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RESUMEN. 

En este trabajo se presenta el diseño, construcción y puesta en marcha de 

un equipo de electrospinning. La puesta en marcha de este equipo se hizo con la 

síntesis de nanofibras poliméricas de PMMA dopadas con nanotubos de carbono 

multipared. 

Las variables que cambiaron en el proceso de síntesis de las nanofibras 

fueron, el voltaje y la relación de porcentaje de PMMA con respecto a los 

Nanotubos de carbono. 

La caracterización de las nanofibras se llevó a cabo en el Microscopio 

Electrónico de Barrido (SEM ), Espectroscopía  Infrarroja (IR), Espectroscopia 

Raman, Elipsometría Espectroscópica (EE) y Microscopía  de Fuerza Atómica 

(AFM), con las cuales se pudo observar la morfología, propiedades ópticas y 

propiedades mecánicas de las diferentes nanofibras sintetizadas a los diferentes 

voltajes y cambios de concentración. 

Una vez obtenidos los resultados de caracterización se llegó a diferentes 

conclusiones, siendo la principal: se logró diseñar y construir un equipo de 

electrospinning con las características suficientes y necesarias para sintetizar 

micro y nanofibras poliméricas, así como fibras de compositos; se hace especial 

hincapié en que no es un equipo con grandes capacidades como los que existen 

en el mercado, pero ha sido posible electrohilar diferentes polímeros puros y 

dopados, variando las condiciones de síntesis (voltaje, velocidad de inyección, 

tiempo de corrida y tipo de superficie de depósito utilizado). 
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INTRODUCCIÓN. 

Nanotecnología, es un término que se ha utilizado ampliamente en estos 

últimos años en todos los campos de la ciencia, la ingeniería y hasta en las rutinas 

diarias de cualquier persona. En la actualidad el mundo se está inclinando al 

estudio, desarrollo y aplicación de los nanomateriales. Cada día son distintos los 

nanomateriales que son descubiertos, y aunado a esto sus aplicaciones van en 

constante desarrollo y crecimiento, consiguiéndose cada vez por ejemplo 

productos finales más livianos, resistentes, versátiles y de menor costo [1].  

Dentro de los nanomateriales hay una gran clasificación y dentro ella se 

encuentra los nanocompositos, que son, materiales compuestos en parte o en su 

totalidad por polímeros y diferentes nanopartículas o nanofases. De esta 

combinación de materiales, se obtienen otros con nuevas propiedades mecánicas, 

menor coeficiente de fricción, elasticidad  u otro tipo de propiedades que también 

pueden ser añadidas o mejoradas; por ejemplo, las propiedades ópticas, las 

eléctricas y/o las magnéticas [2].  

Los polímeros son considerados como buenas matrices para compositos ya 

que pueden diseñarse fácilmente a la medida, dando como resultado a una gran 

variedad de propiedades físicas. Asimismo, poseen por lo general una estabilidad 

a largo plazo y buena procesabilidad [3]. Las partículas inorgánicas, por su parte, 

tienen propiedades ópticas, catalíticas, electrónicas y magnéticas sobresalientes. 

Al combinar las atractivas funcionalidades de ambos componentes, se espera que 

los nanocompositos derivados exhiban propiedades sinérgicas mejoradas [4]. 

En los últimos años, la técnica de electrospinning ha sido muy utilizada para 

la producción de fibras poliméricas con diámetros de escala nanométrica a 

micrométrica. Este tamaño de diámetro permite obtener materiales con gran área 

superficial [5] 

La clave del proceso es conseguir una estabilidad en el flujo que, partiendo 

de la boquilla electrificada, llegue al colector en forma de una acumulación de 
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fibras relativamente homogéneas en lo que a diámetro se refiere. Para ello se 

deben dar diversas condiciones; la primera, es asegurar un cierto equilibrio entre 

el caudal de la disolución cargada eléctricamente y la atracción de esa disolución 

por el colector. En ese equilibrio entra también en juego la tensión superficial de la 

gota que se va formando en el extremo de la boquilla o jeringa. Esa condición de 

equilibrio se alcanza cuando la salida de la disolución se produce continuamente 

en forma del llamado cono de Taylor, que asegura un flujo continuo de disolución 

que, posteriormente “vuela” hacia el colector en un proceso de latigueo o 

“Whapping”, luego las fibras llegan al colector, libres y secas [5]. 

Debido a la cantidad de polímeros que es posible “electrohilar” con 

diferentes arquitecturas, se han realizado investigaciones para utilizar nanofibras 

en medicina regenerativa (nervios, tejido conectivo, tendones, inserción de 

tendones con hueso, etcétera). También se han empleado en la liberación 

controlada de medicamentos que permiten disminuir dosis y aumentar eficacia del 

compuesto activo, así como en la de compuestos bioactivos como: hormonas, 

proteínas, enzimas, sustancias con propiedades de resistencia a la insulina y otros 

más. Asimismo, se realizó otra investigación, con el propósito de usar estas 

membranas poliméricas como andamios o soportes para el crecimiento de células 

y tejidos. La incorporación de antibióticos o ciertas nanopartículas metálicas de 

plata, cobre o zinc ha permitido la preparación de membranas electrohiladas con 

propiedades antimicrobianas que evitan o impiden el crecimiento de 

microorganismos [5,7]. 

Este trabajo tiene como objetivo principal diseñar, construir y poner en 

marcha un equipo de electrospinning y con ello llevar a cabo la elaboración de  

nanofibras poliméricas, que en este caso serán de PMMA/MWCNT’s y una vez 

elaboradas llevar a cabo una caracterización por diferentes técnicas y así poder 

conocer su morfología, propiedades ópticas, mecánicas (físicas y químicas). 

La tesis está estructurada como sigue: en el capítulo I muestra las 

generalidades en cuanto a diferencias entre fibras y nanofibras; así como algunos 

procesos de obtención de nanofibras. En el capítulo II describe el proceso de 
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electrospinning y las fibras obtenidas por este método. En el capítulo III  menciona 

las propiedades fisicoquímicas de los materiales empleados polimetilmetacrilato 

(PMMA) y nanotubos de carbono multipared (MWCNT’s). El capítulo IV presenta el 

diseño, la construcción y puesta en marcha del equipo de electrospinning; se 

muestra también la elaboración de las nanofibras por este método. El capítulo V 

se establece un análisis estructural por medio de los métodos de Microscopía  

Electrónica de Barrido, (SEM), Microscopía  de Fuerza Atómica (AFM), 

Espectroscopia Infrarroja (IR), Espectroscopia Raman y Elipsometría 

Espectroscópica (EE). En este capítulo se establece la discusión de resultados 

estableciendo argumentos de acuerdo a los resultados de los análisis pertinentes 

en cada una de las muestras obtenidas y analizadas. Y finalmente se encuentran 

las conclusiones sobre a los objetivos-resultados esperados.   

 

 

 

 

 

 

 



 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Generalidades. 

CAPÍTULO 1 

En este primer capítulo se presentan las generalidades tomando como punto de partida 

las definiciones y diferencias entre fibras y nanofibras, así como los métodos de producción de 

las nanofibras.  



CAPÍTULO 1 Generalidades  

 

 5 

 

Existen materiales poliméricos que pueden ser sintetizados con diferentes 

formas, tamaños y texturas. Es de nuestro interés realizar la síntesis de este tipo 

de materiales en forma de fibras, para tal caso, iniciaremos definiéndolas. 

1.1. Fibras y nanofibras.  

Una fibra puede ser definida como un material alargado que tiene un 

diámetro más o menos uniforme o un espesor de menos de 250 µm y una relación 

de aspecto (relación de longitud a diámetro de una fibra) mayor a 100 [6]. 

En la literatura científica se define como nanofibra aquellas fibras con 

diámetros menores a los 100 nanómetros. Sin embargo el sector comercial es más 

flexible en este aspecto aceptando como nanofibras aquellas con diámetros hasta 

de 300 a 500 nm. [7]. 

Las fibras se caracterizan particularmente por una gran resistencia a la 

tracción a lo largo de ellas que puede ser enorme, algunas fibras compiten con el 

acero además de poseer excelentes propiedades mecánicas [7]. 

Las ventajas que presentan las nanofibras frente a sus equivalentes de 

mayor tamaño como las microfibras, se traducen en mejoras sobre ciertas 

propiedades asociadas a su morfología, estructura molecular y propiedades 

mecánicas y químicas, como su alto potencial biomimético para el crecimiento de 

células biológicas, ofreciendo la posibilidad de obtener materiales con alto valor en 

sectores como: biomedicina, bioingeniería, farmacología y filtración, etc. [6] 

Comúnmente se puede decir que las fibras son estructuras 

unidimensionales, sumamente largas y muy delgadas, pueden doblarse con gran 

facilidad y suelen utilizarse para la elaboración materiales entramados [6].  

Como ya se comentó, las fibras tienen una longitud muy superior a su 

diámetro (no mayor 0.05 cm), y se encuentran con una orientación a lo largo de un 

solo eje. Tienen gran capacidad de cohesión molecular, haciéndolas más fuertes 

que los plásticos. La Tg y el punto de fusión de las fibras son muy importantes, 
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siendo entonces que una Tg demasiado alta dificulta el estiramiento, y por lo tanto, 

la orientación de la fibra, y si es demasiado baja, la orientación no se mantiene a 

temperatura ambiente [6, 7].  

Las fibras pueden dividirse en tres clases: naturales, celulósicas y no 

celulósicas. Aunado a esto pueden entrar en la clasificación los materiales 

poliméricos, ya que aquellos que tienen un alto grado de cristalinidad y fuerte 

interacción de cadenas adyacentes, pueden ser destinados para su uso en fibras, 

ya que la orientación de las cadenas incrementa la fuerza de tensión [6]. 

1.2. Métodos de obtención de nanofibras.  

La fabricación de fibras poliméricas con diámetros que van desde escalas 

micro a nanometricas ha generado un interés significativo debido a sus 

aplicaciones; siendo las más comunes electrónica y sensores ópticos. Estas 

aplicaciones requieren la fabricación de materiales unidimensionales 2D y 3D, en 

donde tengan como base principal grupos de nanofibras. Los métodos de síntesis 

recientemente empleados para la producción de fibras son el “drawning”, síntesis 

por moldeo, por separación de fases, autoensamblaje y electrospinning [5,8]. 

1.2.1. Drawning. 

En el proceso drawing las fibras se fabrican poniendo en contacto una 

sonda de punta afilada con una gota de solución de un polímero; la sonda con un 

diámetro de pocos micrómetros y usando un micromanipulador se retira poco a 

poco formando una fibra del líquido polimérico tal como se muestra en la        

figura 1.1, luego la fibra se solidifica por evaporación rápida del disolvente [8, 9]. 

La sonda es retirada del líquido y movida a una velocidad de 1x10-4 m.s-1 

aproximadamente, dando como resultado unas fibras cuyo diámetro se encuentra 

en el orden nanométrico. La fibra estirada se conecta entonces a otra gotita de 

solución de polímero depositada previamente, formando así una fibra suspendida. 

En ésta técnica existe un tiempo en el que las fibras se pueden extraer como la 

viscosidad ya que aumenta continuamente con el tiempo debido a la evaporación 
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del disolvente de la gota depositada, produciendo defectos del diámetro de la fibra 

estirada limitando el dibujo continuo de fibras [8,9].  

 

Fig. 1.1 Proceso de elaboración de nanofibras por “drawning” 

1.2.2. Síntesis por moldeo. 

Este método implica el uso de un molde o plantilla para obtener un material 

con una estructura deseada; habitualmente se utiliza una membrana de óxido 

metálico o un material flexible poroso. El diámetro de los poros se encuentra 

generalmente en el rango nanométrico (fig. 1.2). El método también llamado de 

laminación implica la aplicación de presión a un fluido el cual transmite la presión 

al material que está siendo moldeado o unido. La presión del fluido se aplica por lo 

general por medio de aire, vapor, agua o vacío. La presión aplicada sobre un lado 

de la membrana causa extrusión o moldeamiento del polímero, el cual, da origen a 

las nanofibras cuyos diámetros están determinados por el tamaño de los poros de 

la membrana [8].  
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Fig. 1.2 Proceso de obtención de nanofibras por síntesis de plantilla 

1.2.3. Separación de fases. 

La mayoría de las membranas o fibras poliméricas se preparan por el 

método de separación de fase controlada en donde se proponen soluciones de 

polímero en dos fases: una de ellas con una alta concentración de polímero, y la 

otra con una baja concentración de polímero [8]. La fase concentrada solidifica 

poco después de la separación de fases y forma la membrana o las fibras. El 

rendimiento de esta muestra depende fuertemente de la morfología la cual es 

formada durante la separación de fases y la posterior (o casi simultánea) 

solidificación [8]. Así también en esta técnica el polímero es mezclado con un 

solvente antes de que experimente la gelificación (fig. 1.3). El principal mecanismo 

de este proceso es como su nombre lo sugiere, la separación de fase debido a la 

incompatibilidad física. El solvente es extraído dejando la otra fase restante. El 

procedimiento consiste principalmente en las siguientes etapas [8]:  
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 (i) Disolución del polímero, (ii) Gelificación y (iii) Extracción del solvente. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig.1.3 Representación de la técnica de separación de fases 

1.2.4. Autoensamblaje. 

El autoensamblaje es uno de los mecanismos más importantes que la 

naturaleza explota para construir una estructura compleja. La organización 

espontánea a menudo se produce de una manera jerárquica en una amplia gama 

de escalas de longitud, creando una estructura de orden superior que se construye 

a partir de una estructura ensamblada previamente en forma escalonada [8].  

Durante este proceso, el sustrato preformado a menudo proporciona 

señales que facilitan un paso al siguiente enlace. Estas señales se componen de 

restricción geométrica local y algunas interacciones no covalentes principalmente 

como enlaces de hidrógeno, interacciones hidrofóbicas o electrostáticas. Sin 

embargo, el control de ubicación y dirección de las nanoestructuras sobre el 

sustrato para crear un patrón de nanoescala de una dimensión definida, ha sido 

sumamente difícil. Puede ser referido clásicamente a la construcción de nanofibras 
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usando moléculas pequeñas como componente básico. El principal mecanismo 

para un auto ensamblaje son las fuerzas intermoleculares que mantienen juntas 

las pequeñas unidades [8].  

1.2.5. Electrospinning. 

El término Electrospinning es derivado técnicamente de “Electrostatic 

Spinning” que significa “hilado electrostático”, en el que las cargas eléctricas son 

empleadas en el proceso para producir fibras [5, 8]. 

