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RESUMEN

El grafito es el al6tropo mas estable del carbono. Su estructura esta constituida
por una gran cantidad de laminas de grafeno apiladas una sobre la otra a una
determinada distancia a raiz de las fuerzas de Van der Waals. Sus propiedades
varian segun la direccion en que se midan. El grafito es susceptible a la
oxidacion obteniéndose un material que presenta diferentes grupos funcionales
en su estructura .El oxido de grafito (GO) puede ser reducido mediante
métodos quimicos o tratamientos térmicos. El oxido de grafito reducido
térmicamente (TRGO) se obtiene al someter al GO a una elevada temperatura
para eliminar los grupos funcionales. La presién que se origina en este proceso
hace que las laminas de grafeno se separen a una distancia mayor la que se
encontraban en el grafito. En esta tesis se prepararon nanocompositos de
caucho natural reforzados con diferentes concentraciones de grafito y 6xido de
grafito reducido térmicamente. Los nanocompositos se prepararon mezclando
el latex de caucho natural con dispersiones de grafito u 6xido de grafito en
soluciones acuosas de diferentes surfactantes. Los surfactantes que se
utilizaron fueron de tipo i6nicos como el dodecilsulfato de sodio (SDS) y el
bromuro de dodeciltrimetilamonio (DTAB) y no iénicos tales como Triton X100 y
Pluronic F-127.Se estudio el efecto de la naturaleza del surfactante sobre
estabilidad coloidal del grafito y/o 6xido de grafito reducido térmicamente
usando tanto surfactantes idbnicos como no-iénicos. Se dispuso de la utilizacién

de ultrasonido para dispersar de manera eficaz el G 0 TRGO en las soluciones

Xiv



de los surfactantes. Los nanocompositos reforzados con grafito no presentaron
mejoras en las propiedades eléctricas comparados con la matriz de caucho
natural sin reforzar. Sin embargo, los compdsitos reforzados con TRGO
presentaron mejores propiedades eléctricas, dieléctricas y mecanicas con
respecto al caucho natural, debido a la buena dispersion lograda de los TRGO
en la matriz de caucho natural. Los nanocompaésitos de NR/TRGO estabilizado
en DTAB resultaron ser eléctricamente conductores y mostraron mejores
propiedades mecanicas en comparacion con aquellos nanocompdsitos

preparados a partir de TRGO dispersado en SDS.
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Study Stabilization Graphite Oxide Suspensions Thermally Reduced
different surfactants and their use as Nanoparticle Composites based on

Natural Rubber

ABSTRACT

Graphite is the most stable allotrope of carbon. Its structure consists of a large
number of graphene sheets stacked one above the other at a given distance
due to the van der Waals force. Their properties vary according to the direction
in which they are measured. Graphite is susceptible to oxidation to obtain a
material having different functional groups in their structure .The graphite oxide
(GO) can be reduced by heat treatments or chemical methods. The thermally
reduced graphite oxide (TRGO) is obtained by subjecting the GO at an elevated
temperature to remove functional groups. The pressure that builds up in this
process makes graphene sheets are separated at a greater distance which
were in the graphite. In this thesis reinforced natural rubber nanocomposites
with various concentrations of graphite and thermally reduced graphite oxide
were prepared. Nanocomposites were prepared by mixing the natural rubber
latex with dispersion of graphite or graphite oxide in aqueous solutions of
different surfactants. The surfactants used were of ionic type as sodium dodecyl
sulfate (SDS) and dodecyltrimethylammonium bromide (DTAB) and nonionic
surfactants such as Triton X100, and Pluronic F-127.Se studied the effect of the

nature of the surfactant on colloidal stability graphite and / or graphite oxide
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using both thermally reduced ionic surfactants and non-ionic. Were available
from the use of ultrasound to disperse effectively in the G or TRGO surfactant
solutions. Graphite reinforced nanocomposites did not show improved electrical
properties compared to natural rubber matrix unreinforced. However, TRGO
reinforced composites showed better electrical, dielectric and mechanical
properties compared to natural rubber, due to the good dispersion of the TRGO
achieved in the natural rubber matrix. Nanocomposites of NR / DTAB TRGO
proved stabilized electrically conductive and showed better mechanical
properties compared to those prepared from nanocomposites dispersed in SDS

TRGO.
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1.- INTRODUCCION

El grafeno, una forma al6tropa del carbono, es considerado un material
bidimensional. Su estructura es plana, donde los atomos de carbono que lo
conforman presentan hibridacion sp? Este material posee excelentes
propiedades intrinsecas, tales como, elevada conductividad eléctrica y térmica,
excelentes propiedades mecénicas y una alta area superficial’. Estas
propiedades han motivado un enorme interés en la preparacion de compagsitos
poliméricos en base a grafeno'.Sin embargo, la naturaleza de este material

impide su dispersion homogénea en matrices poliméricas.

Entre los métodos reportados para la obtencion de grafeno se encuentran los
métodos “top-down”. Estos métodos contemplan la obtencion de grafeno a
partir de grafito mediante exfoliacion micro-mecénica con la aplicacion de
ultrasonido?, reduccién quimica o térmica®. Para llevar a cabo la reduccién
guimica o térmica del grafito es necesario que este sea sometido a una
reaccion de oxidacién. El método de Brodie* es uno de los métodos maés
utilizados para la oxidacion de grafito. Este método contempla el uso de acido

nitrico fumante y clorato de potasio.

El grafeno tiene naturaleza apolar debido al enlace conjugado 1 que presentan
los atomos de carbono sp? que lo conforman y que abarcan toda la extension
de este material, por lo que las laminas de grafeno tienden a formar
aglomerados en matrices poliméricas. Una alternativa para prevenir la

1



formacion de aglomerados de grafeno es mediante el uso de surfactantes, no
obstante, las propiedades finales de los compdsitos poliméricos en base a

grafeno dependen del tipo de surfactante utilizado y su concentracién °.

El uso de la tecnologia latex es una alternativa atractiva para la dispersion de
grafeno en matrices poliméricas para la obtencion de nanocompdsitos. El latex
corresponde a una suspension coloidal en donde las particulas de polimero se
encuentran en suspension estabilizadas por presencia de un surfactante. El
latex de caucho natural es una suspension coloidal acuosa, donde el cis-1,4-
poliisopreno es el principal componente de las particulas que se encuentran en
suspension. Las particulas de caucho poseen una pequefia cantidad (3-4%) de
fosfolipidos y proteinas en su superficie que actian como tensoactivos

naturales, proveyendo estabilidad de la suspension de las particulas de caucho

6

En este trabajo se estudié la obtencién y estabilizacién de suspensiones
acuosas Yy estables de grafito u oxido de grafito reducido térmicamente, los
cuales estan constituidos por ldminas de grafeno, mediante el uso de diferentes
surfactantes y su utilizacion en la obtencibn de nanocompdésitos de caucho

natural.



2.- MARCO TEORICO

2.1.- Nanocompoésitos

Los nanocompodsitos son una clase de material que contienen uno o0 mas
materiales de refuerzo con dimensiones a escala manométrica. EI material que
contiene el refuerzo constituye la matriz o la fase continda. La idea de adicionar
un segundo refuerzo a nanoescala es crear la sinergia entre los distintos
componentes del nanocompodsito, de manera de generar nuevas propiedades.
Ademas existe una tercera componente denominada interfase. Esta fase que
se genera a partir de la interaccion entre la matriz y el refuerzo, proporciona
caracteristicas que dependen del origen y la compatibilidad de cada uno de los
componentes. La interfase es la encargada de la transferencia de carga
mecanica desde la matriz al refuerzo. Las propiedades de los hanocompdsitos

son muy variadas, ya que dependen de lo que se desee mejorar.

Entre los diversos tipos de nanocompdsitos aquellos de matriz polimérica son
los que mas se han estudiado. La matriz es de tipo polimérica, mientras que la
segunda fase, que normalmente es un pequefio porcentaje en peso, se
encuentra dispersa dentro de la matriz y tiene dimensiones a nanoescala. Este
nano tamafno de la fase conduce a propiedades Unicas. Cabe mencionar que
como la fase de refuerzo tiene una dimension a nanoescala, la fraccion de
volumen de la segunda fase se reduce, sin minimizar las propiedades

deseadas’.



2.2.- Nanorefuerzos

2.2.1.- Grafito

El grafito es el alétropo mas estable del carbon en condiciones estandares de
presion y temperatura. Su estructura esta formada por una gran cantidad de
laminas de grafeno superpuestas, una sobre otra, dentro de las cuales los
atomos de carbono forman una celda hexagonal mediante enlaces covalentes
de 1.417 A de distancia, mientras que las fuerzas de Van der Waals mantienen
las laminas a una distancia de 3.35 A (Figura 1). La lamina de grafeno tiene un

espesor de alrededor de 1nm.

1417 A 2.455 A

direccion ¢
674 A

Direccién transversal:

Enlaces covalentes fuertes ‘— Enlaces débiles de Van der Waals

Figura 1. Esquema de la estructura cristalografica hexagonal del grafito.
Por su estructura laminar y por las interacciones débiles que se producen entre

los planos de grafeno, el grafito posee un alto grado de anisotropia, por lo que

sus propiedades varian de acuerdo si estas son medidas a lo largo del eje



basal o en la direccién perpendicular a este (Figura 1) 8 Por su estructura
electrénica, el grafito es considerado un semimetal. Es un buen conductor
eléctrico gracias a los electrones deslocalizados (electrones 11) que existen
entre las laminas. Estos electrones son libres para moverse a lo largo del plano
basal, pero no en la direccién perpendicular, debido a la separacion que existe
entre las laminas. Es por esto que el grafito puede considerarse como un
conductor a lo largo del plano basal con una resistividad de 2.5 - 5.0 x 10°Q-m
° mientras que en la direccion perpendicular al plano basal la resistividad que

presenta es tipica de un material aislante (3000 x 10°Q-m) °.

