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RESUMEN

Nanoalambres de plata, fullereno (Cgp) modificado y nanoparticulas de y-Fe;O3; fueron
incorporados de manera satisfactoria en fibras ultra delgadas elaborando nuevos
nanocompositos a partir de materiales poliméricos como el poli (vinil pirrolidona) (PVP),
poli (vinil alcohol) (PVA) y poliestireno mediante la técnica de electrohilado
(electrospinning en inglés). Las condiciones 6ptimas fueron identificadas como resultado
de la variacidn de los parametros del equipo como la concentracién polimérica, la distancia
aguja-recolector, el voltaje aplicado y el uso de varios disolventes para la obtencion de
monofilamentos con estructuras ultra delgadas (rango nanométrico), didmetros uniformes y
sin la presencia de malformaciones o nudos. La caracterizacion de los nuevos materiales
incluyé SEM, EDS, andlisis elemental via ICP, andlisis termogravimétrico y magnético.
Los nanoalambres de plata (silver nanowires en inglés) mostraron una ubicacién paralela al
eje de las fibras en su interior provocando una alineacidn paralela de las fibras durante su
depositacion sobre el recolector mientras que el fullereno modificado (CosHesO4) fue
incorporado exitosamente creando un cambio en la morfologia de la superficie de la fibra
semejante a los resultados obtenidos durante la elaboracion de fibras poliméricas con
nanotubos de carbén incorporado. La produccion de fibras magnéticas con la presencia de
un gradiente de campo magnético modificé la estructura de las fibras en forma de cintas

ultra pequefias con diametros uniformes.



1. INTRODUCCION

En las décadas pasadas, la Nanotecnologia ha incrementado su popularidad debido a las
aplicaciones potenciales en la ciencia moderna y en la creacion de nuevos materiales. La
aparicién de nuevos aditivos o cargas llamados “nanocompositos”, en los cuales por lo
menos una de sus dimensiones se encuentra a escala nanométrica ha permitido obtener

materiales en general y materiales poliméricos en particular con mejores propiedades.

La incorporacién de nanoparticulas en matrices poliméricas ha conducido a una mejora
considerable en propiedades tales como; resistencia mecénica, estabilidad térmica,
conductividad eléctrica y permeabilidad a gases; sin menoscabo de otras propiedades como
son la dureza o la transparencia. En la actualidad, muchos de los “Nanocompositos” se
elaboran a base de arcillas o metales, presentando una excelente dispersion en la matrices

poliméricas conservando este comportamiento por largos periodos de tiempo.

Por otro lado las nanoestructuras unidimensionales (1D) han sido objeto de intensas
investigaciones debido a sus Unicas e interesantes propiedades con aplicaciones en diversas
areas. Diversos métodos de fabricacién han sido reportados para nanoestructuras como;

fibras, cables, cintas, tubos, cubos, platos, espirales, anillos y otros menos convencionales.

En afios reciente una técnica en especial ha impactado notablemente a la comunidad
cientifica por su versatilidad para elaborar fibras ultra delgadas con aplicaciones
potenciales en la mayoria de los campos de la ciencia actual. Esta técnica produce
estructuras de gran longitud, con diametros uniformes y de diferentes materiales
poliméricos o ceramicos; los cientificos la bautizaron como “Electrospinning” o
Electrohilado (en espafiol). Es bien sabido que esta técnica es capaz de producir fibras a
escalas nanométricas, con la principal caracteristica de poseer una gran area interfacial y
ademas con aplicaciones potenciales en medicina, medios de filtracién, textiles
“inteligentes”, dispositivos electronicos, biosensores, reforzamiento de materiales,
dispositivos ultra ligeros, liberacién localizada de farmacos, regeneracion de tejidos

organicos, por citar algunos ejemplos.

[\



INTRODUCCION

El proceso de electrohilado funciona mediante la aplicacién de voltajes elevados a
soluciones poliméricas para proyectar flujos eléctricamente cargados; los cuales sufren
inflexiones sucesivas a gran velocidad debido a las repulsiones entre las cargas presentes
en un campo eléctrico y la evaporaciéon simultanea del solvente. A consecuencia de los
continuos estiramientos del flujo polimérico el didmetro se reduce hasta escalas
nanométricas y es depositado en un recolector ubicado a cierta distancia y de polaridad

opuesta, con lo que se cierra el circuito eléctrico.

Con esta técnica, se pueden obtener fibras ultra delgadas de la mayoria de los materiales
poliméricos comerciales a través de la manipulacion de las distintas variables del proceso
para obtener distintos didmetros o formas. También se pueden obtener mezclas de
materiales. Existen tantas aplicaciones y configuraciones como la mente y creatividad de

los investigadores las permita.



2. ANTECEDENTES

2.1 HISTORIA DE LA TECNICA

La idea fundamental de la técnica, conocida como electrohilado, ha existido en patentes y
articulos cientificos desde hace mucho tiempo atras. La produccién de filamentos sintéticos
con la ayuda de las fuerzas electrostaticas ha sido usada por numerosos cientificos desde el
comienzo del siglo pasado. Pero en afios recientes, con las innovaciones en el campo de la
nanotecnologia, esta técnica ha incrementado su popularidad debido en gran parte a su
capacidad para producir fibras ultra delgadas de magnitudes nanométricas y micromeétricas
marcando el inicio de una nueva generacion de materiales novedosos nanométricos con
propiedades especiales para aplicaciones especificas.

Las bases de la técnica se expusieron con la publicacion de una serie de patentes entre
1934 y 1944'2? del cientifico Anton Formhals, donde describe el aparato y el proceso
usados para producir filamentos cargando eléctricamente una solucién. En las patentes se
explica el manejo de una solucidén polimérica que al ser expuesta a un diferencial de
potencial eléctrico, mediante el contacto con un electrodo; un flujo emanara de la solucién
cargada eléctricamente, evaporando el disolvente y formando los filamentos que seran
depositados en un recolector, el cual debe estar conectado al otro electrodo de carga
opuesta, para asi cerrar el circuito eléctrico. Formhals* describe en su primer patente la
elaboracioén de filamentos de acetato de celulosa usando acetona como disolvente. Los
primeros métodos de Formhals presentaban algunos problemas técnicos, los filamentos
obtenidos no estaban totalmente secos pues la distancia entre el recolector y la solucién era
muy corta. En las siguientes patentes se alcanzaron notables mejorias a su método,
logrando filamentos de otros materiales y usando otro tipo de sustratos como recolectores.
En la década de 1960 los investigadores se preocuparon por realizar estudios mas
detallados sobre la técnica, enfocandose en los fendmenos electrostaticos y reologicos.
Taylor estudi6 las deformaciones de la gota formada en la punta de la aguja durante la
aplicacion del campo eléctrico. Taylor’ observé la formacién de un cuerpo cénico en la
superficie de la gota a medida que el voltaje se iba incrementando; Ilegando a un punto en
que del vértice era expulsado un flujo polfmérico. La forma cénica es citada como “El
cono de Taylor” en los articulos posteriores. A mediados de la misma década otros
investigadores se dedicaron a experimentar con polimeros sintéticos y disolventes

diferentes, trabajando con la misma técnica.



ANTECEDENTES

Simons®, fue uno de ellos, registrando una patente con una técnica original semejante al
electrohilado. Simons sumergidé un electrodo negativo en una soluciéon de poliuretano y
acetona mientras el electrodo positivo estaba conectado a una superficie metélica a manera
de recolector. Siguiendo el método descrito en esta patente se lograron elaborar filamentos
delgados de poliuretano. Tiempo después la técnica empez6 a madurar y la elaboracién de
fibras ultra delgadas lleg6 a ser una realidad incrementando exponencialmente el interés de
los investigadores. En 1971, Baumgarten’ reportd la obtencion de fibras de poliacrilonitrilo
con un intervalo de diametro de 500 nm hasta 1100 nm, notablemente delgadas en
comparacion de todas las publicaciones anteriores. Baumgarten no solo aportd la
elaboracion de estas fibras sino que también reportd en sus conclusiones aspectos
importantes para controlar la morfologia de las fibras.

Con el desarrollo de nuevas técnicas de caracterizacion, la estructura de los filamentos
obtenidas pudieron ser analizadas usando equipos como SEM (Scanning Electron
Microscopy) v TEM (Transmisién Electron Microscopy); logrando observar su
pequefiisima morfologia. También se realizaron estudios por calorimetria por DSC
(Differential Scanning Calorimetry) para conocer sus temperaturas de transiciéon asi como
estudiar su cristalinidad por WAXD (Wide-angle X-ray Diffraction). Numerosos
investigadores comenzaron a utilizar estas valiosas herramientas con el pasar de los afios.
En 1987, Hayati® y su grupo de investigacién realizaron investigaciones mas enfocados en
las condiciones experimentales de la técnica; estudiaron los efectos de la magnitud del
campo eléctrico presente y trataron de comprender los factores que influian en la
estabilidad de la fibra en su travesia antes de llegar al recolector. Ellos concluyeron que la
conductividad eléctrica del disolvente es un factor importante durante el desarrollo de la
técnica. Al aumentar el voltaje aplicado a los disolventes de mayor conductividad, el flujo
de la solucion que salia expulsado presentaba movimientos rapidos en todas direcciones
antes de llegar al recolector. También reportaron que los flujos mas inestables a mayores

voltajes producian fibras con una mayor distribuciéon de didmetros.

I Persona 1.70 m 1 Hormiga I cm 1 Célula 20 micras 1 Ribosoma 25 nm

1 Nanometro = Imilmillonésima del metro
1 Nandmetro Cubico = 250 dtomos de carbono

Figura 2.1 Dominios de la Nanotecnologia
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En la década de 1980, con el subito incremento de popularidad de la nanotecnologia
(figura 2.1). El electrohilado empezé a ganar fama entre los investigadores como un
método eficiente, accesible y de bajo costo, respecto a los estdndares de un laboratorio,
para realizar fibras nanométricas a partir de soluciones poliméricas. Este método
presentaba notables ventajas ante los métodos tradicionales para elaborar nanoestructuras;
pues en el proceso se podian obtener considerables cantidades de producto, era facil su
caracterizacién y no requeria de realizar reacciones quimicas o sintetizar compuestos.
Hasta 1993, esta técnica recibia el nombre de “Electrical Spinning” y sélo se tenian
registradas un pequefio nimero de publicaciones respecto a la obtencién de fibras
poliméricas ultra delgadas. Pero en los afios siguientes se suscitd un gran interés por
trabajar y realizar mejoras en esta técnica en numerosos centros de investigacion;
particularmente en el grupo de trabajo del Dr. Reneker en la Universidad de Akron, quien
aumento la popularidad de esta técnica reportando la obtencién de fibras en un intervalo
nanométrico de una extensa variedad de materiales poliméricos y discutiendo las diferentes
variables que influyen en el proceso. En esa época el nombre se acorté a “Electrospinning”
y hoy en dia es mundialmente conocido como tal.

En 1995, Se publicé el articulo titulado “Electrospinning Process and Applications of
Electrospun Fibers” escrito por Doshi y Reneker’, el cual seria el catalizador que dispararia
el interés de la técnica de electrohilado por toda la comunidad cientifica; presentando
fibras ultra delgadas de PEO con distintas morfologias; pero todavia mas importante
nombrando una extensa variedad de potenciales aplicaciones en los campos de la medicina,
agricultura, electrénica y reforzamiento de materiales.

A partir de entonces el numero de publicaciones ha aumentado exponencialmente,
sefialando la gran versatilidad y facilidad de la técnica de electrohilado para producir fibras
ultra delgadas de un diametro uniforme y de gran longitud (figura 2.2). También se han
reportado fibras de diferentes polimeros e incluso de ceramicos. Estas fibras tienen una
enorme cantidad de aplicaciones; como por ejemplo en métodos de filtracidn, elaboracion
de ropa de seguridad, reforzamiento de materiales, creacion de sensores, desarrollo de
equipos electrdnicos y aplicaciones médicas. Hoy en dia se realizan investigaciones cada
vez més ambiciosas en el campo de la nanotecnologia por lo que el desarrollo de

nanoestructuras y sus aplicaciones directas son el reto del actual investigador.
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2.2.3 RECOLECCION DE LA FIBRA

En la parte final del proceso, la fibra totalmente solidificada y con una presencia minima
de disolvente es depositada en unas estructuras que debera estar aterrizada y conectada al
otro electrodo de la fuente de poder. Entre la extensa variedad de recolectores podemos
encontrar de dos tipos Fijas y en Movimiento, estos disefios de recolectores estdn hechos
de metales como aluminio, cobre, etc. Las estructuras fijas son las mdas comunes y
consisten en laminas, platos, barras paralelas; pueden existir tantos disefios conforme a la
imaginacién y la creatividad de los investigadores. Dalton y colaboradores'” reportaron la
elaboracion de un recolector con dos anillos de cobre para obtener un conjunto de
nanofibras alineadas paralelamente (figura 2.10).