El electrospinning es reconocido como un proceso fácil y rápido para 

fabricar fibras continuas de tamaño micro y nanométrico, comparado con otros 

métodos convencionales tales como “drawing”, la síntesis por molde, la separación 

de fase y el auto ensamblaje, descritos anteriormente. El proceso “drawing” 

requiere un material viscoelástico que es útil para altas tensiones y deformaciones 

durante el jalado en una sola hebra larga [5, 7]. En la síntesis por molde, una 

membrana nanoporosa es utilizada como una plantilla para hacer nanofibras en 

cualquiera de las formas, ya sea tubular (hueca), o fibrilla (sólida). Sin embargo, 

este método de fabricación no puede producir fibras continuas en forma de una 

sola hebra. La separación de fase, toma un largo periodo de tiempo para obtener 

fibras nanoporosas ya que este involucra muchos pasos como disolución, 

gelación, extracción, refrigeración y secado para completar el proceso. 

Similarmente el autoensamblaje, es una técnica que requiere tiempo en procesar 

nanofibras. [5, 8]. 

 

 



 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Electrospinning. 

CAPÍTULO 2 

En este capítulo se abarcan de forma breve algunos aspectos históricos, así como las 

características del equipo de electrospinning, además hablaremos de forma breve de todo lo 

referente a las nanofibras producidas por este y los parámetros que se requieren para la 

operación del electrospinning  y la producción de nanofibras. 
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2.1. ELECTROSPINNING. 

El Electrospinning es el proceso que consiste en el dibujo de nanofibras ya 

sea en forma de solución o líquido fundido mediante la aplicación de alta tensión. 

Este proceso fue patentado por Formhals en 1934. Es una técnica muy utilizada 

para la producción de fibras poliméricas con diámetros a escala nanométrica y 

micrométrica [5, 8, 10].  

El proceso de electrospinning, en su forma más simple consistía en una 

pipeta para mantener la solución de polímero, dos electrodos y una tensión 

continua de alimentación en el rango de KV [8]. 

En el electrospinning se aplica un alto voltaje a un fluido polimérico de tal 

manera que las cargas son inducidas dentro del fluido. Cuando las cargas dentro 

del fluido llegan a una cantidad crítica, un chorro de fluido brotará de una gota en 

la punta de la aguja, dando como resultado la formación de un cono de Taylor 

(Fig. 2.1). El chorro se desplazará hacia la región de menor potencial, que en la 

mayoría de los casos, es un colector a tierra. Hay muchos parámetros que influirán 

en la morfología, características dimensionales, de textura y de manipulación, 

entre otras, de las fibras resultantes. (Fig.2. 2) [5, 8, 10].   

 

Fig. 2.1 Diagrama de la formación de las fibras. 
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Fig. 2.2 Esquema del proceso de electrospinning. (a) Suministro de alta tensión ;(b) 

dispositivo de carga; (c) electrodo de alto potencial; (d) electrodo colector; (e) dispositivo de 

medición de corriente; (f) colector; g) flujo de control de la frecuencia; h) cono . 

 

Los parámetros que afectan al electrospinning y a la producción de fibras se 

pueden clasificar en: parámetros de la solución de polímero (viscosidad, 

concentración), condiciones de procesamiento que incluyen el voltaje aplicado, la 

temperatura, efecto de colector, las condiciones ambientales así como la 

volatilidad del solvente. Con la comprensión de estos parámetros, es posible salir 

con configuraciones para producir fibras con estructuras de diversas formas y 

arreglos [5, 8, 10]. 

Uno de los problemas más comunes durante el proceso de electrospinning 

es la formación de formas semiesféricas llamadas cuentas que se observan 

intercaladas a lo largo de las fibras. Dado que estas formaciones dependen de 

varios factores tales como las propiedades reológicas del polímero y el incremento 

excesivo del voltaje, es necesario adecuar el sistema hasta obtener líneas 
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continuas, para lograr matrices homogéneas. Siendo esto un ejemplo de la 

importancia que tiene el control de las variables en este proceso [5, 8].  

2.2. PARÁMETROS DE SÍNTESIS. 

Existen diversos parámetros que están íntimamente relacionados con las 

propiedades y características de las fibras obtenidas por medio del método de 

electrospinning por lo que su control durante la ejecución del proceso es 

indispensable [5, 8, 10].  

2.2.1. Concentración de la solución polimérica. 

La concentración de la solución polimérica es uno de los parámetros 

determinantes del tamaño y la morfología de las fibras. La concentración de 

polímero en la solución, influye tanto en la viscosidad como en la tensión 

superficial de esta; la viscosidad de una solución de polímero está relacionada con 

el entrecruzamiento de las cadenas poliméricas; si las cadenas son menos 

entrecruzadas, la solución tendrá una viscosidad baja y viceversa [5, 8, 10].  

El diámetro de las fibras tiende a aumentar con la viscosidad si la solución 

está muy diluida las fibras de polímero se rompen en gotas antes de llegar al plato 

colector debido al efecto de la tensión superficial; de igual forma, si la solución 

está muy concentrada, entonces las fibras no se podrán formar debido a la alta 

viscosidad, lo que dificulta el paso de la solución a través de la aguja. [5, 8, 10]. 

2.2.2. Tensión superficial. 

En 1995 Doshi y Reneker concluyeron que reduciendo la tensión superficial 

de una solución de polímero podrían obtenerse fibras sin presencia de gránulos 

[11]. La tensión superficial intenta reducir el área superficial por unidad de masa, 

cambiando los chorros (jets) por esferas, al aplicar el alto voltaje se busca 

aumentar la superficie oponiéndose a la formación de gránulos y favoreciendo la 

formación de chorros más delgados; en este caso es la fuerza viscoelástica la que 

se resiste a cambios rápidos en la forma [11].  
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El coeficiente de tensión superficial depende del polímero y el disolvente, la 

adición de disolventes como el etanol a una solución con baja tensión superficial, 

podría contribuir a la obtención de fibras lisas [11]. 

2.2.3. Conductividad de la solución. 

Soluciones con alta conductividad tendrán mayor capacidad de transportar 

las cargas de la solución que aquellas con baja conductividad. La adición de sales 

a la solución incrementa la conductividad y por consiguiente la fuerza eléctrica 

para el estiramiento del chorro, lo que promueve una reducción en el diámetro de 

las fibras. Se ha encontrado que con el aumento de la conductividad eléctrica de la 

solución hay una disminución significativa en el diámetro de las fibras; mientras 

que cuando la conductividad es baja se observa un alargamiento insuficiente del 

chorro lo que impide la producción de fibras uniformes [5, 8] 

Generalmente la conductividad de los solventes esta entre 10-3 a 10-9  ohm-

1m-1 ya que contienen muy pocos iones libres; si los hay,  son los responsables de 

la conductividad eléctrica de la solución [5, 7, 10]. 

2.2.4. Voltaje. 

El voltaje es uno de los parámetros más importantes dentro del proceso de 

electrospinning. Algunos autores afirman que aplicar voltajes altos hace que más 

fluido se transporte en el chorro lo que resulta en fibras con mayores diámetros. 

Otros afirman que un incremento en la aplicación del voltaje decrece el diámetro 

de las nanofibras y aumenta la probabilidad de obtener fibras con defectos 

(gránulos). En la mayoría de los casos un voltaje alto permite un mayor 

estiramiento de la solución debido a la presencia de mayor fuerza de coulomb en 

el chorro y un fuerte campo eléctrico [5, 7, 10]. Todos estos factores promueven 

una reducción en el diámetro de las fibras. La influencia del voltaje depende 

además de las propiedades viscoelásticas del material base, por ello es importante 

analizar el comportamiento para cada polímero con su respectivo disolvente [5, 7, 

10]. 
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2.2.5. Flujo de salida. 

Un flujo de salida menor podría ser benéfico ya que el disolvente tendría 

más tiempo para evaporarse evitando la formación de defectos en las fibras. 

Cuando el flujo de salida se incrementa ocurre un incremento en el diámetro de las 

fibras y posiblemente en el tamaño de los defectos. Un mínimo valor de volumen 

de solución a la salida del capilar debería ser mantenido para obtener un cono de 

Taylor estable, el flujo de salida determina la cantidad de solución disponible para 

el proceso de electrospinning [5, 7, 10]. 

2.2.6. Distancia entre la aguja y el colector. 

Dependiendo de las propiedades de la solución el efecto de la variación de 

la distancia, puede o no tener efecto en la morfología de las fibras. Al trabajar con 

distancia muy grandes las fibras “electrohiladas” podrían romperse debido a su 

propio peso, especialmente si las fibras son de diámetro pequeño. Una mínima 

distancia es requerida para dar a las fibras el tiempo suficiente para que el 

disolvente se evapore antes de alcanzar el plato colector, con distancias muy 

grandes o demasiado pequeñas se ha observado la aparición de gránulos   o 

fibras húmedas que promueven la obtención de fibras aplanadas o con forma de 

cintas. La mayoría de los autores coinciden en que con mayores distancias la 

solución tendrá mayor tiempo de vuelo lo que promoverá un mayor estiramiento de 

las fibras antes de depositarse en el plato colector [5, 7, 10]. 

2.2.7. Parámetros ambientales. 

En 2004 Casper et al. Evaluaron la influencia de la humedad en las fibras 

obtenidas por medio de la técnica de electrospinning y demostraron que la 

aparición de pequeños poros circulares en la superficie de las fibras era debido al 

aumento de la humedad [12]. El agua condensada en la superficie de las fibras, al 

trabajar con alta humedad, puede tener influencia en la morfología de las fibras 

especialmente cuando se trabaja con disolventes volátiles [12]. Los poros pueden 

promover una transferencia de proteínas y una migración celular mucho más ágil y 
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fácil en ingeniería de tejidos. La humedad en el ambiente podría determinar la 

velocidad de evaporación del disolvente en la solución, a humedad relativa baja un 

disolvente volátil podría evaporarse muy rápido. Por su parte la temperatura puede 

incrementar la velocidad de evaporación y puede ocasionar una reducción en la 

viscosidad de la solución [12].  

La tabla 2.1 muestra los parámetros más importantes en la obtención de 

fibras a partir del método de electrospinning y las características sobresalientes 

que puede llegar a aportar en la fibra dependiendo del valor adquirido. 

Tabla 2.1 Parámetros con sus respectivas características [5]. 

Parámetro. Característica que aporta. 

 

Concentración de la 

solución del polímero. 

 

 
Dificulta el paso de la solución a través del capilar. 

 

 
Las fibras se rompen en gotas antes de llegar al plato colector. 

                                             

Tensión superficial. 

 

 
Aparición de defectos (perlas) en las fibras. 

 

Obtención de fibras lisas, para disminuir la tensión superficial se 
pueden adicionar disolventes con baja tensión como el etanol 

 

Conductividad de la 

solución. 

 

Mayor transporte de cargas, mayor estiramiento de la solución, fibras 
más delgadas. 

 

Menor transporte de cargas, menor estiramiento de la solución, fibras 
más gruesas. 

                                                        

Voltaje. 

 

 
Fibras gruesas, distorsión del jet, aparición de perlas. 

 

 
Poco impulso para llegada de la solución al plato colector. 

                                                       

Flujo de salida. 

 

 
Fibras más gruesas, perlas con mayores tamaños. 

 

Mayor tiempo para evaporación del disolvente, fibras sin defectos. 
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Distancia aguja-colector. 

 

Las fibras pueden romperse debido a su propio peso. 
Mayor estiramiento de la solución, obtención de fibras delgadas 

 

Aparición de defectos (perlas)en las fibras al trabajar con muy altas o 
muy bajas distancias 

 

Poco tiempo para la evaporación del disolvente por tanto, las fibras 
llegan húmedas al plato colector. 
 

                                                  
Humedad relativa. 

 

 
Aparición de poros en las nanofibras. 

               Mayor Menor 

 

2.3. NANOFIBRAS OBTENIDAS POR ELECTROSPINNING. 

La transformación de una disolución polimérica en un conjunto de 

nanofibras mediante electrospinning es un proceso gobernado, como ya se vio, 

por una amplia variedad de parámetros [5, 7, 10]. 

Una vez que se tomó en consideración todos los parámetros en el proceso 

electrospinning con una disolución o polímero disuelto, hay ciertos puntos de 

interés en las fibras producidas, como son [5, 7, 10]:  

Los diámetros de las fibras, que sean consistentes y controlables. 

(Aproximadamente 100 nanómetros) 

 La superficie de la fibra, que no presente defectos (o al menos éstos 

sean controlables).  

 Si es factible conseguir nanofibras aisladas.  

 La forma, para poder ver si es factible para el uso que se le quiere 

dar  

En la tabla 2.2 se muestran las diferentes formas que pueden adoptar las 

nanofibras, por el método de electrospinning. 
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Tabla 2.2. Tipos de fibras obtenidas por medio de electrospinning [5]. 

Tipo de Fibra. Parámetros Involucrados. Aplicaciones. 

Aplanadas. 
Se atribuyen a la formación de una capa de polímero en la superficie de la fibra, debido a la 
evaporación del disolvente desigual, la presión atmosférica tiende a colapsar la forma 
redonda de la fibra. Puede estar relacionada con el tipo de disolvente y la adición de sales a la 
solución. La cantidad de sales, la repulsión de Coulomb entre los jets da como resultado fibras 
con este tipo de forma [5, 15]. 

Sistemas biosensores, debido a la capacidad 
de transferir electrones y su actividad 
electroquímica. [5, 10] 

Cintas.  
Se forman en las mismas condiciones a las fibras con formas aplanadas [5, 16] Sistemas biosensores, debido a la capacidad 

de transferir electrones y su actividad 
electroquímica. [5, 10] 

Helicoidales. 
Ocurre por la deformación del jet debido al impacto con el plato colector. La concentración de 
la solución promueve este comportamiento también el ángulo de incidencia del jet influye en 
la obtención de este tipo de fibras. [5, 17] 

Nano y microsistemas electromecánicos y 
electromagnéticos, componentes ópticos 
avanzados, sistema de liberación de 
fármacos  

Ramificadas. 
Se relacionan con la aparición de pequeños jets en la superficie del primer jet. La inestabilidad 
entre las fuerzas eléctricas y la tensión superficial generan inestabilidad del jet [5, 18, 19, 20, 
17] 

En el caso de la liberación de fármacos, este 
comportamiento puede promover la 
acumulación de medicamento en algunas 
regiones de la muestra. [5, 10] 

Huecas.  
Es posible obtener este tipo de fibras por medio de electrospinning coaxial o por procesos 
químicos en las fibras electrohiladas. [5, 18, 20, 21] 

Nano dispositivos electrónicos y 
optoelectrónicos, conversión de energía, 
liberación del fármaco, protección 
ambiental, sensores entre otros.  

