tiempo de formación es muy elevado, hasta 168 h, el cual involucra 

etapas de deformación, fractura, soldadura en frío y nuevamente fractura. Además, se presentan 

cambios considerables en la morfología y tamaño de partícula de los polvos conforme avanza 

el proceso, obteniendo partículas semiesféricas con tamaño menores en comparación con los 

polvos de partida. Empleando un proceso de molienda de energía media, pero en un molino 

planetario, el cual incrementa el número de RPM en comparación con el molino horizontal, el 

tiempo de procesamiento se reduce considerablemente, siendo de 48 h para una aleación de Al 

con 10 % en peso de Mg. En este caso, solo se aprecian etapas de fractura conforme se 

incrementa el tiempo de aleado mecánico, evitando procesos de soldadura en frío. El tamaño de 

partícula es mayor en comparación con la aleación Al-2Mg, pero su morfología es más esférica. 

Asimismo, a partir de los resultados de DRX se obtuvieron datos correspondientes a la evolución 

del tamaño de cristal y esfuerzo interno en función del tiempo de molienda. En este caso, los 

menores tamaños de cristal se obtuvieron con la aleación Al-10Mg, mientras que los valores de 

esfuerzo inducido por el proceso son similares en ambos casos. Finalmente, estudios de DSC 

indican un decremento en la temperatura de fusión de las aleaciones con respecto al Al puro, la 

cual disminuye en función de la cantidad de Mg que se incluye en la matriz. 

 

6. Tiempos bajos de molienda mecánica (5 min), son adecuados para lograr una dispersión 

homogénea de NTC en la matriz metálica Al-Mg, con poca o nula aglomeración de los mismos 
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y sin daño estructural. Además, se demostró que la inclusión de un 0.25 % en peso de NTC, es 

adecuado para reforzar aleaciones de Al con diferentes contenidos de Mg. En primer lugar, no 

presenta una influencia negativa durante el proceso de consolidación, ya sea en la etapa inicial 

de compactación uniaxial, ni durante el proceso de densificación por sinterización. Por otro lado, 

se comprobó que la temperatura de sinterización tiene un efecto en el grado de densificación y, 

para todas aquellas utilizadas, se obtuvieron buenos resultados de acuerdo a las observaciones 

hechas pos MEB, que ilustran poca porosidad en la superficie, y a las mediciones realizadas por 

el método de Arquímedes, con porcentajes de densificación arriba del 80 %. Finalmente, la 

temperatura de sinterización aplicada a la aleación Al-2Mg, no produce la formación de fases 

secundarias, el mismo resultado es obtenido cuando la aleación Al-10Mg se somete al proceso 

de densificado a 400 °C. Sin embargo, cuando esta temperatura se eleva a 430 °C, se produce 

una fase secundaria de naturaleza intermetálica (Al3.16Mg1.84) que, en este caso, no es deseada. 

 

7. Los nanocompuestos NTC/NPs metálicas pueden ser aplicados para la remoción de 

colorantes, aunque el proceso se desarrolla a bajas velocidades. Entre las partículas que 

decoraron a los NTC, los mejores resultados de degradación se obtuvieron con aquellas 

monometálicas y principalmente con Pt, con excepción del compuesto IC, degradado por 

completo con NPs de Pd. Los valores de remoción obtenidos con NTC decorados con NPs 

bimetálicas fueron, en general muy similares y, en la mayoría de los casos, las del sistema Pt 

fueron superiores. No obstante, es necesario mejorar el proceso de tal manera que se tengan 

resultados similares a los obtenidos por Dutta et. al. [102] quienes removieron elevados 

porcentajes de colorantes en tiempos menores y empleando únicamente NTC. Por otro lado, con 

la finalidad de mejorar y acelerar el proceso, se recomienda la inclusión en pequeñas 

proporciones del compuesto NaBH4, el cual demostró ser adecuado cuando se decoran NTC con 

partículas bimetálicas Ag-Au.  No obstante, dado que se trata de un compuesto altamente tóxico, 

es necesario mantener su aplicación en el mínimo posible, de tal manera que la naturaleza 

