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RESUMEN

En el presente trabajo de titulacion se realizo la sintesis y caracterizacion de Oxido de grafeno
(GO) y 6xido de grafeno reducido (rGO); tras comparar entre los distintos métodos que existen
para oxidar al grafito, finalmente se experimenté en base al método Hummers modificado;
comenzando en alicuotas de permanganato de potasio. Ademas, se omitio la adicion de nitrato de
sodio para oxidar al grafito. Mediante esta modificacion se espera eliminar gases toxicos como
dioxido de nitrégeno y la contaminacidn residual que generan los iones de nitrato y sodio. Para el
rGO se descartaron algunas técnicas de reduccién debido a que su proceso de sintesis no era
amigable con el ambiente, por lo que se optd por usar dos agentes reductores; acido ascorbico y
acido citrico. Con la caracterizacion de rGO se concluy6 que, el proceso de reduccién con &cido
ascorbico fue mas efectivo, ya que la reduccién con el &cido citrico no puede llevarse a cabo por
tiempos largos y que los grupos funcionales que aporta causan una oxidacion mas profunda sobre
los estratos de GO. Terminado el proceso de sintesis se caracterizd cada material por SEM-EDS,
FT-IR, Uv-Vis y espectroscopia Raman. Mediante SEM se observé un grafito de hojas grandes y
pureza alta, un 6xido de grafeno arrugado con su tipica forma de velo y un 6xido de grafeno
reducido caracteristico, como si se hubiera desplegado el GO. De la espectroscopia FT-IR se
obtuvo picos de GO y rGO, representando los grupos carboxilos, epoxi e hidroxilos, y de igual
forma la perdida de algunos de estos tras su proceso de reduccion. Mediante Uv-Vis se tuvo los
picos caracteristicos de GO y rGO; a 229 nm y 272 nm, respectivamente. Finalmente, con la
espectroscopia Raman se confirmd que el material obtenido era GO y rGO, al corroborarlo con

literatura cientifica.

Palabras clave: <MECANICA>, <NANOTECNOLOGIA>, ~<PRODUCCION DE
NANOMATERIALES>, <GRAFENO>, <OXIDO DE GRAFENO>, <OXIDO DE GRAFENO
REDUCIDO>, <ESPECTROSCOPIA>.
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ABSTRACT

In the present degree work, the synthesis and characterization of graphite oxide (GO) and reduced
graphite oxide (rGO) was performed; after comparing different methods that exist to oxidize
graphite, it was finally experimented based on the changed Hummers method; starting with
potassium permanganate aliquots. Besides, the addition of sodium nitrate to oxidize graphite was
omitted. With his modification it was expected to eliminate toxic gases such as nitrogen dioxide
and residual contamination from sodium and nitrate ions. For the rGO, some reduction techniques
were discarded because their synthesis process was not environmentally friendly, so it was
decided to use two reducing agents; ascorbic acid and citric acid. With the characterization of the
rGO, it was concluded that, the reduction process with ascorbic acid was more effective since the
reduction with citric acid cannot be carried out for long times and that the functional groups it
provides cause deeper oxidation on the GO layers. After the synthesis process was completed,
each material was characterized by SEM-EDS, FT-IR, Uv-Vis, and Raman spectroscopy. Using
SEM, large-leafed, high-purity graphite, a wrinkled graphite oxide with its typical veil shape, and
a characteristically reduced graphite oxide were observed, as if the GO had been unfolded. From
FT-IR spectroscopy, peaks of GO and rGO were obtained, representing the carboxyl, epoxy and
hydroxyl groups, and likewise the loss of some of these after the reduction process. Through Uv-
Vis the characteristic peaks of GO and rGO were gotten; at 229 nm and 272 nm, respectively.
Finally, with the Raman spectroscopy, it was confirmed that the got material was GO and rGO

when corroborating it with scientific literature.
Keywords: <MECHANICS>, <NANOTECHNOLOGY>, <PRODUCTION OF

NANOMATERIALS>, < GRAPHENE >, <GRAPHENE OXIDE>, <REDUCED GRAPHENE
OXIDE>, <SPECTROSCOPY>.
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INTRODUCCION

El carbono es uno de los elementos méas importantes en el planeta y capaz de juntar propiedades
aptas para la formacion de vida; aparte de ello, su capacidad de hibridacion varia, generando
carbonos sp3, sp? y sp; los cuales van a permitir una variedad de formas alotropicas. (Carey, 2006).
Entre las formas alétropas del carbono existentes estan: los fullerenes, que a diferencia del grafeno
presenta una estructura 0D, estos fueron descubrieron en el afio 1985 por Robert F. Curl, Sir
Harold W. Kroto y Richard Smalley; los nanotubos de carbono que presentar una estructura en
forma cilindrica (1D) de igual manera formado por 4tomos de carbono enlazados entre si; v, el
grafeno (2D) que fue descubierto por Andre Geim y Konstantin Novoselov, en la Universidad de
Manchester mediante exfoliacién mecénica (Martin, 2011), lo cual les proveeria en 2010 el premio

nobel de Fisica por este descubrimiento.

Tras el continuo avance de la tecnologia y la mejora en la investigacion, se ha incrementado de
una manera considerable la experimentacion en nanomateriales compuestos de carbono, teniendo
como uno de los mas importantes actualmente al grafeno; el cual es un material formado en su
totalidad por atomos de carbono sp?, los cuales, se conjugan entre si y forman una estructura en
forma de panal similar al de las abejas o llamado honeycomb lattice (Dorfey, Mortari y Volkmer, 2017).
Con los recientes estudios y pruebas realizadas en este nanomaterial, se lo puede catalogar como
supermaterial, ya que posee propiedades mecéanicas superiores al acero, propiedades electronicas
mejores que los materiales ya existentes y un area superficial especifica extremadamente alta. Es
asi que grafeno, es el nombre gue se le da al nanomaterial compuesto de una monocapa ordenada

de &tomos de carbono (C), es decir es un material bidimensional (A. K. Geim y K. S. Novoselov, 2007).

Actualmente existen muchos métodos para sintetizar grafeno, pero hay un problema en la mayoria
de ellos; y es que, no se logra obtenerlo en gran cantidad y alta calidad; debido a ello, es que no
se puede tener una alta produccion de grafeno a nivel industrial y la razén de su precio tan elevado
en el mercado (Garcia Martinez, 2013). A parte del método de exfoliacion mecénica usado por Geim
y Novoselov se han desarrollado varios mas, los cuales se han dividido en métodos botton-up y
métodos top-down; de los cuales este Gltimo tiene gran proyeccion para la industrializacion. El
oxido de grafeno (GO) que se considera como un derivado del grafeno nace del enfoque top-
down, logrando convertirse en un estado del carbono (2D) de esta manera algunos métodos para
ser sintetizado, han sido probados entre ellos tenemos: el método de Brodie (Brodie, 1859), el
método de Staudenmaier (Staudenmaier, 1898) ¥ el mas relevante y conocido, el de Hummers-

Offerman (Hummers y Offeman, 1958).



Gracias a estos métodos se puede obtener 6xido de grafeno, el cual se producirad al someter a
agentes reductores como &cidos al grafito (Vargas Astudillo, 2017). Todos los métodos mencionados
implican la oxidacion del grafito, pero se diferencian en el tipo de agentes oxidantes usados,

tiempo de la reaccion y los procesos de lavado, filtrado y secado usado para su sintetizacion
(Minitha y Rajendrakumar, 2013).

La razén por la que el método de Hummers es el mas relevante y usado, es que, el 6xido de
grafeno obtenido a partir de este procedimiento tiene una mayor distancia entre capas y una
relacion atdmica de Carbono-Oxigeno mucho més alta que los otros dos métodos. Generalmente
el 6xido de grafeno o también conocido en la literatura cientifica como GO, actla como un
aislante; sin embargo, puede volverse conductivo al tratarlo con agentes reductores como el
hidrato de hidrazinay NaBH4 (Borohidrato de sodio), mediante un tratamiento a alta temperatura
0 catélisis asistida por UV y tratamiento térmico; el cual consiste en la reduccion por recocido a

baja temperatura del 6xido de grafito (Stankovich et al., 2007).

La reduccion quimica del 6xido de grafito es uno de los procedimientos establecidos para hacer
peliculas de 6xido de grafeno reducido en grandes areas. Como se mencioné anteriormente el
método de Hummers resulta ser el mas eficaz para oxidar al polvo de grafito; una de sus ventajas
es que permite reducir y exfoliar el GO directamente, siempre y cuando se quiera obtener grafeno.
El éxido de grafeno reducido es uno de los nanomateriales modificados quimicamente mas
importantes entre los derivados del grafeno; puesto que, presenta estructura y propiedades muy
similares al del grafeno pristino, aquel que es obtenido por exfoliacién mecénica y no presenta

alteraciones electronicas.

A pesar que el 6xido de grafeno reducido o rGO presenta menor porcentaje de oxidacion, posee
excelente conductividad eléctrica, excelentes propiedades mecanicas y térmicas (Chua y Pumera,
2014); las que, le pueden dar un enfoque diferente al aplicarlo en la industria y avances
tecnoldgicos en comparacion con el 6xido de grafeno. Hay muy pocos informes disponibles sobre
la preparacién de éxido de grafeno reducido, pero la optimizacion del proceso es muy importante
para la produccién de grandes areas de rGO; es por eso que, en la mayoria de casos se ha
sintetizado peliculas de 6xido de grafeno reducidas partiendo de la oxidacién del polvo de grafito
seguido de la exfoliacion y posteriormente la reduccion de GO mediante reacciones quimico-

térmicas o de ultrasonido.



