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RESUMEN

La nanotecnologia es una ciencia multidisciplinaria que estudia y manipula materiales a
escala nanométrica, donde las propiedades fisicas, quimicas y biolégicas se alteran
significativamente. Esta disciplina ha revolucionado areas como la medicina, la energia y
los materiales avanzados, permitiendo el disefio de estructuras funcionales con alta
precision. Dentro de este campo, los nanohibridos emergen como materiales compuestos
que combinan propiedades de componentes organicos e inorganicos, ofreciendo
caracteristicas Unicas como alta resistencia, biocompatibilidad y multifuncionalidad. Estos
materiales tienen aplicaciones en sensores, catalisis, almacenamiento de energia y
sistemas de administracion de farmacos, posicionandose como soluciones innovadoras
frente a desafios tecnoldégicos y ambientales. La integracion sostenible de los nanohibridos,
a menudo mediante sintesis verde, resalta su potencial en un desarrollo responsable y
eficiente. En el presente trabajo se realiz6 la sintesis para la obtencién de nanohibridos
utilizando nanoparticulas metalicas mediante sintesis verde y nanotubos de carbono y éxido
de grafeno. Las nanoparticulas metalicas utilizadas fueron cobre, oro y plata las cuales
fueron sintetizadas con estabilizadores organicos tales como cascara de naranja, cascara
de platano y hueso de aguacate. De igual forma se realizé la sintesis de nanotubos de
carbono y oxido de grafeno. Para la obtencién de nanohibridos, se sintetizé el éxido de
grafeno con las nanoparticulas metalicas, asi como los nanotubos de carbono de igual
forma. Se caracterizé mediante las técnicas de Raman, en donde se observa la presencia
de nanotubos de carbono y 6xido de grafeno, espectroscopia Ultravioleta/visible (UV-Vis)
de las nanoparticulas metélicas con nanotubos de carbono y éxido de grafeno en la cual se
determina la presencia de nanohibridos con nanoparticulas de oro y nanotubos de carbono
y microscopia electronica de barrido (MEB) la cual solo se realiz6 en las nanoparticulas de
oro con extracto de aguacate y nanotubos de carbono en donde se confirma la

presencia de ambos materiales.



ABSTRACT

Nanotechnology is a multidisciplinary science that studies and manipulates materials at the
nanoscale, where physical, chemical, and biological properties are significantly altered. This
discipline has revolutionized fields such as medicine, energy, and advanced materials,
enabling the design of functional structures with high precision. Within this realm,
nanohybrids emerge as composite materials combining the properties of organic and
inorganic components, offering unique characteristics such as high strength,
biocompatibility, and multifunctionality. These materials find applications in sensors,
catalysis, energy storage, and drug delivery systems, positioning themselves as innovative
solutions to technological and environmental challenges. In this work, nanohybrids were
synthesized using metallic nanoparticles obtained through green synthesis, as well as
carbon nanotubes and graphene oxide. The metallic nanoparticles used included copper,
gold, and silver, synthesized with organic stabilizers such as orange peel, banana peel, and
avocado seed. Additionally, carbon nanotubes and graphene oxide were synthesized. To
form nanohybrids, graphene oxide was combined with metallic nanoparticles, and similarly,
carbon nanotubes were hybridized. Characterization techniques included Raman
spectroscopy, confirming the presence of carbon nanotubes and graphene oxide; UV-Vis
spectroscopy, which demonstrated the formation of nanohybrids with gold nanoparticles and
carbon nanotubes; and scanning electron microscopy (SEM), performed on gold
nanoparticles synthesized with avocado extract and carbon nanotubes, confirming the

presence of both materials.
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INTRODUCCION

La nanotecnologia, una de las disciplinas cientificas mas innovadoras del siglo XXI, explora
y manipula la materia a escala nanométrica, donde las propiedades fisicas, quimicas y
biolégicas de los materiales presentan caracteristicas unicas. Este enfoque ha permitido
desarrollar materiales avanzados con aplicaciones revolucionarias en areas como la
medicina, la energia, la electrénica y la sostenibilidad ambiental. Entre estos desarrollos
destacan los nanohibridos, que combinan componentes organicos e inorganicos para
aprovechar lo mejor de ambos mundos, ofreciendo propiedades multifuncionales como alta

resistencia, reactividad quimica especifica y estabilidad térmica.

En este contexto, la sintesis verde surge como una alternativa sostenible frente a los
métodos tradicionales de fabricacion de nanomateriales, que suelen involucrar quimicos
toéxicos y altos consumos energéticos. La sintesis verde emplea reactivos no toxicos,
fuentes renovables y condiciones de reaccidén suaves, promoviendo la sostenibilidad y
reduciendo el impacto ambiental. En la creacién de nanohibridos, esta metodologia permite
integrar componentes biocompatibles y sostenibles sin comprometer el rendimiento, lo que
resulta crucial para aplicaciones en biomedicina, descontaminacion ambiental y energias

renovables.

La interseccion de la nanotecnologia, la sintesis verde y los nanohibridos no solo abre
puertas a soluciones innovadoras en multiples sectores, sino que también representa un
compromiso con el desarrollo tecnolégico responsable y sostenible para enfrentar los

desafios globales actuales.



OBJETIVOS

General

e Desarrollar nanoestructuras conformadas por nanoestructuras base carbono vy
nanoparticulas metalicas, obtenidas por bioreduccion utilizando diferentes

estabilizadores.

Particulares

o Obtenery caracterizar nanoestructuras base carbono que se serviran como material
base.

e Implementar la bioreduccion como metodologia experimental para obtener
fitonanoparticulas metalicas utilizando diferentes estabilizadores.

e Formar las nanoestructuras hibridas a partir de la combinacién de las

nanoestructuras base carbono y las fitonanoparticulas.
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PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

La explotacioén de los recursos naturales es uno de los medios a través de los cuales el ser
humano sustenta su desarrollo, como, por ejemplo, a través del cultivo de productos para
alimentacion. El sector agricola es de gran importancia para el desarrollo de las
comunidades, y en muchos casos las tierras de cultivo estan expuestas a contaminacién
que puede permear en los cultivos, afectando la salud de las personas que los consumen.
Lo anterior ha llevado al desarrollo de materiales basados en nanoestructuras para
responder a la contaminacién de suelos de cultivo y reducir el impacto de la polucion en
productos destinados a la alimentacion. Los métodos desarrollados para la obtencion de
dichos nanomateriales en muchos casos son demasiado caros, impactando el costo-

beneficio, lo que obstaculiza su desarrollo.

Por otro lado, los métodos para la obtencion de nanomateriales destinados para la
descontaminacion de suelos de cultivo tienen como consecuencia la sintesis de
compuestos contaminantes, lo que se contrapone al objetivo principal para el cual se crean
las nanoestructuras. El presente proyecto busca hacer frente a los factores de costo y
contaminacion de los actuales métodos para la generacién de nanoestructuras destinadas
a la descontaminacion de suelos de cultivo mediante el estudio, disefio, sintesis y

caracterizacion de nano-hibridos.
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JUSTIFICACION

En la actualidad el uso de la nanotecnologia se ha desarrollado exponencialmente en
diversos sectores de la industria que atienden a diferentes aplicaciones. En el mercado
internacional se pueden encontrar productos hechos a base de nanomateriales aplicados o
dirigidos a sectores que van desde la medicina hasta el sector alimenticio. Sin embargo,
uno de los campos mas importantes a atender haciendo uso de las extraordinarias
propiedades de los materiales en la escala del nanémetro, es su uso en la conservacién de
suelos, aguas y la calidad del aire. Considerando que, especificamente el Edo. de México
participa en gran medida en el sector agricola con la produccién de plantas, tunas, maiz y
otros, es de suma importancia contribuir a la mejora de este sector ya que la mayor parte
de los suelos de cultivo estan expuestos a contaminacion. Y aunque ya se han desarrollado
algunos materiales nanoestructurados, estos se han hecho a través de técnicas sofisticadas
en donde el proceso de su obtencién es demasiado costoso y a la vez genera subproductos

que contribuyen a la contaminacion del aire.

Debido a lo anterior, es de suma importancia que se generen materiales nanoestructurados
que combinen las extraordinarias propiedades que ofrecen las nanoestructuras base
carbono con las particulares propiedades de las nanoparticulas metalicas a través de

metodologias experimentales que sean amigables con el medio ambiente.
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MARCO TEORICO

Nanotecnologia

La nanotecnologia es la ingenieria, ciencia y aplicacion de materiales a escalas de un
tamafo muy pequefo, que se encuentra en un rango de 1 a 100 nanémetros (nm). A este
tamano, sus propiedades quimicas, biolégicas y fisicas de los materiales pueden cambiar

de manera significativa comparado con un tamafio macroscopico (Drexler,1986).

El campo que abarca la nanotecnologia es bastante extenso y tiene aplicaciones en:

Tabla 1 Campos de la nanotecnologia (Drexler,1986)

Desarrolla nanoparticulas que pueden
Medicina entregar farmacos directamente a las
células enfermas.

Mejora la eficiencia de las celdas solares,
Energia baterias de larga duracion y catalizadores
para reducir la contaminacion.

Permite la creacion de materiales mas
ligeros y resistentes (nanocompuestos),

Materiales L ,
usados en aeronautica, automaviles, ropa
deportiva, etc.

Permite desarrollar dispositivos mas
- equenos otentes, como chips
Electrénica Peq y b ’ Ps Yy

sensores con mayor capacidad de
procesamiento y almacenamiento.

Se utiliza para la remediacion de suelos y
aguas contaminadas, filtros de agua mas
eficientes, y soluciones para reducir las
emisiones de gases de efecto invernadero.

Medio ambiente

Tratamiento de suelos

La nanotecnologia tiene un papel importante en tratamiento de suelos contaminados,
aportando soluciones mas eficientes, selectivas y sostenibles para enfrentar la

contaminacion y degradacién ambiental.

Las nanoparticulas pueden ser utilizadas para descomponer o neutralizar contaminantes
en el suelo, como metales pesados, pesticidas y productos quimicos toxicos. Por otro lado,
los nanomateriales reactivos como el hierro cero Valente, es capaz de reducir
contaminantes persistentes como compuestos organicos clorados, los cuales son dificiles

de degradar por métodos convencionales.
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Las nanoparticulas tienen una gran relacion superficie-volumen, lo que les permite emplear
menores cantidades de material para obtener resultados mas eficientes en comparacion
con tecnologias tradicionales. Los métodos de remediacion basados con nanotecnologia
son mas rapidos y pueden acceder a zonas contaminadas que estan mas profundas o son

dificiles de alcanzar.

A diferencia de otros métodos que pueden ser invasivos y generar residuos secundarios, el
uso de nanoparticulas puede minimizar estos impactos. Los nanomateriales pueden
disefarse para ser selectivos, atacando solo a los contaminantes sin alterar las propiedades
del suelo o afectar al ecosistema. Los nanofiltros pueden utilizarse para eliminar
contaminantes de aguas subterraneas, evitando la contaminaciéon de agua asociada al

suelo.

En la agricultura, las nanoparticulas se pueden usar para controlar la liberacion de
nutrientes en el suelo, asegurando que los fertilizantes sean absorbidos de manera mas
eficiente por las plantas, lo que reduce el desperdicio y la contaminaciéon por escorrentia.
Los nanofertilizantes y nanopesticidas permiten una distribucion mas uniforme y controlada
de las sustancias quimicas, reduciendo la acumulacion tdxica en los suelos. La
nanotecnologia también tiene aplicaciones en la mejora de la estabilidad del suelo. Los
nanocompuestos se pueden usar para reforzar suelos erosionados o degradados,

mejorando su estructura y reduciendo la erosion por el viento o el agua.

Las ventajas que presentan los nanomateriales frente a los métodos convencionales es el

costo-beneficio, mayor efectividad y adaptabilidad.
Algunos ejemplos que actualmente se utilizan para la remediacion de suelos son:

Las nanoparticulas de didéxido de titanio se utilizan para la degradaciéon de contaminantes
organicos en el suelo mediante procesos fotocataliticos, las nanoesponjas que absorben
derrames de petréleo y otros contaminantes oleosos en el suelo y el agua y los nanotubos
de carbonoy otros nanomateriales que pueden ser utilizados como sensores para detectar

contaminantes presentes en el suelo en concentraciones muy bajas (Carrillo et al., 2009).