Fibras con perlas. 
Los principales parámetros asociados con la formación de perlas en el proceso son la tensión 
superficial y las propiedades viscoelásticas de la solución. Flujo de salida, distancia entre el 
capilar y el plato colector, voltaje, peso molecular, viscosidad de la solución, pueden 
promover la formación de este tipo de defectos[5, 22]  

Son defectos indeseados dentro del proceso 
de electrospinning ya que disminuyen la 
superficie por unidad de área, afectando la 
homogeneidad de las fibras. 

Fibras con poros.  
La humedad relativa y presión de vapor del disolvente contribuye a la aparición de poros en la 
superficie de las fibras [5, 22] 

Ingeniería de tejidos, catálisis, sensores  
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2.4. APLICACIONES DE LAS FIBRAS POR ELECTROSPINNING.  

Las nanofibras han encontrado su nicho en el nuevo mundo de la 

nanotecnología. Un punto en contra de esta nueva tecnología es su dificultad de 

síntesis, dado que se requieren generalmente de procedimientos químicos 

complicados para su generación. Algunos ejemplos de estos procedimientos son 

el autoensamblaje, síntesis por medio de un templete, separación de fases y el 

estiramiento. Es por eso de la importancia del electrospinning como una técnica 

sencilla de producción de nanofibras, por lo que en caso de consolidarse como 

una técnica comercial alentaría de gran manera la producción a gran escala de 

nanofibras. De esta manera se facilitaría el acceso a todas las aplicaciones 

actuales de las nanofibras, algunas de las más importantes son la filtración, la 

ingeniería de tejidos, la liberación de sustancias terapéuticas, ropa para protección 

química y biológica, sensores y para vendaje de heridas [10].  

Hay un creciente abanico de aplicaciones posibles a partir de las fibras 

obtenidas por electrospinning, la siguiente figura solo nos da un pequeño 

panorama de los diferentes usos que pueden tener las fibras obtenidas por 

electrospinning [10].  
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Fig.: 2.3. Aplicaciones potenciales de las fibras de polímeros para electrospinning [10]. 
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espaciales  

• Catalizadores de alta eficiencia y 
funcionalidad 



 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Propiedades de la materia 

prima.  

CAPÍTULO 3 

En este capítulo se muestran las propiedades físicas como químicas de la materia prima así como 

del material sintetizado, siendo las propiedades de las fibras dopadas con nanotubos de carbono 

las de mayor importancia.   
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3.1 Nanotubos de Carbono (CNT’s). 

Los nanotubos de carbono fueron observados por vez primera por Sumio 

Ijima en 1991 [22, 23]. Los nanotubos de carbono (CNT’S) presentan una nueva 

forma alotrópica del carbono como lo es el diamante, el grafito o los fulerenos. [23, 

24] 

Los nanotubos son láminas de grafito enrolladas sobre sí mismas, aquellas 

que forman un cilindro cerrado en sus extremos por semiesferas de fulerenos, se 

denominan nanotubos de pared simple (SWCNT’s) y aquellos formados por una 

serie de cilindros concéntricos de grafito, uno dentro de otro, se denominan 

nanotubos de pared múltiple (MWCNT’s) pudiendo o no estar cerrados en sus 

extremos (Fig.3.1) [25, 26]. 

 

Fig. 3.1. a) Nanotubo de carbono pared simple; a´) Vista lateral del SWCNT; b) Nanotubo 

de carbono de pared múltiple; b’) Vista lateral del MWCNT.  
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Desde que los nanotubos de carbono fueron descubiertos han sido 

activamente estudiados ya que representan a un grupo importante de los 

nanomateriales ya que poseen propiedades únicas. [27] 

3.2. PROPIEDADES FISICOQUÍMICAS DE LOS CNT’s. 

Aunque los CNT’s. Presentan una composición química y configuración 

atómica sencilla dentro los nanomateriales conocidos hasta hoy día,  estos 

exhiben, posiblemente la más vasta diversidad y riqueza en relación a sus 

estructuras y propiedades intrínsecas. [27] 

3.2.1. Propiedades Eléctricas. 

Los CNT’S se caracterizan por presentar una gran complejidad electrónica 

si se considera su tamaño y geometría. Pueden comportarse desde un punto de 

vista eléctrico como superconductores o semiconductores. Este amplio margen de 

conductividad viene dado por relaciones fundamentalmente geométricas; es decir, 

en función de su diámetro, torsión (quiralidad) y el número de capas de su 

composición [26, 27, 28]. 

En cuanto a la capacidad para transportar corriente, se sabe que pueden 

llegar a cantidades de aproximadamente de mil millones de A/cm2, mientras que 

los alambres de cobre convencionales se funden al llegar a densidades de 

corriente del orden del millones de A/cm2. También cabe mencionar que estas 

propiedades no dependen del largo del tubo, a diferencia de lo que ocurre en los 

cables de uso cotidiano [26, 27, 28]. 

3.2.2. Propiedades mecánicas.  

La estabilidad y firmeza de los enlaces entre los átomos de carbono, les 

proporciona la capacidad de ser una de las fibras más resistentes que se pueden 

fabricar. Por otro lado, frente a esfuerzos de deformación muy intensos, son 

capaces de deformarse notablemente y de mantenerse en un régimen elástico [26, 
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27]. El módulo de Young de los nanotubos puede oscilar entre los 1,3 y 1,8 TPa. 

En otros términos, los CNT’S pueden funcionar como resortes extremadamente 

firmes ante pequeños esfuerzos y frente a cargas mayores, pueden deformarse 

drásticamente y volver, posteriormente, a su forma original. [25, 26, 27] 

3.2.3. Propiedades Térmicas.  

Algunos modelos predicen que la conductividad térmica de los nanotubos 

puede llegar a ser tan alta como 6000 W/mK a temperatura ambiente, comparado 

con otra forma a alotrópica del carbono, el diamante transmite 3320 W/mK. 

Asimismo son enormemente estables térmicamente, soportando 2800°C en el 

vacío y 750°C a temperatura ambiente (los alambres metálicos en microchip se 

funden entre 600 y 1000°C) [25, 26, 27].  

3.3 Polimetilmetacrilato (PMMA). 

El PMMA es un polímero termoplástico altamente transparente que se 

obtiene de la polimerización del monómero metilmetacrilato. Debido a su 

transparencia, estética y resistencia a los rasguños, el PMMA se puede considerar 

como una alternativa ligera al cristal. A veces también se llama cristal acrílico [28, 

29].  

 

 

 

  

 

 

 

Fig. 3.2. Representación 3D molecular del PMMA 
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Fig. 3.3 Polimerización vía radicales libres del metilmetacrilato para obtener el Polimetil  
metacrilato 

La Rohm and Haas Company fabricó el PMMA por primera vez en 1933; las 

principales formas comercialmente disponibles de PMMA son Altuglas, Plexiglás y 

Diakon. [25, 29] 

3.3.1 PROPIEDADES FISICOQUÍMICAS DEL PMMA. 

El polímero comercial suele ser  54% sindiotáctico, 37% atáctico y 9% 

isotático. Debido a que carece de una estereorregularidad completa y a sus 

voluminosos grupos laterales, es amorfo. Tiene una Tg. de 104°C. [51] 

Al ser polar no es muy adecuado como aislante eléctrico. Como los 

dipolos están en la cadena lateral, la constante dieléctrica y el factor de potencia 

podrán ser altos aún por debajo de su Tg. Por debajo de 20°C las cadenas 

laterales se inmovilizan y disminuye la constante dieléctrica y el factor de pérdidas. 

[25, 29] 

Su parámetro de solubilidad es de δ=18.8 (MJ/m3)0,5; es soluble en 

acetato de etilo (δ=18.6), dicloruro de etilo (δ=20), tricloroetileno (δ=19), 

cloroformo (δ=19), tolueno (δ=20). [25, 29] 

Tiene excelente resistencia al envejecimiento, mejor resistencia al 

impacto que el vidrio. Absorbe poca luz; al incidirla normalmente se refleja un 4 

por 100 y se transmite aproximadamente un 92 por 100. Su índice de refracción es 

de 1.49. [25, 29] 
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Las propiedades mecánicas y térmicas de este polímero son también 

muy buenas. La resistencia a la tracción llega a los 70 MPa. La resistencia al 

impacto es aproximadamente igual a la de copolímeros de estireno resistentes al 

impacto. [25, 29] 

Resumiendo el PMMA se caracteriza por: 

 Sus propiedades ópticas excepcionales. 

 Transparencia y acabado brillante. 

 Rigidez y estabilidad dimensional. 

 Dureza y resistencia a los rasguños. 

 Excelente resistencia a los rayos de Sol y al envejecimiento por 

las condiciones meteorológicas. 

Además se puede formular para obtener propiedades y efectos 

especiales como son: 

 Impacto modificado. 

 Apto para estar en contacto con los alimentos. 

 Apto para aplicaciones médicas. 

 Resistencia química mejorada. 

 Transparente UV. 

 Resistente a la esterilización gamma. 

 Superficie mate deslustrada. 

Las propiedades antes mencionadas permiten al PMMA ser el polímero 

preferido de muchas aplicaciones en los sectores de la automoción, la iluminación, 

la construcción, la cosmética y la medicina. [25, 29] 
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3.4. PROPIEDADES DE NANOFIBRAS REFORZADAS CON 

NANOTUBOS DE CARBONO. 

Una buena dispersión de nanotubos de carbono en una matriz 

polimérica es un requisito importante previo para un buen rendimiento mecánico 

compuesto y es a menudo difícil de lograr. Cada nanotubo se debería cargar por 

separado y por igual para evitar aglomeraciones, ya que las aglomeraciones 

actuarán como defectos y los defectos a su vez conducen a una concentración de 

estrés y a fallas prematuras [30]. 

A medida que las superficies de área aumentan, las partículas se 

vuelven más móviles, las distancias entre ellos disminuyen y las fuerzas de corte 

se vuelven más difíciles de aplicar. La dispersión se hace más difícil de llevar a 

cabo. Aunado a esto las nanopartículas tienen una fuerte tendencia a aglomerarse  

y la alta relación de aspecto de nanotubos sólo empeora las cosas porque barren 

grandes volúmenes hidrodinámicos y se pueden enredar [31]. 

De hecho, es un resultado bastante común para nanocompuestos en 

general que las propiedades aumenten en fracciones de baja carga, pero no 

pueden aumentarse aún más debido a la aglomeración por encima de un bajo 

porcentaje del volumen. La situación es más ambigua cuando hablamos de las 

propiedades de transporte, especialmente la conductividad eléctrica, Sin embargo, 

incluso en este caso, los mejores resultados se pueden obtener mediante la 

generación de una buena dispersión inicialmente [31, 32]. 

3.4.1. PROPIEDADES MECÁNICAS.  

Los principales desafíos radican en la obtención de una buena dispersión, 

la optimización de la interfaz entre el polímero y la carga, y la obtención de 

estructuras de alta calidad en cantidades suficientes [32].  

Como en cualquier sistema composito reforzado, la resistencia al corte es 

un parámetro importante; en sistemas de este tipo se han reportado valores en un 

intervalo de 50 a 100 MPa. [33, 34, 35]. 



CAPÍTULO 3 Propiedades de la materia prima. 

 

 29 

 

Los datos mecánicos publicados muestran que el módulo de tracción 

de nanotubo / nanofibras termoplásticas se mejoraron en general. A pesar de una 

detallada comparación de los datos es difícil debido a los diferentes tipos de 

materiales de carga, tratamientos de superficie, las matrices, las técnicas de 

procesamiento y métodos de ensayo que han sido utilizados [34, 35, 36]. 

3.4.2. PROPIEDADES FÍSICAS. 

Así como refuerzo mecánico, hay un interés considerable en la 

explotación de otras propiedades físicas de los nanotubos, en particular la alta 

conductividad térmica y eléctrica [35, 37]. 

La incorporación de partículas de relleno conductoras a una matriz  

polimérica, “aislante”, pueden llevar a una conductividad suficiente para superar el 

límite estático de 10-6 S/m. La incorporación de nanotubos de carbono permite un 

bajo umbral de percolación, un acabado superficial de alta calidad y  una red 

robusta, que con otro material de relleno [35, 36, 37]. 

Las propiedades eléctricas presentan un comportamiento característico 

de percolación, con un aumento rápido de la conductividad como fracción de carga 

que pasa a través del límite crítico [33, 38]. 

Los efectos de aumentar la conductividad térmica han tenido menos 

éxito. Los aumentos han sido menores y lineales; la percolación no juega un papel 

importante debido a la diferencia menos dramática en la conductividad entre el 

relleno y la matriz [33, 38]. 

 



 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Diseño, construcción y uso de un equipo de 

electrospinning para la obtención de fibras. 

CAPÍTULO 4 

En este capítulo se presenta la metodología para el diseño y construcción del equipo de 

electrospinning así como  la puesta en marcha del equipo en la elaboración de las fibras.  
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4.1. DISEÑO Y CONSTRUCCIÓN DEL EQUIPO DE ELECTROSPINNING  

Un equipo de electrospinning consta básicamente de las partes 

siguientes [11]:  

1. Inyector 

2. Generador de alta tensión 

3. Colector 

4. Caja protectora o aislante 

5. Jeringa, tubo de conexión y aguja 

4.1.1. INYECTOR O BOMBA DE INFUSIÓN  

La bomba de infusión es la que se encarga de empujar la solución 

polimérica hacia la aguja a una determinada velocidad para obtener la fibra 

requerida, ya que a diferente velocidad, la fibra varía su diámetro. La bomba se 

caracteriza por un desplazamiento muy lento del émbolo ya que un flujo muy 

pequeño permitirá que la solución caiga gota a gota [11]. 

La característica exigible para la bomba de inyección es que la 

velocidad sea muy lenta y constante, de manera que el flujo de la disolución que 

llegue a la jeringa sea idéntico a todo lo largo del experimento [11]. 

El  inyector utilizado es un dispensador digital ST-100S de la marca PVA el 

cual cuenta con un temporizador digital de 0.001-99.99 segundos. El inyector 

trabaja con aire el cual otorga una presión de 1 a 100 psi (0.1 a 6.9 bar), el cual se 

encarga de empujar al pistón el que a su vez va a empujar la solución.  (Fig. 4.1)  
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Fig. 4.1. Inyector neumático PVS ST100S.  

4.1.2. Generador de alta tensión. 

Hay muchos generadores de alta tensión, aunque dependiendo el 

voltaje que se necesite se utilizará el más adecuado para la síntesis, cuando se 

trabaja con el tipo de polímero para generación de fibras, un rango de 10kV a 

30kV será más que suficiente [11]. El generador de alta tensión es de la serie ES, 

de la marca Gamma High Voltage Research Inc., el cual tiene un orden de voltaje 

de salida de 0 a 40kV (ES40P-5W), pudiendo utilizarse con un voltaje de entrada 

de 90 a 240 VAC, la corriente que se puede aplicar si se requiere es hasta 500 μA. 