Las estructuras en movimiento son cilindros o platos giratorios que actian como rodillos
donde las fibras se van hilando gradualmente adquiriendo cierta alineacidon paralela.
Katta'* y colaboradores disefiaron un recolector con varios cables de cobre separados a
corta distancia formando una estructura cilindrica giratoria, las fibras al depositarse
presentaron una gran alineacion paralela con la finalidad de elaborar estructuras con

propiedades dpticas y eléctricas.

Figura 2.10 Diferentes disefios de Recolectores'’
a) Superficie lisa b) Cilindro giratorio c) Estructura triangular junto a superficie lisa
d) Barras paralelas e) anillos duales

2.3 CONTROL DE LA MORFOLOGIA DE LA FIBRA

A partir del éxito obtenido, con le técnica conocida como electrohilado, para elaborar
nanofibras y del conocimiento de sus aplicaciones potenciales para desarrollar nuevos
materiales para trabajos sofisticados. Cada vez mas investigadores han estudiado maés a
fondo los aspectos quimicos y fisicos que influyen en el desarrollo de las fibras. Muchos
investigadores se han esforzado por comprender el proceso de la elaboracion de las fibras

para exponer explicaciones confiables, ademas de experimentar con todas las variables y
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materiales posibles; con el fin de relacionarse con el manejo de la morfologia del
producto. Durante el desarrollo de la técnica, las fuerzas electrostaticas y el
comportamiento viscoelastico del polimero afectan indudablemente la preparacion de
fibras. Por lo que hay dos tipos de variables (tabla 2.1) que influyen notablemente:

Variables del proceso y propiedades de la solucion®,'®

ELECTROHILADO
VARIABLES DEL PROCESO PROPIEDADES DE LA SOLUCION
Voltaje aplicado Concentracidn (viscosidad)
Velocidad de alimentacion Conductividad eléctrica de la solucién
Distancia aguja-recolector Volatilidad del solventes

Tabla 2.1 Parametros del proceso de electrohilado

2.3.1 VARIABLES DEL PROCESO

+» Voltaje Aplicado

Las nanofibras seran producidas por electrohilado, solamente si el voltaje aplicado llega al
punto critico donde vence a la tension superficial de la solucién para que el flujo
polimérico sea proyectado. El diferencial de potencial eléctrico es una variable que ha sido
demasiado estudiada pero todavia no se tienen conclusiones convincentes a cerca de su
influencia en la morfologia de la fibra; los investigadores tienen opiniones diferentes sobre
sus efectos. En electrohilado, el desplazamiento de las cargas por todo el sistema es
producido por el voltaje aplicado y est4d profundamente relacionado con el flujo polimérico
que es proyectado hacia el recolector plano aterrizado, por lo tanto un aumento o una
disminucion en el voltaje afectaran notablemente la cantidad de flujo polimérico que se
desplaza. Trabajando con voltajes de baja magnitud la fibra no podré ser formada, pues no
cuenta con la energia necesaria para iniciar la formacion de la fibra; mientras que el uso de
un voltaje excesivo, podria ocasionar problemas al equipo y una enorme inestabilidad al
flujo polimérico proyectandolo lejos del recolector aterrizado.

Deitzel'” demostré que el incremento gradual del voltaje aplicado causa distorsiones en el
cono de Taylor, lugar donde se origina el flujo polimérico, disminuyendo su volumen y en
algunos casos desapareciéndolo totalmente; entonces la fibra se originara sobre la
superficie de la solucion. Este cambio en el inicio de la fibra producira efectos no deseados

en la fibra, pues afectara totalmente la morfologia y estructura de la fibra. A medida que el
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voltaje se incrementa se observard la aparicién de pequefias formaciones esféricas a lo
largo de las fibras con un aspecto parecido al de un collar de perlas. Sin embargo, otros
investigadores han reportado un comportamiento totalmente distinto con el manejo de esta
variable. En los experimentos realizados por Baumgarten’ reporté pequefios cambios en el
diametro de la fibra al variar el voltaje aplicado durante la produccién de Fibras de
poliacrilonitrilo. Megelski'® realiz6 varias pruebas para conocer la relacién entre el voltaje
aplicado y el didmetro de la fibra experimentando con poliestireno reportando una
disminucién en el diametro de las fibras obtenidas al incrementar el diferencial de
potencial eléctrico.

Esta diversidad de opiniones no ha logrado concretar una conclusion que satisfaga a todos
los investigadores, por lo que se ha propuesto que la naturaleza de los materiales usados
podria influir junto a la magnitud del voltaje aplicado para modificar la morfologia y
estructura. La idea que estd ampliamente aceptada es que al incrementar el diferencial de
potencial eléctrico habra un aumento en la velocidad con que la fibra se va depositando en

el recolector debido a un incremento de masa desplazada en el flujo polimérico proyectado.

¢ Velocidad de Alimentacién

La velocidad con que es desplazada la solucidn polimérica a través de la jeringa hasta la
punta de la aguja, es de gran importancia ya que afecta la velocidad con que es expulsado
el flujo polimérico. Una velocidad muy lenta ayuda al proceso, impulsando de forma
homogénea al flujo y asi mantener un volumen constante en la gota de solucidn que se crea
en el extremo de la aguja. Lo anterior permite un excelente comportamiento en el inicio del
proceso. Con un incremento desmesurado de la velocidad de alimentacion, se puede llegar
a entorpecer el flujo del proceso y llegar a crear defectos en las fibras producidas o lanzar
gotas contra el recolector, humedeciendo el producto. Megelski'® realizé varios
experimentos con esta variable y estudié la morfologia resultante trabajando con fibras de
poliestireno. El concluyé que al incrementar la velocidad de alimentacién con que la
solucion era inyectada, las fibras presentaban un aumento en sus didmetros asi como

también la presencia de formaciones esféricas o nudos a lo largo de la fibra.

% Distancia Aguja - Recolector
La morfologia de las fibras sufre alteraciones pequefias al modificar esta variable. En una
mayor distancia incrementa el tiempo en que se van depositando las fibras sobre el

recolector, también permite un mayor tiempo para evaporar el disolvente y los ciclos de
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inestabilidad son mas largos. Algunos cientificos concuerdan que las soluciones acuosas
requieren mas tiempo de secado por lo que es recomendable usar mayores distancias en el
desarrollo de la técnica y cuando se trabaja con disolventes volatiles se debe reducir la
distancia. Esta variable también afecta la morfologia, pues en distancias menores pueden
aparecer la formaciones esféricas o puede dar lugar a la formacién de cintas. Es importante
tener en cuenta la influencia de la distancia entre la aguja y el recolector porque una
distancia excesiva puede interferir con la formacién de la fibra, teniendo que incrementar
el voltaje innecesariamente. Megeleski'® estudi6 el efecto en la formacién de las fibras al
disminuir la distancia aguja recolector, observando un incremento en las deformaciones

esféricas al disminuir la distancia sin existir muchos cambios en el diametro de la fibra.

2.3.2 PROPIEDADES DE LA SOLUCION

% Conductividad Eléctrica de la Solucién

En el proceso de electrohilado el disolvente es uno de los principales contribuyentes en las
propiedades de la solucién, en este caso la conductividad. Para elevar la densidad de carga
en las soluciones se han afiadido sales que al disolverse en el sistema forman iones que
incrementan las cargas eléctricas en el flujo polimérico ocasionando una mayor serie de
movimientos en el periodo de formacién de la fibra; reduciendo asi el diametro. Fong y
colaboradores'?, agregaron sales de NaCl a una soluciéon de PEO y observaron una
disminucién el didmetro de las fibras. Por otro lado Zong y colaboradores®, demostraron
los efectos de la adiciéon de algunas sales como: KH,PO4, NaHsPO, y NaCl; en la
morfologia y didmetro de nanofibras; las muestran obtenidas no presentaban
deformaciones esféricas y el intervalo de los didmetros se ubicaba entre los 200 nm y 1000
nm. Ellos concluyeron que los iones con menores radios atémicos, presentaban mayor

movilidad y mayor densidad de carga en el flujo reduciendo asi los didmetros.

¢ Volatilidad del Disolvente

Durante la formacién de las estructuras lineales, sucede una evaporacion rapida del
disolvente; la separacion de las fases se da en un breve tiempo, entre la expulsion del flujo
y la llegada al recolector aterrizado. La volatilidad del disolvente presenta una influencia
importante pues determina la velocidad de evaporacion y el tiempo de secado, esta
situacion puede variar enormemente los didmetros y modificar la morfologia. El uso de
disolventes con bajos puntos de ebullicién puede entorpecer el inicio de la formacion de la

fibra mientras que temperaturas altas necesitaran de un mayor voltaje.
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En los experimentos realizados por Megelski y colaboradores'®, trabajaron con varios
disolventes. El CS, fue el disolvente de menor punto de ebullicién presentando problemas
en la creacidn de la fibra; en este sistema se formaron las fibras con los didmetros mas
grandes, ademdas de que se encontraron porosidades de gran tamafio. Mientras que en los
experimentos con disolventes de menor volatilidad se reducia el didmetro y la presencia de

porosidades iban disminuyendo hasta desaparecer.

+ Concentraciéon de la Solucion (Viscosidad)

Es el parametro mas importante dentro de la elaboracién de las soluciones y también
durante todo el proceso de electrohilado. La concentracion esta muy relacionada a la
viscosidad al variar directamente proporcional, y sitian los limites para una uniforme
morfologia de las fibras; todo el proceso puede verse afectado si no se trabaja con una
concentracion adecuada ya que debe existir un balance entre las fuerzas electrostaticas de
las cargas y las fuerzas viscoelasticas del polimero. Con la experimentacidn con soluciones
sumamente diluidas las cargas eléctricas tienen una mayor movilidad dentro del sistema
ocasionando la fragmentacién del flujo polimérico, que sumado a la tension superficial del
liquido se proyectaran gotas sobre el recolector aterrizado. Mientras que en el caso de una
soluciéon muy concentrada la preparacién sera entorpecida debido a la alta viscosidad.
Algunos investigadores'®* han reportado que incrementando ligeramente la concentracion
partiendo de una solucion diluida, resulta en la elaboracién de fibras con formaciones
esféricas; pero si la concentraciéon va en aumento la presencia de las deformaciones va
disminuyendo hasta desaparecer. Sin embargo al seguir incrementado la concentracion, el
didmetro de la fibra va en aumento obteniendo también distribuciones de diametros mas
estrechas.

Durante la experimentacién con poliamidas®', se observé un comportamiento similar al
incrementar las concentraciones; reportando un punto critico donde la proyeccion de gotas
desaparece y ocurre la produccion de fibras con menor didmetro pero con la presencia de
malformaciones o nudos. También se realizaron estudios con poliamidas de diferente peso
molecular, observandose una estrecha relacién con la viscosidad. Las soluciones con
polimeros de mayor peso molecular, producen fibras con pequeiios didmetros a menores
concentraciones que las poliamidas de menor peso molecular.

Con la variaciéon de este parametro se pueden obtener diversas morfologias en las
estructuras lineales y representa también la variable mas importante para el control del

diametro de las fibras.
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2.4 PROPIEDADES UNICAS DE LAS NANOFIBRAS

Estas nanoestructuras poseen un extenso numero de propiedades que los distinguen de
otros tipos como: cables, cinturones, anillos, barras o tubos; que suelen ser producidos o
sintetizados por métodos complicados y costosos.

La propiedad mas desigual con las otras estructuras es su colosal longitud. El proceso de
electrohilado produce la fibra sin interrupciones, lo que hace suponer que la fibra llegue a
medir kilémetros en longitud; y puede ser tan larga como funcione el equipo. Esta
propiedad tiene diferentes aplicaciones, por ejemplo: la depositacion de las fibras en forma
aleatoria por todo el recolector llega a formar una fina capa con espacios vacios, creando
una estructura semejante a una red con poros micrométricos’. Esta formacion es de gran
ayuda para la elaboracidn de filtros mejorados que reduzcan la concentracién de polvo en
las minas para mejorar las condiciones de trabajo. Las aplicaciones de estas estructuras
solo estan limitadas por la creatividad de los investigadores; por ejemplo Pawloski y
colaboradores™ presentaron el uso de esta técnica con polimeros electroactivos para
simular la textura de la piel de un ala de un pequefio vehiculo volador, obteniendo el menor
peso posible del vehiculo. Ademés de la estructura anterior también se pueden obtener
cierta alineacion en las fibras; Xia y Li** demostraron el acomodamiento de las fibras en
una o dos direcciones creando pequefios espacios vacios en el recolector. A consecuencia
se pueden controlar la ubicacion de las fibras con diferentes posiciones del recolector.