CAPITULO |

1. MARCO TEORICO REFERENCIAL

1.1. Formulacién de problema

En la actualidad existe un alto desarrollo cientifico acompafiado de un elevado indice de avances
tecnoldgicos, los cuales estan presentes dia a dia en el area de investigacion, medios de transporte,
procesos industriales e implementados en articulos de uso cotidiano; lo cual, ha producido
diversos problemas e incégnitas al momento de elegir el tipo de material con los que se va trabajar;
ya que, a futuro se desea que estos posean una mayor vida Gtil y no disminuyan su rendimiento
con el pasar de los afios; debido a esta problematica, nace una de las razones por la cual se busca
obtener mejores materiales, incluyendo el aumento de sus propiedades fisicas, mecanicas y
quimicas, tomando en cuenta que no sean participes del calentamiento global, ni representen una

inversion que a largo plazo traiga pérdidas econémicas.

Debido a que la Escuela de Ingenieria Mecanica de la ESPOCH esta en constante investigacion e
innovacion tecnoldgica, aparece la basqueda y experimentacion en nanomateriales; con los que
se pueda reemplazar a los existentes y ya usados en la industria, medicina u otros campos
ingenieriles. Cabe aclarar que obtener grafeno con una pureza aceptable y a gran escala se torna
en una situacion dificil teniendo en cuenta que, la ESPOCH no cuenta con los laboratorios ni los
equipos adecuados para fabricar grafeno dotado de estas caracteristicas; motivo por lo cual se
propone la sintesis de Oxido de grafeno y oOxido de grafeno reducido con su respectiva
caracterizacion. Cada una de las estas etapas de sintesis de estos nanomateriales conlleva
diferentes técnicas, uso de reactivos que actlan como agentes oxidantes y equipos en donde se

darén cada una de las reacciones quimicas.

La produccion de Oxido de grafeno (GO) involucra por una parte la oxidacion del grafito
mediante agentes fuertemente oxidantes (H2SO4, H3PQs, etc.), como segunda etapa consideramos
la exfoliacion en fase liquida del oxido de grafito, lo cual permite obtener capas de grafeno
transparentes, ademés dota al material con una caracteristica hidrofilica. En base a este proyecto
de investigacion se busca dejar en la ESPOCH un medio con el cual se pueda guiar, para que en

un futuro desarrolle estos nanomateriales derivados del carbono para una posible aplicacion en la



industria y el cuidado del medioambiente.

1.2. Justificacion

1.2.1. Justificacion tedrica

Este proyecto de investigacion fue realizado con el propésito de aportar un método de
sintetizacién y reduccion de éxido de grafeno, asi como, de marcar el precedente en la ESPOCH
de que en la Carrea de Mecénica se produce nanomateriales para aplicaciones a nivel industrial y
experimental. La metodologia que se ha usado viene dada en base a la literatura cientifica que

reportan varios autores, asi como sus métodos de produccidn, caracterizacion y reduccion.

Se va a disponer también de una descripcién detallada de la sintesis de estas nanocapas; asi como,
los distintos métodos de caracterizacién usados como el SEM, EDS, UV-visible, espectroscopia
RAMAN y FTIR; para que desde otro enfoque se las pueda dar uso en otras areas, por ejemplo,

la mejora de las propiedades mecéanicas en polimeros, nanoportadores etc.

1.2.2. Justificacién metodoldgica

La metodologia usada se eligio en base a la literatura cientifica y la experiencia del investigador;
puesto que con el estudio y caracterizacion de la sintesis de 6xido de grafeno y 6xido de grafeno
reducido, se dejara un compendio de informacion que pueda ser usada en areas de tecnologia y
remediacion del medio ambiente, haciendo de esta manera, que la investigacion en la ESPOCH

sea multidisciplinaria y complementaria.

1.2.3. Justificacion préctica

Este proyecto de investigacion fue realizado con el fin de ahondar en el conocimiento de los
nanomateriales, estudiando sus caracteristicas, propiedades fisicas y el como fueron usandose a
través de los afios en la industria; debido a que, ofrecen propiedades mecanicas superiores a las
de los materiales ya existentes. Ademas, mediante la caracterizacién y conjuntamente con la
comparacion en base a la literatura cientifica se corroborara si se obtuvo 6xido de grafeno y dxido

de grafeno reducido.



1.3. Alcance

Esta propuesta de tesis tuvo como finalidad experimentar y producir nanomateriales basados en
grafeno, una vez producidos, se pretende caracterizar y corroborar mediante diferentes tipos de
espectroscopia. Este método de sintesis desarrollado pretende convertirse en la base para la
produccidn a gran escala y experimentacion en futuras aplicaciones en areas de ingenieria; por

ejemplo, adsorbentes, materiales superconductores, aislantes, entre otros.

1.4. Objetivos

1.4.1. Objetivo general

Realizar la sintesis y caracterizacion de 6xido de grafeno y éxido de grafeno reducido.

1.4.2. Obijetivos especificos

e Sintesis del 6xido de grafeno en base al método de Hummers modificado.

e Sintesis de éxido de grafeno reducido producido mediante reduccion con &cido ascorbico y
acido citrico.

¢ Analisis del proceso de sintesis de GO y rGO, identificando las variables que determinaran
su correcta oxidacion como son: tiempo de sonicacion, tiempo de ataque con &cidos y
velocidad de centrifugacion y agentes reductores.

e Caracterizacion y determinacién de la morfologia de GO y RGO, mediante Microscopia
Electrénica de Barrido (SEM).

e Caracterizacion mediante RAMAN, FTIR y UV-Visible de cada compuesto obtenido.

1.5.  MARCO TEORICO

1.5.1. Definicion de Grafeno

El grafeno es un aldtropo del carbono (C) y esta formado por una capa de carbono hibridados en

sp2 de un atomo de espesor; la cual, se une una a otra formando una estructura hexagonal

bidimensional densamente compacta que forma una red de cristal, la misma que tiene forma de
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panal de abeja 0 Honeycomb (zhang, Wang y Zhai, 2016).

La palabra grafeno nace de la combinacion de la palabra grafito y la terminacién "eno"

concerniente a los hidrocarburos aromaticos policiclicos (Boehm, Setton y Stumpp, 1986).

1.5.2. Estados del grafeno

Figura 1-1. Grafeno y sus estructuras derivadas.

Fuente: (A. K. Geim y K. S. Novoselov, 2007).

Grafito: El grafito es un material formado por un sistema de capas bencénicas, tiene una

separacion aproximada de 3,35 Ay se lo puede considerar como una pila de laminas de grafeno.

Fullerenos: Los fullerenos son moléculas de carbono que presentan similitud a la estructura del
grafito, estdn compuestos por una lamina de anillos hexagonales unidos, pero su forma se debe a
que también contienen anillos pentagonales e incluso heptagonales que impiden que su estructura

sea plana, a lo largo de su estructura tiene atomos de carbono con hibridacion sp2 y sp3.
Los fullerenos fueron descubiertos por Robert F. Curl, Sir Harold W. Kroto y Richard E. Smalley
en 1985 (Martin, 2011), son estructuras arqueadas que presentan sus tres dimensiones en el orden

menor a los 100nm

Nanotubos: Son moléculas cilindricas, o laminas de grafeno enrollada en si mismas. Los CNTs



se encuentran habitualmente formando racimos o agregados de diferente diametro, de tal forma
que, cada tubo puede tener diferente longitud y didmetro y presentan defectos tanto en los
extremos como en la pared lateral. En general, los nanotubos no son solubles en disolventes

organicos habituales.

1.5.3. Propiedades del Grafeno

- El grafeno es cristalino, méas fuerte y mas resistente que el acero, extremadamente delgado,
con su mono capa independiente que presenta un comportamiento elastico no lineal (Wan et al.,
2016).

- Esunal6tropo del carbono

- Presenta un area de superficie especifica extremadamente alta de 2630 m2g~? (Kong y Chen,
2014).

- La fuerza intrinseca de una nano hoja de grafeno sin defectos corresponde a 130 GPa a la
tension y el mddulo de Young de 1.0 TPa, esto es relativamente mayor en unas 200 veces
que la resistencia del acero y también que la resistencia a la rotura de muchos materiales

tradicionales (Peng et al., 2008).