El equipo trabaja en positivo (ánodo) para la inyección y el negativo (cátodo) está 

conectado tanto a tierra como al colector, lo cual establece el circuito cerrado. (Fig. 

4.2) 

 

Fig. 4.2. Generador de alto voltaje serie ES, Gamma High Voltage Research 



CAPÍTULO 4. 
Diseño, construcción y uso de un equipo de 
electrospinning para la obtención de fibras. 

 

 33 

 

4.1.3. Colector. 

Para el electrospinning existen varios tipos de colectores, el que se 

eligió fue uno de tipo cilíndrico, ya que presenta muchas ventajas para la 

recolección de las fibras; el colector de la muestra se construyó de la siguiente 

manera [11]. 

A dos tapas de cobre de 4 cm de diámetro se perforaron en el centro y se 

unieron a un tubo igual de cobre, de 15 cm de longitud por 3.5 cm de diámetro, 

sellando dicho tubo por ambos lados, se introdujo una varilla de hierro en las 

perforaciones pasando de punto a punto del tubo, posteriormente se soldó para 

así quedar un cilindro giratorio. (Fig. 4.3) 

A una lámina de mylar (utilizada como base principal) se le colocaron dos 

elevaciones con dos tornillos cada una para su sujeción. En cada una de las 

elevaciones se colocó uno de los soportes metálicos, sujetándolos con dos 

tornillos cada uno. A los soportes ya fijos se les introdujo el cilindro giratorio 

quedando suspendido y con facilidad de movimiento, en cada uno de los extremos 

del cilindro se le colocó una zapata de cobre. 

Para finalizar, en la caja protectora del equipo se hicieron tres perforaciones 

a la altura del cilindro giratorio para poder acomodar el motor que daría el 

movimiento a dicho cilindro y se sujetó con los tornillos con tuerca.  
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Fig. 4.3 Colector, a) tapas de cobre, b) tubo de cobre,  
c) placa de maylar, d) elevadores, e) soportes metálicos, f) zapata de cobre, 
g) motor. 

4.4. Caja protectora o aislante. 

Durante el funcionamiento del equipo de electrospinning se aplica un 

voltaje muy elevado, por precaución, debemos aislar de alguna manera ese 

montaje, y evitar el contacto directo con el personal cuando el equipo se encuentre 

en operación. Como sistema de aislamiento se diseñó una caja de polimetacrilato 

de dimensiones 60 cm por 50 cm dotada de una puerta frontal. Se escogió como 

material el PMMA debido a que posee las siguientes características [11]:  

o Mayor transparencia que la del cristal.  

o Pesa menos de la mitad que el vidrio.  

o Superficie tan dura como la del aluminio.  

o Entre 10 y 20 veces más resistente al impacto que el cristal. 

o Es el plástico más resistente a la intemperie que existe.  

o Margen continuado de temperaturas desde -90 °C hasta +85 °C.  

a) 

b) 

c) 

d) 

e) 

f) 

g) 
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Todas estas características son favorables ya que se podrá trabajar y a 

la vez controlar visualmente el experimento, aunque a veces a simple vista cueste 

observar cómo o en qué momento se producen las nanofibras, ya que su tamaño 

es muy pequeño [11]. 

Cinco placas de policarbonato (cuatro de 60cmx50cm y dos de 

50cmx50cm), fueron fijadas con policarbonato disuelto en cloroformo como 

pegamento formando una caja. Se pegó una bisagra a la caja anteriormente 

armada y después a otra placa del mismo material utilizándola como tapa de la 

caja para que quedara con fácil apertura. (fig. 4.4) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 4.4. Equipo de electrospinning, a) Fuente de Alta tensión, b) Caja de PMMA, c) 

Inyector, d) colector 

 

 

 

a) c)

) 
b) 

d)

) 
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4.1.5. Jeringa y aguja. 

Esta parte del equipo es de vital importancia debido a que por esta es 

donde se inyecta el precursor de síntesis y donde se produce el polímero 

deseado, en la aguja es donde se conecta el polo positivo del generador de alto 

voltaje y donde se aplica el voltaje adecuado o requerido de síntesis [11]. 

Habitualmente se utilizan jeringas de plástico, comunes de las empleadas 

en medicina. En nuestro diseño se utilizaron jeringas de 10cc. de la marca 

FISNAR, serie 500 y un pistón de polipropileno, libre de silicón. (fig. 4.5) 

La aguja ocupada fue marca Terumo 23Gx25 mm. con punta biselada 

(punta azul). (fig. 4.5) 

 

Fig. 4.5 jeringa y aguja 
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4.2. Funcionamiento del equipo.  

Para comprobar el funcionamiento del equipo y para adquirir conocimiento 

en el uso del mismo, se diseñaron una serie de pruebas en las cuales se variaron 

parámetros como el voltaje y observar cómo cambia la elaboración de las fibras al 

modificar estos. 

Se preparó una solución polimérica de PMMA al 10 %w/v utilizando como 

disolvente cloroformo (solución 1). Por separado fueron dispersados 1.2 mg. de 

MWCNT´s en 100 mL. de acetona (solución 2). Se tomaron diferentes cantidades 

de la solución 1 y se mezclaron con la solución 2 para completar 10 mL., como se 

indica en la tabla 4.1.Se utilizó una punta azul (ver especificaciones en sección 

4.1.5) y una distancia entre la punta y el colector de 12.5 cm. Además de variar la 

concentración de PMMA con respecto a nanotubos de carbono multipared, se hizo 

la variación del voltaje aplicado para la elaboración de las fibras, siendo estos 15, 

20 y 25 KVA. (Ver tabla 4.1).  

Tabla 4.1 Experimentos realizados y su variantes aplicadas   

Experimento PMMA 
(%) 

MWCNT´s 
(%) 

voltaje  
aplicado (KVA) 

1 100 0 15 

2 80 20 15 

3 50 50 15 

4 20 80 15 

5 100 0 20 

6 80 20 20 

7 50 50 20 

8 20 80 20 

9 100 0 25 

10 80 20 25 

11 50 50 25 

12 20 80 25 

De los 10 mL. puestos en la jeringa para la inyección, solo se inyectaron de 

3 a 4 mL. esto debido a que hay un momento en el que el colector se llena de 
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fibras y ya no permite la formación de más material. La velocidad de flujo fue de 4 

mL. /h y se trabajó a temperatura y humedad ambiente. 

Cabe mencionar que los datos proporcionados de los parámetros utilizados 

en la síntesis de las fibras (tabla 4.1), son resultado de una serie de pruebas 

realizadas en el equipo, en donde se varió la concentración, voltajes, distancia 

aguja / colector, esto con la finalidad de encontrar los parámetros adecuados para 

la formación de fibras. 

4.3. Caracterización de las fibras obtenidas  

La caracterización de las fibras obtenidas por el proceso de electrospinning 

se llevó a cabo por técnicas como son: Microscopía  Electrónica de Barrido (SEM), 

Elipsometría espectroscópica (EE), Espectroscopía Raman, Espectroscopía 

Infrarroja (IR) y Microscopía  de Fuerza Atómica (AFM). 

4.3.1. ESPECTROSCOPÍA INFRARROJA. (IR) 

La Espectroscopía infrarroja se puede utilizar en modo de reflexión o 

de reflexión total atenuada (ATR-FTIR) para realizar caracterización de la 

superficie de películas delgadas. Permite la determinación cuantitativa de la 

composición o estados de enlace a través de modos vibracionales siendo una 

herramienta poderosa para el análisis molecular. Pueden ser distinguidos 

diferentes materiales de acuerdo a su espectro de IR y la deuteración se utiliza a 

veces para mejorar el contraste entre los componentes. [39] 

Para realizar los análisis se utilizó un espectroscopio infrarrojo de la marca 

Perkin Elmer Modelo Spectrum two con UATR LX10-8873, las muestras se 

analizaron en un número de onda de 350 a 4000 cm-1. (fig. 4.6) 
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Fig. 4.6 Espectroscopio Perkin Elmer FTIR. 

4.3.2 ESPECTROSCOPÍA RAMAN.  

La espectroscopía Raman es una técnica de análisis vibracional , la cual es 

una herramienta para caracterizar superficies de polímeros e interfaces con 

respecto a la estructura, la orientación, la composición y la dinámica. La 

espectroscopía Raman es sensible a los cambios en la polarizabilidad de los 

enlaces. Generalmente, en la espectroscopía Raman una muestra es excitada por 

una fuerte fuente de luz monocromática (láser), por lo general en la región visible y 

la luz que es dispersada de manera inelástica es discriminada respecto a la 

frecuencia del láser. La diferencia de las frecuencias obtenidas (líneas Stokes y 

anti-Stokes) se debe a transiciones entre los niveles vibracionales y rotaciónales 

de las moléculas a partir del estado electrónico fundamental y están en el mismo 

rango que las frecuencias IR. [39] 

4.3.2.1. Bandas Raman características de los MWCNT’s. 

Algunas de las estructuras alotrópicas de carbono presentan bandas muy 

intensas, las cuales son características del carbono, éstas son las bandas G y D 

ubicadas en 1600 y 1300 respectivamente (ver figuras). Muchas de las estructuras 

que presentan estas bandas en el espectro Raman son muy específicas en el 

grafeno, el grafito y en los nanotubos de carbono, de modo que la comprensión de 
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todas las estructuras presentes en el espectro Raman es clave para poder 

dilucidar las propiedades de las distintas formas alotrópicas del carbono. [40] 

Para los casos en los que tenemos un espectro Raman de materiales de 

carbono con hibridación sp2, en donde se encuentran incluidos los CNT’s, se 

observa que el espectro presenta una banda intensa sobre 1600 cm-1, la cual es 

correspondiente a la vibración fundamental (de primer orden) de elongación 

tangencial denominada G, también se observa además una intensa banda en la 

zona de 1300 cm-1 denominada D (desorden inducido) la cual se le atribuye a las 

muestras policristalinas. La banda D se encuentra sólo cuando existen defectos en 

las paredes de los nanotubos, se llega a presentar también cuando hay vacantes, 

defectos, o diferencias en el tamaño de la red. [41] 

Se utilizó un equipo de la marca Horiba Jobin Yvon, modelo Labram modelo 

HR 800, detector CCD con ancho de ventana de 1024x256 píxeles, con un tamaño 

de spot variable de 0.86 a 3.1 µm, rango espectral optimizado de 200 - 1100 nm., 

rejillas de Grating de 1800, 600 y 300 lineas/mm, resolución espectral de 1 cm-1 

hasta 0.3 cm-1, resolución espacial de un micrómetro lateral y 2 micrómetros axial, 

cuenta con un microscopio confocal Olympus modelo Bx41 con objetivos de plano 

acromático de 10x, 50x y 100x estándar y objetivos de largo alcance de 50xLWD y 

100xLWD, cámara de video a color para visión de la muestra, tres líneas de 

excitación láser: 532 nm de 43.4 mW, 633 nm de 86.3 mW y 785 nm con 56.7 

mW.  (fig. 4.7) 
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Fig. 4.7 Espectroscopio Raman marca Horiba Jobin Yvon 

4.3.3. MICROSCOPÍA ELECTRÓNICA DE BARRIDO 

(SEM) 

En la microscopía electrónica de barrido se examina la estructura 

microscópica de los materiales mediante el escaneo de su superficie, con una 

resolución mucho mayor que la de los microscopios ópticos y con gran 

profundidad de campo (aspecto tridimensional de las imágenes). Una imagen por 

SEM  se forma cuando se hace incidir un haz de electrones el cual escanea la 

superficie de la muestra. [38] 

Se utilizó un microscopio electrónico de barrido (SEM) Marca JEOL modelo 

JSM 7800, las condiciones de operación fueron: 1KV de aceleración y para la 

adquisición de las imágenes se usó, un detector de electrones secundarios a alto 

vacío, las muestras fueron analizadas sin preparación alguna. (fig. 4.8) 
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Fig. 4.8 SEM  Marca JEOL 7800 

4.3.4. MICROSCOPIO DE FUERZA ATÓMICA (AFM). 

Es una técnica de caracterización y evaluación de alta resolución, utilizada 

principalmente para superficies. La técnica se basa en medir las pequeñas fuerzas 

de interacción entre átomos (fuerzas de atracción y repulsión), entre una punta y la 

superficie de una muestra [42]. 

Las fuerzas de interacción entre la punta y la muestra son: [43] 

• Fuerzas repulsión de corto alcance (distancias ≈ 0,1 nm), que son 

consecuencia de la interacción entre las nubes electrónicas de los 

átomos de la punta y la muestra.  

• Fuerzas de largo alcance (≈ 1nm), que son provocadas por fuerzas 

de Van der Waals (de atracción) o por fuerzas eléctricas y/o 

magnéticas (de atracción y repulsión). 

4.3.4.1. Topografía  

El valor de la fuerza de interacción depende de la distancia entre la 

superficie de la muestra y una punta muy aguda (de silicio o de nitruro de silicio) 

montada sobre una micropalanca, lo que permite obtener mapas de la topografía 

superficial de la muestra con una resolución prácticamente atómica [43,44, 45]. 
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Además de los mapas topográficos, el AFM proporciona datos de algunas 

propiedades de los materiales, como por ejemplo las curvas de fuerza. Las curvas 

de fuerza se utilizan para medir la fuerza de interacción entre la punta del equipo y 

una muestra, determinando la magnitud de contacto. Los datos resultantes 

proporcionan información sobre la adhesión, la dureza y la deformación plástica 

que experimenta la muestra al estar sometida a una fuerza [43, 44, 45]. 

4.3.4.2. Propiedades Mecánicas  

Las propiedades mecánicas pueden definirse en base a la deformación que 

puede tener un cuerpo al aplicarse una fuerza sobre él o a lo largo de su 

superficie, dichas deformaciones se refieren al cambio relativo de las dimensiones 

o de su forma. La deformación siempre será función de las propiedades 

moleculares del material y será independiente de sus dimensiones específicas [43, 

44, 45].  

Cuando se habla de deformación, se ejemplifica que cuando un objeto 

elástico sufre una deformación, ésta será proporcional al esfuerzo o a la fuerza 

aplicada; así cuando se retira esa fuerza el objeto tiende a regresar a sus 

dimensiones originales. Sin embargo, todos los compuestos tienen un límite 

elástico después del cual ya no regresan a las dimensiones originales. Entonces 

cuando se aplica un esfuerzo longitudinal (de tensión o compresión) a un cuerpo 

elástico, el módulo que relaciona al esfuerzo y la deformación se denomina 

Módulo de Young, el cual es un valor constante para cada material y tiene el 

mismo valor para una tensión que para una compresión, siendo una constante 

independiente del esfuerzo siempre que no exceda de un valor máximo 

denominado límite elástico, así el Módulo de Young y el límite elástico, son 

naturalmente distintos para todas las sustancias. El AFM permite la medición 

cuantitativa de propiedades de los materiales nanoescala, tales como el módulo 

de Young, la adhesión, la deformación y la disipación, la figura 4.9 presenta la 

forma de realizar una indentación [43, 44, 45].  
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Fig. 4.9 Forma de realizar una indentación 

Se utilizó un Microscopio de Fuerza Atómica Bruker Bioscope Catalyst, 

montado en un microscopio Carl Zeiss Axio Observer Z1, se utilizaron puntas de 

nitruro de silicio con una sensibilidad de deflexión de 17 nm/V y una k de 0.55 

N/m. (Fig. 4.10) 

 

Fig. 4.10 AFM Bruker y microscopio Zeiss. 