Otra fascinante propiedad es su alta area interfacial; comparada con fibras elaboradas por
extrusion o procesos de hilado, las fibras poseen un didmetro mucho mas diminuto y una
mayor relacion area/volumen incluso llegando a obtener fibras con diametros por debajo de
los 50 nm. Estos materiales tienen aplicaciones potenciales en diversos campos de la
ciencia moderna, pueden dispersarse en otras matrices poliméricas y desarrollar
propiedades mecénicas, térmicas, eléctricas, Opticas; o bien pueden usarse en diferentes
procesos con aplicaciones especificas a nivel nanométrico.

Finalmente, otra cualidad de suma importancia es la variedad de materiales con los que se
puede trabajar con esta técnica. La mayoria de los materiales poliméricos pueden ser

usados para elaborar estas nanofibras'®'®

. Sin embargo Dharmaraj y colaboradores®,
reportaron la elaboracién de finas fibras ceramicas; con la ayuda del PVAc obtuvo fibras
con NiTiOs3 en su interior, después las sometid a altas temperaturas calcinando el polimero.
La estructura de gran longitud fue conservada por la muestra, pero sin la presencia

polimérica, obteniendo asi fibras de NiTiOs.

18












ANTECEDENTES

2.7.1 MAGNETISMO

Para una mejor comprension sobre los fendmenos magnéticos ocurridos en el ferrofluido y
una mejor explicacidén del comportamiento superparamagnético continuacion se dard una
breve introduccién al magnetismo.

El magnetismo tiene una naturaleza bipolar, siempre se encuentran dos polos magnéticos o
centros del campo magnético, separados una distancia determinada, y este comportamiento
bipolar se extiende hasta los pequefios dipolos magnéticos encontrados en algunos atomos.
El campo magnético se produce o bien por materiales imanados (metales como hierro,
cobalto y niquel una vez imanados a temperatura ambiente pueden generar un fuerte
campo magnético a su alrededor) o por conductores portadores del corriente eléctrica. Las

unidades usadas para medir las magnitudes magnéticas son:

Magnitud magnética Unidad de SI Unidad cgs
B Induccién Magnética Weber/metro’(Wb/m?) o tesla (T) Gauss (G)

H Campo Aplicado Amperio/metro (A/m) Orsted (Oe)
M Imanacién Amperio/metro (A/m) Emu/cm’

Tabla 2.2 Unidades Magnéticas

La induccién magnética B que es la suma de un campo aplicado H y el campo externo
proveniente de la imanacidn de un objeto dentro del campo. Las unidades del S.I. son mas
usadas para documentos aplicados a la ingenieria, mientras que las unidades cgs son mas

usadas en articulos y reportes cientificos.

2.7.2 TIPOS DE MAGNETISMO

Diamagnetismo; ocurre cuando un campo magnético desequilibra los ligeramente los
electrones de los orbitales creando pequefios dipolos magnéticos en los atomos que se
oponen al campo aplicado. El diamagnetismo produce una susceptibilidad magnética
negativa muy débil.

Paramagnetismo; ocurre cuando los materiales presentan una pequefia susceptibilidad
magnética positiva por la presencia de un campo magnético; pero el efecto desaparece
cuando de se elimina este campo. Este tipo de magnetismo se produce por alienacion
individual de los momentos bipolares magnéticos de los &tomos o moléculas bajo la accion
de un campo aplicado, puesto que la agitacion térmica distribuye aleatoriamente la
direccién de los dipolos magnéticos, un incremento en la temperatura disminuye el efecto

paramagnético.
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Ferromagnetismo, este comportamiento se presenta en el hierro, cobalto y niquel que son
los tunicos tres metales, que una vez imanados a temperatura ambiente pueden generar una
intenso campo magnético a su alrededor, manteniendo la imanacién aun cuando el campo
magnético sea retirado.

Las propiedades ferromagnéticas de los elementos de transicion: Fe, Co, y Ni; son debidos
al modo en el que los espines de los electrones internos desapareados se alinean en la red
cristalina. En la mayoria de los elementos los electrones de los 4&tomos estan apareados de
forma que se cancelan los momentos magnéticos: positivo y negativo, sin embargo los
electrones desapareados de capas electronicas internas pueden tener pequefios momentos
bipolares positivos, como en el caso de los electrones 3d del hierro, cobalto y niquel. Estos
electrones internos ubicados en la capa 3d son los responsables del magnetismo. El hierro
cuenta con cuatro electrones desapareados, el cobalto tiene tres y el niquel dos.

A temperatura ambiente los espines de los electrones 3d de atomos adyacentes se alinean
en una direccién paralela que solo ocurre en regiones microscopicas denominadas
dominios magnéticos, si los dominios estan orientados al azar no se generara imanacion
neta. La alineacion paralela de los dipolos magnéticos en los elementos mencionados es
debido a la formacion de un intercambio positivo de energia entre ellos, para ellos es
necesario que la razdén del espaciado atdmico respecto al didmetro de la orbita 3d este en
un intervalo de 1.4 a 2.7. Por tanto el Fe, Co y Ni son ferromagnéticos pues son los uinicos
elementos que cumplen con estas condiciones.

Antiferromagnetismo; en presencia de un campo magnético, los dipolos magnéticos se
alinean por si mismos en direcciones opuestas.

Ferrimagnetismo;, en algunos materiales ceramicos, iones diferentes poseen distinta
magnitud para sus momentos magnéticos y cuando estos momentos se alinean de forma
antiparalela, se produce un momento magnético neto en una direcciéon. A este tipo de

materiales se les denomina ferritas, en el cual se ubican los 6xidos de hierro.
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Fig. 2.15 Alineaciones en los tipos de magnetismo
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2.7.3 DOMINIOS MAGNETICOS

Cuando se aplica un campo magnético a un material ferromagnético, Los dominios

magnéticos cuyos momentos iniciales se encuentran paralelos al campo magnético, crecen

a expensas de los dominios menos favorables orientados. El crecimiento de los dominios se
produce por movimientos de las paredes de los dominios, cuando este termina y el campo
aplicado aumenta sustancialmente, ocurre la rotacion del dominio. Cuando se elimina el
campo aplicado, la muestra imanada permanece imanada, aunque se pierde algo de
imanacién debido a la tendencia de los dominios a rotar su alineacién original. Para
eliminar la imanacion es necesario aplicar un campo magnético negativo que la reduzca
hasta cero, a esta magnitud se le conoce como coercitividad (Hc).
Existe una relacion entre el tamafio de la particula magnética y la cantidad de dominios
magnéticos. Generalmente particulas magnéticas de gran tamafio contienen mayor cantidad
de dominios (MD). A medida que el tamafio de la particula va disminuyendo se alcanzara
un tamafio critico en donde la formaciéon de paredes entre los dominios se ve
energéticamente desfavorecida formando un dominio Gnico (SD) en la particula. Este
dominio tnico es uniformemente imanado hasta la induccién de saturacion®’. Los
materiales con multiples dominios (MD) son materiales blandos pues necesitan de baja
energia para mover las paredes de los dominios presentando coercitividades pequefias;
caso contrario con los de un dominio unico, materiales duros, que requiere de mayor
energia para rotar el dominio poseyendo una alta coercitividad. En la figura 2.16 se
muestra el efecto del tamafio de particula en la coercitividad. Un punto méaximo ocurre en
el intervalo de domino unico; mientras que al aumentar el tamafio de particulas la

coercitividad disminuye por la cantidad de dominios y el comportamiento es el mismo al

disminuir el tamafio pero debido al efecto térmico que desalinea a las particulas

magnéticas. A )
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Figura 2.16 Grafica del comportamiento superparamagnético
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2.7.4 COMPORTAMIENTO SUPERPARAMAGNETICO

Recordemos que la maghemita, particula contenida en el ferrofluido, es un material
ferrimagnético; pero al disminuir su tamafio en el intervalo nanométrico su
comportamiento magnético cambia. Conforme el tamafio de la particula magnética
disminuye, otro punto critico aparece donde la coercitividad es igual a cero. En este punto
la particula se vuelve superparamagnética’?’. En este tipo de comportamiento, no existe
magnetizacién durante la ausencia de un campo magnético; sin embargo cuando es
aplicado el campo se presenta la alineacion de los momentos magnéticos presentes, cuando
el campo aplicado es retirado los momentos pierden su alineacion instantaneamente debido
a la baja coercitividad. Esta conducta es andloga al paramagnetismo, excepto que en este
caso no se refiere a un solo atomo, sino a toda una particula que representa un dominio

unico; nombrando a este comportamiento como superparamagnético.

Figura 2.17 Curva de histéresis, material superparamagnético (linea azul).

Este comportamiento magnético es la caracteristica principal de los ferrofluidos,
presentado aplicaciones potenciales en equipos electrdnicos como copiadoras, impresoras,
bocinas hasta aplicaciones médicas como el transporte y depdsito de medicamentos en el

cuerpo humano.

2.8 FULLERENO O BUCKYMINSTERFULLERENO (Cg)

Actualmente es conocida mundialmente a la familia de fullerenos, como un conjunto de
moléculas que desarrollan estructuras esféricas huecas hechas exclusivamente de carbon.
En el afio de 1985 fue descubierto el miembro menor de la familia: Cgy “La Buckybola” o
“Buckyminsterfullereno™*. Nombrandolo asi en honor al arquitecto Richard Buckminster
Fuller quién disefid los “domos geodésicos” en la Expo Montreal en 1967; que poseen una
estructura similar a esta molécula. Los fullerenos son considerados como otra y
relativamente nueva forma alotrdpica del carbono; pues antes de su descubrimiento solo se

conocian el diamante y el grafito.
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Quimicamente la molécula Cgy es muy electronegativa v se asocian facilmente con
compuestos con atomos donadores de electrones tales como los haldégenos. Esto es debido
a que los atomos del fullereno se encuentran unidos por orbitales hibridos spz. La cero
valencia de electrones permite que se tenga un fuerte sistema de localizacién de electrones
n, comportandose como un alqueno deficiente de electrones. Este sistema afecta a las
reacciones quimicas del futboleno pues no reaccionan de manera aromatica
(superbenceno), sino muestran un comportamiento alifatico.

Una de las propiedades mas sorprendentes de los fullerenos es que se pueden introducir
atomos de elementos en el hueco existente en el interior de la molécula (figura 2.20) y se
ha comprobado que la radiacion laser no extrae los atomos de metal que son capturados
dentro de la estructura. El espacio dentro de la jaula del Cgy puede ser tan grande que se

puede introducir todo tipo de atomos de la tabla periddica.

Figura 2.20 Molécula atrapada en el interior del Ceq

2.8.2 APLICACIONES

Entre las multiples aplicaciones se encuentran; el desarrollo de celdas solares organicas:
con polimeros sintetizados de fullereno para utilizarlos como dispositivo de conversion de
energia solar. En los dispositivos orgéanicos fotovoltaicos, la transferencia del electrdon
fotoinducido de la molécula donadora a la aceptora genera moléculas de carga, lo cual si se
preparan capas ultra delgadas de C¢y como aceptores de electrones sobre silicon se pueden
obtener celdas solares orgéanicas flexibles.

En el campo de superconductores la buckybola solida y cubica esta representada por
esferas que contienen espacios amplios entre cada molécula de fullereno, y ya que cada Cg
tiene disponibles tres espacios (un octahédrico y dos tetrahédricos) diferentes atomos de
otros elementos podrian Ilenar el hueco. Cuando los espacios son llenados con iones
alcalinos como el litio, sodio, potasio, rubidio o cesio, se producen superconductores A3Cgo

a temperaturas de 10 a 40 °K.
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metdlicas todavia no se ha reportado; por lo que existen diferentes métodos para la
obtencion de una o dos morfologias diferentes. En este proyecto se optd por el uso de los
nanoalambres de plata para colocarlos en el interior de la fibra. En la figura 2.21 se
muestra una fotografia por SEM de estas nanoestructuras.

Wiley y colaboradores®®, reportaron una sintesis para elaborar nanoestructuras de plata con
distintas morfologias bien definidas y a gran escala; este proceso es conocido como
“Reduccion con poliol y estabilizacion con polimero”. La versatilidad de este proceso
radica en la variacion de las relaciones entre el agente encapsulante (PVP) y la sal
precursora (AgNOs) para la obtencion de diversas formas (esferas, alambres o cubos); o en
el cambio del agente encapsulante para obtener otras estructuras (platos triangulares o
cintas).

El proceso antes mencionado y representado en la figura 2.22 empieza con una reaccion
donde ocurre la reduccidon de la sal precursora disuelta en etilenglicol en altas
temperaturas. Una soluciéon de PVP es afiadida como estabilizador para evitar la
aglomeracion de particulas. La aparicion de plata elemental (Ag”) surge a una moderada
velocidad; en seguida se agrupan creando clusters una vez que la concentracidén encuentra
un valor critico (nucleacidn). Posteriormente los dtomos de plata se propagan por las
superficies del nicleo, formando enlaces metalicos con los sitios activos dando lugar al
crecimiento del sistema. El grosor de la capa y la ubicacién de moléculas del agente
encapsulante (PVP) afecta el lugar de los sitios activos posibilitando la obtencion de

distintas morfologias.