Con lo que respecta a la conductividad térmica, en el plano basal el grafito es
un buen conductor térmico con ~ 390 W/m-K a 300 °K, mientras que en la

direccion ¢ es considerado un buen aislante térmico ~2 W/m-K a 300 °K °.

Las aplicaciones de un material como el grafito son muy amplias, ya sea como
lubricante o0 como conductor eléctrico y térmico. Ademas, recientes
investigaciones le sittan como un material precursor para la fabricacion de

otros, como el grafeno.

2.2.2.-Oxido de grafito (GO)

Este material es un derivado fuertemente oxigenado del grafito. Tras la
oxidacién del grafito, se obtiene un material que mantiene su estructura
laminar. Las laminas de grafeno, en este caso, presentan una gran cantidad de

grupos funcionales con varios grupos oxigenados en su plano basal y en la



periferia. Mas de la mitad de los atomos de carbono se encuentran
funcionalizados con grupos hidroxilos, epoxi, mientras que los bordes de la
lamina se encuentran parcialmente funcionalizados por grupos hidroxilos,

carbonilo y cetona.

Existen varios métodos para obtener GO. El primer método fue desarrollado
por el quimico britanico B.C Brodie en el afio 1859, cuando agrego clorato de
potasio (KCIO3) a una suspensién de grafito en acido nitrico fumante (HNO3).
Esto dio como resultado un compuesto de formula molecular C;;H4O0s. Con el
tiempo el método de Brodie fue modificado por Staudenmaier quien utilizd
acido sulfurico concentrado en la reaccion. Ademas el KCIO3; fue adicionando
en alicuotas durante el transcurso de la reaccion. Con estas modificaciones se

obtuvo un compuesto con distinta estequiometria a la obtenida por Brodie™®.

En 1985 Hummers y Offeman'!, desarrollaron un método de oxidacién en
donde se hace reaccionar grafito con una mezcla de permanganato de potasio

(KMnQy), nitrato de sodio (NaNQO3) y acido sulfdrico concentrado (H2SO,).

Las caracteristicas estructurales del o6xido de grafito estan fuertemente
influenciadas por el método de oxidacién y el tipo de grafito empleado. Debido
a esto, se han propuesto varias estructuras a lo largo de los afios para el 6xido
de grafito (Figura 2). Actualmente la estructura mas aceptada incluye diferentes
grupos oxigenados distribuidos al azar sobre la lamina de GO, donde existen

grupos epoxi 0 hidroxilo sobre éste como también en sus bordes. A pesar de



esto, no se puede proponer una estructura Unica para el oxido de grafito, ya
gue el tipo de grupos funcionales y su distribucion vienen determinados por el
método de oxidacion y por el material de partida. Esto ademas condiciona sus

propiedades.
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Figura 2. Estructuras propuestas para el 6xido de grafito.

Un aumento en la conductividad eléctrica de varios 6rdenes de magnitud se
observa en el GO al ser sometido a procesos de reducciéon. Los é6xidos de
grafito reducido (RGO) han mostrados varias aplicaciones prometedoras en el
almacenamiento de energia, purificacion de agua, electronica, por mencionar

algunos™.



= Reduccién del 6xido de grafito

El proceso de reducciéon del GO, consiste en la eliminacion de grupos

funcionales, generando un aumento en la hidrofobicidad del RGO.

Existen dos tipos de métodos de reduccion, los métodos quimicos y los
métodos térmicos. La reduccion quimica, contempla la utilizacidon de agentes
reductores como el borohidruro de sodio (NaBH,). La reduccion térmica se
puede realizar a distintas temperaturas, en diversas atmosferas y empleando
diferentes fuentes de calor. Una de las principales ventajas de este método es
qgue permite reducir el GO en un solo paso y no es necesario emplear reactivos
quimicos. Se produce una expansion de la estructura del 6xido de grafito
durante la reduccion térmica. Esto ocurre por la descomposicion de los grupos
funcionales oxigenados presente en su estructura, los que generan una
elevada presion entre las ldminas de grafeno que provocan su separacién. Los
principales inconvenientes de esta técnica es que se originan defectos
topolégicos y espacios vacios producidos durante la eliminacién de los grupos
funcionales®. Sin embargo a temperaturas superiores a 1000 °C se favorece la
restauracion de la estructura sp?, lo que permite la obtencién de RGOs con

conductividades del orden de 2300 Sm™.

Para la realizacién de este trabajo se utilizé el método de Brodie * para obtener

GO vy luego este fue sometido a una reduccién térmica, donde el TRGO



obtenido fue incorporado al latex de caucho natural con el fin de mejorar las

propiedades eléctricas de éste.

2.2.3.- Grafeno

El grafeno es un material cristalino de dos dimensiones 2. Esta constituido por
atomos de carbono con hibridacién sp? dispuestos en una red cristalina plana
en forma de panal de abeja. El grafeno es un material de un solo atomo de
espesor y se puede considerar como la unidad béasica de distintas estructuras

de carbono, como grafito, fulerenos o nanotubos de carbono (Figura 3)*°.

El grafeno presenta propiedades extraordinarias, entre las que se encuentran:

» Es mas duro que el diamante y 200 veces mas resistente que el acero.

» Esigual de ligero y mas flexible que las fibras de carbono.

» Es capaz de soportar la radiacion ionizante.

» Puede reaccionar con otras sustancias para formar compuestos con
diferentes propiedades.

= Alta resistencia mecanica >4,

= Alta conductividad térmica >,

Debido a las propiedades mencionadas anteriormente es que el grafeno esta
siendo utilizado para la obtencibn de nanocompoésitos poliméricos para

aplicaciones tecnolégicas **'.



Gljafeno

........

Nanotubo

Fulereno Grafito

Figura 3. Formacion de estructuras de carbono a partir de grafeno.

a)

b)

Métodos de obtencion de grafeno

Métodos bottom-up: mediante estos métodos se obtiene grafeno a partir

de &tomos de carbono generados por medio de la descomposicion de

precursores moleculares u organicos, generalmente a altas

temperaturas, como por ejemplo en un horno CVD o a través de la
descomposicién de un sélido™®.

Métodos top-down: Permiten obtener grafeno a partir de materiales

grafiticos que contienen el grafeno como su unidad estructural basica. El
grafeno se obtiene fundamentalmente del procesado de grafito, aunque
también en menor medida de otros materiales grafiticos como nanofibras

y nanotubos de carbono®®. Entre los métodos top-down se encuentra el
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procesado mecanico de materiales grafiticos. Este método fue utilizado
en esta tesis.

= Procesado mecanico de materiales grafiticos

Este método consiste en la exfoliacion y dispersién por medio de ultrasonido de

grafito en polvo u otros materiales grafiticos en un medio liquido.

El estudio de esta técnica comprende el estudio de diferentes disolventes
organicos con el fin de identificar aquellos que permitan una dispersion coloidal
de materiales grafiticos estable ?°. Los resultados permiten optimizar los costos
energéticos, seleccion de disolventes mas adecuados que permiten minimizar
el costo enérgico de exfoliar y dispersar el grafito. Se ha reportado que los
disolventes mas efectivos son aquellos que poseen una energia superficial
similar a la del material de partida. En el caso del grafito seran los disolventes
con energia superficial en torno a 70-80 mJ m™ (tensién superficial entre 40-50

mJ m?)%,

El agua no es un disolvente adecuado para la obtencién de grafeno por esta
via ya que su energia superficial es muy diferente a la del grafeno. Sin
embargo, es posible preparar dispersiones estables de GO y TRGO en medio

21

acuoso en presencia de estabilizadores adecuados, como surfactantes -,

polimeros ?* o determinadas biomoléculas®.

Las laminas de grafeno tienen una relacion de superficie volumen superior a los

nanotubos de carbono, lo que hace al grafeno potencialmente mas favorable
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para formar nanocompdsitos para aplicaciones industriales. Ejemplos tipicos
son para su uso en los componentes estructurales de placas bipolares de pilas
de combustible, implantes ortopédicos, material de blindaje electromagnético

de interferencia, sensores quimicos Yy los transductores.

2.3.- Nanocompadsitos de caucho natural

Los nanocompdésitos de caucho exhiben buenas propiedades mecanicas,
térmicas y menor permeabilidad a los gases. Las ventajas que presentan los
nanocompoésitos de caucho en comparacion con los compdsitos

convencionales (microcompdsitos) del mismo son 2*:

* Los nanocompositos de caucho son mas eficientes debido a que una
pequefia fraccibn de nanomaterial provoca una significativa mejora en
las propiedades de la matriz, que dan origen a compdésitos mas ligeros,
con menor costo y faciles de procesar.

» La transferencia de carga de la matriz a los refuerzos es mas eficiente,
debido a que el refuerzo posee mucho mayor area superficial.

= Se obtienen mejores propiedades de resistencia y tenacidad.

2.4.- Elastomeros

Los elastbmeros son polimeros que poseen un comportamiento elastico y
pueden alargarse mas de 700% dependiendo del material sin que la tension
aplicada pueda provocar una deformaciéon permanente. Son polimeros amorfos

gue se encuentran por sobre su temperatura de transicion vitrea, por lo que
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tienen una considerable capacidad para deformase. Se utilizan principalmente

para cierres herméticos, adhesivos y partes flexibles.

Los elastémeros presentan las siguientes propiedades 2°:

Poseen la habilidad de estirarse y contraerse rapidamente.