4.3.5. ELIPSOMETRÍA ESPECTROSCOPÍA (EE). 

Es una técnica óptica para la caracterización de superficies y 

recubrimientos, basado en la medida del cambio de la polarización de la luz a ser 

reflejado por la superficie. Permite hacer caracterización compleja de las 

propiedades ópticas fundamentales como el índice de refracción y la constante de 

extinción, que son de gran interés para la caracterización de un material, siendo 

una herramienta fundamental para la determinación de películas delgadas, esto se 
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obtiene mediante el diseño de una estructura y la elección de un modelo 

matemático adecuado. [39 

4.3.2.1 Propiedades ópticas de las fibras obtenidas por elipsometría. 

El índice de refracción complejo N describe la interacción de la radiación 

electromagnética con la materia, es una combinación de una parte real y una parte 

imaginaria, como se puede verificar en la ecuación 1 [45]. 

                                                                                         (Ec. 1)                    

Donde n es llamado índice de refracción y k es el coeficiente de extinción. En un 

material dieléctrico como los aislantes, muy poca luz es absorbida  y por lo tanto k 

≈ 0 [45]. 

El índice de refracción de un material es el factor por el cual la radiación 

electromagnética es “frenada” con respecto al espacio libre cuando pasa a través 

de un material, en general está dado por [46]: 

                                            √
  

    
 √                                  (Ec. 2) 

Donde εr = ε/ε0 se refiere a la constante dieléctrica estática o permitividad 

relativa y  µr = µ/µo es la permeabilidad relativa. La permeabilidad indica el grado 

de magnetización de un material que responde linealmente a un campo 

magnético. En medios no magnéticos se tiene que µr = 1 por lo tanto el índice de 

refracción queda como sigue: [45] 

                                                   √                                         (Ec. 3) 

Esta ecuación muestra que si n es complejo entonces εr también debe ser 

complejo, por lo tanto se puede definir la constante dieléctrica compleja ε: [7, 9] 

                                                                                            (Ec. 4) 
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Por analogía con la ecuación 3, se puede observar que N y ε están 

relacionadas por [45]: 

                                                                                             (Ec. 5) 

Y por lo tanto se pueden relacionar las partes imaginarias y reales de N y ε, 

quedando como sigue [46]:  

                                                                                        (Ec. 6) 

                                                                                            (Ec. 7) 

                                                        
 

√ 
       

    
    

 

                                   (Ec. 8) 

                                                                    
 

√ 
        

    
    

 

                                (Ec. 9) 

 

Para tener información base del material en estudio se verificaron datos de 

índice de refracción  y coeficiente de extinción para el PMMA se tienen los datos 

de n = 1.485 y k = 0 a una longitud de onda de 633 nm, siendo dependientes de 

los procesos y condiciones de síntesis, dichos datos se establecen como 

referencia de las mediciones realizadas en el equipo HORIBA Jobin Yvon 

Expertise. Para los nanotubos de carbono se expone n = 1.5-1.6. [46] 

4.3.2.2. Índice de refracción negativo 

La mayoría de los materiales que presentan propiedades ópticas, tienen 

valores positivos de permitividad ε y permeabilidad μ; sin embargo muchos 

metales como la plata, y el oro poseen permitividad negativa para longitudes de 

onda visibles. Un material teniendo ya sea ε o μ negativo es opaco a la radiación 

electromagnética [46, 47]. 
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Todos los materiales transparentes poseen índice de refracción positivo 

porque poseen ambos εr y μr positivos [46, 47]. 

Recientemente la investigación ha demostrado la existencia de índices de 

refracción negativos, lo cual puede ocurrir si ε y µ son simultáneamente negativos 

y dado que el producto μ es positivo n es real. Bajo estas circunstancias es 

necesario tomar la raíz negativa para n. Aunque esto no puede ocurrir en la 

naturaleza, si puede ser logrado con los llamados metamateriales. El físico Víctor 

Veselago probó que tales materiales son transparentes a la luz [48, 49]. 

Para el análisis se utilizó un Elipsómetro Uvisel  modelo LT M200AGMS 

marca HORIBA Jobin Yvon, las muestras fueron situadas en el porta muestra del 

equipo sin ninguna preparación utilizando  los siguientes parámetros: Lámpara de 

Xenón a alta presión 75 W, con ángulo de incidencia 70°, un rango espectral de 

1.5 a 5.5 eV, un spot de 60 y 1200 µm y un incremento de 0.05 eV. (fig. 4.11) 

 

                              Fig. 4.11 Elipsometro Horiba Jobin Yvon   

 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Discusión de Resultados  

CAPÍTULO 5 

En este capítulo se muestra la caracterización estructural de las fibras realizada por distintas 

técnicas  entre ellas la espectroscopía Infrarroja, espectroscopía Raman, microscopía electrónica 

de barrido, microscopia de fuerza atómica y la elipsometría espectroscópica. Adicionalmente se 

establece una discusión de los resultados obtenidos en cada uno de los métodos de 

caracterización estructural.  
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CCH3

CH3

CH3

5.1. Espectroscopía Infrarroja (IR). 

Ya que el método está diseñado para realizar pruebas en nivel molecular, 

se analiza los modos de vibración de los enlaces atómicos. 

La tabla 5.1 muestra los espectros IR de las fibras obtenidas a diferentes 

voltajes y concentraciones. En cada uno de ellos podemos encontrar las bandas 

características del PMMA como son: En 2998 y 2953 cm-1 presenta bandas 

características de vibraciones de tensión asimétricas debido a la presencia de 

carbonos primarios y secundarios alifáticos (as  –CH3, –CH2–). En 1725 cm-1 una 

señal intensa debido al estiramiento del carbonilo (          ). En 1450 y 1436 cm -1 

vibración de deformación asimétrica debido a la presencia de carbonos primarios y 

secundarios alifáticos (as –CH3, –CH2–). En 1389 cm-1 vibración de deformación 

debido a la presencia de carbonos primarios alifáticos cerca de un grupo carbonilo                 

(–CO–CH3). En 1195 cm-1 vibraciones del esqueleto debido a la presencia de 

carbonos cuaternarios (            ). En 1067 cm-1 vibración de flexión debido a la 

presencia de carbonos alifáticos donde está presente el grupo carbonilo               

(–C–C–C–C–). En 750 debido a la presencia de cadenas de carbonos secundarios 

(–CH2–)n con n>4, dichas posiciones se enlistan en la tabla 5.1. 
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Tabla 5.1. Posiciones de vibraciones y estructuras presentes 

POSICIÓN 
cm-1 TIPO DE VIBRACIÓN ENLACES 

2998 , 2953 carbonos primarios y secundarios alifáticos as  –CH3, –CH2– 

1725 estiramiento del carbonilo  

1450, 1436 carbonos primarios y secundarios alifáticos as –CH3, –CH2– 

1389 carbonos primarios alifáticos cercanas a un grupo 
carbonilo 

–CO–CH3 

1195 carbonos cuaternarios  

 

1067 carbonos alifáticos donde está presente el grupo 
carbonilo 

(–C–C–C–C–). 

750 cadenas de carbonos secundarios (–CH2–)n con n>4 

 

En los espectros mostrados en la figura 5.1 sólo se observan bandas 

características del PMMA y no de los MWCNT, esto se debe a que los nanotubos 

se encuentran incluidos dentro de las fibras, la concentración de ellos en la matriz 

polimérica es escasa y aunado a esto el tamaño de los nanotubos es muy 

pequeña. 

Debido al poder de resolución de esta técnica y a la forma en que se coloca 

la muestra en este equipo en especial, es prácticamente imposible saber dónde o 

cómo se encuentran distribuidos los nanotubos dentro de la matriz. Por lo cual 

solo se puede suponer que la señal de los nanotubos de carbono es muy pequeña 

y es enmascarada con la señal de las fibras del PMMA. 

En la imagen se observa que, cada una de las muestras referidas presenta 

similitud de sus espectros, en cuanto a la posición aunque no en intensidad de las 

CCH3

CH3

CH3

R
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bandas. De acuerdo a la relación de intensidades, ya se ha descrito en la literatura 

aunque en otro tipo de muestras, denotando el índice de intensidad para definir la 

cristalinidad, así por ejemplo en el caso de las muestras puras podría explicarse 

que al ser sintetizadas por electrospinning presentan mayor cristalinidad, aunque 

para los casos de 20 KV al 20 % y 25 KV al 50 % muestran mayor cristalinidad. 

Ahora bien, en la bibliografía específica que se ha demostrado que esta 

diferencia de intensidad se debe más bien a la existencia de una diferencia en el 

espesor de cada muestra analizada, para tal caso se verifica que a mayor espesor 

la intensidad de los espectros aumenta, aunque en algunos casos, 

específicamente para la posición de las vibraciones así como la intensidad son 

sensibles a los cambios en las características ópticas del sustrato. Para películas 

ultrafinas, la absorción se debe principalmente a la superficie, la diferencia en las 

posiciones de las bandas de absorción es muy sensible a la distancia entre las 

vibraciones, que proporciona información sobre las propiedades de la película o 

fibra, tal como la cristalinidad o la presencia de huecos u otras inclusiones, 

inclusive si estas especies no absorben radiación IR [40].  

Para los casos de comparación de espectros se tiene entonces que 

considerarse tres puntos principales, que son: las propiedades ópticas del material 

(por ejemplo la permitividad), el espesor de la película o fibra y  la cristalinidad 

relativa de cada una de las muestras. Para los primeros dos casos se puede 

realizar una comparación en la parte de caracterización por medio de elipsometría 

espectroscópica, la cristalinidad tiene que ver con el ordenamiento de los átomos 

en el material polimérico. 
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Figura 5.1.- Espectros Infrarrojo de las fibras obtenidas a) 15 KVA; b) 20 KVA; c) 25 KVA. 
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Ahora bien, realizando el análisis de los espectros de acuerdo al cambio de 

concentración de PMMA respecto a los MWCNT’s (Fig. 5.2), y que al igual que en 

el caso anterior, donde solo se tomó en cuenta la variación del voltaje, también se 

puede observar que no hubo variación en cuanto a la aparición de nuevas bandas 

debido a la presencia de MWCNT’s. Solo se puede considerar que existe un ligero 

cambio en el tamaño de las bandas de cada espectro, se esperaría que fueran 

iguales con respecto a las mismas concentraciones de nanotubos y diferentes 

para concentraciones diferentes de MWCNT´s. Pero se aprecia que no es así, 

esto puede ser debido a la aplicación del alto voltaje, así mismo  en los incisos b), 

c) y d) también influyen la concentración de los nanotubos presente en cada una 

de las fibras. 

Como se mencionó, en la comparación por voltaje aplicado, cada una de las 

muestras presenta similitud de sus espectros, en cuanto a la posición pero no en 

la intensidad. Haciendo el análisis de la cristalinidad puede decirse que para las 

primeras dos gráficas (0 % y 20 %) se establece que a menor voltaje existe una 

mayor intensidad en los picos y por ende son mayormente cristalinos. Para las 

otras dos gráficas se entiende que para 50 % a mayor voltaje de trabajo la 

muestra presenta mayor intensidad en los bandas características, así para el 80% 

se contrapone las concepciones anteriores debido a que las bandas más intensas 

se encuentran en promedio en la síntesis a 20 KV, que es el voltaje medio. 
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Figura 5.2.- Espectros IR de las fibras: a) Fibras de PMMA sin dopar; b) Fibras dopadas con 20% de MWCNT’s; c) Fibras dopadas con 50% 

de MWCNT’s; d) Fibras dopadas con 80% de MWCNT’s. 
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5.2. Espectroscopía Raman. 

En la figura 5.3 se presentan los espectros Raman de las fibras de PMMA 

en a) se muestran los espectros de la muestra sin dopar. en este espectro se 

muestran las bandas características del PMMA en 366.43 cm-1 y 483.15 se 

exhiben unas bandas fuertes esto debido a las vibraciones de deformación de la 

cadenas alifáticas  (C-C), en 811.93 cm-1 una señal fuerte debido a las 

vibraciones de tensión de la interacción del carbono y el oxígeno (C-O-C), en 

599.87; 667.10 ;967.15 y 985.30 cm-1 una banda mediana las vibraciones de las 

cadenas alifáticas y alicíclicas debido a la interacción del enlace carbono-carbono 

(C-C); en 1449.30 vibraciones de deformación asimétricas debido a la 

interacción de Carbono e hidrógeno  (CH3),  (CH2) asim; en 1726.74 cm-1  

debido a la interacción de carbono-oxígeno (C=O) y finalmente una banda en 

2950.78 cm-1 por la vibraciones de tensión debido a la interacción del carbono 

hidrógeno (C-H). 

Al realizar la comparación puede decirse que no hay un cambio drástico ni 

en la posición ni en la intensidad de los picos, mostrando que no existe variación 

en la estructura del PMMA al cambiar el voltaje de síntesis. Las bandas 

características se enlistan en la siguiente tabla. 
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Tabla 5.2. Posiciones de vibraciones y estructuras presentes 

Para las gráficas b), c) y d) se muestran los espectros Raman de las fibras 

dopados con los MWCNT’s, en estos espectros se presentan las bandas 

características de los nanotubos de carbono, la banda D en la zona de 1300 cm-1 y 

la banda G en la zona de 1600 cm-1 para cada uno de los espectros.  

 
POSICIÓN 

cm
-1 

 
TIPO DE VIBRACIÓN 

 
ENLACES 

366.43 y 483.15 Vibraciones de deformación de la 

cadenas alifáticas 

 (C-C) 

811.93 Vibraciones de tensión por la interacción 

del carbono y el oxígeno 

(C-O-C) 

599.87, 667.10, 

967.15 y 985.30 

Vibración de las cadenas alifáticas y 

alicíclicas,  debido a la interacción del 

enlace carbono-carbono 

 

(C-C) 

1449.30 Vibraciones de deformación asimétricas 

debido a la interacción de carbono e 

hidrógeno. 