0 2+
N Ag (Ag)4
Ag Reduccién Formacién 4“
Tones de los iones de los ’ %
de > de plata en > clusters de > W >
plata etilen - plata.

glicol Nucleacion

DECAHEDRO CRECIMIENTO
Niicleo Cristalizacion Uniaxial
Ag Nanoalambre

Figura 2.22 Diagrama de Crecimiento de los nanoalambres de plata

Para la obtencién de nanoalambres, es necesario reducir la concentracion de la sal
precursora, a consecuencia también se reduce el potencial quimico para la cristalizacidén a
niveles tan bajos que los cristales se desarrollan en su estructura termodinamica mas
estable, el decahedro. Los sitios activos se encuentran en las superficies de la estructura, lo
que dara lugar a una cristalizacion uniaxial, desarrollando una barra pentagonal. E1 PVP
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interactuara con mayor fuerza en los lados de la barra permitiendo la adicién de plata sélo
en las bases, en consecuencia la barra crece hasta formar alambres. La estructura resultante
puede tener la longitud de varios micrémetros, con cinco lados, una seccion transversal
pentagonal. La gran variedad de morfologias provee una valiosa ayuda para investigar las
conductividades eléctricas y térmicas o las propiedades mecéanicas en dimensiones y
tamarfios ultra pequefios con aplicaciones potenciales en la elaboraciéon de dispositivos,
electrénicos, optoelectrénicos, electroquimicos, electromecanicos o circuitos en escalas
nanométricas. Especialmente se encuentran los nanoalambres de plata por su excepcional
conductividad eléctrica y su poder antibacterial. La incorporacién de estas nanoestructuras
en las fibras poliméricas, facilitaria la elaboracién de un cable coaxial nanométrico, con

buena conductividad eléctrica; ademas de una alineacion paralela dentro de la fibra.

2.10 SELECCION DE POLIMEROS

Los polimeros usados en este proyecto fueron el poli (vinil pirrolidona), el poli (vinil
alcohol) 99% hidrolizado y el poliestireno. Se decidi6 trabajar con los anteriores materiales
poliméricos, gracias a que existe una extensa informacién del trabajo de la técnica de
electrohilado con estos polimeros y especialmente del PS usando diferentes solventes®.
El manejo de estas publicaciones ayudé al desarrollo de este proyecto, proponiendo

algunas de las condiciones durante las pruebas preliminares del proyecto.
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3. HIPOTESIS

La hipétesis de este trabajo consistié en demostrar que es posible la incorporacién de
estructuras de menores dimensiones en las fibras mediante la técnica de electrohilado, con
lo que se favorece la obtencion de nanofibras con morfologias novedosas y el control de
didmetro mediante la incorporacién de nanocristales de y-Fe,O; (ferrofluido), moléculas de
fullereno modificado y nanoalambres de plata.

Finalmente con la incorporacién de las estructuras antes mencionadas se espera obtener
nuevos y mejores nanocompositos de nanofibras magnéticas, fibras con una mayor
resistencia al impacto y nanoestructuras coaxiales plata-polimero; con la suposicién de que
estos nuevos materiales presenten propiedades especiales para aplicaciones especificas en

la industria electrénica, fabricacién de textiles inteligentes y cuidados de la salud.

4. OBJETIVOS

4.1 OBJETIVO GENERAL

Preparar nuevos tipos de nanocompositos de nanofibras mediante la técnica de
electrohilado con la incorporacién de nanocristales de y-Fe,Os (ferrofluido), moléculas de

fullereno modificado y nanoalambres de plata.

4.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

% Comprobar la presencia de las nanoparticulas en las fibras.

¢+ Estudiar morfologia, distribuciones de diametros y caracterizacion térmica de las

nanofibras.

% Identificar las mejores condiciones del sistema. (solventes, concentraciones)

¢ Optimizar las variables del proceso para lograr una buena morfologia en la

nanoestructura.
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5. JUSTIFICACION

En los ultimos aflos la nanotecnologia ha desarrollado grandes avances en las comunidades
cientificas alrededor del mundo, los materiales producidos a escalas nanométricas han
demostrado aplicaciones potenciales en la mayoria de los campos de la ciencia; asi como la
dispersidon de nanoparticulas en diferentes tipos de matrices puede modificar o mejorar las

propiedades de los materiales para aplicaciones especificas.

Ante el surgimiento de nuevos conocimientos y procesos en el campo nanotecnoldgico,
sumado al interés cientifico por controlar y manipular este universo; es necesaria la
preparacion de nuevos materiales que satisfagan eficientemente las nacientes necesidades
como herramientas de investigacion de los investigadores ante el constante avance de la

nanociencia.

Los nuevos nanomateriales elaborados deben presentar propiedades novedosas y

especiales, con la finalidad de ampliar el campo de accién para aplicaciones especificas.

La técnica conocida como electrohilado ha demostrado ser un método eficaz, versatil, y de
bajo costo para la elaboracién de nanoestructuras lineares. Con esta técnica se espera
desarrollar una gran cantidad herramientas con las que puede llegar a controlar los diversos

campos donde la nanociencia tiene aplicaciones potenciales.

Por otro lado, se han realizado pocos trabajos sobre la incorporacién de nanoestructuras de
menor tamafio en las fibras poliméricas preparados por la tecnologia de electrohilado y su
efecto en la morfologia final. Es por ello, que en este trabajo se presenta la elaboracién de
tres nuevos compositos preparados mediante la incorporacién de tres compuestos

diferentes via electrohilado para sentar las bases de trabajos futuros.
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6. DESARROLLO EXPERIMENTAL

6.1 REACTIVOS Y MATERIAL DE LABORATORIO

6.1.1 REACTIVOS

A continuacién se nombraran todos los disolventes, polimeros y materiales con los que se

trabajé durante la experimentacién en esta tesis.

. . Mw
POLIMERO PROVEEDOR FORMULA (g/mol) ESTRUCTURA
Poli (vinil Sigma-Aldrich &o
pirrolidona) Quimica S.A. de C.V. (CeHoNO), 360,000 1
. . . r OH
Poli (vinil alcohol) Sigma-Aldrich (CH,0) 85,000-
99% hidrolizado ~ Quimica S.A. de C.V. 24 n 124,000 N
- n
<
Poliestireno BASF Mexicana S.A.
Grado extrusién deC. V. (CsHg)n 222,000
- n
Tabla 6.1 Polimeros
FORMULA P.M. P.eb PUREZA D
DISOLVENTE PROVEEDOR MOLECULAR  (g/mol) °C) (%) (g/mL)
N,N-Dimetil Fermont (CH;,NCHO  73.10 153 99 0.944
formamida
Tetrahidrofurano Fermont C,HgO 72.10 66 99 0.889
Tolueno J. F. Baker C¢HsCH;, 92.14 110.6 99 0.874
Alcohol etilico J. T. Baker C,H;OH 46.07 78.3 99 0.795
Tabla 6.2 Disolventes
MATERIAL PROVEEDOR CARACTERISTICAS
. Ferrofluido Dr. R. Ziolo Nanocristales de 8nm de didmetro. 7% de y-Fezof'6
Fullereno (Cep) Sigma-Aldrich 99.9% Pureza P.M. 720.64 P.f. 280 °C
g/gmol
. Fullereno (Cgo) MER Company 99 % Pureza
Mezcla de Fullerenos MER Company 99% Pureza
Nanoalambres de Ag M.C. E. Servin Solucién en etanol, preparado via “reduccién poliol”*®

Embed-812 Kit

Electron Microscopy
Sciences

Equipo de embebido para cortes en microtomo

Tabla 6.3 Otros materiales usados en este proyecto
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6.1.2 MATERIAL DE LABORATORIO

AN NN VAN NN N NN

Viales cilindricos de cristal, 1.5 cm. de diametro
Agitadores magnéticos

Parrilla de agitacidon

Parrilla de calentamiento

Pipetas Pasteur

Vasos de precipitado 25 mL, 50 mL, 100 mL
Pipetas 1 mL, 2 mL, 5 mL

Pinzas punta curva delgada

Espéatula

Balanza analitica

Sonificador

Vortex

6.1.3 MATERIAL USADO EN EL EQUIPO DE ELECTROHILADO

ANANENENE NN Y Y N N N N NN

Fuente de energia

Bomba de inyeccidén

Jeringa de plastico Sml de punta plana
Laminas de aluminio purificado
Tijeras

Pinzas punta curva delgada

Alambres de cobre

Cables con conexiones tipo caiman
Gradillas de cobre 300 Mesh

Caja porta gradillas

Contenedor de acrilico para ubicar el equipo en su interior
Magneto

Soporte universal

Plataformas

6.1.4 MATERIAL PARA EL EMBEBIDO EN RESINA Y CORTES EN
MICROTOMO

AN N NN YA N N N N N N

Equipo de embebido

Viales de cristal

Pipetas graduadas

Espatula

Magneto de agitacion

Molde de silicon

Horno

Gradillas de cobre 300 Mesh
Pinzas extrafinas

Cuchilla de vidrio (barra de vidrio 8 mm de grosor)
Segueta

Navaja de doble filo
Capturador de cortes
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6.2 EQUIPOS
FUENTE DE PODER, Spellman High Voltaje Electronics Corp. CZE1000R. 30 kV

méaximo de salida programable, corriente de 0 — 300 pA programable.

BOMBA DE INYECCION, Cole Palmer C-74900 sencilla, velocidad de alimentacion
ajustable de 0.2 pL/hr hasta 500 mL/hr.

MICROTOMO, Leica Ultracut UCT. Equipado con microscopio optico para realizar los
pequefios cortes, Tablero electrénico de controles, modo manual. Ajuste electronico de los

espesores de los cortes: 50, 70, 100, 200 y 500 nm.

CORTADORA DE BARRA DE CRISTAL, Leica EM KMR2. Realiza cuchillas de vidrio

con un angulo exacto de 45° de barras de 6.4, 10, 12 mm

MICROSCOPIO ELECTRONICO DE BARRIDO (SEM siglas en ingles), TOPCON SM-
510, Detector de Energia dispersiva de R-X marca EDAX. Las muestras con particulas
magnéticas y fullerenos fueron recubiertas con una capa de oro-paladio para una mejor
conduccion del haz de electrones; mientras que las muestras con plata se recubrieron con

niquel para evitar obstrucciones de las sefiales en el analisis elemental.

MICROSCOPIO ELECTRONICO DE TRANSMISION (TEM siglas en ingles) FEI
TECNAI G2 F20 X-TWIN, operado con un voltaje de aceleracién de 200kV. Muestra

colocada en gradilla de cobre de 400 mesh.

ANALIZADOR TERMOGRAVIMETRICO (TGA siglas en ingles), Q500 de TA
Instruments. Intervalo desde temperatura ambiente hasta 1000°C, Sensibilidad de 0.1pg y

Velocidad de calentamiento de 0.1- 100 °C/min.
ESPECTROMETRO DE EMISION ATOMICA, Termo Jarrell Ash. Material de

Referencia Certificado: MRC-113 estdndar multielemental de 100 ppm. Utilizado para el

analisis elemental de hierro y plata.
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6.4 ELABORACION DE NANOFIBRAS

A continuacién se describe un procedimiento general para elaborar Nanofibras (figura
6.2), el cual es similar para todas las nanoestructuras realizadas en esta tesis.
Posteriormente se describirdn més detalladamente y por separado el procedimiento para la

preparacion de los tres diferentes tipos de nanocompositos mencionados en este trabajo.

METODOLOGIA
EXPERIMENTAL

Preparacion de Soluei

Produccién de Fibras . 4

Vi il

Figura 6.2 Metodologia experimental del proyecto

6.4.1 PREPARACION DE SOLUCIONES

En un vial se depositaron 0.75 mL de agua destilada junto con 4.25 mL de etanol y se
esperé un momento a que la solucién se tornara homogénea. Después se agregd 0.3 g de
PVP vy se colocd en agitacion para una total disolucion del polimero por 20 minutos. La
agitacion también se puede realizar en un vortex a mayor velocidad y en menor tiempo
hasta la completa disolucién del polimero. Este es el tipico procedimiento
para preparar soluciones de PVPY y fue al primer proceso usado en este trabajo para

empezar a dominar la técnica. Con el tiempo se realizaron ajustes en las concentraciones y

manejos de disolventes para mejorar la morfologia de las nanofibras.