Sintesis verde

La sintesis verde es un enfoque de produccion de nanoparticulas y nanomateriales que
utiliza métodos ecoldgicos y sostenibles, disminuyendo el uso de productos quimicos

téxicos y los impactos negativos sobre el medio ambiente. A diferencia de los métodos
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tradicionales, que a menudo requieren el uso de sustancias peligrosas y condiciones
extremas (altas temperaturas, presiones o productos quimicos corrosivos), la sintesis verde
emplea materiales biolégicos o naturales como plantas, bacterias, hongos y algas para

reducir y estabilizar las nanoparticulas.

En la sintesis verde se utilizan organismos vivos o extractos biologicos como fuentes de
agentes reductores y estabilizantes, lo que evita el uso de sustancias quimicas nocivas. Por
ejemplo, compuestos presentes en plantas, como polifenoles, proteinas o azucares, pueden
reducir los iones metalicos a nanoparticulas. A diferencia de los métodos tradicionales que
requieren altas temperaturas o presiones, la sintesis verde puede llevarse a cabo a
temperatura ambiente o bajo condiciones ambientales benignas, reduciendo el consumo de
energia. Al eliminar o reducir el uso de quimicos peligrosos, la sintesis verde minimiza los
residuos contaminantes generados durante la produccién de nanoparticulas, haciéndola

mas respetuosa con el medio ambiente (Garzon, 2018).

Algunos métodos y materiales que se ocupan en la sintesis verde son los extractos de
plantas en donde los compuestos naturales presentes en las plantas (como flavonoides,
alcaloides, taninos, etc.) se han utilizado para sintetizar nanoparticulas de metales como
oro, plata y cobre. Estos extractos actuan como agentes reductores que convierten los iones
metalicos en nanoparticulas, y también sirven como agentes estabilizantes que evitan la
aglomeracion de las particulas. También se utilizan microorganismos como bacterias,
hongos y algas y estos pueden ser utilizados para producir nanoparticulas a través de
procesos bioquimicos. Los microorganismos tienen la capacidad de reducir metales a
escala nanométrica y generar particulas con propiedades especificas. De igual forma, los
polimeros naturales y biopolimeros tales como la quitina y el quitosano (derivados de
crustaceos), asi como proteinas, son empleados en la estabilizacién y produccion de

nanoparticulas con menor impacto ambiental (Garzén, 2018).

Las ventajas que ofrece la sintesis verde son eficiencia energética, pues al realizarse en
condiciones mas suaves, disminuye el consumo energético en comparacion con otros
métodos de sintesis. Es amigable con el medio ambiente evitando el uso de sustancias
téxicas, reduciendo la contaminacion y la generacién de residuos peligrosos. Es segura y
biocompatible pues los nanomateriales producidos por métodos verdes son mas seguros
para aplicaciones en medicina y otras areas sensibles, ya que presentan menor toxicidad
(Parveen et al.,2016).
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Compuestos base carbono

Nanotubos de carbono

Los nanotubos de carbono (CNT) son nanomateriales con amplias aplicaciones que se
producen a gran escala. Los CNT fueron vistos por primera vez por Sumio lijima en 1991 y

se distinguen por su estructura tubular hueca a escala nanométrica (Lijima,1991).

Las moléculas cilindricas de carbono presentan elevadas relaciones de aspecto (valores
longitud-diametro), normalmente superiores a 10°% con didmetros que van desde
aproximadamente 1 nandémetro hasta decenas de nandmetros y longitudes de hasta
milimetros. Esta estructura unidimensional Unica y sus propiedades concomitantes dotan a
los nanotubos de carbono de una naturaleza especial, lo que les confiere un potencial

ilimitado en aplicaciones asociadas a la nanotecnologia (Ren, 2024).

Dependiendo de la cantidad de capas, los CNT pueden dividirse en nanotubos de carbono
de pared simple (SWCNT) o de pared multiple (MWCNT). Tanto los SWCNT como los
MWCNT son nanomateriales ampliamente utilizados en aplicaciones comerciales,
especialmente en disenos de pilas de combustible (Arico et al., 2005), energia fotovoltaica
(Jariwala et al., 2013) y biomedicina (De Volder et al.,2013).

Un SWCNT puede describirse como un tubo largo formado por la envoltura de una unica
lamina de grafeno en un cilindro de aproximadamente 1 nanémetro de didmetro, cuyos
extremos estan tapados por jaulas de fullereno. Las estructuras de fullereno, con
estructuras alternas de cinco hexagonos adyacentes a un pentagono, forman la superficie
con la curvatura deseada para encerrar el volumen. Las paredes laterales de los nanotubos
de carbono estan formadas por laminas de grafeno compuestas por células hexagonales
vecinas (Ren, 2024).

Los MWCNT son ensamblajes de SWCNT alineados concéntricamente con diferentes
didmetros. La distancia entre conchas adyacentes es de aproximadamente 0,34
nanometros. Los MWCNT difieren de los SWCNT no sdlo en sus dimensiones, sino también
en sus propiedades correspondientes. Se han desarrollado varias técnicas para producir
nanotubos de carbono en cantidad considerable, con alto rendimiento y pureza,
manteniendo un coste razonable. Entre las técnicas mas desarrolladas figuran la descarga
por arco, la ablacién por laser y la deposicion quimica en fase vapor (CVD), y la mayoria de

los procesos implican costosas condiciones de vacio (Ren, 2024).
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Algunas propiedades de los nanotubos son las siguientes:

e Alta conductividad térmica

e Alta conductividad eléctrica

o Elasticidad de ~18% de alargamiento hasta el fallo
¢ Resistencia a la traccién muy alta

e Flexibilidad

o Bajo coeficiente de expansion térmica

e Buena emision a campos de electrones

La naturaleza unica del carbono se combina con la perfeccion molecular de los CNT de
pared simple para dotarlos de propiedades materiales extraordinarias, como una
conductividad térmica y eléctrica, rigidez, resistencia y tenacidad muy elevadas. Es el Unico
elemento de la tabla periddica que se une a si mismo en una red extendida con la fuerza
del enlace carbono-carbono. El electrén pi deslocalizado donado por cada atomo es libre
de moverse por toda la estructura, en lugar de permanecer con su atomo donante, lo que
da lugar a la primera molécula conocida con conductividad eléctrica de tipo metalico.
Ademas, las vibraciones de alta frecuencia del enlace carbono-carbono ofrecen una

conductividad térmica intrinseca superior incluso a la del diamante (AZoNano, 2019).

Funcionalizacion

La funcionalizacién es el proceso de afiadir nuevas funciones, caracteristicas, capacidades
o propiedades a un material modificando la quimica de su superficie. Se trata de una técnica
fundamental utilizada en la quimica, la ciencia de los materiales, la ingenieria bioldgica, la
ingenieria textil y la nanotecnologia. La funcionalizacion se realiza adhiriendo moléculas o
nanoparticulas a la superficie de un material, a veces mediante un enlace quimico y otras
simplemente por adsorcion (es decir, lo que se intenta adherir se pega a la superficie sin

formar un enlace covalente o idnico) (Aerogel.org» Functionalization, s. f.).

La funcionalizacién puede:

e Hacer impermeable un material e Hacer sensores quimicos
que absorbe agua. («narices artificiales»).
e Cambiar el color de un material. e Hacer magnéticos materiales no
magnéticos

e Convertir una superficie en
antibiodtica. o Fabricar baterias sofisticadas.
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Para los CNT, la funcionalizacion consiste en la generacién de grupos funcionales en la
superficie de los CNT. Estos grupos funcionales ayudan a disminuir las fuerzas de atraccién
de Van der Waals de largo alcance y aumentan la interaccién CNT-matriz/disolvente, dando
lugar a una dispersidon homogénea o a la solubilizaciéon de los CNT (Dyke & Tour, 2004),
(Zhu et al., 2003).

La funcionalizacion aumenta la reactividad, mejora la solubilidad y proporciona una via para
la modificacién quimica posterior de los CNT, como la adsorcién de iones, la deposicion de
metales, las reacciones de injerto, etc. Ademas, los grupos funcionales también pueden
servir como grupos de anclaje para unir dos elementos y derivatizarlos mediante reacciones
quimicas con otros grupos funcionales. Teniendo en cuenta las ventajas que ofrece la
funcionalizacidon de los CNT, se han llevado a cabo numerosos estudios de modelizacién
para predecir las propiedades de los CNT funcionalizados, asi como su impacto en otras
biomoléculas (Noordadi et al., 2018) (Wolski et al., 2017).

Oxido de grafeno

El 6xido de grafeno, un tipo de derivado del grafeno es un material en capas obtenido a
partir del 6xido de grafito. La superficie del grafeno contiene numerosos grupos funcionales
gue contienen oxigeno, como hidroxilos, grupos funcionales epoxi, grupos carbonilo, grupos
carboxilo, etc (Wan et al., 2016). Debido a la existencia de estos grupos funcionales, el
oxido de grafeno tiene una buena hidrofilia y una gran superficie especifica, lo que se utiliza
ampliamente en catalizadores, sensores, productos farmacéuticos y otros campos.
Ademas, el 6xido de grafeno tiene muchas ventajas, como su bajo coste, su produccion en

masa y su sencillo proceso de disolucién (Yang et al., 2016).

Este material se conocié mucho antes que el grafeno pristino (Brodie, 1859) y se considera
uno de los materiales precursores mas importantes del grafeno (Geim, 2009). Debido a la
presencia de grupos funcionales de oxigeno, el GO debe reducirse mediante
procedimientos térmicos (Rozada et al., 2014) o quimicos (Chua et al., 2014) para obtener
grafeno. Sin embargo, estos procedimientos no restauran completamente la estructura del
grafeno y algunos grupos O permanecen unidos en el plano basal modificando las

propiedades del 6xido de grafeno (Martin-Garcia, 2012).

El 6xido de grafeno presenta varias ventajas porque los grupos de oxigeno pueden unir

polimeros, nanoparticulas u otras moléculas para sintonizar las propiedades de los nuevos
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materiales segun las necesidades de las distintas aplicaciones. Ademas, los grupos O
proporcionan dispersabilidad acuosa al éxido de grafeno, que es una propiedad importante

en aplicaciones biomédicas (Potts et al., 2010).
El 6xido de grafeno tiene una amplia gama de aplicaciones en las cuales podemos destacar:

e Biosensores (Dideikin & Vul, 2019)

e Purificacidon de agua (JifiCkova et al., 2022)

¢ Membranas (Ghulam et al., 2022)

e Celdas solares (Dideikin & Vul, 2019)

¢ Administracion de farmacos (Wang et al., 2011)

e Recubrimientos transparentes conductores (Dideikin & Vul, 2019)
e Pilas de litio (Dideikin & Vul, 2019)

e Terapia de cancer (Ghulam et al., 2022)

e Super capacitores (Dideikin & Vul, 2019)

¢ Eliminacién de contaminantes organicos (Asghar et al., 2022)

Nanohibridos

Un nanohibrido es una particula con un tamano nanométrico que contiene elementos
organicos e inorganicos los cuales estan conectados mediante enlaces no covalentes a
escala nanométrica. Los materiales nanohibridos desempefian un papel esencial en la
innovacion de materiales avanzados en la actualidad (Sanad y Rashad, 2017). Los
compuestos nanohibridos presentan mayor resistencia a la fractura que otros compuestos
(Santos et al., 2010)

Uno de los materiales nanohibridos mas favorables es aquel en el que las particulas
inorganicas a nivel nanométrico o molecular estan intercaladas en el sistema de matriz
organica. Los materiales nanohibridos difieren mucho de los compuestos tradicionales, en
los que los componentes son de tamafio macroscépico, es decir, de nivel micrométrico a
milimétrico. Los materiales hibridos presentan caracteristicas intermedias entre las dos
fases originales o incluso nuevas propiedades. Por lo tanto, también difieren de los

nanocompositos. (Vora & Lau, 2022).
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Tipos de obtenciéon de nanohibridos (sintesis)

Los tipos de sintesis de nanohibridos dependen del tipo de materiales involucrados, la
escala nanométrica requerida y las aplicaciones previstas. Estos son los métodos mas

comunes de sintesis de nanohibridos:
Sintesis quimica humeda

En este método se incluyen reacciones quimicas en solucién liquida, generalmente
utilizando reactivos solubles en agua o solventes organicos para formar nanohibridos.