 (CH3) 

 (CH2) así 

1726.74 interacción de carbono-oxígeno (C=O) 

2950.78 vibraciones de tensión debido a la 

interacción del carbono hidrógeno 

(C-H) 
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Figura 5.3 Espectros Raman de las fibras a los diferentes voltajes a que fueron elaboradas: a) Se muestran las fibras de PMMA sin 

MWCNT’s; b) Fibras a una relación 80/20; c) Fibras con una relación de 50/50; d) Fibras con relación de 20/80
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En los espectros se puede observar que la banda de D es más grande que 

la banda G, esto se debe al laser que se utilizó (780nm) en el equipo Raman para 

obtener el espectro de las muestras [51]. La banda G’ muestra una propiedad 

intrínseca de los CNT’s así como del grafito, no se alcanza a visualizar debido a 

que la señal del PMMA opaca la señal de esta banda característica de algunos 

alótropos de carbono. Ésta banda se presenta sobre 2650 cm-1 y es más débil que 

las D y G, la cual se conoce como a un sobretono (característica de segundo 

orden) de los MWCT’s. 

En la imagen 5.3 b) se observa que los espectros propios de las muestras 

sintetizadas a 15 y 25 KVA, los picos característicos de los MWCNT’s, opacan la 

señal de los picos particulares del PMMA, esto puede deberse a una 

concentración de MWCNT’s dentro PMMA (aglomeración), pero también puede 

deberse a como están integrados los nanotubos en la matriz polimérica, es decir 

que este aglomerado se encuentre en el exterior o interior de la muestra. En tanto 

que en el espectro de 20 KVA se puede decir que la dispersión de los nanotubos 

dentro de la matriz polimérica más homogénea. 

Para la imagen 5.3 c) se verifica claramente que para altos voltajes (20 y 25 

KVA) la distribución de nanotubos es mejor que a un bajo voltaje (15 KVA). En la 

imagen 5.3 d) se observan claramente los picos tanto de PMMA como los de los 

nanotubos de carbono en este caso en todos los espectros se logran ver con gran 

claridad que hubo mejor dispersión de los nanotubos dentro de la matriz 

polimérica, siendo estos los análisis de las muestras con mayor concentración de 

nanotubos. 

Además se puede observar que en cada espectro cambia la intensidad de 

los picos así como el ancho de los mismos, esto es debido a la concentración de 

los materiales existentes y a cambios en la cristalinidad, (al arreglo de las 

cadenas) y al tamaño de la partícula (fibra) es este caso se ve más claramente en 

el ancho de los picos de los nanotubos. Lo que concuerda de igual forma con los 

análisis de infrarrojo. 
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Haciendo el análisis ahora por cambio de concentración, se esperaba 

observar un cambio en la intensidad de las bandas Raman, en cada uno de los 

espectros donde a menor concentración de PMMA (20 %) los picos de los 

nanotubos fueran más intensos que a mayor concentración de PMMA (80 %).  

Todo esto no ocurrió así debido a que se presentaron aglomeraciones de 

nanotubos y sólo en los espectros en los que se pueden observar tanto los picos 

de PMMA y los de los nanotubos de carbono podemos inferir que hubo una buena 

dispersión de los nanotubos dentro de la matriz polimérica (espectros b’) 20%, c’) 

20, 80%, y en d’) ), por otro lado en los espectros que se ven mejor las bandas de 

los nanotubos hubo mayor aglomeraciones de los mismos y por lo tanto opacan 

las señales características del PMMA (espectros b’) 50 y 80 % c’) 50 % . (Fig. 5.4) 

Por lo tanto podemos decir que en cada una de las muestras que fueron 

elaboradas a 25 KVA se tuvo una mejor dispersión de los nanotubos en la matriz 

polimérica siendo la de 50% de PMMA la de mejor dispersión de ellas.  
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Figura 5.4 Espectros Raman de las fibras a los diferentes concentraciones de PMMA  a que fueron elaboradas: a) Se muestran las fibras 

de PMMA sin MWCNT’s;  b) Fibras a 15 KVA; c) Fibras a 20 KVA; d) Fibras a 25 KVA
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5.3. Microscopía Electrónica de Barrido (SEM). 

Las muestras fueron preparadas en portamuestras especial narca JEOL, 

sobre los portamuestras se colocó un trozo de cinta conductora de carbono para 

microscopía, sobre la cinta se adhirió la muestra; debido a que las muestras no 

son no son conductoras, las condiciones de operación del equipo fueron a bajos 

voltajes, a fin de obtener imagen. Las imágenes tomadas, se obtuvieron con el 

modo COMPO (electrones secundarios). 

En la figura 5.5 se presentan las micrografías de las fibras de PMMA 

elaboradas a 15 KVA, se muestran con una amplificación de 100X. a) se alcanza a 

apreciar que las fibras de 100% de PMMA tienen un crecimiento unidireccional, se 

notan mayoritariamente redondas y gruesas entre  20 y 30 µm, algunas presentan 

morfologías tipo cinta cuyo ancho oscila entre 40 y 100 µm. Para b) se observan 

las fibras con un 80% de PMMA, son fibras redondas, con crecimiento 

unidireccional sin gotas, aunque fueron depositadas al azar, algunas fibras 

formaron aglomerados entre ellas pero son casi perfectas, también se distinguen 

muy largas y su espesor oscila entre 5 y 10 µm. c) presenta las fibras con 50% de 

PMMA donde logran observarse fibras planas sin gotas y con crecimiento 

preferencial unidireccional; depositadas también al azar, comparadas con las de 

80% las fibras son cortas, su espesor se encuentra entre 10 y 15 µm. d)  se 

presentan las fibras con un 20 % de PMMA; son fibras redondas también con 

crecimiento unidireccional aunque con muchas gotas grandes y pequeñas 

entremezcladas (de 15 a 50 µm), las fibras se presentan entrecruzadas 

(depositadas también al azar), su espesor es de aproximadamente entre 5 y 20 

µm. 

A partir de estas micrografías se puede decir que para una corrida de 15 

KVA, las fibras con buena morfología son las sintetizadas al 80% y 50%, debido a 

que en ambas no se presentan formaciones de gotas, aunque en la de 80% se 

forman de manera circular y en 50% son fibras planas.  Para obtener una mayor 

información de las muestras, éstas fueron observadas a mayor amplificación. 
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Fig.5.5 Micrografías obtenidas a 100 X por  SEM  de las fibras elaboradas a 15 KVA, a) Fibras de PMMA; b) Fibras con 80% de PMMA; c) 

Fibras con 50 % de PMMA; d) Fibras con 20% de PMMA. 
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c d 
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En la figura 5.6 se presentan las muestras anteriores a una amplificación de 

5000 X. En la figura 5.6 a) se observa que las fibras de PMMA son algo planas y 

anchas, aproximadamente de 20 µm de ancho y 10 µm de espesor, se puede 

observar que posee escasos poros. b) se muestran las fibras con mayor cantidad 

de PMMA (80%), se observan planas y redondas, completamente nanoporosas, 

sus dimensiones son de aproximadamente 0.5 µm de espesor y de 3 a 4 µm  de 

ancho. c) se presenta las fibras con la misma relación de PMMA MWCNT’s, en 

ellas es posible observar que son altamente porosas, tienen un espesor 

aproximado de 0.6 µm y de 4 a 6 µm de ancho, las fibras son aplanadas cuyos 

bordes son en forma de “dog bone”. d) se presentan las fibras con menor cantidad 

de PMMA (20%), tienen un espesor aproximado de 0.1 µm y de 1 a 2 µm de 

ancho, son fibras aplanadas en forma de cinta, muy delgadas comparadas con las 

anteriores y también presentan nanoporos. 

En esta amplificación puede observarse que las fibras que cumplen mejor 

con las características más aplicables a espesor de fibra pequeño son las que 

fueron sintetizadas en concentraciones de 80 y 20%  de PMMA. En las otras dos 

muestras resultan las fibras muy gruesas. También se advierte que todas las fibras 

sintetizadas a diferentes concentraciones llegan a ser planas, aunque a 

amplificaciones pequeñas parecen ser circulares en algunos casos. 

Cabe mencionar que las fibras con óptimas características nada tienen que 

ver con el espesor o morfología, en algunos casos depende mucho de la 

aplicación final para cada una de ellas; posteriormente en otro capítulo de la tesis, 

se presentara un análisis de la evaluación mecánica y óptica de las propiedades 

de las fibras sintetizadas. 
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Fig. 5.6 Micrografías obtenidas a 5 000 X por  SEM  de las fibras elaboradas a 15 KVA, a) Fibras de PMMA; b) Fibras con 80% de PMMA; c) 

Fibras con 50 % de PMMA; d) Fibras con 20% de PMMA   

a b 

c d 
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La figura 5.7 muestra las micrografías de las fibras elaboradas a 20 KVA, 

con una amplificación de 100 X. a) se observan fibras planas dispersas sin 

tendencia a posicionarse en una dirección, con una tendencia a ser porosas, 

miden aproximadamente entre 20 y 50 µm de ancho y 10 µm de espesor, son algo 

cortas. b) se observan fibras dispersas circulares, teniendo un crecimiento 

unidireccional sin ordenamiento específico al ser depositadas, se puede advertir 

que son muy largas, y su diámetro es de aproximadamente 5 µm. c) se observan 

muy pocas fibras delgadas, se llega a presumir que se compactaron debido a que 

son extremadamente delgadas y se formó una película o membrana, el diámetro 

aproximado de las fibras va de 1 a 5  µm. d) se muestran fibras entrecruzadas, 

dispuestas en todas direcciones al ser depositadas, también llega a observarse 

membranas porosas, así también alcanza a verse algunas gotas en algunas fibras, 

el diámetro de las fibras es entre 1 a 10 µm.  
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Fig.5.7 Micrografías obtenidas a 100 X por  SEM  de las fibras elaboradas a 20 KVA, a) Fibras de PMMA; b) Fibras con 80% de PMMA; c) 
Fibras con 50 % de PMMA; d) Fibras con 20% de PMMA. 
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c d 
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En la figura 5.8 se presentan las micrografías de las muestras elaboradas a 

20 KVA a amplificaciones de 5000 X. En a) se muestra la superficie y rugosidad de 

una fibra lisa, posee muy pocos microporos de 0.5 a 1 µm de diámetro. En b) se 

exhibe una fibra plana en cuya superficie a todo lo largo de ella es en extremo 

porosa; cuenta con un ancho de 2 a 3 µm y 0.6 µm de espesor aproximadamente. 

En c) se muestran fibras ramificadas planas, su superficie es lisa en algunas, en 

otras  nanonoporosas o microporosas; cuentan con diferentes espesores de 0.6 a 

2 µm y de 0.6 a 6 µm de ancho. En d) se presentan fibras con una superficie micro 

y nanoporosas, una se observa aplastada por lo que puede decirse que es una 

fibra de tubo colapsado, se contempla con un centro hueco aproximadamente de 1 

µm de radio. 
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Fig.5.8 Micrografías obtenidas a 100 X por  SEM  de las fibras elaboradas a 20 KVA, a) Fibras de PMMA; b) Fibras con 80% de PMMA; c) 
Fibras con 50 % de PMMA; d) Fibras con 20% de PMMA.   

a b 

c d 
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En la figura 5.9 se presentan las fibras elaboradas a 25 KVA en una 

amplificación de 100 X. En a) se muestran las fibras de PMMA elaboradas al 

100%, las cuales se observan con crecimiento preferencial unidireccional, planas y 

muy anchas llegando a medir de 150 a 200 µm de ancho. En b) se exhiben 

algunas fibras con crecimiento unidireccional, algunas son ramificadas, dichas 

fibras fueron depositadas también aleatoria, son largas y su ancho se encuentra 

entre 15 y 25 µm. En c) se muestran fibras con tendencia al crecimiento en una 

sola dirección, se encuentran dispersas y son muy delgadas, llegando a medir de 

las más largas 1.5 mm y de espesor de 2 a 5 µm. En d) se presentan fibras 

igualmente con un crecimiento unidireccional, pero su disposición igualmente fue 

al azar, aunque existen fibras cuyos espesores oscilan entre 20 y 50 µm, 

mayoritariamente se encuentran unas fibras muy regulares tanto en longitud como 

en espesor, llegando a ser muy largas y su espesor aproximado es de 5 µm. En 

las tres últimas se puede llegar a observar que la morfología es circular. 
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Fig.5.9 Micrografías obtenidas a 100 X por  SEM  de las fibras elaboradas a 25 KVA, a) Fibras de PMMA; b) Fibras con 80% de PMMA; c) 

Fibras con 50 % de PMMA; d) Fibras con 20% de PMMA.  

a b 

c d 
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Para poder comprobar rugosidad o morfología superficial de las fibras, 

éstas fueron observadas a mayor amplificación, por lo que se muestra la figura 

5.10 en donde se presentan las fibras elaboradas a 25 KVA con una amplificación 

de 5000 X. La figura 5.10 a) muestra la superficie de la fibra al 100 % de PMMA, 

se puede observar su alta rugosidad y que es altamente porosa, los poros llegan a 

ser muy grandes, entre 0.2 y 1 µm de espesor. La figura 5.10 b) se muestran las 

fibras de 80 % PMMA, son rugosas con escamas superpuestas de 2 a 4 µm de 

ancho y de aproximadamente  5 µm de radio. La figura 5.10 c) presenta fibras 

aplanadas (50 % PMMA) en forma de cinta, dando la impresión de un tubo 

colapsado o aplanado de aproximadamente de 2 µm de ancho y 0.5 µm de 

espesor y puede verificarse que son nanoporosas. La figura 5.10 d) se observa 

una fibra aplanada (20 % PMMA), de 1 a 4 µm de ancho aproximadamente y 0.5 

µm de espesor, con su superfice muy porosas, los poros son tamaño nanométrico. 

Puede decirse que las muestras c) y d) son ideales de acuerdo a rugosidad y 

espesor de fibra (50 y 20 % de PMMA respectivamente). 
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Fig.5.10 Micrografías obtenidas a 100 X por  SEM  de las fibras elaboradas a 25 KVA, a) Fibras de PMMA; b) Fibras con 80% de PMMA; c) 

Fibras con 50 % de PMMA; d) Fibras con 20% de PMMA. 

a b 

c d 
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5.4. MICROSCOPÍA  DE FUERZA ATÓMICA 

5.4.1. Topografía  

Para que el AFM proporcione información de la superficie se debe trabajar 

en modo imagen, la tabla 5.3 presenta los mapas topográficos (modo “peak force 

error”) de las zonas donde fueron realizadas las indentaciones de las fibras, se 

pueden observar las superficies, rugosidad y textura; de los datos de indentación 

se lograron obtener las curvas de fuerza. [4,15, 28] 

De acuerdo a la rugosidad que presentan los mapas topográficos puede 

decirse que algunas muestras tienen cierta similitud, aunque los poros son de 

distintos tamaños, algunas se manifiestan estriadas o con canales, y también se 

observa la forma cilíndrica o aplanada de las fibras. 