6.4.2 PRODUCCION DE FIBRAS

Una vez que culminé el periodo de agitacion con extremo cuidado y en forma lenta toda la
solucién fue vertida en la jeringa de plastico, El émbolo fue empujado hasta que la
solucion se encuentre lo més cerca posible a la aguja y la mayor parte del aire haya sido
expulsado. Todas las agujas usadas en la elaboracién de nanofibras fueron desgastadas en
la punta con una lima para obtener una punta plana y ayudar asi a la formacién de la gota.
La solucién puede ser impulsada hasta la punta de la aguja de dos maneras, por medio de la
fuerza de gravedad y usando una bomba de inyeccioén. Al inicio de la experimentacién se

trabaj6 con la primera opcion. Con la ayuda de un soporte y pinzas la jeringa se posicion6
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Cuando todos los equipos estén completamente apagados; la jeringa podra ser retirada
manteniendo la solucidn sobrante en un vial. Para su limpieza es lavada con agua y jabdn o
con otro disolvente dependiendo del polimero usado. En algunas ocasiones se forman
fibras entre el recolector y las conexiones tipo caiman o en los cables; con las pinzas se
cortan las fibras exteriores para extraer el recolector, los caimanes deben limpiarse

frecuentemente para no aislarlos por la capa polimérica formada.

6.5 ELABORACION DE NANOFIBRAS POLIMERICAS MAGNETICAS

El polimero usado para la realizacion de las nanofibras magnéticas fue el PVP y los
disolventes usados fueron DMF, etanol y agua destilada.

En un principio se trabajé con las cantidades reportadas para un tipico procedimiento de
elaboracién de nanofibras de PVP via Electrohilado*’ y se manejaron las mismas variables
del proceso; con el fin de aprender a manipular la técnica. Mas tarde se usaron diferentes

concentraciones y otras mezclas de disolventes.

6.5.1 PREPARACION DE SOLUCIONES DE PVP

Para la preparacion de la solucién polimérica se trabajé con tres diferentes relaciones de
disolventes diversos (figura 6.4). Se ha comprobado que el uso de relaciones de
disolventes*® como fase liquida ayuda a la morfologia de la nanofibra, reduciendo los
didmetros y obteniendo mayor uniformidad lineal.

Las tnicas variables a modificar en la experimentacion con las soluciones poliméricas es la

concentracion de polimero y del ferrofluido, para después analizar su efecto.

Relacion en Volumen 15/85

Agua destilada/etanol
RELACION DE DISOLVENTES Relacién 50/50 en peso
NANOFIBRAS DE PVP e 7 ' Etanol/DMF
Relacién 50/50-en peso
Agua destilada/DMF

Figura 6.4 Relacion de disolventes en peso

Para la primera relacion de disolventes se agregd por medio de pipetas graduadas para
medir la relacidn en volumen; se depositaron 0.75 mL de agua destilada junto con 4.25

mL de etanol para cumplir la relacion. En la relacion en peso de 50/50, el vial fue colocado
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6.6 ELABORACION DE NANOFIBRAS CON FULLERENO INCORPORADO

Las pruebas preliminares se realizaron con los reactivos de MER company (Cgy v una
mezcla de fullerenos). EI polimero con que se trabajé en esta parte del proyecto fue el
poliestireno y los disolventes usados fueron el DMF y el THF; los cuales han sido
reportados como los mas eficientes para la obtencion de una buena morfologia en la
preparacién de fibras de PS*. Debido a que el Cgo 1o es soluble en los anteriores solventes
se realiz6 una modificacion quimica de la molécula del Cg, afiadiéndole dos cadenas
alifaticas de 16 atomos de carbdn cada una facilitando asi la disolucién de la molécula en
un mayor nimero de disolventes (cloroformo, hexano, xileno, THF y DMF). El C¢ usado
para la modificacion quimica fue adquirido a Sigma-Aldrich y la nueva estructura
molecular recibi6 el nombre de “Pig Tail”; para su manejo en este documento sera referida

como “PTB” (“Pig tail buckyminsterfullereno”).

6.6.1 SINTESIS DEL C¢ MODIFICADO (PTB)

Para la obtencién de la molécula “Pig Tail” se utilizaron 0.295g de CH,(COOC¢H33),,
0.5g de Cgp, 0.135g de I y 0.1596 mL de DBU. En un matraz con capacidad de 20 mL fue
afiadido la buckybola, el ester malénico y 10 mL de tolueno, cuando los compuestos fueron
disueltos se agregd el yodo llevando la muestra a agitacion. Por otro lado en un vial es
mezclado el DBU junto con 2 mL de tolueno agregando esta solucidn por goteo al matraz
donde se encuentran los demas compuestos. La reaccidn se dejo por 24 horas, para después
evaporar todo el solvente mediante el rotavapor a 44°C; el soluto se disolvi6 con
cloroformo o cloruro de metileno para una limpieza y fue llevado al rotavapor nuevamente.
La purificacion del producto se llevo a cabo mediante una separacidon por cromatografia
utilizando una pequeiia columna de silica gel con una relaciéon 2 a 1 de hexano y cloruro de
metileno. En esta parte del proceso se realizd la separacion de los productos obtenidos de
la reaccion quimica recuperando la mezcla de fullerenos modificados y el Cgo que no
reacciono. La molécula “Pig Tail” se obtuvo mediante una separacion por cromatografia de
permeacion en gel utilizando una columna de material polimérico entrecruzando donde
por diferencia de pesos moleculares fue separada el PTB del Cg sin reaccionar. Finalmente

el producto final present6 un color rojo vino en solucidn.

6.6.2 PREPARACION DE SOLUCIONES
Para la solucién final se realizaron dos previas soluciones de 0.5 g de disolvente cada una,

recordando que las concentraciones dadas son en peso para una solucion total de 1 g de
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6.8 OBTENCION DE MUESTRAS PARA TEM

Para este tipo de analisis, las nanofibras deben de estar depositadas sobre una diminuta
gradilla de cobre, la cual se coloca en el portamuestras especial del Microscopio
Electronico de Transmision (figura 6.12). La posicion vertical el recolector dificulta la
ubicacion de la gradilla metdlica para una correcta recoleccion de las nanofibras. Sin
embargo, mediante el siguiente procedimiento fue posible la recoleccidn de la muestra. En
la lamina de aluminio se marcaron dos dobleces a medio centimetro de distancia entre
ellos, simulando la estructura de un escalén. Los dobleces se realizaron a la misma altura
de la punta de la jeringa, ubicando el escalon frente a frente de la aguja. La gradilla se
coloco sobre el escaléon formado en el recolector, después de su previa limpieza con
acetona. El equipo fue encendié por unos segundos, tiempo necesario para no saturar la
gradilla con muestra y permitir un correcto analisis de la muestra. En algunas ocasiones la
formacion de fibras entre la pared y la base del escaldn, levantan la gradilla creando la
ilusidn de la gradilla suspendida en el aire. Con unas pinzas extrafinas es tomada la gradilla

y es mantenida en un portamuestras.

6.9 TRABAJO CON EL MICROTOMO
Con este equipo se propuso obtener cortes transversales de las nanofibras y observarlas por

TEM con el fin de obtener datos sobre la dispersion de las particulas en su interior.

6.9.1 PREPARACION DEL EMBEBIDO

El equipo de embebido*’ cuenta con 3 compuestos, Embed-812, DDSA, NMA y un
catalizador DMP-30; ademaés existen tres tipos de mezclas ya establecidas para realizar el
embebido: ligero, mediano y duro. En este caso se optd por trabajar con la mezcla
mediana. En un vial se agregaron 10 mL de Embed-812, 11 mL de DDSA y 2.5 mL de
NMA, la solucidén resultante fue agitada severamente por 1 hr obteniendo una solucion
amarilla de alta viscosidad. Esta solucion se tomé como base de preparacion y puede
guardarse en refrigeracion, para usos posteriores. Para elaborar las pastillas de embebido,
se necesitd una solucién a una relacién 1:2 de la solucidn base y del catalizador DMP-30
respectivamente. La mezcla fue agitada vigorosamente hasta alcanzar la homogeneidad

adquiriendo un color mas intenso.
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7. RESULTADOS Y DISCUSIONES

7.1 SELECCION DE TIPO DE RECOLECTOR

Entre la extensa variedad de Recolectores que se manejan en el proceso de electrohilado,
podemos encontrar superficies planas estaticas, cilindros giratorios hasta estructuras
metalicas en forma de red; sin embargo en este trabajo sélo se requirieron de dos tipos.
Uno de los puntos importantes, fue conocer la morfologia de las nanofibras ante la
variacion de los parametros del proceso y la concentracion de las nanoestructuras afadidas
asi como la concentracion de la matriz polimérica. En consecuencia se necesité un sustrato
donde se fijara la muestra; ademads de facilitar su transporte y su posterior caracterizacion.
Uno de los recolectores escogidos fue una lamina de aluminio purificado de Scm de lado.
La incorporacién al equipo fue facil; las conexiones tipo caiman se situaron en las esquinas
superiores de la lamina, que al mismo tiempo ejercian la funcién de soportar el recolector
en posicion vertical. Las nanofibras son depositadas aleatoriamente por toda su superficie
de la lamina formando una delgada pelicula. La muestra de nanofibras se mantuvo fija al
recolector, aiin con bruscos movimientos y manipulaciones. Para su caracterizacién por
SEM solo fue necesario recortar un pequefio cuadro de la lamina; no obstante para otras
técnicas de caracterizacion se extrajo la muestra con la ayuda de una espatula. El otro
recolector utilizado fue un alambre de cobre doblado en una serie de largas ondas
conectando los caimanes en los extremos del cable donde las fibras fueron depositadas
entre los espacios del alambre formando una especie de red (figura 7.1). En este caso se
puede observar que las nanofibras se depositaron con cierta alineacion entre si; mostrando
también una buena fijacion al recolector; sin embargo sufria fisuras con simples

movimientos durante su manipulacién y transporte.

Figura 7.1 Recolector de Cobre con nanofibras
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RESULTADOS Y DISCUSIONES
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Figura 7.4 Distribucion de didmetros, Efecto del campo magnético

Didmetros obtenidos  Sin magneto (nm) Con magneto (micras)
Minimo 273.87 0.676
Promedio 411.13 1411
Miéximo 666.41 2.447

Tabla 7.1 Efecto del campo magnético

7.2.2 EFECTO DEL “KEEPER”

El magneto cuenta con un espacio vacio entre sus polos donde se puede colocar un cilindro
metalico llamado “Keeper”; la presencia de este componente afecta a la intensidad del
campo magnético. Al inicio del proyecto se experiment6 con la ausencia y la presencia del
“Keeper” con la finalidad de observar la manera en que afectaba a la morfologia de las
fibras la intensidad del campo magnético; también se ocupd otro cilindro de menor altura
de manera que hubiese un pequefio espacio vacio entre un polo y el nuevo “Keeper”. Se
trabajo con la misma solucidén de PVP que en el anterior apartado, sélo que ahora se agregd
0.3 mL de FF, mientras que las variables del proceso de electrohilado fueron las mismas 15
cm a 15 kV. En la figura 7.5.a, correspondiente al proceso normal sin campo magnético se
observd la presencia de deformaciones esféricas o nudos en su longitud, este
comportamiento se debe principalmente al incremento de concentracion del FF que afecta
la morfologia de la muestra resultado que se discute en el siguiente apartado. En las
siguientes imagenes la forma de cintas fue conservada notablemente, debido a la presencia
del magneto que atrae con mayor fuerza a las fibras; sin embargo en estas muestras las
estructuras se encuentran mas uniformes y sin deformaciones. Incluso en las ultimas dos
imagenes a 1000x se pueden observar las estructuras con ciertas rotaciones (figuras 7.5.c y
7.5.d). El mejor comportamiento presentado en las distribuciones de didmetros (figura 7.6)
fue presentado por las fibras preparadas con ausencia de magneto, resultd ser la mas

estrecha con una mayor presencia en el intervalo de 0.8 — 1.0 micras.
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magnéticas” muy uniformes sin modificar la concentracion de la solucion y los parametros
del equipo (voltaje y distancia aguja-recolector). En los experimentos posteriores se
decidido trabajar con la presencia del nuevo “Keeper”, dejando asi un pequefio espacio

vacio entre los polos para que el sistema esté bajo la influencia de un campo magnético.