Ejemplos:

e Meétodo de Stober: Utilizado para sintetizar nanoparticulas de silice con un tamafo
controlado. Se basa en la hidrdlisis y condensacion de precursores como el
tetraetoxisilano (TEOS). Posteriormente, se funcionalizan con grupos organicos o

polimeros, como se observa en los nanohibridos NpSiO,@HPAM (Nathalia, 2024).

e Reacciones de acoplamiento quimico: En este proceso, un biopolimero (como
celulosa) se une quimicamente a nanoparticulas mediante reacciones de amidacion,

utilizando agentes de acoplamiento como las carbodiimidas (David, 2022).
Sintesis por sol-gel

Es un proceso en el que se forma un gel a partir de un precursor liquido (sol), seguido de
la formacion de una red sélida. Este método permite la incorporaciéon de nanoparticulas en

una matriz hibrida.

e Ejemplo: La formacién de nanocompuestos con 6xido de titanio para aplicaciones
fotocataliticas utiliza este enfoque para lograr estructuras homogéneas y porosa
(Vidal-Limén et al., 2018)

Funcionalizacién de superficies

Implica modificar las propiedades quimicas de la superficie de nanoparticulas mediante la

adicion de grupos funcionales. Esto se realiza mediante:
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e Aminofuncionalizacion: Incorporaciéon de grupos amino en nanoparticulas para
mejorar su reactividad y compatibilidad con polimeros, como en la sintesis de
nanohibridos NpSiO, funcionalizados con APTES (Nathalia, 2024).

e Modificacion con biomoléculas: Se utilizan proteinas, lipidos o ADN para disefar
nanomateriales con propiedades especificas, como las aplicadas en sensores o

biomedicina (Fioravanti, 2024).
Métodos de autoensamblaje

Los nanomateriales se ensamblan espontaneamente mediante interacciones no covalentes

(electrostaticas, hidrofébicas o de enlace de hidrégeno).

e Ejemplo: La formacién de nanohibridos con nanoparticulas metalicas y matrices

poliméricas para aplicaciones energéticas o cataliticas (Vidal-Limén et al., 2018).
Sintesis asistida por plasma o métodos fisicos

Estos métodos permiten la deposicion de capas nanométricas en un sustrato mediante

técnicas como sputtering, deposicion quimica en fase vapor (CVD), o plasma térmico.

e Aplicaciones: Generacion de nanocompuestos con propiedades mecanicas

mejoradas o capas conductoras para dispositivos electronicos.
Métodos electroquimicos

Los ensambles de nanohibridos se pueden crear utilizando técnicas como la

electrodepdsito para generar estructuras bidimensionales.

o Ejemplo: Uso de nanoparticulas metélicas combinadas con sustratos de carbono en

sistemas electroquimicos avanzados para celdas de combustible (Fioravanti, 2024).

Tabla 2 Métodos de sintesis de nanohibridos

Método Ventajas Limitaciones
Quimica Hameda Control de tamafio y Requiere solventes y
funcionalidad condiciones especificas
Sol-gel Matrices homogéneas y Sensible ala humedad y la
9 porosas temperatura
. o - Mejora compatibilidad y Puede ser costoso
Funcionalizacién superficial - . :
reactividad dependiendo del reactivo
Auto ensamblaje Slmpllc:ld_aq.y L|m|tad9 a materiales
reproducibilidad compatibles
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Precision en recubrimientos | Equipos especializados y
costos elevados

Alta precisién en Limitado a sistemas
estructuras bidimensionales | electroactivos

Métodos fisicos

Métodos electroquimicos

ESTADO DEL ARTE

Aplicaciones de Nanohibridos

Los nanohibridos tienen aplicaciones diversas gracias a su capacidad de combinar

propiedades Unicas de componentes organicos e inorganicos.
Energia y Medio Ambiente

Produccion de energéticos: Los nanohibridos se emplean en la generacion de hidrégeno
mediante fotocatalisis, utilizando materiales como 6xidos de titanio funcionalizados con
nanoparticulas metalicas. Su capacidad para captar luz solar y catalizar reacciones

quimicas los hace ideales para combustibles limpios.

e Ejemplo: Un nanohibrido basado en 6xido de titanio mostré ser 10 veces mas
eficiente en la generacién de hidrogeno comparado con los catalizadores

convencionales (Vidal-Limén et al., 2018).
Medicina y Biotecnologia

Liberacién controlada de farmacos: Los nanohibridos permiten transportar medicamentos
de manera dirigida, reduciendo efectos secundarios y aumentando la eficiencia del
tratamiento. Nanohibridos basados en silice y biomoléculas como proteinas o ADN se han

disefiado para liberar farmacos en tejidos especificos.

o Ejemplo: Nanoparticulas de silice funcionalizadas para terapias oncoldgicas han
demostrado ser eficaces para la entrega dirigida de agentes quimioterapéuticos
(Fioravanti, 2024).

Industria del Petréleo

Recuperacion mejorada de petrdleo (EOR): Los nanohibridos basados en silice y
poliacrilamida mejoran la viscosidad de fluidos inyectados en pozos petroleros, permitiendo
una mayor extraccion de hidrocarburos en condiciones extremas de salinidad y

temperatura.
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e Ejemplo: Un nanohibrido de nanoparticulas de SiO, y polimeros HPAM mostré una
recuperacion adicional de petréleo del 52% en pruebas experimentales (Nathalia,
2024).

Electrénica y Materiales Avanzados

Sensores: Los nanohibridos basados en éxidos metalicos y polimeros conductores se
emplean para la deteccion de gases y biomoléculas debido a su alta sensibilidad y

respuesta rapida.

e Ejemplo: Sensores de nanohibridos que detectan compuestos organicos volatiles

(COVs) a nivel de trazas.

Dispositivos electronicos flexibles: Se han desarrollado nanohibridos con propiedades
eléctricas mejoradas para fabricar baterias, celdas solares y pantallas flexibles (Vidal-Limon
et al., 2018).
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METODOLOGIA

En la siguiente imagen (figura 1) se muestra el diagrama de flujo del proceso para obtener los nanohibridos

Figura 1 Diagrama de flujo de procedimiento de sintesis

—
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COMPUESTOS BASE CARBONO

El desarrollo del trabajo se realizé de la siguiente manera:

Elaboracion de nanotubos de carbono (NTC)

En un vaso de precipitado se disuelven 60 mL de Tolueno con 268 g de Ferroceno, se

mantienen en agitacion constante hasta homogeneizar.

Figura 2 Solucion Tolueno-Ferroceno

Esta solucion se lleva al nebulizador ultrasénico de marca YUE HUA, el cual estara
conectado a un horno tubular de marca CARBOLITE y utilizando argén como gas de

arrastre.

Figura 3 Produccion de nanotubos de carbono

25



El horno se debe calentar a 850°C. Al llevar a esta temperatura se debe comenzar a

nebulizar la solucién y agregarle el gas de arrastre. Este procedimiento se deja por 30 min.

Figura 4 Temperatura y muestra nebulizada

Pasados los 30 minutos, el horno se deja enfriar por 24hr. Finalmente, se retira el producto

del tubo de cuarzo y posteriormente se pesa.

Figura 5 Obtencion y recoleccidn de nanotubos de carbono

Como resultado final, se obtuvieron 2.824 g de NTC

Figura 6 Nanotubos obtenidos
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Elaboracion de éxido de grafeno (OG)

En un vaso de precipitado se agrega 2.5 g grafito con 35 mL de acido sulfurico al 10%. A
esto se le adiciona 4.5 g permanganato de potasio y se mantiene en agitacion durante 2
horas. Posteriormente se le agrega gota a gota 70 mL de agua destilada hasta llegar a

84°C, para después seguir en agitacion durante 15 minutos mas.

Figura 7 Solucidn grafito-acido sulfdrico

Pasados los 15 minutos, se le agrega 10 mL de peroxido de hidrogeno al 30% y se deja

reposar durante 40 minutos.

Finalmente, se lava y se centrifuga a 1500 rpm por 3 minutos. El producto final se metié a

la mufla durante 24 horas a una temperatura de 60°C.

Como resultado, se obtuvo 2.5g de OG

Figura 8 Oxido de grafeno obtenido
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Funcionalizacion de NTC

Para la funcionalizacion de los NTC de carbono se realizé el siguiente procedimiento:

e Se agregan 450 mL de agua destilada, 27 mL de acido sulfurico y 9 mL de acido
nitrico a un vaso de precipitado

o Se mantiene en agitacién para después agregar los NTC

e Se deja en agitacion durante 1 hora

e Se realiza un lavado Yy filtrado al vacio. El lavado se repite 3 veces y es con agua
destilada

e Como ultimo paso, se mete a la mufla por 1 hora a una temperatura de 150°C para

eliminar el agua en la muestra.

Figura 9 Funcionalizacién de nanotubos
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SINTESIS

Para el procedimiento de sintesis para realizar nanohibridos se desarrollé la siguiente

metodologia:

En un vaso de precipitado se agregaron 40 mL de la solucién precursora con 5 mL de extracto

y 0.05 g de OG, se mantiene en agitacién durante 5 minutos.
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Figura 10 Solucion OG con precursor y extracto

De igual forma, en un vaso de precipitado se agregaron 40 mL de solucion precursora con 5

mL de extractoy 0.05 g de NTC, se mantiene en agitaciéon durante 5 minutos.

Figura 11 Solucion NTC con precursor y extracto
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METODOS DE CARACTERIZACION

Raman

La técnica de espectroscopia Raman se fundamenta en la aplicacién del efecto Raman
como proceso bifotdnico para el analisis de diversos materiales organicos e inorganicos. Se
basa en el estudio de los cambios de frecuencia de la luz dispersada por un material cuando
éste se excita por una luz monocromatica de frecuencia definida; esta diferencia de
frecuencia en la luz dispersa se debe a la respuesta de los diferentes modos vibracionales

moleculares del material, dicha respuesta se representa a través de una grafica o espectro.

Efecto Raman: consideraciones teoricas

A partir de la interaccion de la luz con la materia se obtiene una respuesta vibracional
representada a través de un espectro, de la cual es necesario conocer los fundamentos

fiscos que hay detras de este fendmeno para entender como se obtiene un espectro Raman.

Cuando se expone un material a un haz luminoso intenso, de una longitud de onda o
frecuencia (vy) determinada, pueden ocurrir fendmenos de los cuales algunos incluso se
podrian apreciar a simple vista. El primero de ellos es la reflexion; aqui una parte del haz
incidente es reflejado a partir de la frontera entre el material y el medio circundante como el
aire; que dependiendo de la rugosidad es el angulo de reflexiéon que el haz tomara. Por otro
lado, una parte de la luz que logra penetrar el material puede ser absorbida total o
parcialmente y otra lo atraviesa por completo para luego reflejarse nuevamente en la
frontera posterior o de salida. Si la energia del haz incidente coincide con la energia
necesaria para una transicién entre niveles energéticos mediante mecanismos de dipolo
eléctrico, magnético u otro, entonces se tiene una absorcion de la radiacién incidente al
medio. Estos fendmenos de transmisién y reflexion de la luz en un material como funcién

de la frecuencia dan base a las espectroscopias de absorcion.

No obstante, existen fendmenos 6pticos que no es posible apreciar a simple vista, estos
son los denominados fenédmenos de dispersion o “scatering”. Estos hacen referencia a la
interaccion que tiene una parte de la luz con el material cuando penetra y lo abandona

haciéndolo en todas las direcciones.

