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Introduccion

Dispersidén de Rayos X a dngulos altos, bajos

Morfologia de nanotubos de carbono:
a) Nanotubos de pared simple (SWCNT)
b) Nanotubos de pared miltiple (MWCNT)
c) Agregados de nanotubos
d)Aglomerados de nanotubos

Morfologia de materiales compuestos de polimero y nanotubos de carbono:
a) Dispersion de los nanotubos

b) Morfologia inducida por el procesado
Conclusiones

http:/www.iem.cfmac.csic.es/fmacro/tutorials.htm




Introduccion :Formas alotrdpicas del carbono
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‘ Introduccion :Propiedades electrénicas

* Las propiedades electrénicas dependen de la quiralidad
* La espectrocopia Raman permite caracterizarlas
* Didmetro del nanotubo:

C. Domingo, IEM, CSIC

armchair zigzag

* M. Terrones, Annu. Rev. Mater.Res. 2003. 33:419-501
d (nm)= 248/vgg,, (cm™)
*A. Jorio el al., Phys. Rev. Lett. 86, 1118 ,2001

d (nm)= 223.5/ vgg), (cm)-12.5

*M. S. Dresselhaus, P. C. Eklund, Advances in Physics, 2000, 49, 705

¢ Qué nos ofrece la dispersion de Rayos X ?




Resenas nistoricas

* Los cristales se conocen desde la antigliedad

La palabra cristal se aplicaba al cuarzo y al hielo.

Siglo XI d.c. Farmacopea China: primeras referencias cientificas a los cristales.

Edad media. El término adquiere un significado mds general para describir
sustancias naturales con apariencia de gran reqularidad en su
forma externa.

Siglo XVII se observa el crecimiento cristalino en laboratorio.

* 1824 Seiber propone que los bloques elementales de los cristales estdn
formados por esferas.

Figura 3. Modelo de calcita (CaC03) de C. Huyghens, Traité de I luriidre, 1690,




1912 Laue desarrolla una teoria elemental de la difraccion de rayos X por una
disposicién periddica de elementos. Primeras observaciones

experimentales:

Método de Laue
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-1913 Bragg. Primeras estructuras cristalinas:
- Los rayos X son de naturaleza ondulatoria, puesto que son difractados

- Los cristales estan formados por una distribucién periédica de atomos

Ley de Bragg

2dsinO=nA




Difraccidn por policristales: Silicio

Monocristal

Policristal
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Difraccidn por policristales

{3@ c-o-(Ctig)o]

Tan(20)= (y/x)

s = (2/A)sen(0) = ¢/(2n)




Morfologia de nanotubos de carbono: nanotubos individuales

Carbon nanotubos

/\.

De pared simple De pared compuesta
(Single Wall Carbon nanotubes) (Multi-Wall Carbon nanotubes)
( SWCNT)

( MWCNT)

A

+ M. Terrones, Annu. Rev. Mater.Res. 2003. 33:419-501

+ E.T. Thostenson et al. Composites Science and Technology 61, 1899 (2001).

- Steffen Weber's Crystallography Picture Book
www.jcrystal.com/steffenweber/pb/swpbl.pdf




Difraccion de nanotubos individuales

SWCNT

No presenta periodicidad de planos cristalinos = No hay difraccion

MWCNT

(a)
Espectro de diffracciom de rayos X
de un MWCNT (Nanocyl S.A.)
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Morfologia de nanotubos de carbono: agregados de nanotubos

*Debido a los métodos de preparacion los nanotubos de carbono presentan agregacion

A. Thess et al., Science 273, 483 (1996).
S. Rols et al. Eur. Phys. J. B 18, 201 (2000).

Difraccién de agregados de nanotubos

Intensity (a.u.)
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(a) (b)
Espectro de diffracciém de rayos X Perfil radial de intensidad
de un agregado de SWCNT (HiPco, CNT)




Aglomerados de nanotubos: objetos fractales

‘Un objeto fractal posee autosimilitud en un determinada rango espacial

Un tubo posee autosimilitud en el rango espacial entre
su longitud y su diametro

-Un aglomerado de nanotubos
puede ser una estructura fractal

I'-..l..