7.2.3 EFECTO DE LA CONCENTRACION DEL FERROFLUIDO

Durante la realizacién de los experimentos anteriores se trabajé con dos diferentes
concentraciones de ferrofluido (7% v-Fe;03), 20% y 30% en volumen; es de suma
importancia resaltar que el FF esta compuesto en su mayoria por la fase liquida por lo que
afecta enormemente la concentracién de polimero diluyendo la solucién a utilizar en el
equipo de electrohilado pudiendo modificar gravemente la morfologia final. Los
parametros del proceso fueron los mismos: 15 cm a 15 kV sin modificar la concentracion
de polimero. En las Figuras 7.3 y 7.5 se pueden comparar las imagenes obtenidas por
SEM de ambas concentraciones de FF. Durante el manejo de la muestra con 30% de FF
(Figura 7.5.a) se redujo la concentraciéon polimérica afectando gravemente la morfologia
de las fibras obteniendo malformaciones o nudos en la estructura final'®. La aparicién de
estas malformaciones sera discutida mas a fondo en la seccién referida al efecto de la
concentraciéon del polimero. Sin embargo con el manejo de la muestra con 20% de FF
(Figura 7.3.a) se obtuvieron fibras mas uniformes preparadas con la ausencia y presencia
del magneto, debido a que la presencia del polimero fue reducida en menor medida en
comparacion con la concentracion anterior. Continuando con el incremento de la presencia
del FF se manej6 una concentracion de 50% en volumen de FF reduciendo ain mas la
presencia del polimero obteniendo un aspecto totalmente liquido, situacién que ocasion6
que pequefias gotas fueran lanzadas hacia el recolector dejando un rastro liquido sobre la
Jamina de aluminio durante el manejo del equipo de electrohilado. Cuando la muestra se
observé por SEM, se encontraban pequefias esferas de polimero sobre la superficie del
recolector (Figura 7.7). Este comportamiento es explicado por Mit-uppatham y
colaboradores?!, durante el periodo de las inflexiones vertiginosas, si existe una pequefia
presencia del polimero en el flujo proyectado desde la aguja hacia el recolector las fuerzas
viscoelasticas no pueden oponerse ante la magnitud de las repulsiones entre las cargas,
produciendo una segmentacion del flujo que apoyado por la tension superficial de la fase
liquida crean las gotas que son proyectadas sobre la superficie del recolector.

Otro experimento consistié en el uso de la técnica con el FF, sin embargo no se logrd

formar el flujo polimérico debido a la total ausencia de polimero por lo que solo se
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Didmetros I2em 10 kV 12em 15 kV 17em 10 kV 17em 15 kV
obtenidos (nm) (nm) (nm) (nm)
Minimo 124.98 106.63 129.03 121.90
Promedio 238.58 262.77 256.12 237.08
Maéximo 484.69 427.18 401.46 437.11

Tabla 7.4 PVP 10%

«* Solucion con 15% en peso de PVP

Continuando con el incremento de la concentraciéon polimérica, se obtuvo una mayor
presencia del polimero en el flujo polimérico cargado eléctricamente lo que significé una
menor cantidad de estiramientos por el incremento de las fuerzas viscoelésticas; finalmente
como era de esperarse también se obtuvo un incremento en los didmetros obtenidos como
se puede observar en la figura 7.13. En las imagenes obtenidas por SEM las estructuras
obtenidas presentaron morfologias bien definidas y la presencia de nudos es nula aunque
en algunos casos las fibras presentaron morfologias semejantes a pequefias ‘“cintas”
similares a las obtenidas bajo las condiciones de un gradiente de campo magnético. Con la
variacion de los parametros del proceso de electrohilado (voltaje aplicado y distancia
aguja-recolector) no se observo algin cambio en la morfologia o un cambio dréstico en las
dimensiones de las estructuras, aunque si es de notar que se obtuvieron fibras de distintos
diametros bajo las cuatro condiciones diferentes con las que se trabajo.

Las cuatro distribuciones de didmetros (figura 7.14) obtenidas bajo diferentes condiciones
de proceso fueron muy amplias y se ubicaron en intervalos de 100 a 700 nm
aproximadamente mostrando numerosos intervalos con mayor presencia de didmetros de
acuerdo a las imdgenes por SEM donde se observaron fibras de diferentes dimensiones.
Con las variables de 12 cm a 10 kV se obtuvieron pequefios didmetros a una mayor
presencia en el intervalo de 300 a 320 nm, mientras que con el incremento de una variable
no se logré reducir las dimensiones de las fibras obtenido distribuciones con varios
intervalos de mayor presencia. Por otra parte con el incremento simultineo de ambas
variables sucedié un comportamiento semejante al de la concentracion anterior; las fibras

mostraron una reduccion en los didmetros ubicando una mayor presencia en el intervalo de
280 a 320 nm.
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Didmetros 12 cm 10 kV (nm) 17 cm 15 kV (nm)
obtenidos s/FF ¢/FF s/FF ¢/FF
Minimo 83.31 100.38 61.43 94 .48
Promedio 214.90 140.49 185.55 145.99
Maximo 473.82 213.62 412.11 189.49
. Tabla 7.8 PVP 10%, DMF/agua, ausencia y presencia de FF
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7.2.7 ANALISIS ELEMENTAL ViA RAYOS X

El Microscopio Electronico de Barrido, utilizado en la obtencion de las imagenes
anteriores, cuenta con un detector de Energia Dispersiva de Rayos X. Con este aditamento
del equipo se realizaron andlisis elementales de las muestras buscando hierro elemental
para comprobar la presencia de las nanoparticulas magnéticas en el interior de las fibras.
Los analisis se realizaron sobre una imagen a 1000x, abarcando asi una mayor superficie
para la localizacion del hierro, las muestras analizadas fueron de diferentes
concentraciones de polimero y relaciones de disolventes. En las gréaficas obtenidas (figura
7.23) del analisis elemental, el aluminio presenta el mayor nimero de conteos en todas las
graficas por el tipo de recolector usado; mientras que el carbono, nitrégeno y el oxigeno
corresponden a la cadena polimérica. La presencia de hierro elemental fue presentada en
todas las graficas lo que significa que las nanoparticulas magnéticas acompaifian al flujo
polimérico en la formacién de las fibras, ubicandose en la nanofibra finalmente; incluso
cambiando el sistema de disolventes. Los picos mostrados entre 2.0 keV y 3.2 keV
corresponden al recubrimiento usado en las fibras para una mejor conducciéon de los

electrones.

7.2.8ANALISIS ELEMENTAL ViA ESPECTROSCOPIA DE EMISION ATOMICA
La muestra analizada presentd un peso total de 0.0051 mg, después de la digestioén para su
analisis se afor6 en matraz de 50 mL. El factor de solucién utilizado fue de 20. Los
resultados obtenidos son mostrados en la Tabla 7.9. La presencia de hierro elemental en la
muestra es aproximadamente del 7 %, sin embargo hace falta conocer la concentracion del
compuesto magnético en la muestra total por lo que a continuacién se presentaran los

calculos correspondientes.

Concentraciéon en  Concentracion en  Concentracion en

Muestra solucién en ppm muestra en ppm muestra %
Nanofibras .
magnéticas 0.353 mg/L 69,294 pg/g 6.93%

Tabla 7.9 Resultados Anélisis Elemental por Espectroscopia de emision atémica

Tomando en cuenta que el 70% del peso molecular del compuesto magnético es referido al
hierro elemental, podemos suponer que este porcentaje corresponde a Ja concentracién en
ppm obtenida por el espectrometro de emisidon atémica; que sumado al 30% restante

correspondiente al oxigeno de la molécula nos da un total de 98,991 ng/g. Finalmente la

76



RESULTADOS Y DISCUSIONES

concentracion en muestra en porcentaje es del 9.90% (Tabla 7.10). La realizacion de un
mayor numero de anélisis fue limitada por la cantidad tan pequefia de muestra obtenida y
su dificultad para extraerlo del recolector. Se considerd el anélisis de la muestra de un

pequeiio recorte de la ldmina pero se desprecio por las variaciones en las concentraciones.

y-Fe;03 Hierro Oxigeno

P.M. (g/gmol) 159.68 111.68 48
Porcentaje (%) 100 70 30
Concentracién en 98,991 69,294 29697

muestra ug/g

Concentracion en
muestra en %

9.90 6.93 2.97

Tabla 7.10 Resultados Anélisis Elemental de oxido de Hierro.

7.2.9 CARACTERIZACION TERMICA

A una muestra pequefia de nanofibras magnéticas se le realiz6 un analisis
termogravimétrico, para conocer una cantidad aproximada de nanoparticulas de 6xido de
hierro, contenidas en las nanofibras. La muestra utilizada para este analisis fue preparada
de una solucion de PVP al 15 % en peso; al inicio de la prueba se registrd un peso total de
6.5540 mg. En la figura 7.24 se puede apreciar las dos graficas obtenidas, la disminucién
del peso de la muestra en porcentaje (linea roja) y la derivada del porcentaje del peso
respecto a la temperatura (linea azul). La primera pérdida de peso ocurrida alrededor de los
47 °C y que contintia débilmente hasta los 300 °C aproximadamente, representa el 11% de
pérdida de peso; se debe a la evaporacion de disolvente remanente o a la humedad
absorbida en la muestra. Las dos siguientes pérdidas son debidas a la calcinacion del PVP
mostrando una composicion polimérica de la fibra alrededor del 80%. El residuo total
encontrado hasta los 800°C fue del 9.48% de la muestra, esta ultima cantidad representa
aproximadamente el porcentaje contenido las nanoparticulas magnéticas contenidas en la
fibra.

En la figura 7.25 se muestran las graficas del analisis termogravimétrico para una gota del
ferrofluido, material que contiene las nanoparticulas magnéticas. La muestra inicial reportd
un peso total de 16.977 mg. Ocurrieron dos pérdidas de peso antes de los 150 °C,
correspondiente a las moléculas de H,O contenidas en la molécula del surfactante y a la
fase liquida del ferrofluido, representado la pérdida mas grande al evaporarse alrededor del

91 % de la muestra inicial. Con el aumento de temperatura se presentd otra perdida
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pequeila de aproximadamente del 2 % de muestra correspondiente a la calcinacion del
surfactante. Se presentd una Ultima pérdida que junto al residuo total representan
aproximadamente el 7% de muestra total, este porcentaje es asociado con la presencia de

las particulas nanomagnéticas en todo el ferrofluido.
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De acuerdo a los resultados anteriores y suponiendo que el 7 % de FF corresponde a las
nanoparticulas magnéticas, se realizaron algunos célculos para conocer los porcentajes de
los componentes en las nanofibras. Partiendo de una solucién de PVP al 15 % en peso
junto con el 20% en peso de FF, mismos parametros usados en la preparacion de la
muestra analizada por TGA y espectroscopia de emisiéon atomica. En la Tabla 7.11 se
muestran los resultados obtenidos con un 8.54 % de nanoparticulas de 6xido de hierro en la
nanofibra, valor muy cercano al resultado obtenido en la concentracién de hierro por el
equipo de emision atomica (Tabla 7.10) y también al porcentaje del residuo mostrado por
andlisis termogravimétrico (Figura 7.24). Con lo anterior se puede deducir que la
composicion en porcentaje de las nanoparticulas magnéticas del peso total de las

nanofibras se encuentra en el intervalo del 8.5 % al 10 %.

Peso PVP Peso FF Peso de Peso Total Porcentaje de Porcentaje de
ahiadido a adfiadido a  nanoparticulas enla PVP en la oxido de Hierro
solucion solucién magnéticas nanofibra nanofibra en la nanofibra
0.15gr 0.20 gr 0.0140 gr 0.1640 gr 91.46 % 854 %

Tabla 7.11 Composicion en porcentaje de las nanofibras magnéticas

7.2.10 MICROSCOP{A ELECTRONICA DE TRANSMISION

Los cortes obtenidos en el microtomo de la muestra en resina epdxica fueron analizados,
con el fin de observar una seccién transversal de las fibras. Las fotografias obtenidas
fueron tomadas en el modo STEM del microscopio electrénico. En la figura 7.26 se
pueden observar unos puntos de color blanco que contrastan con el resto de la imagen,
estos puntos corresponden a las nanoparticulas de 6xido de hierro en el interior de la
estructura lineal; y tienen una dimension lineal de proximamente 10 nm. Este contraste es
debido a la distinta densidad electrénica del material polimérico y de los compuestos
magnéticos. Las imagenes confirman la presencia del 6xido de hierro en las fibras
poliméricas; sin embargo también es apreciable una cierta aglomeraciéon de las
nanoparticulas en la matriz. Esta situacién puede ser debida a deficiencias en la agitacion, a
la naturaleza del corte del microtomo o a la presencia del campo magnético durante su
preparacion que alinea las nanoparticulas y al término del proceso cuando la muestra esta
solida las nanoestructuras ya no pueden reubicarse disminuyendo asi la dispersion anterior,
pero debido a lo complejo de las interacciones magnéticas y eléctricas es dificil suponer

alguna idea respecto al comportamiento de estas nanoparticulas.
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7.3 NANOFIBRAS CON FULLERENO MODIFICADO INCORPORADO
7.3.1 PRUEBAS PRELIMINARES

El fullereno presenta solubilidad en muy pocos disolventes orgénicos, situacion que limita
el uso a ciertos disolventes polares para preparar soluciones poliméricas con buena
homogeneidad. Se necesité preparar una solucion donde el fullereno y la matriz polimérica
sean disueltos totalmente para lograr una buena dispersion en las nanofibras obtenidas. En
esta seccion del proyecto se decidid trabajar con el poliestireno, material que se puede
disolver en una gran variedad de disolventes incluyendo uno que disuelve al fullereno.
Durante las pruebas preliminares se trabajo con tres diferentes disolventes; tolueno, DMF y
THF para observar su respectivo comportamiento en el proceso de electrohilado. Los
reactivos que se incorporaron a las soluciones fueron fullereno puro (Ceo) y una mezcla de
fullerenos con moléculas de diferente nimero de atomos de carbdn; con la finalidad de
realizar las pruebas preliminares de preparacién de nanofibras con moléculas de fullereno
incorporado mediante la técnica de electrohilado.