Entonces se trata de un evento de colisiones entre la luz y los constituyentes de la materia.
Estas colisiones pueden ser de caracter elastico, en donde la luz dispersada por la muestra

conservara su frecuencia inicial por lo que recibe el nombre de dispersion elastica o
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Rayleigh. También existen eventos en los cuales se lleva a cabo una transferencia de
energia debido a colisiones inelasticas ocasionando cambios de frecuencia en la luz
dispersada, dicho evento se denomina dispersion inelastica o Raman; estos cambios de
frecuencia son debidos a que el material absorbe energia (dispersion Raman Stokes) o por
haberla cedido (dispersién Raman anti-Stokes). Dichos eventos se efectian entre los
distintos niveles energéticos del medio, ademas, la interacciéon de la luz con la materia
puede producir cambios en las propiedades moleculares, tales como su polarizabilidad

molecular.

Polarizabilidad molecular

La materia como tal, estd compuesta por atomos que se encuentran ordenados de un
arreglo de moléculas en las cuales sus nucleos atdmicos y electronicos se encuentran en
sus posiciones de equilibrio. Si se considera una sola molécula cuando su equilibrio se ve
perturbado por la accidn de un campo electrénico externo lo que se obtiene es un cambio

en el momento bipolar de la molécula; es decir, el cambo induce un momento bipolar.

Este momento dipolar inducido se traduce macroscopicamente en la polarizacion del medio.
Por otro lado, el momento dipolar, en una primera aproximacion, se expresa de la siguiente

manera:
- -
h= ak

-

% . . . ’ 0
Donde U es el momento dipolar inducido, E esel campo eléctrico externo y & es la

polarizacion expresada en [Cm?/v].

Como resultado de la accién del campo eléctrico, se tendra un desplazamiento de carcas
que dependeran de factores como la magnitud y orientacion de los enlaces
intermoleculares, ademas de la magnitud y direccion del campo eléctrico. En muchos casos

el momento inducido y el campo externo tienen la misma direccion, pero esto solo se

-
presente cuando la molécula tiene cierto arreglo y para el caso mas general se tiene que E

>
y W no son colineales lo que conlleva a que & tenga una forma mas compleja, mas en

concreto, una expresion tensorial como:
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U axx axy axz1[Ex
uwy| = |ayx ayy ayz ] [Ey]
Uz azx azy azz ||Ez

Cabe mencionar que & describe la capacidad de la respuesta de un medio material ante

-
un campo E, originando el desplazamiento de electrones menos ligados de la molécula,

es decir, se produce la deformacion o cambio en la orientacion de la nube electrénica. Esto
se ve mas acentuado en moléculas con un numero considerable de electrones en sus capas

mas externas o con mas enlaces.
Dispersion Rayleigh

—
Si el campo E es originado por una onda electromagnética se expresa de la siguiente

forma:

_—

De este modo U (t) = aEOe—iZTEUOt

por lo tanto se tiene que en la molécula se

induce un momento dipolar que oscila a la misma frecuencia de la radiacion incidente U,,.

Entonces para un instante de tiempo dado, la potencia por unidad de angulo soélido (Q) sera:

dly_ 1 Tz
[dQ - 16neoc2| e

Que al tomar en cuenta la potencia irradiada por unidad de superficie se tendra:

2
= ] ot e
dQ) o
Donde 7; es el denominado numero de onda [cm™"]. Esto ultimo indica que la dispersion

Rayleigh crece con la cuarta potencia de la frecuencia de radiacion incidente. Este

fendmeno se acentua, en el rango visible, en el azul mas que en el rojo.

No obstante, se crece de informacion especifica de los enlaces moleculares del material,

pero se dice que este fendmeno optico tiene una presencia considerable.
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Dispersion Raman

Portamos de una sola molécula, la cual esta constituida por N atomos, tiene 3N grados de
libertad. De estos, 3N-6 son debidos a vibracion molecular con 3 rotaciones y otros 3 a

traslaciones.

Luego, para determinar el movimiento molecular es necesario recurrir a un conjunto de
coordenadas constituidas por la combinacion de coordenadas cartesianas de cada atomo
para asignar una frecuencia o energia a la molécula. Esta combinacién de coordenadas
cartesianas recibe el nombre de coordenadas normales, las cuales dependeran de la
simetria molecular; y su amplitud y frecuencia dependen de la masa atémica y de la energia

de enlace.

Tomando la parte vibracional, Se considera una molécula vibrando con una frecuencia v;
siguiendo una determinada coordenada normal g;, Io que traera consigo una variacién en la
polarizabilidad dependiendo de la distribucion de cargas de la molécula. Dicha variacion

puede expresarse con el desarrollo en serie de Taylor como:

ai N 6a} N 1|0%a 2

De dénde, haciendo una primera aproximacion asumiendo que la variacién de q; con el

tiempo es de la formag;(t) = q, cos 2rv;t, tendremos que

: da
a®'(t) = ap + —} qo COS 2mv;t
acli 0

Caracteristicas de un espectro Raman

Un espectro Raman esta formado por una serie de picos o bandas con cierta intensidad (de
unidades arbitrarias) y con una posicion o frecuencia medida en unidades de numero de
onda (cm™), el cual es definido como el nimero de ondas contenido en una longitud de un

cm. Cabe mencionar que no es estrictamente una diferencia de frecuencia debida a la
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dispersién de la luz sobre la muestra; de hecho, es una diferencia normalizada respecto a
la frecuencia de as incidente y la velocidad de la luz.
vV—v
5—_ 0 -1
U= [em™]
C

Cada respuesta Raman corresponde a una vibracion de enlace molecular o de enlaces
individuales. El espectro tiene en el eje horizontal por cero a la frecuencia de as laser usado
para excitar la muestra y la subsecuente escala es la frecuencia normalizada antes

mencionada que comunmente es conocida como desplazamiento Raman (Raman shift).

En el eje vertical se halla la escala de intensidad cuyas unidades de medida pueden ser
numero de cuentas o cuentas/segundo, desde el punto de vista funcional del detector de
un equipo Raman ya que el detector captura los fotones dispersados que posteriormente
son convertidos en cuentas por segundo; pero generalmente se asumen unidades
arbitrarias (u.a.) para este eje. Por lo general en articulos de publicacién en el eje vertical
de un espectro Raman no se especifica alguna unidad de intensidad en particular, aunque
se da mucho el caso de poner como etiqueta intensidad Raman o simplemente no

especifica.

Informacién obtenida a partir de un espectro Raman

Un espectro Raman puede proporcionar informacion cualitativa muy especifica acerca de
materiales que estamos analizando (organico e inorganico) por medio de rasgos
espectrales muy particulares.

Posicién o frecuencias caracteristicas

Proporcionan informacién acerca de la composicién del material (huella espectroscépica)
mediante la respuesta vibracional de enlaces presentes

Desplazamiento de los picos Raman

Hacen referencia a los estados de esfuerzo y tensién de arreglo molecular.

Polarizacion del pico Raman

Se asocia con la orientacién y simetria cristalina, siempre y cuando se conozca la estructura

cristalina (grupo puntual de cristales).
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Anchura de los picos

Se asocia con la calidad cristalina ofreciéendonos informacién como la cantidad de

deformacion plastica.

Intensidad de los picos

Se relaciona con la cantidad de material excitado.

Estos mismos rasgos espectrales son usados para tener informacion de tipo cuantitativo;
por ejemplo; a partir de la intensidad de los picos (bandas), es posible establecer una
relacién lineal con la concentracion de constituyentes en muestras, principalmente en
muestras en las cuales se conoce la relacién proporcional de cada uno de los

constituyentes, como ocurre en los casos de soluciones.

Por otra parte, hacer un analisis cuantitativo a partir de un espectro Raman no siempre
suele ser sencillo, por lo que es necesario usar diversos métodos estadisticos
multivariantes, los cuales aportan informacion a partir de correcciones espectrales
destinada a describir e interpretar datos que vienen de varias variables estudiadas en
conjunto. Mediante el andlisis multivariante, las variables pueden ser examinadas
simultaneamente para acceder a las funciones clave del proceso que las produce. Este
enfoque permite explorar la actuacién conjunta de las variables y determinar el efecto de
cada variable en la presencia de otros. Una de las utilidades de estos métodos estadisticos
ha sido de la de poder hacer una identificacion, discriminacién y clasificacién de
microorganismos y otras especies biologicas. Entre los diferentes métodos estadisticos
multivariantes podemos mencionar los siguientes los puntos el Analisis de Componentes
Principales (PCA), Analisis de por Factores (FA), Analisis de Discriminacion Lineal (LDA),

Andlisis Clusters (HCA) los Minimos Cuadrados Parciales (PLS), entre otros.

Espectro Raman de fases condensadas

Es posible obtener un aspecto ramen de casi cualquier material que cuente con un enlace
covalente. Se puede analizar muestras solidas, polvos, liquidos, geles y gases por

espectroscopia Raman.

En el caso del andlisis de gases a veces los espectros suelen presentar bandas agudas;

pero, debido a la baja concentracion de moléculas el uso de camaras presurizadas, de
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cubetas de paso multiple y de laser de Gran potencia significa una parte importante dentro

de la instrumentacion de analisis.

Por su parte, analizar materiales en fase liquida, como pueden ser soluciones o muestras
acuosas de materiales bioldgicos (tejidos, células) no presentan problemas ya que el agua
es un dispersor Raman muy débil cuyo espectro tiene reducido niumero de picos por lo que
su interferencia es minima y no opaca la sefial del analito aun si el agua representa la mayor

parte de la solucién.

Ahora bien, cuando hablemos de muestras en estado sélido debemos mencionar que su
caracteristica principal es la presencia de una acentuada orientacion de los atomos,
moléculas e iones que constituyen un arreglo periédico. Es esta caracteristica la cual
ocasiona los cambios notables en los espectros en comparacién con los que obtenemos de

una fase gaseosa.

Con este tipo de espectroscopia la cantidad de material analizar es minima, debido a que
el diametro o spot de la fuente de excitacion es la que marca el area superficial minima para
la caracterizacion. Esto se aprecia mas en las nuevas tecnologias como lo son la micro
espectroscopia Raman o espectroscopia micro-Raman, donde el uso de un sistema 6ptico
de un microscopio permite la focalizacion de haz incidente a areas del orden de micras la
cual posibilita requerir cantidades minimas de muestra, por ejemplo, en el caso de polvos

las muestras pueden llegar a tener un peso del orden de miligramos.

La espectroscopia Raman como técnica de caracterizacion, ofrece la ventaja de no requerir
de una preparacion previa de las muestras la cual permite realizar analisis tanto in situ, in

vitro e in vivo

Analisis de muestras que son mezclas de materiales

Es posible analizar muestras que son una mezcla de diferentes materiales, pero el espectro
ramal que se obtiene mostrara, de forma combinada, la informacion de todas las moléculas
del volumen analizado. Como consecuencia, al tener una mezcla de materiales cada pico
en el espectro representara a todas las moléculas presentes, pero si se conoce de
antemano las proporciones de cada componente, es posible obtener una informacion
cuantitativa acerca de la composicién de la mezcla mediante la intensidad relativa de sus

picos.
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Ventajas de la espectroscopia Raman

Esta técnica de caracterizacion presenta ciertas ventajas en comparacion a otros métodos
y analisis, dependiendo de la informacién que se desea obtener de un material, podemos

destacar los siguientes:

Andlisis quimico molecular: el espectro rama proporciona informacion de estructura quimica
de un material en funcion de la posicién o frecuencia vibracional de las diferentes bandas o

picos (enlaces o grupos funcionales).

Tiempos cortos de analisis: los analisis se realizan de forma rapida tardando generalmente
segundos, aunque muchas veces depende de la cantidad de material analizado que es

posible tener tiempos de unos cuantos minutos.