Tienen un alto médulo cuando son estirados.

Tienen un contenido cristalino bajo o insignificante.

La masa molar es lo suficientemente alta para formar redes y son
facilmente entrecruzables.

Su temperatura de transicion vitrea (Tg) es mucho mas inferior que la

temperatura del ambiente.

Dentro de los elastomeros més utilizados se encuentra el SBR, seguido del

caucho natural.

2.5.- Caucho natural

El caucho natural (NR) se obtiene a partir del arbol Hevea brasiliensis. El NR

es un cis-1,4-poliisopreno

% (Figura 4). El caucho posee un alto peso

molecular, entre 100.000 y un millén.

CH, H
AN
C=C
/ N\
—— CH, CH,—T—
[ —In

Figura 4. Estructura del caucho natural (NR) (cis-1,4-poliisopreno).
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Es un material importante en la industria del caucho, en especial para la
fabricacion de neumaticos, ya que posee una gran elasticidad, alta resistencia
a la traccion de alrededor de 20 MPa, alta resistencia a la rotura, baja
histéresis, alta resistencia a la abrasion y excelentes propiedades térmicas y
mecanicas. El caucho posee una temperatura de transicién vitrea muy baja,

alrededor de los -72°C ¢,

El caucho natural se considera un recurso renovable y un material respetuoso
con el medio ambiente. Por lo que la modificacion quimica se ha convertido en
un ambito importante para mejorar las propiedades del NR y con ello poder

ampliar sus usos.

2.6.- Latex de caucho natural

El latex de caucho natural es una dispersién coloidal acuosa ?’. La fuente
natural de este tipo de caucho es el arbol Hevea brasiliensis. El latex
proveniente de esta especie de arbol, se compone aproximadamente de un
59% de agua, 36 % de caucho y un 5% de componentes que no son caucho,
como lo son proteinas, lipidos y azucar. Las particulas de latex son

generalmente de forma esférica ?® (Figura 5).

La superficie que rodea la particula de caucho contiene cargas positivas como
negativas que han sido estudiadas por movilidad electroforética. Las cargas

negativas se atribuyen a la ionizacion del grupo carboxilico absorbido en las
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moléculas de fosfolipidos y las cargas positivas, se generan por los grupos

amino de las proteinas adsorbidas.

(A) : Rubber
Protein
Phospholipid
Full-size image (64 K)
B S
(B) A 530N
O -
& 4
Phospholipids &g &2 Phospholipids
Proteins OO Polyisoprene
s o—°Protcins
S0
So i
o Y, %
Top view of NR particle Cross-section of NR particle

Figura 5. Estructura del latex de NR (A), vista superficial de la particula de latex

de NR (B) y corte transversal de la misma.

2.6.1.- Estabilizacion coloidal del latex

Las particulas de latex estan rodeadas de una nube id6nica organizada en una
estructura con dos capas, con cargas negativas en la superficie de la particula
y contraiones positivos, formando una doble capa eléctrica. Cuando dos
particulas de latex se acercan, estan sujetas a dos tipos de fuerzas opuestas:
las atractivas de Van der Waals y las de repulsion electrostética que se origina
por el desplazamiento de los contraiones cuando las dos dobles capas se
solapan. La energia potencial total es la suma de ambas fuerzas y muestra un

maximo que corresponde a la barrera energética que impide la coagulacion de
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las particulas. Si esta energia es mayor que la energia cinética del medio
(movimiento browniano), el latex es estable. El maximo de la barrera energética
aumenta con la densidad de carga superficial y con la constante dieléctrica del
medio y disminuye con la fuerza idnica. La adicion de surfactantes i6nicos y no-
i6nicos, polimeros solubles en agua, tanto sintéticos como naturales, aumenta
la estabilidad de las particulas del latex. La introduccién de grupos quimicos
ionizables o altamente polares en la superficie del latex aumenta su estabilidad

y facilita la unién covalente de proteinas®.

2.7.- Surfactantes

Los surfactantes son compuestos organicos que poseen al menos un grupo

hidrofilico y un grupo hidrofébico *°.

La parte hidrofila hace al surfactante soluble en disolventes polares como el
agua, mientras que el grupo hidréfobo facilita su solublilidad en disolventes no
polares y aceites. El tamafio y las formas de las partes hidrofilas e hidréfobas
de la molécula de surfactante son las que determinan muchas de sus

propiedades™.

Para que un compuesto sea clasificado como un surfactante debe presentar
actividad superficial. Esto quiere decir que cuando el compuesto se afiade en
un liquido en baja concentracion, este debe ser capaz de adsorber en la

superficie o en la interfaz del sistema y reducir la superficie 0 exceso de
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energia libre interfacial. La superficie es el limite entre el aire y el liquido,

mientras que la interfaz es el limite entre dos fases inmiscibles *.

Las propiedades de los surfactantes a baja concentracion en agua son
similares a los de los electrolitos simples, excepto que la tension superficial
disminuye bruscamente con el aumento de la concentracion. A una
determinada concentracion, las moléculas de surfactante se reunen para
formar un agregado cerrado llamado micela, donde las colas hidrofébicas estan
protegidas del agua mientras que las cabezas hidrofilas se encuentran en
contacto con el agua. La concentracion de agregacion critica se llama la
concentracion micelar critica (CMC) que es cuando se forman micelas en un
medio acuoso. La CMC es una propiedad caracteristica de los surfactantes.
Por encima de la CMC, las concentraciones de moléculas de surfactante es
casi constante. Por lo tanto, no existen cambios significativos en las

propiedades tensioactivas de la solucion®.

Los surfactantes se clasifican de acuerdo a la carga que poseen como

aniénicos, catiénicos, no iénicos y anféteros®..

a) Surfactantes anionicos: estos son aquellos con un grupo cargado
negativamente en la cabeza polar de la estructura. Son principalmente
utilizados en aplicaciones industriales *'.Dentro de este grupo podemos
encontrar al dodecilsulfato de sodio (SDS). Este es un tensioactivo que a

temperatura ambiente tiene una concentracion micelar critica de 8.0 mM. Su
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masa molecular es de 288.38 g/mol. Su estructura molecular se presenta en

la Figura 7 *2.

/\/\/\/\/\/\OSOG_NE‘*

Figura 6. Estructura de dodecilsulfato de sodio (SDS).

b) Surfactantes cationicos: son aquellos en donde el grupo presente en la
cabeza esta cargado positivamente. Estos se adsorben fuertemente en
superficies cargadas negativamente. En esta categoria se encuentran
principalmente las moléculas con un grupo amino y se utilizan como
agentes bactericidas *.Un ejemplo de este tipo de surfactante es el
bromuro de dodeciltrimetilamonio (DTAB). DTAB es un tensioactivo
cationico cuya estructura se observa en la Figura 7. A temperatura ambiente
tiene una concentracion micelar critica de 15.30 mM. Su masa molecular es

de 308.35 g/mol *2.

Figura 7. Estructura de bromuro de dodeciltrimetilamonio (DTAB).
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c) Surfactantes no ionicos: no se disocian en agua y la cabeza hidrdfila tiene
una carga neutra. Se usan comunmente en la formacion de emulsiones,

como dispersantes y detergentes>".

Dentro de los surfactantes no idnicos se encuentra el triton X-100 (TX-100). Es
una mezcla comercial de p-(1,1,3,3-tetrametilbutil)-fenoxipolietilenglicoles que
contiene una promedio de 10 unidades de 6xido de etileno (Figura 8). Su masa

molecular es de 646.85 g/mol *.

Otro ejemplo de surfactante no i6nico es el Pluronic F-127. Este es un
tensoactivo polimérico. Su estructura se presenta en la Figura 9 (a=100

polioxietilenos y b=65 polioxietilenos)®?.

CgHy+ (OCH,CH,),OH

n=10

Figura 8. Estructura del Triton X-100.

Figura 9. Estructura del Pluronic F-127.
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d) Surfactantes anfoteros: estos son aquellos donde los grupos de la cabeza
del tensoactivo estan cargados tanto positivamente como negativamente.
Son menos comunes y su carga depende del pH del medio. Se utilizan

como productos dermatolégicos por su bajo potencial de irritacion®".

Soluciones acuosas de todos los surfactantes ya mencionados han sido
utilizadas para estudiar la estabilidad de las dispersiones de grafito (G) y éxido
de grafito reducido térmicamente (TRGO) en este medio y su posterior

incorporacion al latex de caucho natural.

2.8.- Nanocompaositos de compuestos grafiticos

Los nanocompdésitos poliméricos de grafito y sus derivados han sido estudiados
en esta tesis, especificamente grafito y oxido de grafito reducido térmicamente,
debido a su potencial uso en tecnologias avanzadas, como para su utilizacion
como recubrimientos antiestaticos, dispositivos electroquimicos, sensores,

catalizadores, condensadores redox, entre otros>*,

2.8.1.- Preparacion de nanocompositos de polimero/derivados grafiticos

Existen diferentes métodos para preparar nanocompoésitos poliméricos. A

continuacion se presenta una descripcion para cada método.

a) Polimerizacion in-situ por intercalacion o exfoliacion: en este
procedimiento el mondémero se intercala entre las nanoldminas grafiticas
una vez que se ha producido la exfoliacion de estas. La polimerizacién se

puede iniciar mediante calor, radiacion o un iniciador adecuado.