El tolueno parecid ser la opciéon mas viable al disolver ambos materiales obteniendo una
solucién muy estable de un color violeta intenso, sin embargo durante el proceso de
electrohilado se presentaron muchas complicaciones; el proceso se realizd bajo diferentes
condiciones del proceso (15cma 15kV, 15cma 20 kV y 10 cm a 20 kV) y en ninguna de
las condiciones se obtuvieron la formacion de fibras. En la punta de la jeringa se observo
una pequefia formacién parecida al “Cono de Taylor” no obstante el flujo proyectado
presentd un estancamiento en la punta de aguja evitando que avanzara mas hacia el
recolector, en consecuencia sobre la lamina de aluminio no se observé la presencia de
estructura alguna. Se realizaron otras modificaciones en los parametros del proceso sin
obtener algin indicio de la formacion de fibras, sin embargo también diversos
investigadores han reportado los malos resultados en la preparacion de fibras con el
tolueno como Megelski y colaboradores'® asi como también Jarusuwannapoom y
colaboradores*® por lo que el uso del tolueno se descarto totalmente en este sistema.

Se continud con la experimentacion con los otros dos disolventes pero en este caso se
inici6 con la preparacion de fibras de puro polimero presentando buenos resultados con las
soluciones de DMF; mientras que el manejo del THF presentd un estancamiento en la
punta de la jeringa por lo que no se logrd la obtenciéon de muestras homogéneas sobre el
recolector. En las imagenes obtenidas por SEM (figura 7.28) se pueden observar los
resultados obtenidos con ambos disolventes, en el caso de las fibras preparadas con DMF

presentan una excelente uniformidad lineal mientras que en las imagenes con el THF se
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Figura 7.31 Distribucién de Diametros PS/DMF con Fullerenos

Didmetros 10 cm 10 kV (micras)
obtenidos mezcla Ceo
Minimo 1.51 0.64
Promedio 3.62 1.22
Maximo 7.22 2.08

Tabla 7.13 PS/DMF con Fullerenos

7.3.2 FULLERENO MODIFICADO (“Pig Tail Buckyminsterfullerene PTB”)
Después de los resultados anteriores, se buscaron otras opciones para lograr soluciones
mas homogéneas y disminuir el didmetro de las estructuras lineales. El problema se enfocod
en mejorar la solubilidad del fullereno en aquellos disolventes que mostraron mejores
resultados en la preparacién de nanofibras de PS. Como solucién se decidié modificar
quimicamente la estructura del C¢p mediante una cicloadicion®® 1,3 dipolar con un diester
malonico de cadena larga, resultando en la adicion de dos cadenas alifiticas de 16
moléculas de carbon cada una a la estructura esférica del Cgy brindandole una mayor
solubilidad en una mayor cantidad de solventes sin la necesidad de agregar surfactantes.

La reaccion quimica (figura 7.32)obedece a una cicloadicion del ester maldnico sobre el
fullereno Cep la cual se lleva a cabo mediante los protones a del ester, los cuales por efecto
de resonancia de los dobles enlaces C=0 se vuelven acidos y estos reaccionan con la base
fuerte DBU, posteriormente un dtomo de yodo sustituye al BDU + HI y precipita mientras
que el otro 4tomo de yodo junto con el acido maldnico se adicionan al Cgy generando el
producto “Pig Tail” con un rendimiento del 50%, el compuesto final tiene la formula
empirica de CosHecO4. La nueva estructura molecular fue bautizada como “Pig Tail” y se le
abrevié como “PTB”. (Imagenes de soluciones y detalles de su preparacion en la seccidén

de desarrollo experimental, Espectro de resonancia magnética en Anexos).
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Figura 7.32 ‘Pig tail’ C¢y modificado: CosHgO,4 (PTB), reaccién quimica

7.3.3 COMPARACION ENTRE FIBRAS CON LA PRESENCIA Y AUSENCIA DE
LA MOLECULA DE FULLERENO MODIFICADO

Una vez que la solucién final de PTB y de PS se llevd al equipo de electrohilado, las
muestras obtenidas se observaron por SEM (figura 7.33) obteniendo imégenes de fibras
con didmetros uniformes con la minima presencia de nudos o malformaciones en las
estructuras lineales; también se observd una dramatica reduccion de diametros de las fibras
poliméricas con PTB incorporado en comparacion con las fibras de PS preparadas con la
ausencia del PTB. Los resultados anteriores se reafirmaron con la preparacién de las fibras
bajo dos diferentes condiciones de proceso de electrohilado: 10 cm a 20 kV y 15 cm a 20
kV, en ambas condiciones las estructuras lineales mostraron una excelente uniformidad
lineal con la ausencia y presencia del PTB. La diferencia entre los didmetros obtenidos se
comprobd también en las distribuciones de diametros obtenidas (figura 7.34), las fibras
preparadas sin PTB mostraron distribuciones sumamente amplias llegando hasta los 1000
nm ubicandose en el amplio intervalo desde 400 nm hasta 1080 nm; mientras que las
distribuciones de las fibras con PTB incorporado son mas estrechas ubicindose en un
intervalo entre 120 y 400 nm aproximadamente mostrando una mayor presencia en el

intervalo de 220 a 240 nm.

Didmetros 15 cm 20 kV (nm) 10 cm 20 kV (nm)

obtenidos s/PTB c/PTB s/PTB c</PTB
Minimo 300.35 158.55 615.12 95.24
Promedio 661.40 244.89 750.52 233.92
Miéximo 1068.22 403.60 881.60 370.92

Tabla 7.14 PS 10 % en DMF, ausencia y presencia de PTB
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7.3.4 EFECTO DE LA CONCENTRACION DE PS Y VARIACION DE LOS
PARAMETROS DEL PROCESO

¢ Solucion con 10% en peso de PS

El proceso de electrohilado se desarroll6 sin complicaciones a excepcion de un pequeiio
numero de gotas que fueron proyectadas hacia el recolector, las soluciones se prepararon
con unas concentraciones de 10% en peso de PS y 1% en peso de PTB. Las fotografias por
SEM muestran unas estructuras sumamente delgadas para las cuatro condiciones diferentes
de proceso (voltaje y distancia aguja-recolector). En la figura 7.35 y 7.36 son mostradas
las iméagenes de fibras obtenidas a 10 kV con una pequeiia variacién en la distancia aguja-
recolector con diametros sumamente delgados y la presencia de malformaciones o nudos,
sin embargo los diametros obtenidos fueron los mas delgados que se llegaron a obtener en
todo este proyecto con la técnica de electrohilado. Las fibras preparadas a 10 cm y 10 kV
(figura 7.35) fueron las mas delgadas con una distribucién de diametros demasiado
estrecha ubicada en el intervalo de 30 a 120 nm mostrando una mayor presencia de
diametros en el intervalo de 70 a 80 nm; sin embargo las fibras obtenidas presentaron
ciertas rugosidades en su superficie a diferencia de las tradicionales superficies lisas de las
fibras de poliestireno preparadas con ausencia de PTB en DMF. Con el incremento del
voltaje aplicado a 20 kV (figura 7.37) se observé un gran cambio en las morfologias
obtenidas al disminuir notablemente la presencia de los nudos y también se lograron
estructuras con didmetros mas uniformes; sin embargo no se logrd la reduccién de los
didmetros en cambio los didmetros se incrementaron mostrando una mayor presencia en el
intervalo de 220 a 240 nm en la distribucién de didmetros. Durante la variacion de la
distancia aguja-recolector a 20 kV no se registraron cambios notables en las morfologias lo
que reduce el efecto de esta variable para este sistema al no obtener cambios notorios en la
morfologia final durante toda la experimentacién con este sistema. Megelski y
colaboradores'® reportaron un cambio de morfologias y reduccién de didmetro de las fibras
poliméricas trabajando con poliestireno puro, lo que supone en este caso en efecto
contrario por la presencia del PTB aunque como se discutié en el pasado apartado las
interacciones de la molécula de Cg modificado atin no son muy claras y s6lo existen

suposiciones.
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7.3.6 PREPARACION DE FIBRAS DE PS CON PTB INCORPORADO EN THF

A pesar de haber obtenido malos resultados en las pruebas preliminares se decidio
continuar con la experimentacion de este disolvente. Las razones por las que se prosiguid
el trabajo con el THF fueron: una excelente solubilidad de la molécula de Cgy modificado
disolviéndose mas rapido que en el DMF y ademas de haber sido reportado como uno de
los mejores disolventes para la preparacién de nanofibras de poliestireno*’. Como resultado
se obtuvo una solucién muy homogénea por lo que se realizaron pruebas para observar su

comportamiento durante el proceso de electrohilado.

¢ Soluciéon con 10% en peso de PS

Durante el desarrollo del proceso se formé sobre el recolector una fina pelicula de color
magenta por lo que parecid la obtencion de pequefias estructuras lineales con el cambio de
solventes; sin embargo al analizar las muestras por SEM se observaron morfologias
totalmente diferentes. A pesar de no presentar problemas durante su elaboracion las
muestras preparadas a 10 kV con variaciones en la distancia aguja-recolector se obtuvieron
formaciones aisladas de gran tamafio sin una estructura definida y sin el menor indicio de
formas lineales. En cambio incrementado el voltaje aplicado los resultados mejoraron, en
la figura 7.43 se puede apreciar un mayor nimero de estructuras lineales, no obstante atin
se conté con una gran cantidad de estas estructuras amorfas. La variacidn en la distancia
aguja-recolector también jugd un papel muy importante presentado morfologias muy
distintas entre si; la figura 7.43.a presentd las fibras mds delgadas de todos los
experimentos con este disolvente asi como la menor cantidad de malformaciones, pero a su
vez fue la mas heterogénea al observar en la imagen diversas morfologias como fibras
delgadas y cintas uniformes, con una distribucién de didmetros demasiado amplia. Con el
incremento de la distancia a 5 cm (figura 7.43.b) sucedi6é un aumento en la presencia de
estas malformaciones, las pequefias fibras lucieron mas uniformes pero también un mayor
didmetro, en consecuencia se obtuvo una distribuciéon mds estrecha pero con una mayor
presencia en el intervalo de 1 a 1.2 micras (figura 7.44). La experimentacion con
soluciones de THF mostr6 grandes cambios en la morfologia de la muestra mediante la
variacién de los parametros del proceso; una mayor distancia entre la aguja y el recolector
incrementa la cantidad de malformaciones debido a la rapida evaporacion del disolvente
que presenta un punto de ebullicibon muy bajo, asi que se decidid continuar los

experimentos fijando la distancia de aguja-recolector al0 cm.
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Figura 7.50 Distribucién de Diametros PVP 12%/ Ag en agua Tabla 7.21 PVP / Ag

7.4.3 MANEJO DE OTROS DISOLVENTES EN LA PREPARACION DE FIBRAS
CON NANOALAMBRES DE PLATA INCORPORADOS

Se experimentd con distintos sistemas de disolventes con la finalidad de disminuir los
didmetros de la fibra u observar algiin cambio en la morfologia final. En las siguientes
pruebas se establecio el uso de un gramo de disolvente total para manejar los porcentajes
de las concentraciones. También se realizaron dispersiones especiales para usarlas en el
quipo de electrohilado, (ya no se usaron muestras liquidas para la preparacion de peliculas)
por lo que se usaron alicuotas de la dispersion de los nanoalambres mdas concentradas y con
la menor cantidad de disolvente para que no afectara la concentracion polimérica final.
Con la finalidad de lograr las mejores morfologias se fijaron las concentraciones de
polimero en 15% y 18% en peso, concentraciones altas debido al incremento de la
presencia (35% en volumen) de la dispersion concentrada de nanoalambres que disminuye
considerablemente la presencia polimérica. Cabe destacar que la cuantificacion de los
nanoalambres de plata en las dispersiones iniciales usadas no ha sido posible debido a
varias implicaciones por lo que no se sabe exactamente la concentracién de plata en la
dispersidn final. Los parametros del equipo se fijaron en 12 cma 10 kVy 17 cm a 15 kV
en todos los experimentos de acuerdo a los buenos resultados obtenidos con esas variables

durante el trabajo realizado con el PVP en las fibras magnéticas.