1.5.4. Aplicaciones del Grafeno

El grafeno ha abierto un sin nimero de posibilidades, usos e innovaciones en diversos campos de
la ingenieria; como también en quimica, fisica e ingenieria de materiales. Aungue existen también
otros campos en los que este material tiene investigaciones, como por ejemplo aplicaciones

medioambientales, medicina, telecomunicaciones, entre otras, entre otras. (Kumar et al., 2017)

En la actualidad se esta probando en el campo de la informética con la construccion y desarrollo
de transistores de microprocesadores, también en el area energética con la construccién de
baterias y supercondensadores y en el area electronica con pudiendo utilizarse en pantallas

flexibles, muy delgadas y transparentes. (Garcia Martinez, 2013)

Ademas de esos usos este material tiene ya una gran expectativa para varias aplicaciones: catalisis,
fotocatélisis, células solares, plataformas de deteccion, dispositivos de memoria, imagenes
moleculares, impresion 3D, ingenieria de tejidos, administracion de medicamentos, filtracion y
desalinizacién. agua, separacion y almacenamiento de gases, sensores para la deteccion de

contaminantes, y remediacion de aire y agua, etc. La Ultima esta en lista de promesas en la



remediacion para el calentamiento global como adsorbente de CO2. (Balasubramanian y Chowdhury,
2015)

1.5.5. Formas de obtencion del Grafeno

Segun investigaciones se ha clasificado en dos conjuntos de métodos con que se puede obtener

grafeno, teniendo asi los métodos top-down y los métodos bottom up.

| Solid-phase exfoliation |
Micromechanical, ball milling
(Gukphasa edoiaton) T T A
rl “wsmiigte |
Electrochemical exfoliation | Epitaxial growth (SIC) | 2
8
Top-down methodology Bottom-up methodology IRV
:
" Chemical reduction , ~ Chemicalsynthesis | — 3
‘I‘l;iz.lrr. m l:)fﬁlﬂ, m Aromatic molecules
Oﬂdlnﬂon e b : \
S reducton | Thermalreduction . Thermal pyrolysis
.’i:;::',‘...':'r,l:,;':.‘/:mf,., Pemers oo e
mical reduction

Figura 2-1. Metodologias descendentes y acendentes para la sintesis de grafeno.

Fuente: (Yang et al., 2016).

1.5.6. Meétodos Top-Down

Los métodos top-down son los que parten de materiales que tienen grafeno; para asi, mediante un
proceso fisico o quimico obtener de ellos capas nanométricas de este material. (Kumar, 2013; Yang
et al., 2016). Estos son exfoliacion mecénica, exfoliacion quimica, reduccién de 6xido de grafito y
descompresion de nanotubos de carbono.

1.56.1. Exfoliacion mecénica
Es considerado como el primer método con el que se obtuvo grafeno, consiste en frotar el grafito

sobre una superficie de silicio (Si) u 6xido de silicio (SiO2), para obtener una capa de grafeno no

mayor a 3nm.



1.5.6.2. Sintesis quimica

Usando fuerzas de cavitacion en un medio acuoso, es decir, un proceso de sonicacion puede ser
bafio o punta de ultrasonidos, una solucién compuesta de H,O y grafito oxidado se somete a un
tratamiento del tipo a fin de lograr separar las capas individualmente para que se queden en

suspension con la ayuda de la hidrofilicidad que presenta GO.

1.5.6.3. Reduccion de éxido de grafito

Proceso que se realiza mediante el tratamiento del grafito con agentes oxidantes fuertes, los cuales
van a provocar la oxidacion quimica de los bordes y la superficie del mismo, generando una

estructura con un mayor espacio interlaminar.

1.5.7. Meétodos Bottom-Up

Los métodos bottom-up son los que para obtener el grafeno, se parte de atomos de carbono
originarios de moléculas orgénicas (Kumar, 2013; Yang et al., 2016). Estos son la descomposicion

quimica de vapor 0 CVD vy el crecimiento epitaxial.

1.5.7.1. CVvD

La deposicion quimica del vapor se la realiza al colocar un sustrato metalico (Niquel o Rutenio)
y metano en una camara de calor, para posteriormente calentarle a 1000°C para que asi con el
proceso se vayan rompiendo los enlaces y se depositen los &tomos de carbono en la superficie del

metal y aparezca la capa de grafeno.
1.5.7.2. Crecimiento epitaxial
El crecimiento epitaxial se produce en superficies eléctricamente cargadas de carburo de silicio

(SIiC). Tiene como principio la sublimacion térmica del silicio a temperaturas de 1300°C 0 mas.

Dejando asi en la superficie una capa de atomos de grafeno.



1.6. Materiales, equipos y parametros para la sinterizacion

1.6.1. Grafito

Es la materia prima o material base para la produccion de grafeno; para entender de mejor manera
que rol cumple el grafito en la produccién de GO, rGO y grafeno; y, mediante una analogia se
dice que un libro es el grafito y una sola hoja del mismo es una lamina de grafeno. Por ende, se

tiene que el grafito es aquel formado por millones de capas de grafeno.

1.6.2. Sonicacion

Es el procedimiento usado para romper los enlaces de Van Der Vals, consiste en someter un
compuesto o material a ultrasonido; teniendo como principio fundamental el uso de la energia del

sonido para mover las particulas de las muestras.

1.6.3. Centrifugacion

Principalmente usada para la separacion solido-liquido de sustancias en suspensién. Es una
técnica en la que los dos parametros fundamentales y a tomar en cuenta son, el nimero de
revoluciones a las que se va a someter la muestra y la temperatura de centrifugado; debido a que,
ciertas maquinas centrifugas permiten el control de este parametro fisico que es muy importante

al momento de realizar la técnica experimental.

En el caso de la sintesis de éxido de grafeno permite eliminar las particulas que no se han
exfoliado al separar las particulas de éxido de grafeno y Oxido de grafeno reducido que se

encontraban en suspension.

1.6.4. Campana de extraccion de gases

La campana de extraccion de gases conocida también como sorbona, es un equipo de laboratorio
que sirve como sistema de ventilacion y succion al momento de trabajar con reactivos nocivos
para el ser humano; este equipo tiene que estar presente siempre que se trabaje con sustancias
altamente toxicas y peligrosas; como acidos con concentraciones altas que pueden provocar

lesiones en nuestro cuerpo.
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1.6.5. Estufa

Llamada también estufa de secado, es un equipo de laboratorio que con el control de la
temperatura nos permite secar recipientes de metal y vidrio. Se usa también para estilizar el
material, puesto que puede alcanzar temperaturas hasta 350°C. Existen dos tipos de estufas, una

por conveccion natural y otra por conveccion forzada.

1.6.6. Bomba de vacio

La bomba de vacio es un equipo que fue disefiado para extraer fases de recipientes cerrados,
tuberias, entre otros; al generar una presion de vacio o vacuométrica. Al igual que las bombas
normales existen diferentes disefios entre ellos bombas de vacio de pistones, tornillo, paleta y

diafragma.

1.7.  Oxido de grafeno

El 6xido de grafeno es un nanomaterial con un espesor de unos cuantos nandémetros y areas
superficiales relativamente grandes. El término &rea superficial se lo puede entender mediante un
sencillo ejemplo; el cual pone como referencia al arroz y a la harina, los mismos que van a ser
mezclados con agua; al estar en contacto con el liquido el que presentara mayor adherencia va a
ser la harina; teniendo asi como resultado que esta tiene una mayor area superficial a pesar de que
el arroz tenga una mayor superficie; por ende, podemos definir al area superficial como la relacion

existente entre la superficie y la masa o volumen de un s6lido (Fe-based, 2014; Zhang, Wang y Zhai,
2016).

Principalmente el 6xido de grafeno se compone de atomos de carbono (C), oxigeno (O) e
hidrégeno (H); siendo primordial la oxidacion del grafito para obtener este material. El proceso
de oxidacion para obtener 6xido de grafeno genera un incremento en la distancia entre las ldminas
del grafito comun, razén por la cual de estas ldminas mediante proceso de exfoliacion se consigue

una monocapa de GO.

Segun la IUPAC al 6xido de grafeno se lo denotaba como G-O vy al 6xido de grafito como GO
(Dreyer, Ruoff y Bielawski, 2010). Términos usados hasta finales del 2007 para denotar al hoy
conocido dxido de grafeno. Esta terminologia se unificd, puesto que, investigadores se dieron
cuenta que si tenemos 6xido grafitico u 6xido de grafito en un medio basico, este se dispersa en

forma de nano hojas conocidas como 6xido de grafeno (Asedegbega-Nieto et al., 2013). La estructura
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guimica del 6xido de grafeno no se encuentra definida en su totalidad por lo que se han presentado

diversos modelos, teniendo entre ellos el mas aceptado que es el propuesto por Lerf-Klinowski.

El modelo de Lerf-Klinowski consiste en dos regiones que se diferencian facilmente. La primera
es una zona ligeramente funcionalizada con una estructura similar al grafeno, en esta regién
predominan los carbonos de hibridacién sp2 y la segunda regién es aquella que tiene presencia de
carbonos con hibridacion sp3 (Lerf et al., 1998). Ademas de esta estructura se han tenido varias
propuestas a través de los afios, como las de Hofmann, Ruess, Scholz-Boehm, Nakajima-Matsuo,

Dékény y Ajayan.

El primer modelo quimico de 6xido de grafeno fue presentado por Holst y Hofmann, en el cual
se detallaba una estructura contenida por unidades de epoxidos que se repiten en los planos basales

enteros, tal y como se observa en la figura 3-1.

Figura 3-1. Estructura propuesta por Hofmann.

Fuente: (Chua y Pumera, 2014).

En 1946, Ruess propuso su modelo el cual comprendia planos basales hibridados sp3 a contrario
del sistema hibridado sp2 que propusieron Hofmann y Holst. EI modelo se lo puedo observar en
la figura 4-1 y consistié en grupos 1,3-epoxido e hidroxilo por la presencia de atomos de

hidrogeno encontrados en el 6xido de grafito.