Sin preparacion previa de la muestra: otras técnicas requieren que las muestras se
presenten en condiciones muy especificas para poder ser caracterizados (diluida,
moliendas, compactadas, inmersas en resina, etc.); sin embargo, en rama las muestras
pueden analizarse tal y como se presenta, sin necesidad de cuidados especiales aun si se
trata de muestras con alto porcentaje de humedad. No obstante, si bien la humedad no es
un factor predominante para determinar las bandas Raman su presencia puede influenciar

en la posicidn de estas.

No es destructiva: esto es lo que distingue a la espectroscopia Raman ya que al no ser
destructiva puedo decir que no es invasiva y con ello es posible conservar la integridad de
las muestras para realizar pruebas adicionales en caso de requerirlas. Muchas otras
técnicas de caracterizacion requieren de la destruccidon de la muestra para obtener

informacion que se busca.

Apta para analisis in situ, in vitro e in vivo: puede ser |la espectroscopia Raman una técnica
no destructiva y no invasiva, es aplicable a analisis de reacciones sin tener que perturbar la
reaccion misma e incluso es posible trabajar en el area de microbiologia sin obtener
resultados adversos ademds de contar con la resolucién espacial de un microscopio. Un
sistema Raman puede ser complementado con un microscopio confocal lo cual abre las
posibilidades de obtener analisis microscépicos con resoluciones especiales de sub-micras.
Esto permite que se puedan analizar regiones muy particulares de una muestra o elementos
como granos y particulas aisladas. El empleo de un microscopio conlleva a que a veces la

técnica se desconozca como micro-Raman.
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Instrumentacion

Los equipos de espectroscopia Raman generalmente constan de los siguientes partes: una
fuente de excitacién laser, una parte optica, un espectrometro, un detector y un sistema de
control que actualmente es computacional. Sin embargo, con el paso del tiempo sus

requerimientos de funcionamiento se han ido adecuando a las exigencias actuales.

Tipos de laser empleados

Se ha mencionado desde un principio que la técnica Raman hace uso de los laseres como
fuente de excitacion, pero también es de tener en cuenta que no siempre los modos
vibracionales de un material se excitaran de la misma manera, esto llevara en muchos
casos a la disminucion en la intensidad de las bandas Raman, en la presencia de mas o
menor cantidad de ruido, pequefio escurrimientos de las bandas o en la ausencia de las
mismas (aunque esto ultimo también depende de otros factores como las reglas de
seleccion). Es por ello que se debe tener en cuenta el tipo de material que se desea analizar
para poder seleccionar el laser o longitud adecuada para obtener un espectro que
proporcione la mayor informacion y en lo posible atenuar los demas fenédmenos épticos que

no sean utiles para el analisis.

En la tabla 3 se presentan los tipos de laser empleados.

Tabla 3 Tipos de laser para Raman

Tipo de laser A (nm) Usos
244 Materiales biolégicos y catalisis (resonancia Raman)
i Semiconductores
Ultravioleta 305
Semiconductores, catalisis, biologicos, polimeros,
488,514 :
L materiales y uso general
Visible p ”
633 Andlisis de corrosion y uso general
) 785 Polimeros, bioldgicos, catélisis y uso general
Infrarrojo Bioldgicos
cercano 830

Seccién optica
La funcion principal de esa seccion es la de focalizar sobre la muestra el haz incidente y al

mismo tiempo recolectar la mayor cantidad de luz dispersada. Dentro de la seccion optica

se encuentran elementos importantes como:
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o Espejo dicroico. su papel es el permitir un paso bidireccional del haz
excitado/coleccidn hacia la muestra. Este espejo permite una gran reflexion de laser
y ademas permite un buen grado de transmision de la respuesta Raman.

o Lente focalizadora: es la encargada de focalizar el haz de excitacién sobre la
muestra y determina el tamano del spot del haz de acuerdo al niumero de apertura
(NA) de la lente.

e Filtros notch: restringen el paso de sefial Rayleigh permitiendo unicamente que la
sefal Raman sea la Unica en seguir su camino hacia la siguiente seccion del equipo

de anadlisis.

Espectrometro

La funcion principal del espectrémetro es la de separar las frecuencias de la sefial a
analizar, dentro del sistema existe una red de difraccién o grating, cuya funcién es similar a
la de un prisma, pero este se mueve mecanicamente haciendo un barrido continuo de las
diferentes longitudes de onda que seran posteriormente colimadas hacia el detector. El
nuamero de ranuras en el grating es un factor determinante en la resolucion de los espectros

que los equipos pueden llegar a colectar.

Detector CCD

Existen diferentes tipos de detectores, uno de ellos es de tipo CCD (Charge Coupled
Device), el cual colecta la sefial proveniente del monocromador, convirtiendo los fotones en
cargas eléctricas que posteriormente seran leidas como sefales analdgicas y finalmente

digitalizadas para su transferencia hacia el ordenador del equipo.

Sistema informatico

Este componente del equipo se encarga de controlar y establecer las condiciones y
parametros especiales para la adquisicion de la sefial Raman, involucrando el control de
los demas componentes del equipo (alineacién de fuentes de excitacién, monocromador,
seleccion de grating y detectores) asi como su posterior analisis (tratamiento matematico,

grabado de espectros, etc.).

Problemas inherentes en la captura de un espectro Raman

Cuando se toma el espectro Raman de un material, uno espera que el perfil de este sea
“suave” sin rasgos que puedan interferir para una clara interpretacion; sin embargo, esto no

siempre es posible, por lo general en el perfil del espectro presenta el factor “ruido o
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interferencia”. Existen diferentes tipos de ruido y puede deberse a causas diferentes las

cuales son:
Ruido shot: este ruido es generado por la misma naturaleza aleatoria de la luz

Ruido generado por la muestra: es debido a fendmenos 6pticos no deseados, tales como

la fluorescencia causada por la heterogeneidad de la muestra.

Ruido instrumental: depende del disefio, temperatura y eficiencia del detector que se esté

utilizando
Ruido computacional: es producido por la digitalizacion de la sefial de salida

Fuerzas externas: principalmente debido a factores externos ajenos al equipo de medicion

como las fuentes de luz externas o particulas de alta energia (rayos césmicos).

De este tipo de ruidos aquellos que se pueden presentar con mayor frecuencia son el ruido
shot, el cdsmico y la fluorescencia. Pero, con los parametros de analisis adecuados es
posible atenuar los efectos del ruido y en caso de no ser asi es posible recurrir a técnicas

de procesamiento de sefial que no conllevan a la pérdida de informacién (Pichardo, 2014).

Espectroscopia ultravioletal/visible (UV-Vis)

Los atomos, las moléculas y las especies quimicas son capaces de absorber, dispersar o
emitir la radiacion al interactuar con ella. La interpretacion y cuantificacion de estos efectos
se realiza por medio de la espectroscopia. La absorcion y la emision de la radiacion se
relacionan con los cambios en los estados energéticos de las especies quimicas implicadas
y cada especie tiene estados de energia caracteristicos, la espectroscopia se emplea para

la identificacion de diferentes especies.

Esta técnica es una herramienta util en la caracterizacion de catalizadores y su aplicacion
de estos, al estudiar la interaccién de la luz con las moléculas o particulas que forman o
que son afectadas por el catalizador. La espectroscopia ultravioleta-visible o
espectrofotometria ultravioleta-visible Se refiere a la espectroscopia de absorcion o
reflectancia En la region espectral del UV-Vis. La absorcién o reflectancia en el visible,
afecta directamente el color percibido de las especies quimicas involucradas. En esta region

del espectro electromagnético las moléculas llevan a cabo transiciones electronicas.
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La espectroscopia ultravioleta visible se usa rutinariamente para analisis cualitativos y
cuantitativos de compuestos quimicos, tales como los guiones del metal de transicion,
compuestos organicos altamente conjugados y macromoléculas biolégicas. Los analisis
espectroscépicos normalmente se llevan a cabo en la solucién, pero también pueden
estudiarse sélidos usando la esfera de integraciéon. Esta técnica de caracterizacion tiene
una gran importancia para los diferentes sectores de la industria, como son: quimica,

petroquimica, farmacéutica, alimenticia, refresquera, textil, pinturas, papel, entre otras mas.

Naturaleza de la radiacion

Existen diferentes formas de radiacion, por ejemplo, luz visible, ondas de radio, infrarrojo,
rayos X y rayos gamma. De acuerdo con el modelo de onda coma todos estos tipos de
radiacion pueden describirse como oscilaciones de campo eléctrico y magnético figura 7.
La intensidad de la radiacién es proporcional a la amplitud de la onda. La longitud de onda,
A, de la radiacién y la magnitud de esta coma ocasionan o producen las diferentes formas
de radiacion mencionada al principio de este parrafo.

Campa elécrico

3= Longitud de onds (Distancis
entre pices sUcesivos)

Distancia
Campe magréliza

¢
Velocidad de
la luz

F = Frecuansa
(Numara da citles por seguncks
pRsande porun punts o)

Figura 12 Componentes del campo eléctrico y magnético del plano de radiacion electromagnética
polarizada

La radiacién entonces consistira en paquetes de energia llamados fotones coma los cuales
vigjan a la velocidad de la luz y estas formas diferentes de radiacion tendran diferente
energia. La discusion de la espectroscopia electronica se centrara en la interaccion del
componente del campo eléctrico de la radiacién con el sistema molecular. Esta interaccién
resulta de la absorcion de radiacion por la molécula. En la tabla 4 se presentan los niUmeros

de onda de los diferentes tipos de radiacion y se resalta el tipo de radiacion a discutir.
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Tabla 4 Longitud de onda de los diferentes tipos de radiacion

Tipo de radiacién Longitud de onda (cm) Tamaio aproximado
Radio ~102 -10* Humanos, edificios
Microondas ~1 Abejas
Infrarrojo ~102 Cabeza de alfiler
Visible ~10° Protozoarios
Ultravioleta ~10° Moléculas
Rayos x ~10® Atomos
Rayos gamma ~10710-10"2 Ndcleo atomico

Espectroscopia de Ultravioleta-Visible

El término espectroscopia UV-Visible, generalmente se refiere a los cambios en la energia
de los electrones de Valencia que ocurren en la region de 200 a 800 nm. Existe otra region
a longitud de onda mas corta entre 100-200 nm que también corresponde a estos cambios
y se denomina “ultravioleta del vacio”. Se llama asi debido a que el nitrégeno atmosférico
absorbe este tipo de radiacion, por lo que se debe efectuar el vacio para poder excluir las
absorciones de este gas de las absorbancias del compuesto en estudio. La espectrometria
ultravioleta visible es un método 6ptico de analisis, que tiene como principio de mediacién
la absorcién de la energia radiante emitida por una fuente de luz, que atraviesa una
sustancia (sélido, liquido o gas). Durante dicho proceso la radiacion electromagnética es
transferida a los atomos o moléculas que se encuentran en la muestra; el resultado es que
estas particulas son promovidas desde el estado basal hacia estados de mayor energia o
estados excitados. Para que ocurra la absorcion de la radiacion UV-Vis cada fotén incidente
debera ser de una energia exactamente igual a la diferencia energética entre el estado
basal y alguno de los estados excitados de la especie absorbente. Los grupos de atomos
que dan origen a la absorcion en el UV-Vis se conocen como grupos cromoforos. La
mayoria de los grupos insaturados y heteroatémicos que tienen pares electrones no
compartidos, son croméforos potenciales y estos grupos son la base de la elucidacion de
los grupos estructurales en las moléculas activas en esta regidn del espectro

electromagnético.
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El instrumento utilizado en esta espectrometria se llama espectrofotémetro UV-Vis. Mide la
intensidad de la luz que pasa a través de una muestra (), y la compara con la intensidad
de luz antes de pasar a través de la muestra (lo). La relacion l/lo se llama Transmitancia
(T), Y se expresa habitualmente como un porcentaje (%). La absorbancia (A) se basa en la

transmision mediante la siguiente relacion:

I
A= —log (E) = —log(%T)

La grafica de absorcién contra longitud de onda recibe el nombre de espectro de absorcion
de la especie molecular en estudio y se emplea como una identificacion de la estructura.
Un espectro UV-Vis es esencialmente un grafico de absorbancia de luz frente a una longitud
de onda en el rango de ultravioleta visible. Para una sustancia determinada la longitud de

onda (A) en la cual se produce el maximo de absorbancia en el espectro se llama A max.