% Agua destilada
Fue la fase liquida usada en las anteriores preparaciones mostrando excelentes

morfologias, sin embargo las muestras obtenidas de PVP resultaron con una distribucién
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Con el manejo de la concentracion de 15 %, el resultado fue la obtencién de estructuras
con una minima presencia de nudos con ambas condiciones de proceso. En la figura 7.52.a
las estructuras mostraron una ligera alineacién aparente, sin embargo al incrementar la
distancia y el voltaje aplicado se presentd una alineacion paralela en una misma direccién
de casi todas las fibras y a mayores magnificaciones se pueden localizar dos tipos de
estructuras lineales, unas muy delgadas y otras de mayor espesor. Los diametros obtenidos
fueron més pequefios en el caso de la muestra preparara con mayor voltaje y distancia
aguja-recolector, mostrando una mayor presencia en el intervalo de 400 a 450 nm como lo
muestra la distribucién de diametros en la figura 7.53. Con el incremento de la
concentracién del polimero, se obtuvieron estructuras lineales (figura 7.54) con didmetros
més uniformes que con la concentracién anterior erradicando totalmente la presencia de
nudos a lo largo de la fibra. Del mismo modo que en el anterior experimento se observo
una mayor alineacién paralela de las fibras con el incremento de las variables del proceso
lo que sugiere la obtencion de mejores resultados con 17 cm a 15 kV; aunque el
incremento de los didmetros fue inevitable debido a la mayor presencia polimérica pues en
ambas distribuciones de diametros (figura 7.55) se rebasaron los 500 nm de didmetro
promedio. Los didmetros mas delgados fueron obtenidos con la muestra preparada con 12
cm a 15 kV con una mayor presencia en el intervalo de 500 nm a 550 nm.

Estas alineaciones paralelas en las imagenes son atribuidas a la presencia de los
nanoalambres de plata y su efecto durante la formacién de las fibras en el desarrollo de
las. Como es bien sabido la plata es un excelente conductor de la corriente eléctrica que
puede contribuir a una mayor densidad de carga en el flujo polimérico proyectado lo
resulta en un mayor numero de estiramientos e inflexiones vertiginosas movimientos
sucesivos, no obstante la estructura rigida del nanoalambre puede llegar a entorpecer esta
serie de eventos evitando que el didmetro de la fibra sea reducido considerablemente.
Debido también a la buena conduccién eléctrica de la plata se pude suponer una mayor
alineacion paralela de las estructuras con el incremento del voltaje aplicado en ambas
concentraciones y una obtencidén de menores didmetros a mayor voltaje con el manejo de
PVP al 15%; por otro lado manejando PVP al 18% no se logré la reduccion de diametros

por la mayor presencia del polimero y el bajo punto de ebullicion del etanol.

s DMFy etanol relacion de 50/50 en peso
La relacion de disolventes que anteriormente ha dado buenos resultados es aplicada con el

uso de los nanoalambres de plata. Los resultados obtenidos con la concentracién de 15 %
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Figura 7.57 Distribucion de Didmetros, PVP 15% / Ag en DMF/etanol

Didmetros 12ecm 10 kV 17cm 15 kV

obtenidos (nm) (nm)
Minimo 162.18 191.71
Promedio 356.36 357.68
Maximo 617.44 601.27

Tabla 7.24 PVP 15% /Agen DMF/etanol

IT = 6.00kv Signal A= InLens  Date :15 Jun 2008
D Photo No. = 94!

= {0mm 5 Time 1882

(a) (b)
Figura 7.58 Fibras de PVP 18%, Ag dispersién 35% en DMF/etanol, 1000x y 5000x
(a) 12cma 10 kV (b) 17cma 15kV
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Figura 7.59 Distribucién de Didmetros PVP 18% / Ag Nanoalambres en DMF/etanol

Didmetros 12cm10kV 17cm 15 kV

obtenidos (nm) (nm)
Minimo 365.31 271.99
Promedio 587.36 394 .64
Miximo 874.10 62421

Tabla 7.25 PVP 18% /Ag en DMF/etanol

7.4.4 ANALISIS ELEMENTAL ViA RAYOS X

Las muestras con nanoalambres de plata obtenidas con diferentes sistemas de disolventes
con una concentracion polimérica al 18% que fueron observadas por el Microscopio
Electrénico de Barrido, también se analizaron mediante el detector de Energia Dispersiva
de Rayos X. El anélisis Elemental se realizd para buscar plata elemental en las muestras
poliméricas y asi comprobar la presencia de los nanoalambres en el interior de las
nanofibras ya que en las imagenes obtenidas por SEM resulté muy complicado diferenciar
la nanoestructuras metalicas de la matriz polimérica. Para este andlisis las muestras fueron
recubiertas con niquel ya que el recubrimiento de oro-paladio usado en todas las muestras
anteriores se traspone con las sefiales de la plata en el detector EDS.

Los resultados de los analisis elementales son presentados en la figura 7.60. La presencia
del aluminio y el silicio son asociados al recolector usado para depositar las nanofibras;
mientras que el carbdn, el nitrogeno y el oxigeno son atribuidos a la cadena polimérica. En
todas las graficas obtenidas se mostré la presencia de plata elemental, con lo que se
comprueba la ubicacion interior de la nanoestructura metalica en la nanofibra polimérica.
De acuerdo a lo anterior las nanoestructuras presentes en la solucidon polimérica
acompaiian al flujo expulsado de la jeringa en todo el periodo de formacion de la fibra
durante el desarrollo de las inflexiones vertiginosas hasta ubicarse en la fibra sélida. Con

este comportamiento de los nanoalambres de plata se puede sugerir que la estructura es la
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del alambre recubierto por una capa polimérica parecido a un cable coaxial; sin embargo es
necesario obtener mas informacién a cerca de la ubicacién exacta de las estructuras

metalicas en la fibra para concretar la idea.
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Figura 7.60 Andlisis Elemental de las fibras con Plata incorporada

7.4.5ANALISIS ELEMENTAL ViA ESPECTROSCOPIA DE EMISION ATOMICA
Se realizaron tres andlisis de diferentes muestras; la primera muestra fue del primer
experimento con el PVP cuya solucién final se le agregé 2 mL de solucién de plata,
ademds de contener surfactante. Las dos siguientes muestras pertenecen a la seccién de
fibras preparadas con distintos disolventes donde el volumen de solucién de plata que se
manejo en la preparacion de las muestras fue de 0.7 mL y con la ausencia del surfactante.
Las muestras iniciales reportaron pequefios pesos a pesar de poseer un gran volumen.
Hasta el momento de la redaccién de este documento no se encontré algin método
confiable para cuantificar el porcentaje de plata en la dispersion inicial de etanol, por lo

que es dificil usar una base de comparacion con los resultados obtenidos, ademas de que es
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posible que la concentracién de nanoalambres haya sido diferente en cada volumen
agregado a la solucién polimérica por la presencia del surfactante. Sin embargo en los
resultados (Tabla 7.27) obtenidos por el andlisis elemental se obtuvieron una serie de
resultados ubicados en un intervalo muy pequefio.

Todas las concentraciones obtenidas se presentaron por debajo del 1% de muestra total. La
primera muestra analizada obtuvo la mayor concentracion de plata debido a la mayor
cantidad agregada de solucién metalica, mientras que los dos Gltimos resultados fueron
mas cercanos debido al mismo volumen adicionado lo que podria sugerir que los

volimenes agregados poseen aproximadamente cantidades semejantes de plata.

Concentracion en Concentracion en

Muestra irjz‘t{cuizh(';r ) solucion en ppm muestra en ppm eg‘:::lc‘i::::f:é'z/
(mg/L) (ug/®) 52
PVP/agua 0.0018 2.6400 7333 0.730
PVP/etanol 0.0022 0.0271 308 0.031
PVP/DMF/etanol 0.0012 0.0313 652 0.065

Tabla 7.26 Resultados Analisis Elemental por Espectroscopia de emisién atémica

7.4.6 CARACTERIZACION TERMICA

Se analiz6 una muestra pequefia por TGA con la finalidad de cuantificar la cantidad de
plata por medio del residuo obtenido en la prueba calorimétrica. La muestra fue preparada
con la relacién de disolventes de DMF/etanol con una concentracion de PVP al 18%; a
pesar de la obtencion de una buena cantidad de muestra el peso inicial fue de 7.531 mg. En
la figura 7.61 se puede observar la grafica obtenida, la disminucion del peso de la muestra
en porcentaje (linea roja) y la derivada del porcentaje del peso respecto a la temperatura
(linea azul). Las dos primeras pérdidas son asociadas a la evaporacion del disolvente en la
muestra representando aproximadamente un 15% de muestra total. A continuacién se
observan otras dos perdidas de peso correspondientes a la calcinacién del polimero y sus
residuos por el cambio de atmoésfera de nitrégeno a oxigeno, mostrando una composicidén
polimérica del 84% aproximadamente. El residuo total encontrado hasta los 800°C fue del
0.49 % de la muestra, esta ultima cantidad representa aproximadamente el porcentaje
contenido de los nanoalambres en la fibra total. Esta tltima cantidad coincide con los datos
obtenidos en la caracterizacién por espectroscopia de emisién atomica; en todos los
resultados se obtuvo un porcentaje por debajo del 1 % de muestra total, lo que significa
que para la realizacion de nanocables es necesario incrementar considerablemente la

concentracion de nanoalambres y trabajar con altos voltajes.
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Figura 7.61 TGA nanofibras con nanoalambres de plata incorporados
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8. CONCLUSIONES

Los nanocristales de y-Fe,O3, la molécula modificada de Cgp (PTB) y los nanoalambres de
plata fueron incorporados exitosamente en las fibras ultra delgadas de poliestireno, PVP y
PVA mediante el uso de la técnica de electrohilado. En cada caso se reportaron las
condiciones Optimas para la produccién de las estructuras lineales mas delgadas, con
diametros mas uniformes y total erradicacion de malformaciones o nudos en toda la
longitud de la fibra a partir de las variaciones de la concentracién polimérica,
concentracion de las nanoestructuras, distancia aguja-recolector, voltaje aplicado y varios

solventes.

La caracterizacion de los tres nuevos tipos de compositos demostrd la presencia de las
nanoparticulas magnéticas, moléculas de fullereno modificado y nanoalambres de plata en
el interior de la fibra ultra delgada brindando las bases para posteriores trabajos, en los
cuales se realizara un énfasis en las propiedades nuevas y especificas para aplicaciones

potenciales en tecnologia de textiles, cuidados de la salud y electronicos.

La incorporacion de los materiales nanoestructurados en las fibras poliméricas provocé en
los tres casos morfologias inesperadas en su superficie o depositacién. Estas incluyen
formacion de cintas por la presencia de un gradiente del campo magnético, rugosidades
superficiales por la presencia del PTB y fibras conductoras con un recubrimiento

polimérico.

Ademas para nuestro conocimiento, este trabajo es el primer reportado en la preparacion de
fibras poliméricas ultra delgadas mediante la técnica de electrohilado a nivel nacional en
México, lo que significa la importancia de este documento como introduccién de la técnica

de electrohilado en nuestro pais.
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9. TRABAJO A FUTURO

M Estudiar mas a fondo la interaccion de las nanoparticulas magnéticas, fullereno
modificado y nanoalambres de plata con las cargas eléctricas, fuerzas
electrostaticas y viscoelasticas durante el desarrollo de las inflexiones vertiginosas

para comprender su efecto en la morfologia final de las fibras.

M Realizar una amplia e integra caracterizacion de las propiedades magnéticas,
mecanicas, térmicas y eléctricas, asi como analisis por microscopia electrénica de
transmision de los nuevos compositos para una recapitulacion de las nuevas o
mejores propiedades de los nuevos comopositos de nanofibras que se llegaran a
obtener por la incorporacién de nanoparticulas de 6xido de hierro, moléculas

modificadas de Cgo y nanoalambres de plata.

M Realizar estudios sobre la factibilidad de la incorporacién y dispersion de los
nuevos compositos de nanofibras via tecnologia de electrohilado, en diferentes
matrices poliméricas y estudiar su efecto en la mejora u obtencion de propiedades

nuevas y especificas

M Implementacion de los nuevos compositos en sus aplicaciones directas como
elaboracion de textiles inteligentes, curacién de heridas mediante impulsos

eléctricos o equipos nanoeléctricos.
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11. ABREVIATURAS

Ferrofluido

“Pig Tail Bucky”, C4y modificado
Dimetilformamida

Tetrahidrofurano

Poli (6xido de etileno)

Poli estireno

Poli (vinil pirrolidona)

Poli (vinil alcohol)

Poli (acetato vinilico)

Microscopio electronico de Barrido (siglas en ingles)
Microscopio electronico de Transmision (siglas en ingles)
Analisis termogravimétrico

Calorimetria diferencial de barrido
1,8-Diazabiciclo[5.4.0]undec-7-eno

Centimetros ctbicos

kilovoltios
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