Figura 4-1. Estructura propuesta por Ruess.

Fuente: (Chua y Pumera, 2014).
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Scholz y Boehm propusieron un nuevo modelo con modificaciones estereoquimicas, que estaba
compuesto solo por grupos hidroxilo y cetona tal como se ve en la figura 5-1 (Skakalova y Kaiser,
2014).

Figura 5-1. Estructura propuesta por Scholz-Boehm.
Fuente: (Chua y Pumera, 2014).

Ajayan de igual manera realizd una propuesta de la estructura de GO mostrado en la figura 6-1;
al realizar una espectroscopia C MAS NMR, Ajayan sugirié que la sefial a 100 ppm se originaria
debido a la presencia de lactoles, especificamente anhidridos hidroxinaftalicos o 1,3

dihidroxixantonas.

Figura 6-1. Estructura propuesta por Ajayan.
Fuente: (Chua y Pumera, 2014).

El modelo introducido por Nakajima y Matsuo dio lugar a una estructura que era muy similar a -

un compuesto de intercalacion de grafito, se lo puede observar en la figura 7-1.

Figura 7-1. Estructura propuesta por Nakajima-Matsuo.
Fuente: (Chua y Pumera, 2014).
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Dékany propuso otro modelo muy interesante al basarse en un analisis de espectroscopia de
fotoelectrones de rayos X, espectroscopia de transformada de Fourier infrarroja de reflectancia,
resonancia de espin electronico, TEM, XRD y RMN.

Este modelo mostrado en la figura 8-1, describe al 6xido de grafeno como sillas de ciclohexano
gue contenian 1,3 epdxido e hidroxilo terciario, mientras que las cintas hexagonales se poblaron
con cetonas y quinonas ciclicas. Debido a si pH &cido se introdujeron los grupos fendlicos para

asi explicar la acidez del GO.

Figura 8-1. Estructura propuesta por Dékany.

Fuente: (Chua y Pumera, 2014).

Los estudios iniciales realizados por Lerf y sus colaboradores utilizaron resonancia magnética
nuclear (RMN) de giro magico en angulo C y H (MAS NMR en estado solido para caracterizar
el material. Las peculiaridades estructurales dominantes presentes en la superficie de GO son los

alcoholes y éteres terciarios, muy probablemente 1,2-éteres.

Los modelos posteriores realizados por Lerf y Klinowski concluyeron que, el 6xido de grafeno
presenta dos regiones contrastantes. Se propuso gue la estructura guimica que consistia en una
region aromatica con anillos de benceno no oxidados y otra regién con anillos alifaticos de seis

miembros, tal y como se muestra en la figura 9-1.
Las funcionalidades de oxigeno, como los 1,2-ep6xidos y los grupos hidroxilo, poblaron el plano

basal, mientras que el plano del borde contenia principalmente grupos hidroxilo y carboxilo daban

caracteristicas similares a las laminas de éxido de grafeno.
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Figura 9-1. Estructura propuesta por Lerf-Klinowski.

Fuente: (Chua y Pumera, 2014).

1.8. Esquema del proceso de sintesis de 6xido de grafeno

Tabla 1-1: Procesos de preparacion de GO.

Método de Brodie
Grafito + KCLO4 => +HNO3 (60 °C) => H20 => Exfoliacion => GO
Método de Staudenmaier
Grafito + H2SO4/HNO3 + KCLO4 (5 °C) => H20 => Exfoliacion => GO
Método de Marcano
Grafito + H2SO4/H3P0O4 (mezcla 9:1) + KMnO4 (5 °C) => H20 => Exfoliacion => GO
Método de Hummers-Offerman
Grafito + H2SO4/NaNO3 (6 °C) + KCLO4 (< 30 °C) => H2S04 (5%) + H202 => Exfoliacién (HCL) => GO
Método de Hummers-Offerman Modificado
Grafito + H2SO4 (0 °C) + KMnO4 (< 20 °C) => H20 (90 °C) => Exfoliacién (HCL) => GO

Fuente: (Hummers y Offeman, 1958), (Marcano et al., 2010).

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.

Actualmente, la mayor parte de GO se sintetiza mediante la oxidacion quimica y la exfoliacion
de grafito pristino utilizando el método de Brodie, Staudenmaier o Hummers y algunas
variaciones de estos métodos. Brodie descubrié por primera vez que la mezcla oxidante de
perclorato de potasio méas acido nitrico (KCIO4 + HNO3 fumante) podia formar GO solo con
carbonos grafitables que contienen regiones de estructura grafitica. Staudenmaier luego informo

la formacion de d6xido de grafeno cuando calent6 el grafito acompafiado de H,SO,, NHO; y
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KCLO,. Més tarde, Hummers y Offeman desarrollaron el método que es mas ocupado hasta la
actualidad para sintetizar el GO utilizando acido sulfarico (H,S0,) y permanganato de potasio
(KMnO,). El siguiente diagrama muestra un resumen de los procesos de preparacién mencionados

anteriormente (Hummers y Offeman, 1958).

1.9. Técnicas de caracterizacion

1.9.1. Microscopia electronica de barrido (SEM) y EDS

El SEM es una de las técnicas mas utilizadas para la caracterizacién quimica-fisica de muestras,
este método utiliza un haz de electrones enfocado para escanear la superficie que esta siendo
observada. Entre los métodos mas comunes de operacion del SEM estan: las imagenes

electrénicas retrodispersadas (BSE), las imagenes electronicas secundarias (SEI) y los EDS.

El EDS es una técnica analitica que proporciona informacion cuantitativa y cualitativa de la
composicion de una superficie. Lo elemental de esta técnica es que se basa en la deteccion y
espectroscopia de radicacion cuando el haz de electrones incide sobre el material que esta siendo

analizado.

1.9.2. Espectroscopia infrarroja (FTIR)

Esta es una técnica espectroscdpica que se aplica para la determinacion cualitativa y cuantitativa
de especies moleculares de todo tipo, asi como grupos funcionales presentes en distintas muestras.
Tiene como principio la absorcién de radiacion infrarroja, que, provocara vibraciones en los
atomos de la sustancia analizada; obteniendo un espectro, el cual es una propiedad fisica, Unica 'y
versatil para identificar los enlaces simples o grupos funcionales de la muestra que esta siendo

analizada.

1.9.3. UV-Visible

La técnica de caracterizacién conocida como UV-vis es aquella que se basa en la absorcién de la
radiacion ultravioleta o visible, para obtener un analisis cualitativo y cuantitativo que sirve para

identificar especies orgénicas e inorganicas
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Esta técnica de caracterizacidn tiene como principio la absorcién de la radiacion ultravioleta, la
cual hace que se exciten los electrones para de esa manera con los distintos picos de absorcion
identificar las distintas moléculas y grupos funcionales presentes en el compuesto que esta siendo

analizado.

1.9.4. Espectroscopia Raman

En 1928, el fisico hindu C. V. Raman descubri6 que la longitud de onda visible de una pequefia
fraccién de la radiacion dispersada por ciertas moléculas difiere de la del haz incidente y, ademas,
que los desplazamientos de la longitud de onda dependen de la estructura quimica de las

moléculas causantes de la dispersion (Ferraro, 2003).

El andlisis Raman es resultado de los tipos de vibraciones que se da con la radiacion infrarroja
teniendo incluso mucha similitud en los espectros IR; pero la principal ventaja que de la
espectroscopia Raman con respecto a la infrarroja es que no se debe tener contacto directo con el
material analizado, por lo que se puede usar celdas de vidrio o Quarzo. Los espectros Raman se
obtienen al irradiar una muestra con una fuente de rayos laser monocromaticos visibles o
infrarrojos. Durante el proceso se registra el espectro de la radiacion dispersada a un cierto angulo,

casi siempre 90°.

La espectroscopia Raman es una técnica de gran valor en los materiales de carbono, debido a que,
en general, es no-destructiva y permite caracterizar la estructura y calidad de estos materiales. La
espectroscopia Raman es una herramienta eficaz para investigar la estructura y, por lo tanto, la

calidad intrinseca de los nanocarburos, como los nanotubos de carbono y los derivados del

grafeno.

El pico G se otorga al enlace C-C de los carbonos sp2 y es comun a todas las formas de carbono
sp2. Esta caracteristica espectral tiene propiedades capaces de distinguir una nanoestructura de
carbono de otra. La banda G es altamente sensible a los efectos de deformaciéon en los
nanocarbonos sp2 y puede usarse para probar cualquier modificacién en la estructura geométrica
grasa del grafeno, como la deformacion inducida por fuerzas externas por una capa de grafeno
sobre otra en pocas capas de grafeno. Los materiales de carbono exhiben la banda G, que aparece
en el rango de 2500-2800 cm-1 y proporciona una sonda muy sensible para caracterizar

nanocarbonos especificos sp2.

La banda G se puede usar para diferenciar entre grafeno de una o dos capas segun su forma. La
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presencia de un trastorno en el sistema de carbono hibridado en sp2 puede caracterizarse por la
banda D para los carbonos sp3 por defectos. En el grafeno de alta calidad, la banda D esté ausente
como se ve en el espectro Raman de grafeno cristalino que solo tiene la banda G. Cuando se
forman defectos, el espectro Raman del grafeno desordenado exhibe dos nuevas caracteristicas

agudas: banda D y banda G (Dresselhaus et al., 2010).