“verde” del proceso no se pierda. En este caso, 0.1 mL de una solución 0.01 mM de NaBH4, 

fueron efectivos para promover la degradación del colorante AM en tiempos tan bajos como 25 

min, los cuales son considerablemente menores en comparación con otras investigaciones [195]. 
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8. En cuanto a la medición de la propiedad de dureza en aleaciones Al-Mg con y sin refuerzo de 

NTC se tienen las siguientes observaciones. En primer lugar, de las muestras sin refuerzo se 

tiene que, tanto el contenido de Mg como la temperatura de sinterización, presentan un efecto 

sobre esta propiedad. Cuando se aumenta el contenido de Mg de 2 a 10 %, el incremento en la 

dureza es superior a 250 %, mientras que para el mismo contenido de Mg (10 %) una mayor 

temperatura de sinterización promueve un aumento de las propiedades, aunque esto puede 

deberse a la presencia de fases secundarias de naturaleza intermetálica.  Por otro lado, en los 

compuestos Al-Mg/NTC, la inclusión de un 0.25 % en peso de refuerzo promueve el incremento 

en la dureza. El porcentaje alcanzado fue ligeramente superior al 40 % para las aleaciones Al-

2Mg y Al-10Mg densificada a 400 °C, siendo estos los valores máximos. Este porcentaje es 

superior con respecto al obtenido para otras aleaciones, por ejemplo, de acuerdo a la 

investigación de Kim et. al. [201], donde el incremento máximo fue del 7 % con una inclusión 

de 0.1% en peso de NTC. Para el caso del compuesto Al-10Mg/NTC sinterizado a 430 °C, 

aunque los resultados también son positivos, el aumento es menor. Por lo tanto, se recomienda 

la densificación a 440 °C para la aleación de Al con 2 % en peso de Mg, y 400 °C cuando el 

contenido de Mg se incrementa al 10 %, sin embargo, mayores tiempos de estadía pueden ser 

necesarios para promover un mayor densificado. 



Capítulo V. Conclusiones. 

 

 

  

      

 

 

 

Este último capítulo presenta las observaciones más importantes 

tras la finalización del proceso experimental y el análisis de los 

resultados. 

Consiste en la descripción de los resultados más significativos en 

función de los objetivos planteados previamente en la Introducción. 

Además, se trata de exponer un poco acerca del trabajo pendiente y 

que puede ayudar a incrementar el impacto de la presente 

investigación. 
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 La técnica de spray pirolisis es adecuada para la síntesis de NTC de pared múltiple, con 

diámetro promedio de 80 nm y varios µm de longitud. Sin embargo, debe considerarse 

que se trata de un método que produce un material con mucha aglomeración, elevado 

grado de alineamiento y considerable presencia de contaminación, lo cual está 

directamente influenciado por los parámetros del proceso. Por lo tanto, la designación 

adecuada de los mismos es un factor de importancia con el fin de obtener un 

nanomaterial con las características deseadas.  

 Con respecto a la pureza de los productos, la técnica aplicada requiere la presencia de 

un catalizador, mismo que puede permanecer como contaminación. Desde este punto de 

vista, un tratamiento con una mezcla de ácidos (HNO3 y HCl), es efectivo para eliminar 

las impurezas, sobre todo aquellas partículas de Fe producto de la reacción de síntesis. 

Además, de acuerdo a las observaciones, puede funcionar como una primera etapa de 

dispersión. 

 Una dispersión homogénea de los NTC, puede lograrse mediante el uso de surfactantes. 

En este caso, todos los compuestos empleados presentaron resultados adecuados. El LSS 

mostró los mejores resultados, pudiendo emplearse tanto en solución acuosa, como con 

alcohol isopropílico, lo que indica la idoneidad en la aplicación de este compuesto para 

dispersar nanotubos que puedan emplearse en diversas áreas. Por otro lado, todos los 

surfactantes mostraron resultados positivos a bajas concentraciones, lo cual se considera 

como un aspecto de suma importancia para posteriores aplicaciones. 