20



b) Intercalado en fundido: el material grafitico se mezcla con el polimero

fundido. El polimero debe difundirse entre los espacios interlaminares del
grafito o del TRGO, lo que genera un nanocomposito de intercalacion. La
ventaja de esta técnica es que no utiliza disolventes, por lo tanto no es de
gran costo y amigable con el medio ambiente. Para la preparacion de los
nanocompositos en fundido, el proceso se realiza en un mezclador
discontinuo o por extrusion. La desventaja de este método es el bajo grado
de dispersion de compuesto grafitico en la matriz polimérica.

Adsorcion- exfoliacion: en esta técnica el compuesto grafitico se exfolia
dando lugar a nanolaminas de grafeno mediante la utilizacion de un
disolvente donde el polimero es soluble. ElI polimero que se encuentra
disuelto se fija por adsorcion en las laminas de grafeno. Al evaporar el
solvente las capas de grafeno se vuelven a autoasociarse, lo que produce
que las cadenas de polimero queden intercaladas formando una
nanoestructura de multicapa. Se necesita una agitaciéon intensa como la
producida por el ultrasonido para conseguir que las cadenas del polimero se

intercalen entre las distintas laminas del grafeno®*.

En esta tesis se utilizd la tecnologia latex para la preparaciéon de

nanocompoésitos de caucho natural con compuestos grafiticos, debido a las

limitaciones que presentan los métodos descritos anteriormente..

En este método la primera etapa consiste en generar una dispersion estable de

los derivados grafiticos en una solucion acuosa de un surfactante, seguido por
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la incorporacion de la dispersion estable del compuesto grafitico, sea este el
grafito u 6xido de grafito reducido al latex de caucho natural. EI compdésito se

obtiene por evaporacion del solvente y posterior secado a 70 °C por 24 horas.

La ventaja de este método se debe a que es un proceso simple que permite
una buena dispersién de los derivados grafiticos en la matriz polimérica. El
solvente usado para la dispersion es agua, por lo tanto el proceso es un

método seguro y de bajo costo®.

2.8.2.- Propiedades de los nanocompdésitos poliméricos a base de 6xido
de grafito reducido térmicamente

Los materiales poliméricos estan limitados en sus aplicaciones por su baja
conductividad térmica, baja estabilidad térmica, alta resistividad eléctrica y
deformacion plastica. Los nanocompdsitos poliméricos a base de TRGO
exhiben mejoras en sus propiedades mecanicas, conductividad eléctrica,

estabilidad térmica y retardo al fuego®.
2.9.- Técnicas de caracterizacion

2.9.1.- Espectroscopia Raman

La espectroscopia Raman es una técnica fundamental para el analisis de
sistemas organicos e inorganicos. Es una técnica no destructiva y muy utilizada

en la identificacion y caracterizacion estructural de los compuestos grafiticos.
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La espectroscopia Raman permite sin ambigiedad identificar la presencia de

grafito, grafeno monocapa, grafeno bicapa u multicapa en una muestra®’.

2.9.2.- Espectros de emision de fotoelectrones de rayos X (XPS)

La espectroscopia fotoelectrénica de rayos X (XPS) es una técnica cuantitativa
de analisis superficial capaz de determinar la estequiometria, estado quimico y
la estructura electrénica de los elementos que existen en un material. Mediante

XPS se obtiene informacion de los elementos presentes en el material.

En el caso de materiales carbonosos, se analiza fundamentalmente la energia
de ligadura de los electrones que ocupan el orbital 1s del carbono (banda Cis) y
que tiene un valor de 284.6 eV para atomos de carbono en estructuras
grafiticas perfectas. Del estudio de las componentes que conforman esta banda
se deduce informacion sobre el estado de oxidacién del material carbonoso,
complementada con la informaciébn que proporciona la banda Ogg,
correspondiente a energias del orbital 1s del oxigeno. La relacion del area

entre diferentes bandas indica la proporcién relativa de los distintos elementos.

2.9.3.- Microscopia electronica de barrido de baja temperatura (LTSEM)

Basado en el principio de microscopia electronica de barrido, este método
permite obtener imagenes de muestras sin necesidad de ser fijadas. Se puede
aplicar en aquellas situaciones en las que la muestra presente un elevado
grado de fragilidad, o en los casos en los que la fijacion resulta demasiado

agresiva para su estructura.
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2.9.4.- Microscopia de transmision electronica (TEM)

Este analisis se realiza en un microscopio que utiliza un haz de electrones. La
imagen es producto de la interaccion de los electrones termo-ionizados de
bajas longitudes de onda con la muestra. La pantalla que conforma este equipo
esta recubierta con pintura de fluoruros que se ilumina al ser bombardeada por
los electrones, creando asi la imagen en el rango de longitudes de onda del

espectro visible.

2.9.5.- Dispersion de luz dindmica (DLS)
Es una técnica Optica utilizada para medir el diametro de las particulas en

sistemas coloidales de particulas de tamafio nanomeétrico.

2.9.6.- Potencial zeta

Es una medida de la estabilidad de las suspensiones y entrega el potencial que
se requiere para penetrar la capa de iones circundante alrededor de las
particulas y desestabilizarla. El potencial zeta es la potencia electrostatica que

existe entre la separacion de las capas que rodean a la particula.

2.9.7.- Conductividad eléctrica
La conductividad eléctrica, o, indica la facilidad con que un material es capaz

de conducir una corriente eléctrica. Sus unidades son de Q*-m™,

2.9.8.- Espectroscopia dieléctrica
La espectroscopia dieléctrica es una técnica que se basa en la respuesta

dieléctrica o relajacion dieléctrica de un material a la variacion de la frecuencia
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de un campo eléctrico aplicado. La espectroscopia dieléctrica se utilizé para
medir la conductividad eléctrica de los nanocompdésitos. Este método se basa
en la interaccion de un campo eléctrico externo con un momento dipolar

eléctrico de la muestra expresada como permitividad.
2.9.9.- Ensayo de esfuerzo — deformacion

Para caracterizar el comportamiento mecanico de los polimeros se realizan
ensayos de traccién, compresioén y/o flexién, donde se evalla la resistencia del
polimero a ser deformado y la magnitud de esa deformacion en el punto donde
se rompe o cambia su régimen, pasando de un comportamiento elastico a
plastico®®.La caracterizacion mecéanica de los nanocompdsitos se hace
indispensable a fin de identificar si la incorporacion de nanoparticulas a la
matriz polimérica sirve como refuerzo de la matriz, o si por el contrario deteriora
sus propiedades mecénicas. Para la caracterizacion de los nanocompaositos
desarrollados se realizaron ensayos de esfuerzo-deformacion. A partir de los

ensayos de esfuerzo-deformacién se obtienen los siguientes parametros:

» Mobdulo elastico correspondiente al 100%, 300% o 500 % de
elongacion.

» Resistencia alatracciéon: Corresponde a la tension maxima de traccion
gue soporta el material durante el ensayo.

» Elongacién a la ruptura: Corresponde ala maxima elongacion que

soporta el material antes de romperse.
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3.- OBJETIVOS.

3.1.- Objetivos generales

Preparar nanocompositos eléctricamente conductores en base de caucho

natural y grafito (G) u oxido de grafito reducido térmicamente (TRGO).

3.2.- Objetivos especificos

e Preparar 6xido de grafito y oxido de grafito reducido térmicamente.

o Preparar suspensiones acuosas estables de grafito y grafito reducido
térmicamente mediante el uso de ultrasonido y surfactantes de distinta
naturaleza.

e Preparar nanocompdésitos de grafito y caucho natural usando latex de
caucho natural, grafito u 6xido de grafito reducido térmicamente.

e Estudiar el grado de dispersion de las particulas de grafito y oxido de
grafito reducido térmicamente en la matriz polimérica.

e Caracterizar propiedades eléctricas y mecéanicas de los nanocompdsitos.
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4.-MATERIALES Y EQUIPOS

4.1.- Reactivos
» Grafito, polvo < 0.1mm, Fluka.
= Agua desionizada.
= Pluronic F 127, Sigma-Aldrich.
* Dodecil sulfato de sodio, >99.0%, Fluka.
= Bromuro de dodeciltrimetilamonio, >97%, Merck.
» TritonX-100, para andlisis, Merck.
» Latex de caucho natural prevulcanizado (49.5% de contenido de
caucho seco), Quimica Miralles S.A.
= Acido Nitrico Fumante, (HNO3) > 99.5%, Sigma- Aldrich.
= Clorato de potasio, (KCIO3), >99.0%, Sigma- Aldrich.

4.2.- EqQuipos
= Sonicador Qsonica, modelo Q700.
= Bafo ultrasonido Transsonic digital, modelo 700/H, ELMA.
» Balanza analitica precisa modelo 125 A.
= Electrometer/High resistance meter, modelo 6517B, Keithley.
= Test fixture resistivity 8009.
» Zetasizer Nano Series marca Malvern.
» Mastersizer X, Marca Malvern GmbH.
» Renishaw Invia Raman Microscope.
» X ray difractometer, Bruker, modelo D8 con una fuente de CuKa.
»= Dinamdmetro Instron modelo 3366.
* Horno tubular Carbolite, modelo TZF 12/65/550.
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5.- PARTE EXPERIMENTAL

Para el desarrollo de este trabajo primero se estudié la estabilidad de las
suspensiones de grafito en soluciones acuosas de diferentes surfactantes. Este
procedimiento permitid establecer el surfactante que estabilizaba mejor la
suspension del grafito. Una vez realizado esta determinacion, se procedié a
preparar los nanocompasitos, incorporando al latex de NR cada uno de las
suspensiones de grafito utilizando agitacion mecéanica. La cantidad de grafito
incorporado al latex de caucho natural fue variada con el fin de evaluar la
cantidad Optima del refuerzo para obtener nanocompédsitos que sean

eléctricamente conductores.