El patrén espectral resultante es entonces una funcion de las propiedades fisicas y quimicas
de los materiales 6xidos en estudio cuya informacion revela los posibles estados de
oxidaciéon, cambios tanto estructurales como de la composicion de la esfera de coordinacion
de los complejos de transicion de iones metalicos hasta la estructura de bandas en sélidos.

Esta informacion es importante para estudios de materiales cataliticos.

Transiciones que involucran electrones d y f

Los compuestos e iones de los metales de transicion presentan dos tipos de espectros
electrénicos. Ademas de la absorcién por transferencia de carga presentan bandas dé_bi&as
de absorcion debidas al campo ligante, esto se refiere a que ocurren transiciones d d
Entre los niveles de energia de los electrones de las subcapas d" (1 <n <9). El numero y
la posicion relativa de dichos niveles en los complejos de los iones de metal de transicidon
(en la solucidn, interfaz sélido-liquido o en la estructura de los sélidos) resultan de la division
de los niveles de energia de los iones por diferentes causas como lo son el efecto del campo
ligante, las interacciones electrénicas (orbital, spin, spin — érbita acoplamiento del momento
angular), la configuracion de las interacciones y el efecto Jahn — Teller. Estas caracteristicas
a su vez son controladas por el estado de oxidacion de los iones metalicos, el nimero y tipo
de ligando y la geometria alrededor de los iones. Porque se dan todas estas dependencias,
la correcta interpretacién de un espectro de transiciones d-d puede proporcionar
informacioén relevante acerca de la naturaleza de los iones metalicos y la composicion y
estructura de los sitios donde estan alojados. El color caracteristico de los iones y complejos

de los metales de transicién se debe siempre a la absorcién del campo ligante. Los
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fendmenos de absorciéon resultados de las transiciones electrénicas de los electrones
ubicados en los niveles externos d y f. Para los elementos de la primera y segunda serie de
los metales de transicion, los responsables son lo electrones 3d y 4d y para la serie de los

lantanidos y actinidos, las transiciones electronicas se deben a los electrones 4f y 5f.

Si las subcapas d y f estan parcialmente llenas la radiacion de longitud de onda puede
causar transiciones electronicas entre estos niveles de diferente energia. Ademas, los
niveles de energia formados en un campo ligado dependeran de la simetria del complejo
formado (estructura tetraédrica, octaédrica, tetragonal o cuadrada plana), y la distribucién
de energia de los orbitales d sera distinta. En el caso que para un mismo metal existan
varios compuestos con la misma simetria, los ligantes definiran las diferencias de energia,
lo que se denominan como “apertura del campo ligante” y este efecto se aprecia en los

espectros de absorcion que servira para caracterizar a los diferentes sélidos.

En la tabla 8 se resumen las propiedades y componentes de soportes como de la fase
adsorbida, que se puede estudiar por Espectroscopia UV-Vis. El intervalo de frecuencias
abarca desde 5,000 hasta 50,000 cm™, obteniéndose informacion acerca de las
propiedades de los catalizadores, como pueden ser, transiciones electronicas en las
moléculas adsorbidas, transiciones electronicas dentro del bloque de orbitales d en los
iones de metal de transicion, transiciones electrénicas entre ligantes e iones de metales de
transicion, transiciones electronica que involucran defectos de superficie y la medicion de
energia de banda prohibida (Band Gap) de los catalizadores o soportes modificados cuya

aplicacion mas importante es en el area de la Fotocatalisis.

Tabla 5 Propiedades de los catalizadores estudiados por UV-Vis

Rango Rango
Superficie frecuencias, cm-” Fase adsorbida frecuencias,
1 cm-1
- Moléculas con grupos 14,000 —
Banda prohibida 30,000 - 50,000 cromoforos 50,000
Defectos 30,000 — 50,000 'T"”es.'v.',eta'es de 5,000 — 50,000
ransicion

lones de transicion 5,000 - 50,000

La energia de banda prohibida es la diferencia de energia entre la banda de conduccion
(vacia) y la banda de valencia (llena) y se presenta como una serie de continua de absorcion

a partir de una frecuencia caracteristica y que se extiende a un mayor numero de onda.
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Transiciones que involucran electrones 1, oy n

Cuando dos atomos forman un enlace quimico, los orbitales atdmicos de cada uno de ellos
se combinan para formar dos orbitales moleculares, una de baja energia que es orbital
enlazante y otro de mayor energia, que es el orbital antienlazante. Los enlaces covalentes
que se originan entre los orbitales de 2 atomos que se enlazan quimicamente pueden ser

de 2 tipos y se conocen como enlaces o y enlaces Tr.

Al efectuarse dicho enlace covalente se forman simultaneamente orbitales antienlazante:
o0* en el caso de un orbital molecular enlazante o y T en el caso de un orbital molecular

enlazante .

Los electrones que no participan en la formacion de enlaces covalentes en la molécula, se
denominan electrones n o no enlazantes. En las moléculas organicas los electrones n estan
localizados principalmente en los orbitales atomicos de atomos como: nitrégeno, oxigeno,

azufre y del grupo de los halégenos.

La absorcion de energia radiante en el ultravioleta o visible por los electrones n, mo o
resultan la excitacion de estos, los cuales pasan a ocupar algunos de los orbitales
antienlazantes. La absorcién de radiacién ultravioleta o visible es capaz y efectuar dichas

transiciones.

En la tabla 6 se muestran algunos tipos de transiciones electronicas que presentan ciertas

especies absorbentes, junto con sus valores de A maxima y ¢ (coeficiente de extincion

molar).
Tabla 6 Especies absorbentes que contienen T, oy n
Transiciéon . L .
. A max € max Ejemplos

electronica
o-0o* 135 - Etano
n—-o* 173 200 Cloruro de metilo
n—-o* 259 400 Loduro de metilo
m—T1r* 165 11,000 Etileno
m—T1* 217 21,000 1,3-Butadieno
m—T1r* 188 900 Acetona
n-m* 290 17 Acetaldehido
n-m* 204 41 Acido acético
T aromatico - 7* 255 215 Benceno
T aromatico - m* 270 1450 Tolueno
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Transiciones que involucran electrones de transferencia de carga

Ocurre en muchas especies inorganicas y se les llama complejos de transferencia de carga.
Para que un complejo muestre el comportamiento de transferencia de carga, uno de sus
componentes debe de tener propiedades de donador de electrones y otro debe ser capaz
de aceptar los electrones. Asi la absorcion de radiacion involucra a la transferencia de un
elector del donador a un orbital asociado con el aceptor. En consecuencia, el estado

excitado es el producto de un tipo de proceso de oxidacion/reduccion interno.

Aplicaciones

La ley de Beer-Lambert establece que la absorbancia de una solucion es directamente
proporcional a la concentracion de la solucion como se representan en la siguiente
ecuacion. Por tanto, la espectrometria UV-Vis puede usarse para determinar la
concentracién de una solucién. Es necesario saber qué con qué rapidez cambia la
absorbancia con la concentracion. Esto puede ser obtenido a partir de referencias (las
tablas de coeficientes se extincion molar) o, con mas exactitud, determinandolo a partir de
una curva de calibracion.
I
A= —log(ﬁ)= ec'L
Donde: A es la absorbancia medida. lo es la intensidad de la luz incidente a una determinada

longitud de onda, | es la intensidad de transmisién, L la longitud de onda.

Para cada especie y longitud de onda, € es una constante conocida como absortividad molar
o coeficiente de extincion. Esta constante es una propiedad fundamental molecular en un
solvente dado, a una temperatura y presioén particular, y tiene unidades 1/M cm o, a menudo,
U/M cm.

Anaélisis cuantitativo

La espectroscopia UV-Vis se utiliza habitualmente en la determinacion cuantitativa de
soluciones de iones metalicos de transicion y compuestos organicos muy conjugados y
como su concentracion disminuye cuando estan expuestos a un absorbente sdlido. Esta
aplicacion es importante, en cuestiones ambientales, al tratarse de disminuir las especies

contaminantes (organicas e inorganicas) en las descargas de aguas residuales.

Los disolventes para estas determinaciones son a menudo el agua para los compuestos

solubles en agua coma el etanol para compuestos organicos solubles. Los disolventes
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organicos pueden tener una significativa absorcién de UV-Vis, por lo que no todos los
disolventes son adecuados para el uso en espectrometria UV-Vis. El etanol absorbe muy
débilmente en la mayoria de las longitudes de onda. La polaridad y el pH del disolvente
puede afectar la absorcion del espectro de un compuesto organico. Los campos de
aplicacion para este tipo de andlisis cuantitativo empleado empleando la espectroscopia

UV-Vis estan en el industrial, en el clinico, el forense y en el medio ambiente.
Las limitaciones en el uso de la ley de Beer son:

e Solo es aplicable a soluciones diluidas (<102 M). Interacciones entre iones o
moléculas afectan la absorcion de la radiacion

e Desviacién quimica debido a la asociacion o disociacion del analito (se forman
productos de caracteristicas distintas al analito. Ejemplo indicadores acido base)

e Desviaciones por la radiacion policromatica y radiacién parasita (limitaciones
instrumentales)

e Florescencia y turbidez (disminucion de absorbancia por radiacién emitida o

aumento de absorcion por particulas en suspension)

Absorcion de metales pesados

La creciente preocupacion por la contaminacion ambiental coma ha dado como resultado
un aumento en la investigacion y el desarrollo de tecnologias sustentables, asi como una
normatividad de cada vez mas estricta. Dentro de los efluentes liquidos industriales, uno de
los contaminantes que mas afecta al medio ambiente es el de los metales pesados. La util
aplicacion de la espectroscopia UV-Vis es la deteccidn y eliminacién de metales pesados
de cuales se tiene al Fe, Mn, Pb, Cr, Cd, Hg, etc. Con esta problematica se han elaborado
materiales solidos absorbentes que captura en dichos metales, disminuya la concentracion
y como resultado una menor contaminacion. Algunos ejemplos de estos metales pesados

y su tratamiento con algunos materiales se mencionan en la tabla 7.

Tabla 7 Ejemplos de adsorbentes empleados en la remocién de metales pesados

Metal Adsorbente
Cr (V1) Biomasa activada
Ni (1) Biomasa soportada matriz poliuretano
Cd (Il) Carbon activado
Pb (I1) Carbén activado
Cr (1) Zeolitas
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Fotocatalisis

Con respecto a la catélisis, tiene una amplia aplicacion en el area ambiental donde el
principal objetivo es llevar a cabo reacciones para la disminucién de contaminantes que
perjudican el medio ambiente. En estos procesos destacan los métodos cataliticos y
fotocataliticos. Un proceso fotocatalitico, es el mismo que un proceso catalitico donde la
reaccion superficial es de tipo redox; sin embargo, este mecanismo redox en la fotocatalisis
es desencadenado principalmente por la accién de la luz excitando un sdlido, el cual debe

tener propiedades semiconductoras.

Calculo de energia de banda prohibida

Para el calculo de la energia de banda prohibida se toma en cuenta el valor de la
interseccién de la recta tangente a la curva con el eje de longitud de onda (A). Este valor se
utiliza en la ecuacién de Planck que relaciona la energia de un fotdn y la frecuencia de

acuerdo con la siguiente ecuacion.
E = hf
Donde E: energia (J), h: constante de Planck: 6.6261x10-** (Js), f: Frecuencia (Hz).

Tomando en cuenta la relacion entre la frecuencia y velocidad de la luz se tiene entonces

la siguiente ecuacion.
A=c/f
Donde:
A: longitud de onda (m), c: velocidad de la luz en el vacio y f: frecuencia (Hz)

Entonces la longitud de onda radiada se puede expresar de acuerdo con la ecuacion

siguiente:
A =hc/Eg

Donde: Eg: energia de banda prohibida (J), A: Longitud de onda (m),

Teniendo finalmente esta ultima ecuacion, la cual expresa la energia de separacién en

electron votls (eV) y la longitud de onda en nm.
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Eg = 1.24x103/)

Algunos valores de la energia de banda prohibida (Eg) para diferentes 6xidos metalicos son

presentados en la tabla 8.