Tabla 5.3  Mapas topográficos de las fibras, obtenidos por AFM.  

Concentración 
                                                         
                 Voltaje 

100 % 80/20 50/50 20/80 
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En la figura 5.11 se presentan las fibras de dos muestras, la superficie de 

ambas es estriada, algo rugosa, pero puede definirse claramente un patrón de 

fibras cilíndricas, en algunas muestras la superficie de las fibras se presentaron 

desde lisas hasta nanoporosas y en muchos casos microporosas. De las fibras 

porososas se verifica que en algunas de ellas los poros son simétricos y en otras 

asimétricos, llegando a contener poros alargados y algunos redondeados; en 

ocasiones se presentaron fibras con superficies lisas (ver tabla 5.3). Esto 

corrobora los resultados mostrados en SEM. 

Nanoscope es el software utilizado como herramienta para el análisis y 

modificación de las imágenes capturadas, también se pueden realizar análisis de 

datos de propiedades obtenidos por el AFM. Dicho software tiene la capacidad de 

presentar las imágenes en 3D además de las imágenes superficiales; de acuerdo 

a esta aplicación se logran conocer las dimensiones de las fibras. 

De acuerdo a las imágenes presentadas, se puede estimar que las fibras 

tienen aproximadamente 1 µm de ancho y 2 µm de alto, el área de barrido fue de 

10 X10 μm. 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 5.11 a) Fibras de 50/50 a 15 KV y Fibras 80/20 a 20 KVA  
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5.4.2. Propiedades Mecánicas  

La indentación de las muestras se realizó en varias zonas de las fibras 

(puntos), cada zona de indentación produjo como respuesta un espectro llamado 

curva de fuerza. La figura 5.12 muestra cómo se logra una curva de fuerza en el 

AFM, en ella aparecen las fuerzas de atracción y retracción mediante dos líneas 

diferentes y la posición de la punta durante el proceso de análisis. La posición (i) 

muestra la punta cuando no actúa ninguna fuerza sobre ella. La posición (ii) es 

cuando se le ejerce a la punta una fuerza de adherencia, durante el cual la punta 

se mueve hacia el interior de la muestra. Así, la interacción repulsiva entra en 

juego lo que equilibra la punta a su posición (iii). El movimiento adicional hacia 

dentro dará lugar a una fuerza de repulsión que dobla la punta con una misma z 

(iv). Luego, la punta se mueve de manera inversa a lo que se llama retracción, 

esto se muestra en las posiciones (v), (vi) y (vii) [43, 44, 45].  

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 5.12 Ejemplo de curva de fuerza con sus zonas características. 

Una consideración importante para las medidas de fuerza es que son 

difíciles de detectar debido a que son pequeñas, estas se ven afectadas por 
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muchos factores diferentes; en el AFM la deflexión de la punta se mide por el 

sistema de detección óptica y habrá un límite en la desviación más pequeña 

detectable, para puntas suaves el límite de desviación detectable corresponde a 

un valor de fuerza inferior; por lo tanto la resolución siempre se mejora mediante el 

uso de una punta más suave. Aunado a esto fue importante elegir una punta que 

pueda causar suficiente deformación de la muestra y sin embargo conservar una 

alta sensibilidad (sin romperla); esto es, la rigidez en la punta se debe seleccionar 

en base a la rigidez de la muestra; de acuerdo a las recomendaciones del 

fabricante se seleccionó la DNP10, que tiene un módulo de Young de 

aproximadamente 200 MPa y una constante nominal de resorte de 0.35 N/m 

[43,44, 45] 

Para cada curva de fuerza analizada se realizaron algunos cálculos por 

medio del modelo Hertziano, arrojó una serie de valores correspondientes al 

módulo de Young. Utilizando la información de la posición Z, se puede obtener 

una curva de fuerza. La curva de fuerza se analiza para conocer la fuerza de 

interacción y así las propiedades mecánicas de la muestra. [4,15, 28] 

Fig. 5.13 Curva de fuerza de la muestra 100% PMMA a 15 KVA. 
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En la tabla 5.4 se muestran los valores promedio del módulo de Young así 

como la desviación estándar obtenida en el análisis de datos (ver anexo).  

De los datos de la tabla se indica que en las fibras de PMMA el módulo de 

Young disminuye conforme aumenta el voltaje, mientras que en el resto de las 

fibras el módulo de Young no se comporta linealmente como en las fibras sin 

dopar.  

Tabla. 5.4 Valor medio del módulo de Young y desviación estándar.  

Media del Módulo de Young en MPa.  

Además se puede observar que en las fibras dopadas el valor del módulo 

de Young es mayor que las fibras sin dopar a excepción de las fibras de 80/20 y 

20/80 que es menor que las fibras de PMMA si dopar. Esto se puede deber a que 

en la zona donde se realizó la indentación la dispersión de los MWCNT’s en la 

matriz polimérica no fue la deseada.  

La desviación estándar mostrada en la tabla nos muestra la dispersión de 

datos que se tiene en cada muestra analizada en el microscopio.  

De acuerdo a las gráficas de la dispersión adquirida del módulo de Young 

para cada conjunto de muestras, se puede analizar la distribución, los datos 

proporcionados para cada muestra fueron  aproximadamente  60 puntos,  se 

verifica que hubo una muy buena distribución de  los datos,  pudiendo verificar que 

hubo desviaciones significativas del módulo de Young, tanto al cambiar el voltaje 

de síntesis así como al variar la disposición de los componentes de las fibras. 

Concentración 100% 80/20 50/50 20/80 

Voltaje Media s Media s Media s Media s 

15 KVA 91 67 309 286 106 108 106 44 

20 KVA 87 47 76 74 160 162 64 24 

25 KVA 79 61 84 63 162 143 218 111 
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5.5. ELIPSOMETRIA ESPECTROSCÓPICA 

5.5.1. Espesor de las matrices de las fibras obtenidas, por 

elipsometría. 

Se caracterizaron las matrices de fibras PMMA/CNT’s realizando 

mediciones en la parte central de la matriz, en la figura se ilustra el punto que fue 

analizado para cada muestra. El spot de 1200 m se usa para la adquisición de 

datos experimentales rápida y el spot de 60 m se usó para la caracterización de 

datos experimentales puntales con incremento de uno en todo el rango espectral. 

 

 

 

 Figura 5.14. Parte superior de las muestras de películas con el área marcada donde se 

efectuó el análisis. 

Se obtuvieron con precisión los valores de espesor consistiendo en una 

serie de parámetros matemáticos y ajuste, haciendo uso de simulación mediante 

un programa informático basado en el método matricial, empleando una fórmula 

de dispersión Classical. Los espesores obtenidos para cada muestra se 

encuentran en la parte inferior (ver tabla 5.5). 

 

 

 

Fig. 5.15 Estructura del sustrato; donde L= Espesor de la capa densa de la película. 
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Tabla 5.5. Espesores de las matrices 

Sistema PMMA 
(%) 

MWCNT´s 
(%) 

Voltaje 
(KVA) 

Espesor 
(µm) 

1 100 0 15 1.45 

2 80 20 15 3.009 

3 50 50 15 2.922 

4 20 80 15 2.987 

5 100 0 20 2.897 

6 80 20 20 3.012 

7 50 50 20 2.937 

8 20 80 20 1.84 

9 100 0 25 2.286 

10 80 20 25 3.027 

11 50 50 25 2.527 

12 20 80 25 2.09 

 

5.5.2. Propiedades ópticas de las fibras, obtenidas por elipsometría. 

Como se mencionó previamente, el equipo de elipsometría espectroscópica 

tiene la capacidad no solamente de medir el espesor de la película o de la fibra, 

sino que puede medir algunas propiedades ópticas; dichas propiedades son entre 

otras, el índice de refracción y el coeficiente de extinción de los materiales en 

estudio. Es así entonces que la interacción de una onda electromagnética y un 

medio material se puede describir de acuerdo a sus parámetros ópticos 

generalizando las propiedades relacionadas con la función dieléctrica del material 

[46]. 

Ahora bien analizando los datos obtenidos por elipsometría espectroscópica 

en la figura 5.16 se muestra el índice de refracción de las fibras elaboradas a los 

diferentes voltajes, se puede observar que no hay gran diferencia a lo largo de 

todo el rango espectral, con esto se observa que tenemos fibras transparentes y 
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esto también nos puede decir que eso ocurre a que o hay una buena dispersión de 

los nanotubos de carbono insertada en la matriz (nanofibras), o que hay lugares 

en donde hay cúmulos de ellos dentro de la fibras, como se puedo percibir en 

SEM  los nanotubos no se alcanzar a ver ya que son demasiados pequeños y por 

lo tanto solo podemos hacer suposiciones de ello. 

En la figura 5.17 se muestra el coeficiente de extinción que como ya se 

explicó en la pequeña introducción a las propiedades ópticas por elipsometría, se 

distingue que en el inciso a) se observa que las fibras de PMMA tienen un 

comportamiento de 150 a 400 nm aproximadamente de dieléctrico y de 400 a 850 

de aislante, las fibras con el 80% de PMMA tienen un comportamiento diferente a 

un aislante o dieléctrico, y las fibras de 50% de PMMA y 20% de PMMA tienen un 

comportamiento de aislante en todo el rango espectral ya que k≈0, en el inciso b) 

la fibras de 100% y 50% de PMMA se nota que tiene un comportamiento de 

aislante; las fibras con 80% de PMMA ve un comportamiento de un 

semiconductor, ya que entre más grande sea el valor de k su comportamiento es 

de un semiconductor y las fibras con un 20% de PMMA se comporta como un 

dieléctrico y en c) la fibras con 100%, 50% y 20% de PMMA se observa que tienen 

un comportamiento de aislante y las fibras con 80% de PMMA de 150 a 650 nm, 

presenta un comportamiento diferente a cualquier material antes mencionado y de 

650 a 850 nm un comportamiento tipo semiconductor. 

De acuerdo a  los análisis se puede recalcar que existen diferencias en las 

respuestas ópticas de las fibras sintetizadas, cada una de las matrices poliméricas 

mantienen cambios  debido a la morfología, porosidad y espesores de fibras, no 

existiendo secuencias lógicas o analíticas correspondientes a que aumente o 

disminuya la propiedad óptica debida al aumento de la concentración o al 

incrementar el voltaje de elaboración de las fibras, lo que supone que dichas 

propiedades no tienen que ver sistemáticamente en las condiciones de síntesis, 

más bien en las propiedades físicas como la rugosidad, el espesor de fibra, 

porosidad y espesor de matrices poliméricas esto a su vez tampoco fue 
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correspondiente a el aumento o disminución de la concentración o las condiciones 

de síntesis. 

Es de suponer también que las propiedades ópticas van de acuerdo a la 

distribución de los CNT’s, los cuales se mantienen impregnados en las matrices 

poliméricas, se conoce que los nanotubos tienen propiedades ópticas 

interesantes, pero también éstas propiedades corresponden a cómo se 

encuentran internamente (embebidos en la matriz); si se encuentran ordenados o 

bien distribuidos sin aglomeraciones, finalmente la forma en la que se encuentren 

orientados dichos nanotubos si tiene correspondencia en las propiedades ópticas. 
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Fig. 5.16 Índice de refracción obtenido por elipsometría espectroscópica  A) Fibras elaboradas a 15 KVA, B) Fibras 

elaboradas a 20 KVA.  C) Fibras elaboradas a 25 KVA. 
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 Fig. 5.17. Coeficiente de extinción obtenido por Elipsometría espectroscópica. A) Fibras obtenidas a 15 KVA, B) y B’) 
Fibras obtenidas a 20 KVA, C) Fibras obtenidas a 25 KV. 
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Lo anterior debería o debe corroborarse con la llamada constante dieléctrica 

o coeficiente de permitividad. Por elipsometría espectroscópica se obtuvieron los 

valores de permitividad Real (εR) (fig. 5.18) e imaginaria (εi) (fig. 5.19), utilizando la 

ecuación 4 se obtuvo la constante dieléctrica (fig. 5.20) en la que nos podemos 

percatar que el comportamiento de los materiales no es típico de ningún material 

analizado, se observan valores negativos de constantes dieléctricas. Se conocen 

algunos casos en los que el ordenamiento y distribución de los nanotubos hace 

propicia esta propiedad, en algunos casos el funcionalizar o dopar a los polímeros 

con CNT’s hace que la constante dieléctrica sea menor que la del polímero puro; 

así también la baja constante dieléctrica puede atribuirse al procedimiento de 

preparación de las fibras y el efecto de la interfaz entre los MWCNT’s y el PMMA. 

Se tiene un trabajo muy consistente en el cual se desarrolla un estudio de la 

conductividad electrica de los compositos, la cual tiende a aumentar notablemente 

cerca del umbral de percolación (lo que refiere a la forma de cómo se impregna un 

material en otro), exhibiendo una transición típica conductor-aislante. Sin embargo, 

la conductividad de los materiales compuestos funcionalizados químicamente 

aumenta lentamente con el aumento de la fracción de volumen MWCNT. La razón 

de las propiedades eléctricas de estos materiales compuestos se puede atribuir al 

mecanismo de conducción en los poros.  
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Fig. 5.18. – Permitividad  real obtenida por elipsometría  espectroscópica A) y A’) Fibras elaboradas a 15 KVA; B) y B’) Fibras elaboradas a 20 KVA; C) y C’) Fibras elaboradas a 25 KVA. 
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 Fig. 5.19. – Permitividad  Imaginaria obtenida  por elipsometría  espectroscópica  A) y A’) Fibras elaboradas a 
15 KVA; B) y B’) Fibras elaboradas a 20 KVA; C) y C’) Fibras elaboradas a 25 KVA.  
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Figura 5.20.- Permitividad total;  A) y A’) Fibras elaboradas a 15 KVA; B) y B’) Fibras elaboradas a 20 KVA; C) y C’) Fibras elaboradas a 25 KVA. 
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La constante dieléctrica tendrá un aumento notable cuando la concentración de 

CNT’s se acerque a aproximadamente 6 – 8% para los materiales compuestos, y luego 

las constantes dieléctricas disminuyen con el aumento de la concentración de CNT’s. 