18



CAPITULO II

2. MARCO METODOLOGICO

2.1.  Sintesis de 6xido de grafeno

A medida que se ha obtenido este nanomaterial, y, en cuanto a los métodos de sintesis de Oxido
de grafeno conocidos en algunos se han incluido algunas modificaciones y variaciones, a fin de
eliminar los gases toxicos; ademas, se ha variado el porcentaje de agentes oxidante usados y
tiempos de reaccion. En este trabajo de titulacion, se ha usado el método de Hummers modificado

para elaborar el 6xido de grafeno (Minitha y Rajendrakumar, 2013).

2.1.1. Reactivos, materiales y equipos para la sintesis de GO

2.1.1.1. Compuestos y reactivos

- 3g de grafito en polvo (99% pureza, malla 325)
- 69 ml de &cido sulfurico concentrado (H,S0,)

- 9 gde permanganato de potasio (KMnO,)

- 650 ml de agua destilada

- 30 ml de peroxido de hidrégeno al 30 % (H,0,)
- 750 ml de &cido clorhidrico 1:10 (HCI)

2.1.1.2. Materiales y equipos

- Balanza digital

- Matraz

- Varilla de agitacion

- Agitador magnético

- Sorbona o campana de extraccion de gases
- Vaso de precipitacion

- Bomba de vacio

- Papel filtro

- Kitasato
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- Termocupla
- Pipeta

- Equipo de ultrasonido

2.1.1.3. Proceso de sintesis de éxido de grafeno

Los 3 gramos del polvo de grafito se colocd en un matraz seguido de 69 ml de acido sulfirico
(H,S0,) concentrado; consecuentemente y de manera lenta, se afiadié permanganato de potasio
(KMnO,); y, con la ayuda de la varilla de agitacion se mantuvo bajo movimiento constante hasta
mezclar todos los compuestos, para controlar la reaccion exotérmica se usé un bafio de hielo, de
modo que la temperatura de la mezcla se mantuvo por debajo de 20 ° C durante 45 min; las

mediciones para el control de la temperatura se lo realizé usando una termocupla.

Con la ayuda de un agitador magnético la mezcla se removié nuevamente manteniendo una
temperatura por debajo de 35 ° C durante 45 min; entonces, se agregé 150 ml agua destilada, la
cual causé una efervescencia violenta; ademas, de una fuerte reaccién exotérmica que alcanzé la
temperatura de 100 °C. Después de 1 hora de reposo, se agregaron juntamente al matraz 500 ml
de agua destilada con 30 ml de per6xido de hidrégeno (H,0,) al 30%, dado asi por finalizado el
procedimiento cuando la reaccion se tornd de color amarillo brillante. Para el proceso de
exfoliacién la suspension se lavé utilizando una solucién de 750 ml de acido clorhidrico (HCI)
1:10, con los cual se eliminaron los iones metalicos. Esta parte de la técnica fue realizada mediante

papel filtro, un kitasato, la bomba de vaci6é y embudo biichner con corcho.

Primero se introdujo el embudo con corcho en el kitasato asegurandonos que no tenga fugas,
seguidamente se coloco un pedazo del papel filtro en el embudo y se agreg6 la solucién de GO
continuando con un poco de &cido clorhidrico; manteniendo una relacion de 5 a 1, es decir por
cada 5 partes de la suspension de GO se agregaba una parte de &cido clorhidrico. Una vez filtrada
toda la suspension de GO, el s6lido que qued6 en el papel filtro fue introducido en la estufa a una

temperatura de 60 ° C por 2 horas.

La aglomeracién obtenida se dispers6 en agua destilada en estado estatico durante 2 a 3 horas,
removiendo sutilmente de forma manual con varilla de vidrio cada 30 minutos. El procedimiento
de lavado de la suspensién se repitié durante una semana de 7 a 9 veces, hasta obtener un pH de
7 (neutro). Tras la dltima lavada, la pasta de GO recogida en el papel filtro fue dispersada
mediante ultrasonido. Una vez dispersada todo el GO en el agua destilada se obtuvo una

suspension de color marrédn la cual se distribuyé en tubos de ensayo
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Finalmente, se centrifugd la suspensién de GO a 4000 rpm por 30 minutos, de modo que se
elimind cualquier GO no exfoliado. Una vez terminado el proceso de centrifugado se recuperd el
solido de los tubos con un proceso de secado de 1 horaa 60 ° C en la estufa para continuar con su

caracterizacion.

2.2. Sintesis de 6xido de grafeno reducido

Para el proceso de reduccion del 6xido de grafeno se utiliz6 como agente reductor al acido

ascérbico y al acido citrico.

2.2.1. Reduccion mediante acido ascorbico

2.2.1.1. Compuestos y reactivos

- 30mldeGO
- 0.35 g de acido ascorbico (C4HgOg)
- 200 ml de agua destilada

2.2.1.2. Materiales y equipos

- Balanza digital

- Matraz

- Varilla de agitacion

- Vaso de precipitacién
- Pipeta

- Mufla

2.2.2. Técnica de reducciéon mediante acido ascorbico

Se tomo en una pipeta 30 ml de 6xido de grafeno (3 tubos de ensayo aproximadamente) y, en un
matraz se colocé el GO conjuntamente con los 0.35 g de &acido ascorbico (C¢HgOg).
Inmediatamente se agregé los 200 ml del agua destilada, y, con la ayuda de la varilla de agitacion

se revolvio la suspension hasta obtener una mezcla homogénea.

Posteriormente y terminado el proceso de mezcla con la varilla de agitacion, la suspension se

coloc6 en un molde de aluminio, el mismo que se introdujo la estufa a una temperatura de 80 °C
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por 2 horas para evaporar toda el agua contenida en la suspension; y después, a la mufla a una

temperatura de 700 °C por 24 horas, terminado asi el proceso de reduccion.

2.2.3. Reduccién mediante acido citrico

2.2.3.1. Compuestos y reactivos

- 57mlde GO

- 6. gdeécido citrico (C¢HgO7)
- 650 ml de agua destilada

- Aceite

2.2.3.2. Materiales y equipos

- Balanza digital

- Matraz

- Varilla de agitacion

- Vaso de precipitacién
- Termocupla

- Pipeta

2.2.3.3. Técnica de reduccién mediante acido citrico

Con la ayuda de una pipeta se midieron 27 ml de GO, y, conjuntamente con los 6 g de acido
citrico se afiadié a un matraz. EI matraz se conservé en un bafio de aceite a 60°C y, con la ayuda

de un agitador magnético la mezcla se mantuvo en movimiento constante durante 2 horas.

El control de la temperatura de la reaccion exotérmica se lo hizo con una termocupla, de
manera que, si la temperatura sobrepasaba los 60 °C, se introducia un cubo de aceite congelado
para mantener la reaccion en la temperatura indicada inicialmente. Pasadas las dos horas de
agitacion, la suspension se dej6 en reposo durante 30 minutos y finalmente se pasé del matraz a
tubos de ensayo, para después lavarla con agua destilada y centrifugarla por 1 hora. Proceso que
se repitié un total de 3 veces, a fin de eliminar las impurezas del 4cido citrico u otro reactivo

guimico presente en la suspension.
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2.3. Concentracién de la suspension

Después de recuperar el GO y rGO, estos dos materiales fueron puestos en suspension de agua
destilada, motivo por el cual fue necesario calcular la concentracion presente en cada una de las

muestras.

2.3.1. Concentracidn de 6xido de grafeno

La concentracion en la suspension de oxido de grafeno se conocié mediante el siguiente
procedimiento; primero se pesé el vidrio reloj en una balanza digital, después, con la ayuda de
una pipeta se colocd 10 ml de la suspension de GO en el vidrio reloj, luego se introdujo la muestra
con el vidrio reloj en la estufa a una temperatura de 50 °C durante 24h, para que se evapore toda
el agua contenida en ella. Con la muestra ya seca, se peso el vidrio reloj con el GO, de manera
que, con la resta de ambos pesos observados en la figura 1-2 se obtenga el peso de la

concentracion. La tabla 1-2 muestra el resumen del peso calculado de la concentracién.

m— |
Figura 10-2. Diferencia de peso GO.

Realizado por: Lunavictoria M, 2020.

Tabla 1-2: Peso de la concentracién éxido de grafeno.

‘ Materiales Peso
Peso del vidrio reloj 35.966 g
Peso del vidrio reloj y la suspension de GO 36.095 g
Peso de la concentracion 0.1291 g =129.1 mg

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.

23



2.3.2. Concentracién de éxido de grafeno reducido mediante &cido ascérbico

De igual manera para calcular la concentracién de éxido de grafeno reducido, se utilizd la misma
cantidad de suspension, los mismos materiales y el mismo procedimiento de medicion de la

suspension de GO. Obteniendo asi los siguientes resultados mostrados en la tabla 2-2:

Tabla 2-2: Peso de la concentracion éxido de grafeno reducido

GO 36,2064 g 36,2315 ¢ 0.0251 g =25.1 mg
rGO-AA 36.2064 g 36.2194 g 0.01304 g = 13,04 mg
rGO-AC 36.2194 g 36.2198 g 0.01338 g = 13.39 mg

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020

Figura 11-2. Diferencia de peso rGO.