A partir del estudio realizado sobre la estabilizacion de las suspensiones de
grafito en diferentes surfactantes permitid seleccionar los surfactantes que
resultaron ser los mas adecuados para la estabilizacion de las nanoparticulas
grafiticas. Por lo tanto, se prepararon nanocompdsitos de caucho natural y
oxido de grafito reducido térmicamente (TRGO) mediante la incorporacion de

suspensiones de TRGO en SDS o DTAB al latex de caucho natural.

5.1.- Preparacion de las soluciones de surfactantes

Se prepararon soluciones acuosas de los distintos surfactantes en base a su
CMC. Las soluciones preparadas corresponden a concentraciones de 0.5
CMC, 1.0 CMC y 1.5 CMC. Las concentraciones correspondientes a 0.5 CMC,

1.0 CMC vy 1.5 CMC para los surfactantes usados se presentan en la Tabla 1.
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Tabla 1. Concentraciones de surfactantes utilizadas.

Surfactante 0.5CMC 1.0CMC 1.5CMC
SDS 4.25 mM 8.5 mM 12.7 mM
Pluronic F - 127 3.75 mM 7.5 mM 11.25 mM
TritonX-100 0.275 mM 0.55mM 0.825 mM
DTAB 5.0 mM 10.0 mM 15.0 mM

5.2.- Preparacion de las dispersiones grafito/surfactante

Para lograr las dispersiones de grafito y TRGO en soluciones de diferentes
surfactantes, se utilizé6 un equipo de ultrasonido que posee un sistema de
programacion. Se realizaron pruebas previas usando programas de diferentes
tiempos de sonicacion, amplitud y pulsacién a modo de establecer el programa
mas adecuado para obtener una buena dispersion de particulas de grafito y
TRGO. Detalles de los programas utilizados se presenta en la Tabla 2.

Tabla 2. Programa utilizado para preparacion de las dispersiones de grafito y

oxido de grafito reducido térmicamente en soluciones de diferentes

surfactantes.
Programa 0/ Amplitud 40 Process time: 00:15:00
Pulse-on time: 00:00:15
Pulse-off time: 00:00:10
Programa 1/ Amplitud 30 Process time: 01:00:00

Pulse-on time: 00:00:10

Pulse-off time: 00:00:05
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5.3.- Preparacion de los nanocompdsitos de caucho natural y grafito
Previo a la obtencion de los nanocompdsitos, se prepararon dispersiones de
grafito en diferentes surfactantes mediante el uso de ultrasonido. El contenido
de grafito en estas soluciones fue de 0.3 %p/v. Los nanocompdsitos a base de
grafito se prepararon adicionando las dispersiones de grafito a latex de caucho
natural usando agitacidbn mecanica. Las composiciones de los hanocompdsitos
preparados se presentan en la Tabla 3. Los films de los nanocompdsitos se
obtuvieron mediante un proceso de secado de mezcla de latex y grafito en

placas Petri a 70 °C por 24 horas.

Tabla 3. Composicién de nanocompdsitos de caucho natural y grafito.

Dispersién 1phr 2phr 3phr 4phr
Grafito/SDS 122 ml de| 25 ml  de | 37ml de | 50ml de
dispersion/7.44 | dispersion dispersion dispersion
g de latex /744 g de|/7.44 g de|/7.44 g de
latex latex latex
Grafito/Pluronic [ 12,2 ml de |25 ml de|37ml de | 50ml de
dispersién dispersién dispersién dispersién
[744gdeladtex |/7.44 g de|/7.44 g de|/7.44 g de
latex latex latex
Grafito/Triton 122 ml de |25 ml de|37ml de | 50ml de
dispersion dispersion dispersién dispersion
X-100 [744gdelatex |/7.44 g de|/7.44 g de|/7.44 g de
latex latex latex
Grafito/DTAB 122 ml de|25 ml de|37ml de | 50ml de
dispersién dispersion dispersién dispersién
[744gdeldtex |/7.44 g de|/7.44 g de|/7.44 g de
latex latex latex

30




5.4.- Sintesis de Oxido de grafito reducido térmicamente

Se obtuvo el TRGO en dos etapas. La primera etapa consiste en obtener
grafito oxidado (GO) y la segunda etapa comprende la reduccion térmica del
GO. El GO se obtuvo mediante el método de Brodie *, para lo cual se adicion6
5¢g de grafito a 100ml de HNO3; fumante (99.5%) en un reactor refrigerado con
etanol a 0 °C. En seguida, se adicioné lentamente 40g de KCIO3y se mantuvo
bajo agitacibn durante 21 horas. La suspension resultante se filtré con
membranas millipore de 0,22um. EI GO se sometié a una reduccion térmica
usando un horno tubular. El proceso de reduccion térmica se llevo a cabo en 4
etapas manteniéndose un flujo continuo de helio de 200-500ml/min. La primera
etapa fue una rampa de calentamiento rapida de 20 °C/min hasta alcanzar los
200 °C, luego una rampa mas lenta de 10 °C/min hasta alcanzar los 1000 °C.
Posteriormente, se mantuvo a esta temperatura 2 minutos y finalmente se dejé

enfriar hasta alcanzar la temperatura ambiente.

5.5.- Preparacion de los nanocompdésitos de caucho natural y 6xido

de grafito reducido térmicamente

Para la elaboracion de nanocompasitos de caucho natural y TRGO se utilizo el
mismo procedimiento empleado para la preparacion de los nanocompdsitos de

grafito descrito en seccién 5.3.
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5.6.- Métodos de caracterizacion de las nanoparticulas

5.6.1.- Espectroscopia Raman
Los TRGOs se caracterizaron por espectroscopia Raman en un equipo
Renishaw Invia Raman Microscope con una longitud de onda del laser de

514.5 nm y resolucién de 0.02cm™.

5.6.2.- Espectroscopia fotoelectronica de rayos X (XPS)

La composicion quimica del TRGO fue evaluada mediante el uso de
espectroscopia fotoelectronica de rayos X (XPS), la cual se realizé en un
espectrometro VG Escalab equipado con un analizador hemisférico de
electrones y una fuente no-monocroméatica de rayos X, Mg Ka (hv = 1253,6
eV). Las seiales O;s y Cis fueron estudiadas usando como referencia la

energia de enlace (BE) de la sefial del estado basal del C1 284,9 eV.

5.6.3.- Determinacion de tamafio de particula

Las medidas de tamafio de particulas se realizaron, mediante dispersion de luz
dinamica (DLS) en un equipo Mastersizer X, Marca Malvern GmbH.

5.6.4.- Potencial zeta

Las mezclas de NR/ DTAB, NR/SDS, NR/TRGO/SDS y NR/TRGO/DTAB,
variando la concentracion del surfactante, se midieron en una celda capilar
para potencial zeta. La medida fue tomada en un equipo Zetasizer Nano Series

marca Marvern, bajo las condiciones de la Tabla 4.
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Tabla 4. Pardmetros experimentales para la determinacion del potencial zeta.

Temperatura 25°C
Dispersante Agua
indice refraccion Dispersante 1.363

5.7.- Métodos de caracterizacion de los nanocompadsitos de caucho

natural y 6xido de grafito reducido térmicamente

5.7.1.- Propiedades eléctricas

5.7.1.1- Resistividad

La resistividad eléctrica de los compdsitos se midi6 en un equipo
High/resistivity meter 6517B, empleando una caja de Test fixture Resistivity

8009, usando un flujo de tensién eléctrica entre 0 y 100 V.

5.7.1.2.- Propiedades dieléctricas

La conductividad eléctrica AC de los nanocompdésitos de TRGO/NR se estudio
en un equipo de espectroscopia dieléctrica de banda ancha, un analizador
dieléctrico de alta resolucion (Novocontrol Technology, GmbH), donde las
peliculas de los nanocompdsitos se ponen entre dos electrodos paralelos de
oro. El rango de frecuencia empleado fue entre 10'y 10°, la amplitud de la
corriente eléctrica alternante fue de 1 V, todos los analisis se realizaron a

temperatura ambiente.
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5.7.2.- Propiedades mecanicas

Las muestras fueron medidas de acuerdo a la norma ASTM D 412 en un
dinamometro Instron modelo 3366 a una velocidad de estiramiento de 500
mmmin™®. La elongacién del material fue registrada mediante la deteccién
Optica de dos marcas en las probetas de separaciéon de 2 cm empleando un
extensoOmetro de video. Los analisis fueron realizados bajo temperatura

ambiente, todas las muestras se analizaron por quintuplicado.

5.7.3.- Microscopia de transmision electronica (TEM)

La morfologia de los nanocompésitos de TRGO/NR dispersados en DTAB y en

SDS se analizé mediante microscopia electronica de transmision (TEM).

5.7.4.-Microscopia electrénica de barrido de baja temperatura (LTSEM)

La preparacion de las muestras de NR y de los nanocompdésitos TRGO/NR se
montaron en un porta muestra de oro, usando un compuesto OCT (Tissue, Tek,
Sakura, USA), la cual fue enfriada a unos aproximadamente -210 °C en una
bomba rotatoria de vacio, inmediatamente, fue transferida a una unidad de
preparacion Oxford CTF1500, en la cual se fractura la muestra y se sublimo el
agua congelada en la superficie de la muestra a -90 °C. Posteriormente se
recubrié la superficie fracturada con oro, mediante sputtering durante 2 minutos
a 2mA a 200V, y se analizé en un microscopio electrénico de barrido DSM 960

Zeiss a -150°C y 15 Kev.
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6.-RESULTADOS Y DISCUSION

6.1.- Grafito

6.1.1.- Caracterizacion coloidal del grafito

= Estabilidad de las dispersiones de grafito en el tiempo.