Tabla 8 Brecha de banda prohibida (Band Gap) de éxidos de metales de transicion

Oxido metalico Band Gap, nm Oxido metalico Band Gap, nm
Mno 434 — 322 V203 12500
CoO 454 Cr203 370
NiO 330 Fe203 625
CuO 2000 C0203 227 - 208
ZnO 416 Sc203 400 - 370
CdO 526 TiO2 387
ZnS 335

Los procesos fotocataliticos requieren de materiales semiconductores con bandas de
energia prohibida (Eg) entre 3.5 eV y 2.2 eV, con lo cual se puede obtener una mejor

degradacion de compuestos organicos en condiciones menos energéticas.

La técnica de espectroscopia UV-Vis es muy importante en la caracterizacion de materiales,
ya que la modificacion por agentes dopantes, especies quimicas adsorbidas o alteracion de
factores externos, modifican el comportamiento electronico del material. Esto favorece, ya
que se obtienen materiales semiconductores que pueden ser empleados como
fotocatalizadores y degradar compuestos organicos téxicos. Estos mimos estudios de
degradacion pueden ser cuantificados mediante esta técnica de UV-Vis. Aunado a estas
aplicaciones ambientales, se encuentra la absorcion de metales pesados mediante solidos

absorbentes.

Las aplicaciones de esta técnica de espectroscopia pueden ser varias, pero los resultados
obtenidos son muy importantes en la caracterizacion y aplicacion de catalizadores
(Pichardo, 2014).
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Microscopia electrénica de barrido

La microscopia electronica de barrido (MEB) o SEM por sus siglas en inglés (Scanning
Electron Microscopy), a diferencia de la microscopia optica utiliza un haz de electrones que
sustituye el haz de luz como fuente de iluminacion. Con los instrumentos actuales se
alcanza hasta 1 nandmetro de resolucién, muy superior a cualquier instrumento 6ptico. La

buena noticia es que cada vez se hacen equipos con mayor resolucién.

Debido a que el limite de amplificacion de un microscopio optico esta restringido por la
longitud de onda de la luz visible; los microscopios electrénicos emplean electrones, que
tienen una longitud de onda mucho menor que la de la luz y pueden revelar estructuras
mucho mas finas. La longitud de onda mas corta de la luz visible es de alrededor de 4000
A (1A= 1x10"°m). La longitud de onda de los electrones que se utilizan en los microscopios

electrénicos de barrido se encuentra generalmente entre 0.55 A (500 V) y 0.071 A (30kV).

La microscopia electrénica de barrido es una técnica de analisis que interactua con la
muestra a una profundidad de 1 um, consiste en hacer incidir sobre un material solido un

haz fino de electrones, con voltajes de aceleracién desde 0.1 kV hasta 30kV.

Mediante el uso de dos pares de bobinas electromagnéticas, el haz de electrones se
desplaza sobre la superficie de la muestra realizando un barrido XY que obedece a una
trayectoria de lineas paralelas. La interaccion del haz incidente con la muestra genera
diversas senales (electrones secundarios, electrones retrodispersados, electrones Auger,
emisién de rayos X caracteristicos, figura 9) que son recogidos por distintos detectores.
Esto permite la caracterizacién morfolégica y de composicién superficial de materiales tanto

organicos como inorganicos.

Un microscopio electrénico de barrido funciona a partir de un haz de electrones producido
por una fuente de electrones que puede ser un cafion termoidnico (filamento de tungsteno
o de hexaboruro de lantano) o un caidn de emision de campo FEG por sus siglas en inglés

(Field Emission Gun).
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Figura 13 Senales que se desprenden en la interaccion haz de electrones con la muestra
(Elaboracion propia basado en (Pichardo, 2014))

Al caindn se aplica una diferencia de potencial que acelera el haz de electrones hacia la
columna, éstos son dirigidos por medio de lentes electromagnéticas hacia la muestra (la
trayectoria de los electrones debe estar en vacio, de lo contrario colisionarian con las
moléculas de aire y serian absorbidos). Los electrones chocan e interactian con la muestra
produciendo varias sefiales que son recogidas por detectores adecuados. La sefial recogida
es enviada a un centellador/fotomultiplicador y finalmente mediante un amplificador, se
envia la sefial analégica a una camara digital (CCD). Cualquier senal que pueda ser

colectada y amplificada, puede ser usada para formar una imagen en el SEM.

La muestra (salvo que sea conductora) debera ser generalmente recubierta con una
pelicula delgada (entre 10 y 20 nm) de oro o carbdn, lo que genera propiedades conductoras
en la superficie. La técnica de recubrimiento de las muestras se denomina “sputtering” o

pulverizacion catédica.

Modalidades y Técnicas acopladas en Microscopia Electrénica de Barrido

Las principales modalidades y técnicas acopladas en microscopia electronica de barrido se
encuentran resumidas en la tabla 9 y generalmente se combinan entre ellas,
proporcionando informacién sobre la morfologia, composicion quimica, mapeo de

elementos, dando un panorama de la superficie del catalizador en estudio.
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Tabla 9 Acrénimos en inglés, nombre en inglés y espanol, de las modalidades y técnicas acopladas en
microscopia electrénica de barrido

Acr<_)n|m’os en Nombre en inglés Nombre en espaiiol
inglés
SEM Scanning Electron Microscopy M|cr.oscop|a electronica de
barrido
Envirionmenal Scanning Microscopia electronica de
ESEM . . .
Electron Microscopy barrido ambiental
BSE Backcattered Electron Electrones retrodispersados
SE Secondary Electron Electrones secundarios
EDS 6 EDX Energy Dispersive X-Ray Espectro,scopla de dispersion
Spectroscopy de energia de rayos X

Electrones secundarios

Se emiten electrones secundarios debido a la colision del haz incidente de electrones contra
la muestra. La sefial de electrones secundarios se emplea normalmente para obtener una
imagen de la muestra, es la sefial que proporciona una imagen mas real de la superficie
analizada, pues un electron secundario proviene de los primeros nandmetros de la

superficie de la muestra, con una energia inferior a 50 eV.

Electrones retrodispersados

Algunos electrones primarios son “reflejados” o mas correctamente dicho, son
retrodispersados tras interactuar con los atomos de la muestra. Técnicamente la sefial de
electrones retrodispersados esta compuesta por aquellos electrones que emergen de la
muestra con una energia superior a 50 eV. Estos electrones proceden en su mayoria del

haz incidente que rebota en el material después de diferentes interacciones.

La intensidad de la senal de electrones retrodispersados para una energia dada del haz,
depende del numero atdmico (Z) de los atomos en el material. Asi, a mayor numero atémico
(d&tomos mas pesados) mayor intensidad y las zonas donde ellos se encuentren se veran
mas brillantes que las zonas con atomos de menor numero atémico (Z). Este hecho permite
distinguir fases en un material con diferente composicion quimica. Esta es la principal

aplicacion de la sefial de electrones retrodispersados.

Absorcion de electrones

La muestra absorbe electrones en funcién del espesor y la composicién; esto produce una

diferencia de contraste en la imagen.
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Emision de rayos X caracteristicos

Cuando electrones de niveles internos son expulsados por colisiones con los electrones
primarios, habra transiciones entre los niveles de energia con emision de rayos X, cuyas
energias o correspondientemente longitudes de onda estan relacionadas con la
composicion elemental del espécimen, permitiendo realizar una identificacién de elementos
mediante espectroscopia por dispersién de energia de rayos X, EDS, por sus siglas en

inglés.

Emision de electrones Auger

Cuando un electrén es expulsado de un cierto nivel atémico, otro electron de un nivel mas
externo puede llenar esta vacancia resultando en un exceso de energia. Esta energia extra
puede ser liberada emitiendo un electron de la capa mas externa, a éste se le conoce como
el electron Auger. Estos electrones son de baja energia del orden de eV y son utilizadas
para obtener informacion sobre la composicion de unas cuantas capas atémicas de la

superficie de la muestra.

Con todas estas sefiales relacionadas entre si, el SEM suministra informacién morfologia,

topografia y composicional de la superficie de materiales sdlidos.

Otra de las principales caracteristicas que presenta un SEM es su gran profundidad de
campo, que da apariencia tridimensional a las imagenes al permitir enfocar y observar
superficies con relieves enforcando diferentes alturas o profundidades al mismo tiempo.
Ademas, puede producirimagenes de alta resolucion (de hasta 1 nm), es decir, que detalles
muy cercanos en la muestra pueden ser observados de manera nitida a altas
magnificaciones. Una ventaja del SEM es la observaciéon de muestras desde algunos
centimetros de tamano hasta polvos, con una preparacién relativamente sencilla. Si bien,
cuando la muestra no es conductora y se analiza al alto vacio, se recomienda recubrirla con
un material conductor, de otra forma se carga eléctricamente presentando zonas muy
brillantes que no corresponden a las caracteristicas del material. Finalmente, se recomienda

que la muestra esté libre de humedad.
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Haz de iones focalizado (FIB)

El haz de iones focalizado (Focused ion beam, FIB) es capaz de realizar cortes, desbastes
y depésitos, asimismo puede generar imagenes a través de un colector de sefiales y un

monitor de computadora (referencia).
Principio de operacion:

En la parte mas alta de la columna del haz de iones se localiza una fuente de particulas
cargadas, las caracteristicas y las capacidades peculiares del FIB son generadas a partir
de la fuente de iones. La fuente se compone de un dispositivo que contiene galio en estado
liquido, que esta en contacto con una aguja de W, el liquido fluye y alcanza la punta de la
aguja, que se encuentra frente al electrodo de extracciéon coma el alto voltaje genera un
campo eléctrico sobre la punta, suficiente para la emisién de iones Ga. La emisién de iones

ocurre en la extremidad del cono denominada cono de Taylor.

Los atomos ionizados estan positivamente cargados, son 128,000 veces mas pesados que
los electrones y con energias de orden de keV pueden llevar a cabo cortes, desbastes y
depositos de materiales con alta precision, es decir, permite remover o adicionar material,
asi como llevar a cabo la preparacion de muestras in situ de manera eficiente. La principal
diferencia de iones con los electrones radica en sus respectivas masas. La pesada masa
de iones puede separar directamente atomos de un material sélido, lo cual hace de esa

técnica una herramienta poderosa de micromaquinado

Microscopio electronico de barrido de doble haz (Dual Beam)

El microscopio electrénico de barrido de doble haz es una combinaciéon FIB- SEM que
permite utilizar las posibilidades del as de electrones y del as de iones de Ga. Se puede
trabajar simultaneamente con ambos, enfocandolos en un mismo punto de la superficie de
la muestra, debido a la optimizacion de la geometria de ambas columnas, haciéndolos
coincidir en una altura eucéntrica. De esta manera se puede hacer imagenes con ambas

de la misma region, creando un ambiente tridimensional de trabajo y de nanomanipulacién.

Aplicaciones del Microscopio electronico de barrido de doble haz

El microscopio electrénico de barrido de doble haz, ademas de la funcién de un SEM, con

el haz iones es capaz de:

e Desbastar, pulir y depositar material en areas seleccionadas.

o Realizar cortes longitudinales y transversales de una zona especifica.
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o Preparar muestras para su analisis con microscopio electronica de transmision
(TEM).

La microscopia electrénica de barrido es una herramienta que ayuda mucho a conocer mas
de materiales nanométricos ya que permite conocer propiedades fisico quimicas a nivel
micro y nandometro coma como son la composicion, distribucion de elementos, morfologia.
Asi también, permite preparar muestras para ser observadas en el microscopio electrénico

de transmisién (Pichardo, 2014).