Realizado por: Lunavictoria M, 2020.
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CAPITULO 11l

3. MARCO DE RESULTADOS Y DISCUSION DE LOS RESULTADOS

3.1. Resumen de la cantidad de GO y rGO obtenido y su concentracion

Como se observa en la tabla 1-3, el peso recuperado de GO fue de 2,8 gramos el cual es un
indicador positivo de la eficiencia obtenida con el método de sintetizacion utilizado; siendo este
valor del 93,3 %.

A pesar de que se utiliz6 3 g de grafito y que las condiciones en que se llevo a cabo el proceso de
sintetizacion fueron dptimas y adecuadas se obtuvo una cantidad de GO menor a los 3 gramos de
grafito inicialmente empleados; claro esta que en articulos ya publicados el indice de recuperacion
es de hasta un 300 % por gramo de grafito empleado; pero el porcentaje de pérdida se eleva por
el método de filtrado ocupado. En cambio, el peso recuperado de rGO fue de 0,14 g, es claro que
este valor es sumamente bajo, pero es debido a que Unicamente se utilizd 57 ml para reducir el
oxido de grafeno y como en uno de los procesos de reduccion se empled como factor fundamental

la temperatura, sometiendo el GO a 700 °C por lo cual se redujo de forma considerable.

En la tabla 1-3 y 1-4 se observa el resumen de pesos y concentraciones de GO y rGO
respectivamente, como se explicé anteriormente para reducir al xido de grafeno se utilizaron el
acido citrico y el &cido ascorbico; y ademas se realiz6 un proceso de reduccion por shock térmico
en el cual fue indispensable usar la mufla y al someter al material a temperatura de 700 °C, el

peso resultante fue muy bajo; presentando el valor de 0,0058 gramos.

Las pérdidas de material sintetizado se deben al proceso de recuperacion y reducciéon usado;
teniendo en cuenta que, antes de tener completamente exfoliado el 6xido de grafeno, debe pasar
por un proceso de filtrado, centrifugado y secado en la estufa, o que ocasiona que un porcentaje
de las particulas del material en suspension se pierda en el sobrenadante tras la centrifugacion y

de igual manera después de filtrar la suspensién obtenida.
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Tabla 1-3. Resumen de sintesis de GO y concentracién.

. Peso Volumen # Total tubos Peso Cantidad >
Material Concentracion

partida obtenido obtenidos recuperado media

GO 3g grafito 200 ml 24 2.88¢ 122.6 mg 12.26 mg/ml

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.

Cantidad media de GO contenida en cada uno de los tubos:

129,1 mg * 2™ = 122,645 mg ~ 0.12g de GO

i0ml

Concentracion de GO en suspension: 12.91 mg/ml

Tabla 2-3. Resumen de sintesis de rGO y concentracion.

Método de Peso rGO Cantidad media de rGO .
. . Concentracion
Reduccion recuperado contenida en los tubos
Acido ascérbico 0.06 g 12.39 mg 1,239 mg/ml
Acido citrico 0,08 ¢ 12,72 mg 1,272 mg/ ml
Shock térmico 0,0068g | @ emeeeeeeem e

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.

Cantidad media de rGO-AA contenida en cada uno de los tubos:

9.5ml

13,04 mg * om]

=12.39 mg = 0.01g de rGO

Cantidad media de rGO-AC contenida en cada uno de los tubos:

13,39 mg + 250 = 12.72 mg ~ 0.01g de rGO

Concentracion de rGO-AA: 1.239 mg/ml.
Concentracion de rGO-AC: 1.272 mg/ml.

3.2. Caracterizacion

Para el proceso de caracterizacion se tomo en cuenta las muestras obtenidas de GO y rGO,

analizando cada una de ellas y comparandolas con la literatura cientifica, para determinar si el
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método de oxidacion y reduccion usado fue efectivo; ademas, se utilizé para a identificar el
cambio en el 6xido de grafeno tras su proceso de reduccién. Indudablemente, como se utilizaron
dos tipos de agentes reductores al momento de la reduccion del GO, se analizé cada muestra,

teniendo el suficiente material para discutir y comentar cual de los dos procesos fue mejor.

3.2.1. Microscopia electrénica de barrido (SEM)

El polvo de grafito, el 6xido de grafeno y el éxido de grafeno reducido fueron observados en el
Microscopio Electronico de Barrido (SEM) modelo JSM-IT100LA, de la facultad de Mecéanica

de la ESPOCH:; con el fin de observar su morfologia y diferencias entre cada uno de ellos.

3.2.1.1. Resultado SEM del Grafito

En la micrografia de la figura 1-3, se pudo observar que el grafito presentaba una estructura
cristalina ordenada, ademas, se evidencié claramente que posee una alta pureza, tiene forma

compacta y hojas grandes.

De igual manera, se identificd que el grafito estd conformado por varias capas, cumpliéndose la
teoria que afirma que este material es aquel formado por varias capas de grafeno. Las micrografias
fueron tomadas con la ventaja de que el grafito es un material conductor, por lo que no fue

necesario metalizar la muestra para observarla en el microscopio.

SED 20.0kM WDM1OmmP.C.62 HV  x3,700  5Spm e
SED ESPOCH MECANICA + 0000

Figura 12-3. SEM del polvo de grafito.

Realizado por: Lunavictoria M, 2020.
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3.2.1.2.  Resultado SEM de Oxido de grafeno

En figura 2-3 obtenida tras la microscopia electrénica de barrido, se muestra en la naturaleza el
6xido de grafeno una superficie arrugada y ondulada en forma de velo, la cual fue resultado del
proceso de exfoliacion realizado tras oxidar el grafito, lo se debe a que el GO empieza a perder o
modificar su estructura sp2, convirtiéndose en una estructura con hibridacion sp3. Ademas, se
observaron desniveles en la superficie, asociados a la presencia de capas lamelares mdltiples y
fue posible distinguir que los bordes de cada una de ellas son méas gruesos, debido a que se

combinaron los grupos funcionales que contienen oxigeno.

SED 10.0kV 5um
SED ESPOCH

Figura 13-3. SEM de 6xido de grafeno.

Realizado por: Lunavictoria M, 2020.

3.2.1.3. Resultado SEM de Oxido de grafeno reducido

La morfologia del 6xido de grafeno reducido se puede ver en la figura 3-3, y esta tiene una
estructura totalmente distinta al 6xido de grafeno, ya que, presenta capas irregulares y plegables
por lo que es posible notar una estructura mas fragil y una pelicula ultrafina de grafeno obtenida

por la reduccion térmica de GO.

Debido a que en este material se redujo el porcentaje de Oxido y por ende, pierde grupos
funcionales oxigeno, la forma de velo comUn caracteristico en el 6xido de grafeno tiende a abrirse
dandonos la micrografia caracteristica en el Oxido de grafeno reducido, es evidente en la
micrografia que nuestro material se redujo y tiene concordancia con la publicacion realizada por
Dorfey (Dorfey, Mortari y Volkmer, 2017).
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SED 15.0kV
SED ESPOCH

Figura 14-3. SEM de dxido de grafeno reducido.

Realizado por: Lunavictoria M, 2020.

3.2.1. EDS o Espectrometria de dispersion de energia

El grafito con pureza de 99,99 % fue adquirido en Novaelemets; lo cual se verifico con un anélisis
EDS; de igual manera se aplico este andlisis al 6xido de grafeno y éxido de grafeno reducido,
para comparar el porcentaje de elementos en cada material; identificando asi. como aumentan o

disminuyen los picos de carbono (C) y oxigeno (O) presentes en 1os mismos.

3.2.1.1. Resultado del analisis EDS del Grafito

El EDS promedio del analisis mostrado en el grafico 1-3, dio como resultado una muestra de
grafito con el 99,46 % C; por lo que se afirmé que, el grafito presentaba una pureza adecuada y
apta para realizar el 6xido de grafeno, sin embargo se observo otro pico presente en el analisis, el
cual corresponde al aluminio (Al) , pero es relativamente bajo y no tiene relevancia para el
analisis, debido a que la muestra de polvo de grafito fue preparada en un stand de este material.
En la tabla 2-3 se observa los resultados en porcentaje de cada elemento presente el polvo de

grafito.

Tabla 2-3. Resultados EDS del polvo de grafito.

Formula mass% Atom%  Sigma Net K ratio Line

o 14923 9946 022 1s00a1 U7
196 o054 ooz 138 %P K

Total 151.19 100.00

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.
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Grafico 1-3. EDS del polvo de grafito.

Realizado por: Lunavictoria M, 2020.