Para estudiar la estabilidad del grafito en suspensiones acuosas con diferentes
surfactantes y a distintas concentraciones estos, se realizé una evaluacion
visual del estado de las suspensiones en el tiempo. Las suspensiones se
prepararon de acuerdo al procedimiento descrito en la seccion 5.2. Dichas
suspensiones se mantuvieron inmoviles por un tiempo promedio de dos
semanas a partir de su elaboracion, presentando las caracteristicas descritas
en la Tabla 5. Las suspensiones mas estables corresponden a aquellas donde
la concentracion del surfactante se encontraba en su CMC. A esta
concentracién la mayor parte de las particulas de grafito se encuentran
suspendidas, hecho que es evidenciado por el color negro de estas

dispersiones y la ausencia de precipitado en el fondo del frasco.

La estabilizacién coloidal de estas dispersiones a largo plazo fue evaluada en
un tiempo de 6 meses después de su elaboracion, presentandose los

resultados fotograficos en la Figura 10.
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Tabla 5. Descripcion de

después de su elaboracién.

las caracteristicas fisicas que presentan
dispersiones de grafito en soluciones de diferentes surfactantes dos semanas

las

Surfactante/caracteristicas. Color Presencia de
precipitado
SDS 1.5CMC 19/03/14 Negro Si
SDS CMC 20/03/14 Negro No
SDS 0.5 CMC 24/03/14 Negro Si
Pluronic 1.5CMC 26/03/14 Negro Si
Pluronic CMC 28/03/14 Negro No
Pluronic 0.5CMC 28/03/14 Negro Si
Triton X-100 1.5CMC 31/03/14 Gris traslucido Si
Triton X-100 CMC 01/04/14 Negro traslucido Si
Triton X-100 0.5CMC 01/04/14 Incoloro Si
DTAB 1.5CMC 03/04/14 Negro No
DTAB CMC 03/04/14 Negro No
DTAB 0.5CMC 03/04/14 Incoloro No

Se aprecia que aquellos surfactantes que mejor estabilizan al

grafito son el

SDS vy el Pluronic F-127, dentro de un plazo de evaluaciébn de 6 meses

aproximadamente. Esto se explica porque el SDS es un surfactante anionico,

el cual estabiliza el grafito, al igual que al TRGO, porque su segmento

hidroéfobo se adsorbe sobre los segmentos hidréfobos del grafito, mientras que

su cabeza polar se extiende hacia el agua proporcionando carga negativa a las

laminas de grafito, las cuales se estabilizan por repulsion electrostatica

impidiendo que el grafito se aglomere. A mayor concentracibn de este
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surfactante, mayor es la estabilidad, debido a que comienza la formacion de

micelas y de este modo el grafito queda encapsulado dentro de ellas.

= SDS = DTAB

= Pluronic F-127

Figura 10. Fotografia de las dispersiones de grafito en diferentes surfactantes
transcurridos 6 meses a partir de su elaboracién. a) 0.5 CMC, b) 1.0 CMC y ¢)
1.5CMC.

La capacidad de los surfactantes no iénicos, como es el caso del Pluronic F-
127, para estabilizar el grafito en medio acuoso se debe principalmente a la
presencia de largas cadenas polares, constituidas por 6xidos de etileno. El
Pluronic F-127, en su estructura quimica, posee alrededor de 70% de 6xido de

etileno %°.Se espera que la parte hidréfoba de este surfactante interaccione con
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el grafito, mientras que los atomos de oxigeno de su seccion polar forma
puentes de hidrogeno con las moléculas de agua del entorno, estabilizando de
esta forma la dispersion. Ademas el Pluronic F-127 es un polimero de alto peso

molecular, por lo que también estabiliza a la suspension por repulsion estérica.

Para el caso del TX-100 que también es un surfactante no iénico, su diferencia
con la capacidad de estabilizar que tiene el Pluronic F-127 es que este Ultimo
es de tipo polimérico, por lo cual tiene mayor nimero de repeticiones de éxido
de etileno en su estructura, por lo que estabiliza la suspension del grafito por
formacion de puentes de hidrogeno y por repulsion estérica. La cantidad de
oxidos de etileno en el TX-100 es menor, por lo cual no se forman los

suficientes puentes de hidrogeno que estabilicen bien la dispersion.

6.1.2.-Propiedades eléctricas de los compdsitos de grafito

= Conductividad eléctrica

Los metales son buenos conductores, presentando conductividades del orden
de 10’ Q*-m™. Aquellos materiales con conductividades intermedias, se
denominan semiconductores y sus Ordenes de conductividad eléctrica se
encuentran entre 10° - 10* Q*m™, mientras que los materiales con bajas
conductividades se les conoce como aislantes eléctricos con conductividades

que van de 10°a 10 Q*.m™.
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= Conductividad eléctrica de los nanocompadsitos de grafito

A raiz del estudio de la estabilidad de las dispersiones de grafito en soluciones
acuosas con distintas concentraciones de surfactante se llegé a la conclusion
que el grafito era mas estable en aquellas surfactantes su concentracion se
encontraba en su CMC. En esas suspensiones se pudo apreciar visualmente
mayor estabilidad de la suspensién de grafito. Debido a estos resultados se
procedi6 a preparar compoésitos usando suspensiones de grafito en SDS,
DTAB, TX-100 o Pluronic F-127 en sus correspondientes CMC, variando solo la
cantidad de grafito presente entre 1 a 4 phr. Los resultados de la conductividad

eléctrica de estos nanocompdsitos se presentan en la Tabla 6.

Se observa de la Tabla 6 que el caucho natural posee una conductividad
eléctrica de 5.88E-12 Q*-m™, lo que lo cataloga como un aislante eléctrico.
Con el fin de establecer si la adicion de los surfactante al caucho influye sobre
la conductividad eléctrica se procedié a determinar la conductividad del caucho
natural en presencia de diferentes surfactantes. Los resultados mostraron que

la presencia de los surfactante no afecta su conductividad eléctrica.

Los compdsitos de NR con distintos surfactantes no exhibieron mejoras en la
conductividad eléctrica al agregar grafito a 1 o 2 phr, pero a 3 phr y a 4 phr,
existe un leve aumento en su conductividad. En todos los casos existe un
aumento en la conductividad eléctrica cuando la concentracién de grafito es de

3 phr.
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Tabla 6. Conductividad eléctrica de los compdésitos grafito/surfactante a su

CMC, variando la concentracidon del grafito de 1 a 4 phr.

Compésito Conductividad Compésito Conductividad
eléctrica (Q*m™) eléctrica (Q*m™)

NR 5.88E-12 NR 5.88E-12
NR/SDS CMC 2.77E-12 NR/TX-100 CMC 2.63E-12
NR/1 phr/SDS 1.23E-09 NR/1 phr/TX-100 9.00E-10
NR/2 phr/SDS 1.16E-09 NR/2 phr/TX-100 6.09E-10
NR/3 phr/SDS 2.30E-08 NR/3 phr/TX-100 1.01E-09
NR/4 phr/SDS 1.07E-09 NR/4 phr/TX-100 1.05E-09
NR/Pluronic CMC 2.38E-10 NR/DTAB CMC 3.84E-11
NR/1 phr/Pluronic 2.02E-10 NR/1 phr/DTAB 9.80E-10
NR/2 phr/Pluronic 4.06E-10 NR/2 phr/DTAB 9.80E-10
NR/3 phr/Pluronic 4.48E-09 NR/3 phr/DTAB 3.62E-08
NR/4 phr/Pluronic 4.36E-09 NR/4 phr/DTAB 1.48E-10

Se suponia que con el hecho de aplicar ultrasonido a las dispersiones de
grafito/surfactante, se generaria la ruptura de las interacciones de Van der
Waals entre las laminas de grafeno que lo constituyen, con el fin de obtener
laminas de grafeno donde los electrones circulan libremente por el plano. Los
resultados indicaron que los nanocompoésitos de NR/grafito preparados
mediante la aplicacion de ultrasonido, carecen de conductividad eléctrica. Esto
se debe probablemente a que no se forma una red de percolacion eléctrica por

falta de una dispersion adecuada del grafito en la matriz de caucho.
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Como el grafito al ser incorporado en la matriz polimérica, no presento mejoras
en las propiedades eléctricas del nanocompdsito, se optd por reemplazar este
material de refuerzo por uno de sus derivados, como el 6xido de grafito

reducido térmicamente (TRGO).

6.2.- Caracterizacion de grafito y 6xido de grafito reducido

térmicamente

6.2.1.- Espectroscopia Raman
La caracterizacion de grafito y 6xido de grafito reducido térmicamente se

estudio mediante espectroscopia Raman. Esto para comprobar si la sintesis de
oxido de grafito reducido térmicamente (TRGO) habia sido efectiva. Los

espectros obtenidos se presentan en la Figura 11.
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Figura 11. Espectros Raman de a) Grafito y b) oxido de grafito reducido

térmicamente.
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Se observa la banda grafitica (G) en 1572 cm™ y 1592 cm™ para grafito y
TRGO, respectivamente. Para grafito existe una banda muy débil en 1348 cm™,
correspondiente a la banda D, mientras que para TRGO esta banda es intensa
y se ubica en 1350 cm™. Esta diferencia en la intensidad de las sefiales se
atribuiye a que existe una disminucion de la cristalinidad del grafito que se debe
a la incorporacion progresiva de moléculas de oxigeno entre las capas de

grafeno que conforman la estructura cristalina del grafito.