Cuando los CNT’s se distribuyen en una matriz aislante se pueden formar una gran 

cantidad de interfaces, ya que los CNT’s poseen un orbital π lo cual puede proporcionar 

grandes dominios de electrones nómadas, en teoría estos electrones pueden orientarse 

en un campo eléctrico, y puede tener lugar una polarización interfacial; ahora bien, 

como los CNT’s aumentan en su concentración en la matriz, el número de las interfaces 

aumenta, lo que hace que se imcremente la constante dieléctrica. Cuando la 

concentración de CNT’s es mayor que el umbral de percolación algunos nanotubos se 

conectan unos con otros, e incluso se llegan a aglomerar, lo que hace que las interfases 

entre los CNT’s y el polímero decrezca, disminuyendo de esta forma la constante 

dieléctrica. Las diferencias en las constantes dieléctricas pueden atribuirse a la diferente 

concentración de CNT’s y a la funcionalización química, esto debido a la variación de la 

concentración en CNT’s, aunado a esto a que no se sabe a ciencia cierta si en el punto 

donde fue medida la propiedad tenía o no aglomeraciones de CNT’s.  

Como ya se explicó en la introducción teórica de este apartado valores negativos 

de permitividad nos indican la presencia de Metamateriales, al igual que en el caso 

anterior esto debe demostrarse por diferentes propiedades como se muestra en la fig. 

5.21 

 

 

 

 

 

 Fig. 5.21 Diagrama Permitividad VS Permeabilidad [46, 48, 52] 



CAPÍTULO 5. 
Discusión de resultados:  
Elipsometría Espectroscópica (EE). 

 

 89 

 

Como se muestra en la figura 5.20, la permitividad en las nanofibras fabricadas a 

15 KVA (A) y A’)), las que contienen 50 % y 20% de PMMA se infiere que es un material 

aislante ya que ε ≈ 0,  las nanofibras que contiene el 100% y con la figura 5.22 se infiere 

que las fibras elaboradas son metamateriales y se puede suponer que las fibras con un 

contenido de 80% de PMMA y por la forma como se  comporta el gráfico del coeficiente 

de reflexión (fig. 5.20) se infiere que en ese rango espectral se comporte como un 

“metal”. 

En los casos de las fibras obtenidas a 20 y 25 KVA y las fibras con un contenido 

de 100 y 50 % de PMMA, se corrobora que las fibras elaboradas a esos parámetros son 

materiales aislantes y que las fibras elaboradas con un contenido de 80 y 20 % de 

PMMA y con la gráfica de coeficiente de reflexión se corrobora  que  las fibras obtenidas 

a esas condiciones pueden ser metamateriales.  

En el caso de que las fibras fueran metamateriales, se obvia que el valor de la 

permitividad y puesto que la permeabilidad es función de ε y como ε es negativa por lo 

tanto consideramos la permeabilidad (µ) como negativa.  

Cabe mencionar que no se puede afirmar que se tengan metamateriales ya que 

no se cuenta con la información suficiente para hacer tal cosa, además no se puede 

hacer comparación con otro trabajo publicado debido a que todos estos son teóricos y 

se basan en materiales periódicos; además, los análisis se realizaron en la región de 

microondas y los análisis realizados para este trabajo  se realizaron en la zona visible.  

También se puede evidenciar que la permitividad, al igual que la constante 

dieléctrica también estará infuenciada por la concentración de nanotubos, de acuerdo  

al umbral de percolación. 
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Fig. 5.22 Coeficiente de Reflexión de las fibras A) y A’) Elaboradas a 15 KVA; B), B’), B’’) y B’’’) Elaboradas a 20 KVA; C), C’), C’’) y C’’’ ) 

Elabrodas a 25 KVA 

200 300 400 500 600 700 800

0

250

500

750

1000

1250

1500

1750

 

 

r

Longitud de Onda (nm)

 r 20/80

A) A´) 

B) 

200 300 400 500 600 700 800

0

250

500

750

1000

1250

1500

1750

 

 

r

Longitud de Onda (nm)

 r 20/80

B’) 

B’’) 

B’’’) 

C) C’) 

C’’) C’’’) 



CAPÍTULO 5. 
Discusión de resultados:  
Elipsometría Espectroscópica (EE). 

 

 91 

 

Ahora haciendo el análisis por concentración se puede observar al igual que 

en el caso de la variación de voltaje no hay cambios representativos en el índice 

de refracción (fig. 5.23), se muestran nanofibras transparentes. 

Con el coeficiente de extinción se infiere que solo las nanofibras con una 

concentración de 80% de PMMA se comportan de forma diferente a un material 

dieléctrico, por los valores de k se deduce que podría ser materiales 

semiconductores. 

Se observan mejor las constantes dieléctricas negativas de las nanofibras 

con esto se puede inferir que las  fibras obtenidas para la realización de este 

trabajo tienen un comportamiento atípico de algún material conocido (Conductor, 

semiconductor, dieléctrico). El comportamiento que presentan las fibras es muy 

parecido al de un metamaterial, pero como ya se mencionó anteriormente no se 

puede dar tal aseveración debido a la falta de información de casos 

experimentales publicados en algún trabajo realizado para la zona visible.  
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FIg. 5.23 Índice de refracción obtenido por elipsometría espectroscópica: A) Fibras elaboradas de PMMA sin dopar, B) 

Fibras dopadas con 20% de MWCNT’s. ;C) Fibras dopadas con 50% de MWCNT’s.; D) dopadas con 80% de MWCNT’s 
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Fig. 5.24 Coeficiente de extinción obtenido por elipsometría espectroscópica: A) Fibras elaboradas de PMMA sin dopar, 

B) Fibras dopadas con 20% de MWCNT’s. ;C) Fibras dopadas con 50% de MWCNT’s.; D) dopadas con 80% de MWCNT’s. 

200 300 400 500 600 700 800

-1.0

-0.5

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

 k 20/80 15 KVA
 k 20/80 20 KVA
 k 20/80 25 KVA

 

 

k

Longitud de Onda (nm)

A) B) 

C) 
D) 



 

 94 

 

200 300 400 500 600 700 800

-250

-200

-150

-100

-50

0

50

 

 

 R

Longitud de Onda (nm)

  
R
 100 15 KVA

 
R
  100 20 KVA 

  
R
  100 25 KVA 

200 300 400 500 600 700 800

-15000

-13500

-12000

-10500

-9000

-7500

-6000

-4500

-3000

-1500

0

 

 

 R

Longitud de Onda (nm)

 
R
 80/20 15 KVA

 
R
 80/20 25 KVA

200 300 400 500 600 700 800

-900000

-750000

-600000

-450000

-300000

-150000

0

 

 

 R

Longitud de Onda (nm)

 
R
 80/20 20 kva

200 300 400 500 600 700 800

-300

-250

-200

-150

-100

-50

0

50

 

 

 R

Longitud de Onda (nm)

 
R
 50/50 15 kva

 
R
 50/50 20 kva

 
R
 50/50 25 kva

200 300 400 500 600 700 800

-4000

-3500

-3000

-2500

-2000

-1500

-1000

-500

0

 

 

 R

Longitud de Onda (nm)

 
R
 20/80 15 KVA

 
R
 20/80 20 KVA


R
 20/80 25 KVA

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

FIg. 5.25 Permitividad real obtenida por elipsometría espectroscópica: A) Fibras elaboradas de PMMA sin dopar, B) y B’) Fibras dopadas con 20% de MWCNT’s. ;C) Fibras dopadas con 50% de MWCNT’s.; D) 

dopadas con 80% de MWCNT’s.  
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FIg. 5.26 Permitividad imaginaria obtenida por elipsometría espectroscópica: A) Fibras elaboradas de PMMA sin dopar, 

B) y B’) Fibras dopadas con 20% de MWCNT’s. ;C) Fibras dopadas con 50% de MWCNT’s.; D) dopadas con 80% de MWCNT’s. 
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Fig. 5.27 Permitividad total: A) Fibras elaboradas de PMMA sin dopar, B) y B’) Fibras dopadas con 20% de MWCNT’s. ;C) Fibras dopadas con 50% de MWCNT’s.; D) dopadas con 80% de MWCNT’s.  
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Fig. 5.28 Coeficiente de Reflexión de las fibras A) y A’’) Fibras con 100% de PMMA; B), B’) y  B’’) Fibras con 80% de PMMA; C) 50% de PMMA; D), D’) y D’’) Fibras con 20% de PMMA  

200 300 400 500 600 700 800

-250

0

250

500

750

1000

1250

1500

1750

 

 

r

Longitud de Onda (nm)

 r 20/80 25 KVA

200 300 400 500 600 700 800

-80

-60

-40

-20

0

20

40

60

80

100

120

 

 

r

Longitud de Onda (nm)

 r 80/20 25 KVA

A) A’) 

B) 

B’) B’’) 

C) 

D) 
D’) 

C’’) 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Conclusiones   



 CONCLUSIONES.- 

 

 99 

 

Se logró diseñar y construir un equipo de electrospinning con las 

características suficientes y necesarias para sintetizar micro y nanofibras 

poliméricas, así como fibras de compositos; se hace especial hincapié en que 

no es un equipo con grandes capacidades como los que existen en el 

mercado, pero ha sido posible “electrohilar” diferentes polímeros puros y 

dopados, variando las condiciones de síntesis (voltaje, velocidad de inyección, 

tiempo de corrida y tipo de superficie de depósito utilizado). 

Se logró controlar adecuadamente las condiciones de electrospinning ; 

esto se verificó realizando corridas de síntesis modificando alguna variable 

incluso concentraciones y tipo de polímero, observándose que se pudieron 

producir fibras con diferentes morfologías, por lo que se pudo corroborar que el 

equipo podía tener la misma función que los utilizados comercialmente. 

Se obtuvieron fibras poliméricas de PMMA dopadas con CNT’s, a 

diferentes condiciones de síntesis corroborando el uso y capacidad del equipo, 

se pudo verificar que las fibras variaron su diámetro y morfología al variar las 

condiciones de síntesis. 

De la caracterización de las fibras por medio de espectroscopía de 

infrarrojo, se analiza la excitación de los modos de vibración de los enlaces 

atómicos y se obtuvieron como resultado bandas específicas de vibraciones 

pertenecientes al PMMA para fibras puras y PMMA con CNT’s para fibras 

dopadas; presentando similitud de los espectros, en cuanto a la posición 

aunque no en intensidad de las bandas, pudiéndose referir a tres casos, nivel 

de cristalinidad, espesor de las matrices poliméricas o a las propiedades 

ópticas que llega a presentar el material. 

Por medio de espectroscopía Raman se pudo observar de igual forma 

que en IR, que se obtienen espectros característicos de PMMA y CNT’s, para 

los casos de espectros con bandas características de CNT’s se pudo 

corroborar que existen defectos en las paredes de los tubos debido a la 

aparición de la banda D; se puede denotar también la existencia de vacancias 
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o diferencias en el tamaño de red, de acuerdo a la forma del pico 

correspondiente (D) los CNT’s presentan característica semiconductora. De 

igual manera se pudo comprobar la concentración o dispersión de los CNT’S 

en cada una de las matrices poliméricas. Las fibras obtenidas a 25 KVA 

tuvieron una mejor dispersión de CNT’s 

Los análisis de IR y Raman corroboran la concentración de los 

materiales existentes (PMMA y CNT’s) y un alto acercamiento a la cristalinidad, 

esto, como ya se comentó se verifica con la anchura o intensidad de las 

bandas tanto de IR como Raman. 

Por medio de SEM  se verificaron morfologías, porosidades y tamaños 

de las fibras, así también se logró observar si las fibras resultaban con 

imperfecciones. Con este método de análisis se pudieron descubrir los tipos de 

corridas de síntesis que generaban dichas imperfecciones, formas de 

depositarse (linealmente, entrecruzadas o al azar) y también comprobar los 

cambios físicos de las fibras. Las dimensiones de las fibras oscilaban a 

tamaños nanométricos hasta micrométricos. 

A través de AFM en modo imagen se mostró la rugosidad y porosidad 

que presentan las fibras, ahí se exhiben poros de mayor tamaño a 

concentraciones de 100% de PMMA reduciendo sus dimensiones al ir 

aumentando la concentración de CNT’s en la matriz, hasta presentar 

superficies casi lisas en la concentración de 20/80 de PMMA/CNT’s 

respectivamente. En las demás corridas (15 y 20 KVA) se llegan a notar las 

diferencias en porosidad pero no hay un punto de comparación. 

En AFM en modo para propiedades mecánicas se muestran los valores 

del módulo de Young y la desviación estándar de las mediciones. El valor más 

grande del módulo de Young fue de 309 correspondiente a un voltaje de 15 

KVA y baja concentración de CNT’s, para 20 KVA el mayor fue en una 

concentración de 50/50, y para 25 KVA el valor más grande fue a mayor 

concentración de CNT’s, considerando entonces que las variaciones del 
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módulo de Young crecen en voltaje y concentración de manera 

correspondiente a mayor voltaje mayor concentración. (15 KVA – 80/20; 20 

KVA – 50/50; 25 KVA – 20/80). Así también para fibras elaboradas con 100% 

de PMMA a menor voltaje de síntesis el módulo de Young es mayor. 

Los datos analizados por elipsometría espectroscópica fueron 

determinantes para obtener el espesor de las películas oscilando de 1.45 a 

3.027 μm; se obtuvo el menor espesor en PMMA al 100% a 15 KVA; y el 

espesor mayor en 80/20% a 25 KVA. Los espesores no fueron 

correspondientes o de acuerdo al aumento de voltaje o de las concentraciones. 

Para las mediciones de elipsometría en propiedades ópticas, se exhiben 

propiedades muy variables en cuanto a si son semiconductoras, dieléctricas o 

aislantes dependiendo del rango de longitud de onda en la cual se corrieron las 

muestras, se puede verificar que las fibras muestran variaciones interesantes 

en las propiedades ópticas debido al incremento de la concentración de los 

CNT’s, en casos menores del umbral de percolación se tiene que estos valores 

aumentarán, siendo de otra forma habrá una disminución de los valores 

ópticos. 

Se demostró que el equipo de electrospinning tiene una buena 

capacidad de elaboración de matrices de fibras poliméricas, aún si los 

polímeros son funcionalizados o dopados, hace falta un mecanismo de 

mezclado para tener una buena distribución de los materiales a dopar los 

cuales se impregnan en la matriz; esto implica que no resulten aglomerados 

tanto de polímero como del material dopante. 
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Fig.  A 6.1 Módulo de Young de las fibras elaboradas de PMMA a los diferentes voltajes a) 25 KVA; b) 20 KVA; c) 15 KVA 
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Fig. A 6.2 Módulo de Young de las fibras elaboradas de PMMA con 20 % de MWCNT’s a los diferentes voltajes a) 25 KVA; b) 20 KVA; c) 15 KVA 
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Fig. A 6.3 Módulo de Young de las fibras elaboradas de PMMA con 50 % de MWCNT’s a los diferentes voltajes a) 25 KVA; b) 20 KVA; c) 15 KVA 
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Fig. A 6.4 Módulo de Young de las fibras elaboradas de PMMA con 80 % de MWCNT’s a los diferentes voltajes a) 25 KVA; b) 20 KVA; c) 15 KVA.  
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