3.2.1.2. Resultado del analisis EDS de Oxido de grafeno

EL anélisis EDS practicado al GO y que se muestra en el gréafico 2-3, muestra resultados de un
69.37 % de carbono (C) y 30.63 % de oxigeno (O), por lo que es evidente que la técnica de
oxidacion usada, el método de Hummers modificado, logré oxidar al grafito; pero al comparar
con un estudio de EDS realizado por Eduardo Tovar Martinez (Tecnoldgica, 2017), del Instituto
Potosino de Investigacion Cientifica y Tecnoldgica (IPICYT), se determind que la técnica tuvo
un inconveniente, ya que en la grafica se observé un pico de oxigeno muy pequefio en
comparacion al carbono y de igual manera, en los porcentajes de cada elemento contenido tras
realizar dicho estudio, al comparar el 32,3 % de oxigeno del articulo mencionado con el 30,63 %
de O obtenido en este estudio. Motivo por el que se deduce que se obtuvo Oxido de grafeno
parcialmente oxidado. En la tabla 3-3 se observan los porcentajes de cada elemento presente en
la muestra de GO, esta claro que hay una cantidad minima de azufre (S), pero es debido a que se
uso6 acido sulfarico como agente oxidante; motivo por el que debi6é quedar algln rastro de este

elemento en la muestra analizada

Tabla 3-3. Resultados EDS éxido de grafeno.

‘ Formula mass% Atom% Sigma | Net Kratio  Line
C 75.19 69.37 0.28 25871 0.5694877 K
0] 44.23 30.63 0.33 6909  0.1614280 K

Total 119.42  100.00

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.
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Gréfico 2-3. EDS oxido de grafeno.

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.

3.2.1.3. Resultado del analisis EDS de Oxido de grafeno reducido

Al comparar el anélisis EDS y los picos de carbono (C) y oxigeno (O) mostrados en los graficos
3-2'y 3-3, se determind que, en el GO se tuvo un proceso de reduccién efectivo, el mismo que se

refleja con los resultados obtenidos.

Las dos muestras analizadas difieren en el porcentaje de reduccién presentado en los picos de
carbono (C) y oxigeno (O) existentes en el analisis EDS; motivo por el cual, se afirma que el
acido ascorbico es un mejor agente reductor y brinda un proceso de reduccion eficaz, el mismo

que se refleja con los datos obtenidos.

La primera muestra de rGO analizada fue en la que se usé como agente reductor al acido citrico,
el que produjo un 74.47 % de carbono (C), un 25.40 % de oxigeno (O); y por otro lado, el agente
reductor en la segunda muestra, fue el acido ascorbico el que produjo un 81,34 % de carbono (C)
y un 18,66 % de oxigeno.

Se debe tener en cuenta que las dos muestras de rGO presentaron un porcentaje de reduccion,
pero la diferencia radica en el tamafio de los picos y su porcentaje de reduccion; tomando en
cuenta que, al aplicar el analisis EDS, la muestra en la cual se emple6 la mufla para proceso de

reduccion, mostré mejores resultados que, en la que se utilizo un bafio de aceite. Llegando a la
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conclusién que la temperatura es factor fundamental al momento de reducir el 6xido de grafeno
y que la muestra de 6xido de grafeno reducido obtenido con &cido ascérbico presenta un mejor

porcentaje de reduccion que la obtenida mediante acido citrico.

De igual manera en las tablas 4-3 y 4-4, se puede observar la diferencia de los porcentajes de
carbono (C) y oxigeno (O) contenido en cada muestra
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Grafico 3-3. EDS de rGO mediante acido citrico.

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.
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Gréfico 4-3. EDS de rGO mediante acido ascorbico.
Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.
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Tabla 4-3. Resultados EDS de rGO mediante acido citrico.

‘ Formula mass% Atom% Sigma  Net Kratio Line ‘
© 85.84 74.47 0.29 29832  0.6566796 @ K
o] 38.99 25.40 0.33 | 5506 | 0.1286415 | K
Total 125.24 100.00

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.

Tabla 5-3. Resultados EDS de rGO mediante acido ascorbico.

Formula mass% Atom%)| Sigma  Net Kratio Line

C 60.35 81.34 0.28 16036 @ 0.3862659 K
O 18.44 18.66 0.21 3041 | 0.0697741 K
Total 78.80 100.00

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.

3.2.2. UV-Visible

El 6xido de grafeno (GO) y el 6xido de grafeno reducido (rGO) se confirmaron mediante el equipo
de espectroscopia UV-Visible Thermo Scientific, modelo G10s, con el fin de observar sus picos
caracteristicos y sabe si tenian concordancia con los articulos ya publicados.

3.2.2.1. Resultado UV-Vis de Oxido de Grafeno

El espectro del 6xido de grafeno en suspension del grafico 7-3, mostré un pico de adsorcion
maxima de 229 nm, este pico de absorcion es atribuible a la transicion n-n* de los enlaces
aromaticos C=C, el cual es caracteristico de este tipo de material, por lo que se puede validar el
método usado para oxidar al grafito y de igual manera corroborar con el estudio realizado por

Suman Thakur and Niranjan Karak en la Universidad de Tezpur en India (Thakur y Karak, 2012).
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Grafico 5-3. Espectro UV de GO.

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.
3.2.2.2. Resultado Uv-Vis de Oxido de Grafeno Reducido

La reduccion de GO por &cido ascorbico mostrada en el espectro del gréafico 8-3, produjo un efecto
batocrémico o llamado también desplazamiento al rojo, con el que su obtuvo un pico de 272 nm.
Este pico de absorcién muestra que la conjugacién aromatica de las laminas de grafeno se

restablece después del proceso de reduccion y también confirma que el GO se esta reduciendo.

La recuperacion de la conjugacion electronica en rGO es muy importante y esto contribuye a las
propiedades del rGO, por lo que se confirm6 que la proporcién de acido ascérbico usada y el

tiempo de reduccion en la mufla fue efectivo al momento de reducir el 6xido de grafeno.
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Gréfico 6-3. Espectro UV de rGO con 4cido ascérbico.

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.
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Una vez completa la reduccion de GO por acido citrico, se observo un desplazamiento al rojo con
un pico caracteristico de 266 nm. Este pico es mas bajo que el que se muestra después de la
reduccion mediante el &cido ascorbico. Por lo que los resultados parecen indicar que hay una
reduccion parcial del GO, afirmando que el proceso de reduccion mas efectivo fue con el uso del
acido ascorbico.
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Grafico 7-3. Espectro UV de la reduccién de rGO con acido citrico.

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.

Al realizar el anlisis y comparacion de cada uno de los espectros en dispersion acuosa, se tiene
un pico de absorcion principal a 229 nm y un pico a 300 nm, que se atribuye a la transicion w-n*

de los enlaces C = C y la transicion n-n* de los enlaces C = O, respectivamente.

Las caracteristicas morfoldgicas del 6xido de grafeno pueden ser eliminadas tras someterlo a un
tratamiento quimico de reduccion a una temperatura menor a 100 °C; las mismas que son
comparables o significativamente mas altas que las de rGO que se han reducido a temperaturas
mucho mas altas. Estos resultados indican que el recocido suave de rGO con &cido citrico es
suficiente para lograr una red extendida de carbono sp2 que sea comparable a la de GO altamente

reducida mediante acido ascérbico.

3.2.3. Espectroscopia Infrarroja

El andlisis de espectroscopia infrarroja es un instrumento Gtil para la caracterizacion de derivados
de grafeno. Esta técnica permite observar bandas y grupos funcionales existentes como hidroxilos,

aminas, carbonilos, entre otros; por tal motivo fue indispensable realizar este analisis para conocer
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la estructura y los grupos funcionales del GO y rGO; mismo que fue realizado en el

espectrofotometro modelo FT/IR-4100.

3.2.3.1. Resultado FT-IR de Oxido de grafeno

El grafico 5-3, muestra el espectro infrarrojo de 6xido de grafeno (GO), en el cual se observo que
la banda de absorcién a 3353 cm-1 correspondio a la vibracion de estiramiento del enlace O-H,

es decir, a los grupos hidroxilos presentes en el grafito.

La banda a los 2889 cm-1, correspondi6 a la vibracién de estiramiento de grupos carbonilos. La
presencia de bandas CH, sugirieron que el grafito se oxid6 de manera aceptable al aplicar el
método anteriormente detallado, ademas, el espectro de FTIR de GO presentd bandas de
absorcion que correspondieron al estrechamiento de grupos hidroxilos y carbonilos C=0,
alrededor de 1773 cm-1 y 1638 cm-1 respectivamente. Adicionalmente, GO present6 dos bandas
de absorciona 1222 cm-1y a 1055 cm-1, las cuales correspondieron a la vibracion de estiramiento

de los enlaces C-O-C.
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Gréfico 8-3. Espectro FTIR de GO.

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.

Estos resultados tienen correlacion con trabajos previos (Dorfey, Mortari y Volkmer, 2017)
donde, al utilizar el método de oxidacion de Hummers se observaron bandas de absorcién a 1650

cm-1, bandas alrededor de 3000 cm-1 y 3500 cm-1, los que corresponden a grupos epoxi,

36



carbonilo, enlaces C-O y C-OH, respectivamente.

3.2.3.2. Resultado FT-IR de Oxido de grafeno reducido

El grafico 6-3, muestra el espectro infrarrojo de éxido de grafeno reducido (rGO), tras observar
los picos caracteristicos obtenidos se determiné que la banda de absorcion a 3368 cm-1

correspondi6 a la vibracion de estiramiento del enlace O-H, es decir, a los grupos hidroxilos.

El picoa2919y 2851 cm-1, correspondié a la vibracion de estiramiento simétrico y antisimétrico
de los grupos carbonilos CH. El correspondi6 bandas de absorcién que correspondieron a grupos

hidroxilos y carbonilos C=0, alrededor de 1638 cm-1 respectivamente.