En 2702cm™ el grafito presenta una banda de mediana intensidad
correspondiente a la banda 2D *'. Mientras que para TRGO, esta banda es de
baja intensidad y se encuentra en 2680 cm™. Como las bandas se encuentran
en el intervalo de 2650 cm™y 2690 cm™, esto indica que la estructura de TRGO
esta constituida de aproximadamente entre 5 a 10 laminas de grafeno . La
banda en 2916cm™ para el TRGO se asocia a la combinacién D+G, que

corresponde a laminas de grafeno dafiadas “°.

6.2.2.- Espectros de emision de fotoelectrones de rayos X (XPS)

En las Figuras 12a y 12b, se observan los espectros de emisién de
fotoelectrones de rayos X (XPS) de C,s y de Oy de las laminas de grafeno que
conforman el TRGO, mientras que la Tabla 7 muestra la asignacion de la

energia de unién (BE) correspondiente a cada pico.
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La configuracion dominante para los atomos de carbono es C-C sp2, C-C sp3
(284.6-285.8eV), lo cual indicaria que la reduccion térmica a la cual fue
sometido el oxido de grafito fue efectiva. Sin embargo, la presencia de las
sefales observadas en 286.3-286.5eV indicaria la presencia de oxigeno. Lo
gue indica que la reduccion térmica no es capaz de eliminar todos los grupos

funcionales oxigenados presentes en el oxido grafito.

Al relacionar la aéreas de las sefiales tanto de C;s y Ojs es posible estimar la
cantidad de atomos de oxigenos presentes en las laminas de grafeno que

conforman al TRGO, la cual seria de un 9.2%.
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Figura 12. Espectros de fotoelectrones de rayos X de TRGO: a) Cls y b) O1ls.
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Tabla 7. Energia de unién (BE), asignacion de picos y porcentaje de atomos de la
muestra de TRGO.

Pico BE (eV) Asignacion Atom-%
Cis 284.6-285.8 C-C sp® 65
C-C sp®
286.3-286.5 C-0-C 17
288.0-289.0 -O-C=0 16
291.0291.5 T — T * 3
O1s 531.5 -C-C=0 26
533.5-533.9 C-O-C 74

6.3.- Caracterizacién de latex de caucho natural en presencia de

oxido de grafito reducido térmicamente

6.3.1.- Caracterizacion coloidal del latex en presencia de surfactante y de

oxido de grafito reducido térmicamente

6.3.1.1.- Analisis del tamafio de particulay potencial zeta del latex
Se estudi6 la distribucion del tamafio de particulas de latex de caucho natural

(NR). Se evalu6 primero como influian los surfactantes SDS o DTAB a sus
distintas concentraciones en la distribucion de tamafio de particulas de NR.
Luego se midi6 el tamafio de particulas de NR al agregar TRGO a la mezcla de

NR/surfactante. Los resultados se presentan en la Figura 13.

Se realiz6 el estudio con los surfactantes SDS y DTAB, ya que el Pluronic F-
127 al ser un compuesto de alto peso molecular, era dificil obtener las

soluciones de este compuesto, mientras que para TX-100, este no estabilizaba
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de manera eficiente a corto como a largo plazo las suspensiones de derivados

grafiticos.

La Figura 13a presenta resultados de estudio de tamafio de particulas de la
mezcla de NR/SDS. Se observa que el diametro de las particulas se mantiene

constante, comparado con el NR. Por lo tanto, la adicién de SDS al latex no

influye en el tamafio de particulas de este.
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Figura 13. Distribucién de tamafio de las particulas de latex de caucho natural

en diferentes medios. a) NR/SDS, b) NR/SDS/TRGO, c) NR/DTAB y d)
NR/DTAB/TRGO.
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Al comparar los resultados presentados en las Figuras 13 a y 13b, donde el
surfactante en estudio es SDS, se aprecia que el tamafio de particula no varia,
tanto para las mezclas de NR/SDS como NR/SDS/TRGO. Por lo tanto, el SDS

no altera la distribucién de tamafio de las particulas del latex.

En la Figura 13c se observa que el DTAB provoca un cambio en el tamafio de
las particulas de NR. Disminuye la poblacion de particulas de latex que se
encontraban con diametro de 1um, ademas de un aumento de la poblacion de
las particulas de mayor diametro. Por lo tanto, el DTAB favorece la floculacion

de las particulas de latex.

Para las mezclas de NR/TRGO/DTAB donde el surfactante se encontraba a
1.0 CMC y 1.5 CMC, existen cambios en la distribucibn de tamafio con
respecto al NR, mientras que para una concentracién de DTAB de 0.5CMC
este presenta la misma distribucion de tamafio que las particulas de latex. Esto
se explica porque a concentraciones menores a la CMC, las moléculas de
DTAB se encuentran libres, mientras que a concentraciones superiores a la
CMC, las moléculas comienzan a auto-ensamblarse alrededor de las laminas
de TRGO encapsulandolo dentro de la micela. Es por esto que el DTAB sobre
su CMC, no contribuye a la estabilizacion electrostatica del latex, y éste tiende

a aglomerarse.

La magnitud del potencial zeta se relaciona con la estabilidad coloidal. Valores

mayores de 30 mV indican micelas catidnicas y estables, mientras que valores
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menores a -30 mV corresponden a micelas anidnicas y estables. Las
mediciones de potencial zeta de las mezclas de NR/TRGO dispersado en

DTAB o SDS se presentan en la Figura 14 y Figura 15.

La Figura 14, muestra el potencial zeta de las mezclas de NR/SDS vy
NR/TRGO/SDS. Se observa que en ambos casos no existe una variacién en el
potencial zeta que pose el NR. Por lo tanto, la adicién de SDS o de TRGO/SDS
no afecta la estabilidad coloidal del latex. Ademas, no existe un potencial zeta
claramente definido, lo que se puede atribuir a la presencia de proteinas,
fosfolipidos y otros compuestos en el latex. Estos compuestos actitan como

tensoactivos naturales para mantener la estabilidad del latex*.

En la Figura 15 se observa que el potencial zeta de la mezcla NR/DTAB, a sus
distintas concentraciones, varia con el aumento de la concentracion del
surfactante, presentdndose dos picos bien definidos que se encuentran en un
valor menor a 30 mV. Esto indicaria que no existe estabilizacién coloidal. La
estabilizacion coloidal se debe a la suma de las fuerzas atractivas y repulsivas
de una suspensién. Cuando el DTAB se encuentra a 0.5 CMC o 1.0 CMC, el
potencial zeta tiende a cero. Esto indica que las fuerzas de repulsion
electrostatica son minimas. Debido a esto, las particulas de latex en presencia

de DTAB comienzan a aglomerarse.

Cuando el DTAB esta presente en las mezclas de NR/TRGO, genera un efecto

aglomerante en el latex debido a que el surfactante estaria adsorbido
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principalmente sobre las laminas de TRGO. Mientras que para el caso del SDS,
este se encuentra adsorbido por el latex, lo cual le confiere estabilidad coloidal
al latex por medio de la repulsidon electrostatica permitiendo que las particulas
de NR no se aglomeren. La afinidad del SDS por las proteinas presentes en la

superficie de las particulas de NR ha sido reportada **.
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Figura 14. Potencial zeta de las mezclas de NR/SDS y NR/TRGO/SDS.
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Figura 15. Potencial zeta de las mezclas de NR/DTAB y NR/TRGO/DTAB.
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6.3.2.- Estudio de la morfologia de los nanocompodsitos de TRGO

6.3.2.1.- TEM

Se realizaron estudios de TEM para los nhanocompdésitos de NR/TRGO/SDS
1.5 CMC y de NR/TRGO/DTAB 1.5 CMC los cuales se muestran en la Figura
16. Existen zonas de baja densidad electronica que corresponderian a las
particulas de caucho natural, mientras que aquellas zonas de mayor densidad
electronica corresponden a las laminas de TRGO. Se puede apreciar que las

laminas de oxido de grafito reducido térmicamente, quedan atrapadas en torno

a las particulas de latex de caucho natural.

Figura 16. Imadgenes de TEM de los nanocompositos. a) NR/TRGO/SDS 1.5 CMC y
b) NR/TRGO/DTAB 1.5 CMC.

6.3.2.2.- Microscopia electronica de barrido de baja temperatura (LTSEM)
Se estudié la morfologia de los compésitos mediante LTSEM. Los compa@sitos
analizados mediante esta técnica fueron NR/SDS, NR/DTAB, NR/TRGO/SDS y

NR/TRGO/DTAB. La concentraciéon de los surfactantes utilizada fue de 1.5
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CMC debido a que a esta concentracidbn se obtuvieron cambios en la
distribucion de tamafio y en el potencial zeta de las mezclas. Los resultados se

presentan en la Figura 17.

Figura 17. Imdgenes de microscopia electronica de barrido de baja temperatura
(LTSEM) de: a) NR, (b) NR/DTAB 1.5CMC, (c) NR/SDS 1.5CMC, (d)
NR/TRGO/DTAB 1.5CMCy (e) NR/TRGO/SDS 1.5CMC.
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Al examinar las imagenes, se observa que no existe un cambio significativo
entre el film de latex comparado con el NR dispersado en SDS o en DTAB.
Para las imagenes LTSEM de los compésitos con Oxido de grafito reducido
térmicamente existen diferencias entre los dos surfactantes utilizados, ya que
se observa que al utilizar DTAB las particulas de latex se encuentran
mayormente aglomeradas. Esto reafirma la teoria de que el DTAB se adsorbe
sobre las laminas de TRGO y no contribuye a la estabilizacion electrostatica de

las particulas de latex, por lo que éste tiende a formar agregados.