.
“

Masa < Rd |, d= dimension fractal

L 4 .
"saguust®

d =1 varillas
d= 2 discos 1<d«< 3 fractales 2R
d= 3 esferas

A
\ 4

J.E. Martin, A.J. Hurd, Appl. Cryst. 20, 61 (1987).
B.J. Bauer, E.K. Hobbie, M.L. Becker, Macromolecules 39, 2637 (2006).




Aglomerados de nanotubos: Dispersién de rayos X por fractales

* Dispersion de rayos X por fractales:

1(q) o« g, q=(4n/L) sen(0), 20 dngulo de dispersion

» Dispersion optima o = 1

Nanocomposites

1

optimizacion de propiedades mecanicas

1

mdxima dispersion del nanoaditivo

J.E. Martin, A.J. Hurd, Appl. Cryst. 20, 61 (1987).
B.J. Bauer, E.K. Hobbie, M.L. Becker, Macromolecules 39, 2637 (2006).




Aglomerados de nanotubos: Dispersién de rayos X por fractales

* Intensidad de rayos X dispersadas por muestras de SWCNT dispersadas en
un fundido polimérico (PET)

SWCNT
concentracion

(en peso %)

* Valores de las pendientes (o ) . T=290°C

o> 2

l

Aglomeracion de Nanotubos

2 3 4
SWCNT (% in weight)




Morfologia de materiales compuestos de polimero y nanotubos de carbono .

Nanocomposite | Un material compuesto de una matriz y un aditivo de tamaiio nanoscépico
en el cual la interfase matiz-aditivo es el pardmetro crucial en lugar de serlo
la fraccidn de volumen del aditivo (composites tradicionales)

Termopldsticos: PE, PET, Nylon.....

Polimero Duropldsticos: Resinas epoxy, poliuretanos....
+
CNT { sweNT, MweNT.
j ” Mezcla en fundido: mezcladoras de doble husillo, rodillos

inyeccién en molde...
Polimerizacidn in situ: CNT + monomero
y posterior polimerizacidn

Procesado | <

~ Mezcla en disolucion

R.A. Vaia et al, Materials Today, November, 32 ( 2004).
E.T. Thostenson et al Composites Science and Technology 61, 1899 (2001




Difraccién por Polimeros Semicristalinos |

Fase amorfa

Polibutilentereftalato (PBT)

Fase cristalina

Sustancias policristalinas




Difraccion por Polimeros Semicristalinos

Tan(20)= (y/x)

s = (2/A)sen(0) = q/(2m)
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Difraccion por Polimeros Semicristalinos: dngulos altos (WAXS) y bajos (SAXS)
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Difraccién por Nanocomposites

Composite: PBT-SWCNT
(0.2% en peso de SWCNT)

SAXS

WAXS




Difraccion por Nanocomposites

Composite: PBT-SWCNT
(0.2% en peso de SWCNT)
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PBT+0.2% SWCNT

ifraccion por Nanocomposites. Microfoco: 5 um
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PBT+0.2% SWCNT

ifraccion por Nanocomposites. Microfoco: 5 um
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Difraccion por Nanocomposites. Microfoco : 5 um

SWCNT
aggregates
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Jerarquia estructural de los nanotubos de carbono

Nanotubo
~ 1-10 nm

Agregado
~ 10-10%2nm

Aglomerado
~ 103-10*nm

2€

!

PET-SWCNT

Producto
> 10%nm




Conclusiones

‘Las técnicas de dispersion de rayos X a dngulos bajos y altos pueden
ser herramientas muy Gtiles para la caracterizacién de nhanotubos de carbono
y sus nanocomposites a distintas longitudes de escala.
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