Se observd también que la intensidad de los picos decreci6, lo que confirmé la reduccion de los
grupos funcionales de oxigeno para formar rGO. La apariencia de estas bandas indico que el 6xido
de grafeno se redujo de una manera aceptable y a la vez hubo correlacion con los picos
caracteristicos mostrados en la publicacién de la universidad de Bharathiar en India (Minitha y
Rajendrakumar, 2013).
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Gréfico 9-3. Espectro FTIR de rGO.

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.
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3.2.4. Espectroscopia Raman

3.2.4.1. Grafito
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Gréfico 10-3. Espectro Raman del polvo de grafito.

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.

El espectro Raman del polvo de grafito muestra un pico G prominente correspondiente a la
dispersion de primer orden, la banda G generalmente se asigna al fondn de centro de zona E2g,
de C &tomos de sp2, esto se debe a las débiles fuerzas de la capa intermedia. La banda D no existe
en el espectro Raman, mientras que la banda G se amplia y cambia a 1575 cm-1. Ademas, en la
region 2D se puede ver a 2712 cm-1; las mismas que con caracteristicas de un espectro de grafito
pristino. Las bandas G y 2D concuerdan con los indicados en la literatura para el espectro Raman

de grafito (Tuinstra y Koenig, 1970).

3.2.4.2. Oxido de grafeno

La espectroscopia Raman de éxido de grafeno fue esencial para comprobar que se sintetizé de
manera correcta este material, por lo cual los resultados se muestran en la figura 11-3 esenciales
para afirmar que se obtuvo GO. El espectro Raman de GO present6 un pico de banda D en 1355
cm -1, que corresponde al modo de respiracion de fonones de punto k de simetria Alg, mientras
que la banda G se ampliay se desplazaa 1578 cm-1. Ademas, se observa que la banda D se vuelve
prominente, lo que indica que la reduccién en el tamafio de los dominios sp2 en el plano,
posiblemente debido a la oxidacion extensa. A diferencia del espectro caracteristico del grafito
gue presenta un espectro con picos muy finos la banda G en el 6xido de grafeno se ensancha lo

cual se puede comprobar con la altura media del pico.
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Graéfico 11-3. Espectro Raman de Oxido de Grafeno

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.

3.2.4.3. Oxido de grafeno reducido

Los cambios estructurales significativos en el rGO ocurren durante el procesamiento quimico de
oxido de grafeno. En el espectro Raman de GO, tanto la banda D como la banda G se cambiaron
a 1349 c-1y 1598 cm-1, respectivamente, la respuesta de la banda D que se origina en los bordes
se puede atribuir a defectos o al desglose de la simetria traslacional, mientras que la banda G

corresponde a la dispersion de primer orden del modo E2g del dominio sp2 del grafito.
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Gréfico 12-3. Espectro Raman de Oxido de Grafeno Reducido.

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.
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Ademas, la fuerza relativa de la banda D en comparacion con la banda G depende en gran medida
de la cantidad de desorden en los materiales grafiticos es por tal motivo que en el 6xido de grafeno
reducido existe una predominancia en el pico D diferenciandolo totalmente del espectro

caracteristico de GO.

Una vez que se analizaron los espectros raman correspondientes a cada muestra se observé que
cada espectro muestra similitud entre los picos caracteristicos de GO y rGO, tal y como se muestra
en el estudio publicado por “Instituto Tecnologico Educativo de Creta (TEI)” (Konios et al.,
2014).
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CONCLUSIONES

- En el presente trabajo se realizé la sintesis de 6xido de grafeno desde el polvo de grafito
mediante su oxidacién, para cumplir con este objetivo se empled acidos y otros agentes
guimicos oxidantes, ademas se variaron diferentes parametros en el proceso como el tiempo
de sonicacién, tiempo y velocidad de centrifugacién; de modo qué, mediante
experimentacion se entendié como influye cada parametro de acuerdo al tiempo aplicado en

el proceso.

- Eneste estudio, se probaron dos métodos diferentes para preparar 6xido de grafeno reducido.
Segun los resultados tras la caracterizacion, el método en el que se empled como agente
reductor al acido ascdrbico mostré mejores resultados que el 6xido de grafeno obtenido con
el acido citrico y estd debido a que con un agente reductor como este se necesitan tiempos
controlados en la reaccién, ya que una alteracion de los mismos puede causar una mayor

oxidacién y no una reduccién que es la que se espera.

- El 6xido de grafeno exhibié una buena estabilidad en el agua debido a los grupos que
contienen oxigeno hidrofilico y las capas delgadas de cada lamina de GO, por lo que fue

sencillo mantenerlo en suspensién, calculando su concentracidn que fue del 12,91%.

- Mediante espectroscopia UV-visible se pudo constatar la presencia del 6xido de grafeno por
su pico caracteristico en torno a 229 nm que corresponde a la transicion -n* caracteristico
de los al6tropos de carbono; y el 6xido de grafeno reducido que presenta una ligera curvatura

en torno a los 272 nm lo cual denota la funcionalizacion que ocurre en las suspensiones.

- Ladiferencia entre la estructura del GO y la del rGO radica en la gran cantidad de grupos
funcionales unidos al plano basal de carbono y los defectos estructurales dentro del plano,
los cuales disminuyen drasticamentes los grupos oxigeno. Por lo tanto, se puede considerar
que la reduccion de GO esta encaminada a lograr la eliminacién total o parcial de grupos

funcionales.

- El espectro infrarrojo realizado a las suspensiones, demostré la existencia de los distintos
grupos funcionales; para el éxido de grafeno se evidenciaron grupos carbonilos en torno a
los 3000 y 3500 cm-1; y para el 6xido de grafeno reducido se observé un pico caracteristico
a los 3368 cm-1 correspondiendo al estiramiento del enlace O-H. Es verdad que existen otros
picos que casi no tiene correspondencia con el espectro caracteristico de cada una de las

muestras, pero esto puede ser debido a que el equipo no estuvo calibrado adecuadamente.
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Finalmente, en el espectro Raman del polvo de grafito, se denotan dos picos delgados, siendo
estos los picos caracteristicos de este material. Mientras que el 6xido de grafeno el pico D se
va a disparar por la presencia de grupos funcionales y el G se va a ensanchar, lo cual es todo
lo contrario al espectro del 6xido de grafeno reducido; llegando asi a la conclusion que los
espectro producidos por el grafito, el de 6xido de grafeno y el 6xido de grafeno reducido
presentan una notable diferencia, afirmando mediante comparacion con literatura cientifica

gue el método usado para sintetizar cada nanimaterial fue efectivo
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RECOMENDACIONES

- Se recomiendo continuar con la presente investigacion para lograr implementar el 6xido de

grafeno en aplicaciones medio ambientales, como filtros, nanoportadores, etc.

- Se recomienda tener mucho cuidado con la medida de reactivos, ya que estas pequefias
alteraciones posteriormente pueden repercutir en los resultados finales de manera

significativa.

- Verificar la calibracion de los equipos de caracterizacion utilizados para obtener espectros
mas confiables, especialmente en los equipos que utilicen unidades pequefias a escala micro

0 nano.
- Serecomienda que para un mejor entendimiento de todas estas bandas caracteristicas de los

espectros Raman, se puede investigar de mejor manera a través de las bases de datos en

bibliotecas virtuales, manuales dentro del equipo de caracterizacion y articulos cientificos.
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ANEXOS

ANEXO A: Imégenes SEM de GO.
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Figura 1A. Espectro SEM de GO a 1um.

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.
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Figura 3A. Espectro SEM de GO a 10um.

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.

ANEXO B: Iméagenes SEM de rGO.

SED 15.0kV @ x1,800
{SED ESPOCH

Figura 1B. Espectro SEM de rGO a 10um.
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Figura 2A. Espectro SEM de GO a 5um.

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.
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Figura 4A. Espectro SEM de GO a 1um.

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.
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Figura 2B. Espectro SEM de rGO a 5um.




Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020. Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.
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SED ESPOCH SED ESPOCH
Figura 3B. Espectro SEM de rGO a 5um. Figura 4B. Espectro SEM de rGO a 5um.
Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020. Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.

ANEXO C: Equipos usados para la sintesis de GO y rGO.

Figura 1C. Mufla de conveccion forzada. Figura 2C. Embudo Biichner y papel filtro

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020. Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.



Figura 3C. Proceso de filtracion

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.

Figura 4C. Proceso de enfriamiento bajo hielo. Figura 5C. Matraz erlenmeyer.

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020. Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.






Figura 10C. Varilla de agitacion ~ Figura 11C. Agitador magnético, proceso de reduccion.

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020 Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.

Figura 12C. Maquina centrifuga.

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.



Figura 13C. Mufla

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.

ANEXO D: Equipos usados para la caracterizacion de GO y rGO.

Figura 1D. Espectrometro Ftir.

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.






ANEXO E: Muestras de Oxido de grafeno en suspension.

Figura 1E. Oxido de grafeno en suspension. Figura 2E. Oxido de grafeno centrifugado.

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020. Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.

Figura 3E. Muestras de GO.

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.



ANEXO F: Muestras de Oxido de grafeno reducido en suspension y después del shock térmico.

Figura 1F. rGO despues del shock térmico. Figura 1A. Muestra rGO en suspension.

Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020. Realizado por: Lunavictoria, Miguel, 2020.
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