 La síntesis verde, adecuada para la obtención de NPs metálicas, puede ser utilizada para 

la decoración de NTC con este tipo de partículas. Los resultados pueden ser comparables 

con los obtenidos por otras técnicas, aunque con ventajas proporcionadas por la 

naturaleza del proceso como son, menores consumos de energía y obtención de 

productos amigables con el medio ambiente. No obstante, trabajos encaminados a la 

optimización del proceso son necesarios, como son la homogeneización de la 

distribución de las partículas en la superficie de los nanotubos y en la distribución de 

tamaños. 

 El aleado mecánico es efectivo para la fabricación de aleaciones de Al con diferentes 

contenidos de Mg (2 y 10% en peso). Gracias a este método es posible obtener un 
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material con tamaño de cristal nanométrico, lo cual anterior representa una ventaja con 

respecto a otros procesos encaminados a fin que involucran un elevado consumo de 

energía y la posible formación de fases secundarias. Además, la posibilidad de elegir 

entre diferentes procedimientos de aleado mecánico con diversos consumos de energía 

representa una ventaja más y que permite obtener los materiales requeridos en tiempos 

variables. 

 El contenido de Mg presenta una clara influencia sobre el comportamiento térmico de 

las aleaciones. mayor contenido produce una disminución en la temperatura de fusión, 

adecuado para que la temperatura de sinterización se mantenga tan baja como sea 

posible. La Ts también influye en la posible formación de fases secundarias que pueden 

incrementar ciertas propiedades, pero en detrimento de otras. Ambos aspectos deben 

considerarse para determinar las condiciones óptimas de densificación de los polvos 

obtenidos. 

 La molienda de bolas de baja energía fue un proceso efectivo para la dispersión de NTC 

en la matriz metálica Al-Mg, sin variaciones significativas en las características de los 

polvos, ni daño considerable sobre el refuerzo. Además, la aplicación de una etapa de 

prensado uniaxial y posterior sinterización, fue adecuada para la obtención de los 

especímenes requeridos para la prueba de dureza Vickers, con un buen grado de 

densificación y poca porosidad superficial. 

 Los NTC decorados con NPs metálicas pueden degradar los colorantes AM, RoB e IC, 

obteniendo los mejores resultados con aquellas de naturaleza monometálica y que 

presentan los menores tamaños. Desde este punto de vista, un esfuerzo mayor debe 

enfocarse en la síntesis de NPs con homogeneidad de tamaño y con el menor valor 

posible. No obstante, se debe considerar que el proceso es lento y el grado de remoción 

es variable. Un compuesto como el NaBH4 puede ser aplicado para acelerar la reacción, 

tal como se demuestra cuando este se incluye durante degradación del colorante AM con 

nanotubos decorados con NPs bimetálicas Ag-Au, donde el tiempo del proceso se 

disminuyó hasta pocos minutos. Sin embargo, el uso de este debe evitarse tanto como 

sea posible debido a que es altamente tóxico. Es por ello que más investigación es 

necesaria para optimizar el proceso y mantenerlo verde. 



198 
 

 Diversos factores presentan un efecto sobre la dureza de las aleaciones Al-Mg sin 

refuerzo: (1) el mayor contenido de Mg genera un incremento de esta propiedad; (2) la 

Ts produce el mismo resultado, pero por la generación de fases secundarias. Por lo tanto, 

el aumento requerido en esta propiedad puede ser alcanzado variando estos parámetros, 

 La fabricación de un nanocompuesto de matriz metálica y reforzado con NTC mostró 

propiedades de dureza superiores en comparación con aquellos sin refuerzo. Así, el 

método aplicado para la obtención de estos nanomateriales es adecuado para promover 

mejoras en las propiedades mecánicas, que as su vez puede llevar a una ampliación en 

su campo de aplicación. 
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