6.3.3.- Estudio de las propiedades de los compdsitos de 6xido de grafito

reducido térmicamente

6.3.3.1.- Propiedades eléctricas

= Conductividad eléctrica de los nanocompoésitos de caucho natural vy

Oxido de grafito reducido térmicamente

En el estudio de conductividad eléctrica de los nanocompdsitos de caucho
natural con grafito se observdé que los nanocompodsitos a 3 phr de grafito
experimentaban un aumento en la conductividad, mientras quelos
nanocompositos con contenidos menores a 3 phr de grafito se comportaron
como aislante. Debido a lo anterior, se decidi6 preparar muestras de
nanocompoésitos de NR y o6xido de grafito reducido térmicamente que
contuvieran 3 phr de TRGO dispersado en diferentes soluciones de

surfactantes a diferentes concentraciones.
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Primero se evalud si la adicion de los distintos surfactantes al latex, influian en
la conductividad eléctrica de este, obteniendo los resultados presentes en la

Tabla 8.

Tabla 8. Conductividad eléctrica de mezclas de NR con diferentes surfactantes.

Muestra Conductividad Muestra Conductividad

eléctrica eléctrica

(Q'l-m'l) (lel)
NR/0.5CMC SDS 4.34E-12 NR/0.5CMC TX-100 5.55E-12
NR/1.0CMC SDS 2.77E-12 NR/1.0CMC TX-100 2.63E-12
NR/1.5CMC SDS 2.38E-12 NR/1.5CMC TX-100 5.31E-12
NR/0.5CMC DTAB 5.26E-12 NR/0.5CMC Pluronic F- 5.26E-12
NR/1.0CMC DTAB 3.84E-11 NR/l.OCMlC?TDMI’OﬂiC F- 2.38E-10
NR/1.5CMCDTAB 6.66E-11 NR/1.5CM1CST:’Iur0niC F- 2.32E-10

127

Posteriormente, se estudio la conductividad eléctrica de los nanocompdsitos de

NR y TRGO dispersados en los distintos surfactantes en estudio (Tabla 9).

Segun los resultados de la tabla 8, los surfactantes en sus distintas
concentraciones no influyen en las propiedades eléctricas de NR, ya que las

conductividades mantienen el mismo orden de magnitud (10 Q*-m™).

A partir de los valores presentados en la Tabla 9, la presencia de TRGO
dispersado en diferentes surfactantes en la matriz de NR, influye en la

conductividad eléctrica, ya que existen cambios significativos en la magnitud de
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la conductividad. El aumento mas significativo corresponde a los compadsitos de
NR/ TRGO dispersados en DTAB y TX-100, donde se aprecia un cambio de 6
ordenes de magnitud. EI compdsito pasa de material considerado como
aislante con conductividad del orden de 10 Q'm® a un material

semiconductor con conductividad del orden de 10 Qt.m™.

Al reemplazar el grafito por uno de sus derivados como el TRGO, para ser

incorporado al NR, este le confiere buenas propiedades eléctricas al material.

Tabla 9. Conductividad eléctrica de los compoésitos de NR/TRGO dispersado en

diferentes surfactantes.

Nanocompdsito Resistividad Conductividad

(Q-m) Eléctrica

(@*m

NR 1.70E+11 5.88E-12
NR/TRGO 3phr/0.5CMC SDS 1.60E+09 6.25E-10
NR/TRGO 3phr/1.0CMC SDS 3.90E+08 2.56E-09
NR/TRGO 3phr/1.5CMC SDS 4.80E+04 2.08E-05
NR/TRGO 3phr/0.5CMC DTAB 3.70E+05 2.70E-06
NR/TRGO 3phr/1.0CMC DTAB 8.05E+03 1.24E-04
NR/TRGO 3phr/1.5CMC DTAB 3.66E+03 2.73E-04
NR/TRGO 3phr/0.5CMC TX-100 6.40E+05 1.56E-06
NR/TRGO 3phr/1.0CMC TX-100 8.90E+06 1.12E-07
NR/TRGO 3phr/1.5CMC TX-100 3.17E+05 3.15E-06
NR/TRGO 3phr/0.5CMC Pluronic F-127 1.96E+06 5.10E-07
NR/TRGO 3phr/1.0CMC Pluronic F-127 8.20E+08 1.21E-09
NR/TRGO 3phr/1.5CMC Pluronic F-127 1.75E+05 5.71E-06
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6.3.3.2.- Propiedades dieléctricas

A través de espectroscopia dieléctrica, se obtiene la conductividad eléctrica en
funcion de la frecuencia. Esta propiedad fue medida para los nanocompositos
de NR/TRGO/SDS 1.5 CMC y NR/TRGO/DTAB 1.5 CMC, obteniendo los
resultados que se aprecian en la Figura 18. Se observa de esta figura que la
conductividad de los compésitos de NR/TRGO dispersados en SDS depende
de la frecuencia. Ademas, existe un aumento de la conductividad con respecto
al NR. La conductividad eléctrica aumenta con el aumento de la concentracion

del surfactante.
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Figura 18. Espectroscopia dieléctrica de nanocompédsitos de NR/TRGO
dispersado en: a) SDSy b) DTAB.

Al observar la Figura 19, se puede apreciar que la conductividad de los
compoésitos de NR/TRGO dispersados en DTAB aumenta significativamente en
comparacion con los compoésitos donde el TRGO habia sido dispersado en

SDS. La conductividad de los compoésitos a 1.0 CMC y a 1.5 CMC de
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surfactante son independientes de la frecuencia. El comportamiento exhibido
por los compositos de NR/TRGO/DTAB 1.0 CMC y 1.5 CMC sugieren que se

alcanza una red de percolacion de mejor calidad que la obtenida con SDS.

Estos resultados concuerdan con obtenidos de propiedades eléctricas, a través

de la resistividad.

6.3.3.3.- Propiedades mecéanicas

Se realizaron estudios de las propiedades mecéanicas de los nanocompdsitos
NR/TRGO dispersado en DTAB y SDS a distintas concentraciones, obteniendo
el médulo de elongacion (Figura 19), resistencia a la traccion (Figura 20) y

deformacion a la rotura (Figura 21).

Segun los resultados obtenidos para los compdsitos de NR/TRGO/SDS, existe
un aumento en el moédulo elastico de los nanocompdsitos comparados con el
NR. Los compdésitos de NR/TRGO/DTAB a 0.5 CMC y 1.0CMC presentaron
valores menores para el modulo E100 comparado con el médulo E100 de NR.
Esto puede atribuirse a que a estas concentraciones de surfactante hubo una
mala dispersién del TRGO en la matriz. Sin embargo, se obtuvieron mejoras

tanto para E300 como para E500 a 1.5 CMC de DTAB.

Los aumentos alcanzados en los mdédulos de elongacién, no fueron los
esperados, ya que tanto la resistencia a la traccion como el médulo de
elongacion, mejoran cuando se preparan nanocompadsitos poliméricos a partir
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de derivados de grafito *?. Deberian obtenerse mejores resultados para estos
parametros, si se logran mejores dispersiones del TRGO en la matriz
polimérica, ya que los surfactantes tienden a generar fallas en la continuidad
del film . De todas formas, el TRGO se encuentra mejor dispersado en SDS

que DTAB.

La deformacion a la rotura tiende generalmente a disminuir con la
incorporacion de derivados grafiticos, tendencia que se ve en los resultados

presentados en la Figura 21.
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Figura 19. Propiedades mecanicas de los nanocompdésitos de NR/TRGO
dispersado en SDS o DTAB a 0.5CMC, 1.0CMCy 1.5CMC.
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dispersado en SDS o DTAB a 0.5CMC, 1.0CMC y 1.5CMC.
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7.- CONCLUSION

Se lograron preparar suspensiones estables de grafito mediante el uso

de distintos surfactantes y aplicaciéon de ultrasonido.

Se obtuvieron nanocompositos a base de caucho natural reforzados con
grafito a través del mezclado de las suspensiones de grafito estabilizado
en diferentes soluciones de surfactantes con ayuda de ultrasonido y su

posterior adicion al latex de caucho natural.

Los nanocompdsitos de NR/grafito no presentaron mejoras en las

propiedades eléctricas comparado con NR.

A través de espectroscopia Raman, se determino si la sintesis del TRGO
realizada en este trabajo fue efectiva. Lo que confirmo la obtencion de
TRGO a partir de grafito mediante su oxidacion y posterior reduccién

térmica.

El estudio realizado sobre la estabilidad de suspensiones de TRGO en
soluciones de diferentes surfactantes y su posterior incorporacion al
latex de caucho natural revelé6 que DTAB y SDS son los surfactantes

gue mejor estabilizan las dispersiones.

El estudio de la estabilidad coloidal del latex determino que el uso de
SDS, estabiliza las particulas de latex mediante repulsion electrostatica

en mezcla de NR y TRGO, mientras que en las mezclas de NR y TRGO
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dispersados en DTAB, este surfactante se adsorbe sobre la superficie

del TRGO y no contribuye a la estabilizacion coloidal del latex.

Los nanocompdésitos de NR/TRGO dispersados en surfactantes idnicos
como el SDS y el DTAB exhibieron mejoras en las propiedades

eléctricas.

A partir de las mediciones de propiedades dieléctricas, se observéd que
los nanocompdsitos de TRGO dispersados en DTAB son los que tienen
mejores propiedades eléctricas debido a la formacién de una red de

percolacion.

Las propiedades mecéanicas de los nanocompoésitos de NR/TRGO
dispersados en SDS presentaron mejoras en las propiedades de
elongacién para médulos E100, E300 y E500 comparados con NR, pero
existe una disminucion significativa en la resistencia a la traccién, debido

a fallas en la continuidad del film inducido por SDS.
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