Microscopia electronica de transmisién

El microscopio electrénico de transmision es un instrumento que proporciona informacion
muy variada sobre la estructura, morfologia, composicién quimica, estados de oxidacion,
cristalinidad, entre otras propiedades de materiales cataliticos, desde niveles de micras
hasta niveles de sub-Angstrom. Esa gran versatilidad proviene de la interaccién de los
electrones con la materia coma en la que ocurren varios procesos que se ilustran en la
figura 8. Las sefales (fotones, electrones, rayos X caracteristicos, electrones con pérdidas
de energia, etc.) pueden ser detectados por medio de dispositivos adecuados (detectores)
proporcionando toda una gama de parametros fisicos y fisicoquimicos acerca del material

observado.

La microscopia electronica de transmision, al igual que otras técnicas, se ha desarrollado
rapidamente como nunca. Se debe principalmente al desarrollo de detectores mas
sensibles, de fuentes de electrones de emisién del campo con monocromadores, de
correctores de aberracion para las lentes electromagnéticas, y finalmente el desarrollo de
la computacion y el software, que han permitido que los resultados se manejen de manera

digital.
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Figura 14 Senales que se desprenden en la interaccién electron-materia

(Elaboracién propia basado en (Pichardo, 2014))

Técnicas en Microscopia Electrénica de Transmision (TEM)

Las principales técnicas utilizadas en la actualidad en los microscopios de ultima generacion

se encuentran en la tabla

10, a pesar de que esta lista es extensa, existen otros métodos

de operacion de un TEM en algunos casos, combinaciones de ellas. La microscopia

electrénica de transmision en su conjunto es un método avanzado de analisis, que es muy

compleja pero que permite conocer propiedades unicas de la materia, y por lo tanto permite

entender ciertos comportamientos de los materiales cataliticos.

Tabla 10 Acrénimos en inglés, nombre en inglés y espanol de las técnicas utilizadas en microscopia electrdnica de

transmision

Acrénimo en inglés

Nombre en inglés Nombre en espaiiol

TEM

Microscopia electrénica de
transmisién

Transmission electron
miscroscopy

BF

Bright field Campo claro
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DF Dark field Campo oscuro
SAD Selected area diffraction Difraccion de area selecta
High resolution Microscopia electronica de
HRTEM transmission electron transmisién de alta
miscroscopy resolucion
Scanning transmission Microscopia electronica de
STEM : . L
electron microscopy barrido y transmision
Aberration-correted Microscopia electrénica con
ACEM . s .
electron microscopy aberracion corregida
Environmental transmission | Microscopia electronica de
ETEM . . :
electron microscopy transmisién ambiental
ADF Annular dark field Campo oscuro anular
HAADEF ngh angle annular dark Campp oscuro anular de
field gran angulo
Electron energy los Espectroscopia por pérdida
EELS )
spectroscopy de energia de electrones
EDS 6 EDX Energy dispersive Espectro§cop|a dispersiva
spectroscopy de energia

Para que una muestra pueda ser observada en un microscopio electronico de transmision
debe tener ciertas caracteristicas. Como la muestra es irradiada con un haz de electrones,
éstos para poder obtener informacion util del material estudiado, deben poder atravesar o
“transmitirse” en la muestra de interés. Afortunadamente, en los catalizadores sélidos es
facil lograr que el material sea suficientemente delgado, simplemente moliendo el
catalizador en un mortero. En TEM, el término delgado quiere decir que la muestra sea
menor a 100 nm de grosor, entre mas delgado mejor, el limite puede ser una monocapa de

atomos.

A diferencia de un microscopio éptico, que utiliza lentes de vidrio para amplificar una imagen
y luz para observar un objeto, el TEM utiliza lentes electromagnéticas que seran las
responsables de desviar los electrones a lo largo de la columna que se encuentra al alto
vacio. Para acelerar los electrones, es necesario aplicar una diferencia de potencial o
voltaje, los voltajes mas cominmente usados se encuentran en el rango de 100 a 300 mil
volts (kV), que con los avances mas recientes permiten tener resoluciones atémicas por
debajo de 1A.
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ElI TEM en su conjunto esta formado principalmente por cuatro lentes: lente condensadora,
el que ilumina la muestra; lente objetiva, que da la resolucion de la imagen; lente intermedia,
primera amplificacion de la imagen; lente proyectora, amplificacion final de la imagen. En
los microscopios de ultima generacién, cada una de estas lentes cuentan con lentes o
minilentes adicionales que hacen mas estables y versatiles, que conjunto con el canén de
electrones de emisién de campo monocromadores, correctores de aberracion, detectores
mas sensibles y sistemas de registro digitales, han permitido que la microscopia electronica

de transmision sea un método avanzando de andlisis, en el estudio de materiales.

Algunas técnicas mas utilizadas en microscopia electronica de transmision son: a) Imagen
de campo claro (BF), se forma con los electrones transmitidos que no sufre ninguna
desviacion por parte de la muestra, para ello se utiliza la apertura de contraste para
seleccionar dicho haz (una apertura en una lamina metalica con agujeros de diferente
tamano de entre 10 y 300 micras, colocadas en la columna del microscopio) b) Imagen de
campo oscuro (DF), se forman dejando pasar sélo el haz difractado utilizando la apertura
del contraste, c) Imagenes de alta resolucién (HRTEM), se forma combinando el haz

transmitido mas el difractado, utilizando una apertura de mayor tamario.

Actualmente coma la microscopia electrénica de transmision y barrido (STEM) se utiliza
cada vez mas, debido al desarrollo de detectores mas sensibles y a la introduccion de
correctores de aberracion que permiten obtener resoluciones por debajo de 1A en el modo

de HAADF, esta técnica permite diferenciar entre elementos pesados y ligeros.

Por el contrario, en HRTEM la interferencia entre el haz transmitido y el difractado producen
imagenes que cambian con el desenfoque, dando a veces interpretaciones erroneas a las
imagenes de alta resolucién. La diferencia esencial entre el TEM y STEM consiste en la
forma de como llegan los electrones incidentes a la muestra. En TEM un haz de electrones
paralelo llega a la muestra, de esta forma toda la imagen se forma al mismo tiempo y puede
tomarse una “fotografia instantanea”. En STEM el haz de electrones llega a la muestra de
forma de cono (haz convergente) y mediante un sistema de bobinas, el haz de electrones
se mueve barriendo la regidén de interés coma por lo que la imagen toma algunos segundos

en formarse, dependiendo de la velocidad del barrido

En TEM-STEM el detector de analisis quimico elemental (EDS 6 EDX) se encuentran en la
parte superior del portamuestras (al igual que los microscopios electrénicos de barrido,

SEM). Estos detectores permiten analizar elementos quimicos desde el carbono hasta el
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uranio, aunque con los desarrollos tecnoldgicos actuales cada vez se construyen detectores
mas sensibles. Un aspecto importante tanto en el TEM como en el STEM es que algunas
de las técnicas se pueden combinar, con lo cual podemos obtener mas informacion del
catalizado. Asi, por ejemplo, en la combinacion del STEM se pueden obtener analisis
puntuales, lineas y mapeos de composicion de los elementos presentes en el catalizador,
asi como las imagenes correspondientes en BF, DF Y HAADF, todos en modo STEM, asi

podemos saber si el catalizador es homogéneo en cuanto a la composicion elementar.

Determinacion de tamario de particula

La determinacién del tamafio de particula de un catalizador puede ser tan simple o compleja
dependiendo del catalizador en estudio. Lo primero que se debe saber es que si el material
es cristalino o amorfo o es una combinacion entre ellos. Si el material es amorfo, el tamaro
de particula practicamente corresponde al tamafio de atomos del material. Si el material es
altamente cristalino y presenta formas regulares coma la determinacion de su tamafio es
relativamente facil; si el material corresponde a nanotubos o materiales similares, es mas
valioso indicar lo largo y el grosor del material. Si forma laminas, es importante indicar el
ancho, el largo y el grosor de la lamina. Si el material presenta formas geométricas
irregulares, diferentes a los mencionados se obtiene un promedio de la misma particula.
Otro aspecto muy importante es conocer si la particula que estamos midiendo esta formada
por un cristal o por muchos cristales, esto es importante cuando se le compare con la
determinacion del tamano de cristal obtenido por difraccion de rayos X, donde el tamano

del cristal se calcula usando dominios de difraccion.

Existen materiales aun mas complejos, corresponden a catalizadores mecanicos
soportados, 6xidos mixtos, Oxidos multimetalicos, y en general aquellos materiales que
presentan dos o mas fases. Estos catalizadores necesitan ser estudiados con mas cuidado
debido a que ahora es necesario, ademas investigar la interaccion entre el tamafio entre
las bases presentes, o como en el caso de los catalizadores metalicos soportados, el
tamafo puede ser tan pequefo que las particulas pueden estar formadas por unos cuantos

atomos.

Las técnicas mas utilizadas para medir el tamafio de particula, dependiendo del tamafio de
particulas son, en modo TEM, imagenes de campo claro (BF) e imagenes de alta resolucion
(HRTEM).
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A veces los tamanos de particulas se encuentran del orden de algunos Armstrong, con los
microscopios que tienen correctores de aberracién, es posible determinar esas

subnanoparticulas conocidas como clusters.

En modo STEM, para el caso de un catalizador metalico soportado, si las particulas de
interés presentan un numero atémico mayor que el soporte (con una diferencia mayor a 10
en numero atémico) pueden distinguirse claramente por medio de imagenes del campo
claro (BF-STEM) y contraste Z (HAADF), la ventaja con estas ultimas técnicas es que se

pueden llevar a cabo analisis puntuales a nivel nanométrico de las particulas metalicas.

Otro aspecto importante de esta técnica son los andlisis puntuales y mapeos de
composicion. Los analisis puntuales se llevan a cabo en areas del orden de varios
nandmetros e incluso de un nanémetro, por lo que se puede diferenciar la composicion de

una particula a otra.

Microscopia electrénica de alta resolucion (HRTEM)

Una de las técnicas mas utilizadas para el estudio de catalizadores es la microscopia
electrénica de transmision de alta resolucion en modo TEM conocido comunmente como
HRTEM, esta técnica permite observar de manera directa a planos atémicos, columnas de
atomos, defectos de cristales a nivel atdmico, y sobre todo identificar la fase cristalina y la
orientacion que presenta el cristal en la direccion que esta observando. Con la incorporaciéon
de correctores de aberracion en el TEM, es posible obtener resoluciones por debajo de 1
A. Una imagen de HRTEM es una imagen compleja, ya que en realidad es una interferencia
de ondas, la cual al variar el foco puede variar el contraste, de claro a oscuro o al revés,
siendo dificil determinar dénde se encuentra una columna de atomos. Aqui es donde inicia
la dificultad, primero es importante que la muestra sea delgada (preferentemente debajo de
10 nm), sea estable (no se destruya con el haz de electrones), éste completamente seca
(la humedad provoca inestabilidad en la muestra). Aqui es util el concepto de condicion de
“foco 6ptimo” o condicion de foco extendido de Scherzer, esta condicién da una proyeccion
directa de la estructura atomica a lo largo de la direccion del haz de electrones. Para obtener
esta condicién en HRTEM, se obtiene una serie focal en la zona de interés (imagenes
tomadas variando el foco del lente objetivo alrededor del contraste minimo). Las variaciones
en el contraste de imagen con el cambio de foco estan relacionadas a la dependencia de la
funcién de la transferencia de la lente en un foco determinado. Para un foco, se observan
ciertas frecuencias espaciales, es decir se observan ciertas distancias interplanares. La

combinacion de imagenes mediante un software especializado puede proporcionar la
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imagen real, sin embargo, esto no lo es del todo sencillo, por esa razén es mas facil recurrir

a la condicion del foco 6ptimo.

La microscopia electronica de transmision es una herramienta imprescindible en el estudio
de materiales solidos en particular en catalizadores, ya que permite conocer diferentes
propiedades del sdélido a nivel micro y nanométrico, como es la composicion, las fases
presentes, distribuciones de elementos, morfologia, entre otras propiedades fisicas y
quimicas. La microscopia electrénica en general, es una técnica que sebe usarse en
conjunto con otros métodos de caracterizacién, para obtener informacién que permite

entender y disefar catalizadores (Pichardo, 2014).
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RESULTADOS

Caracterizacion Raman

La espectroscopia Raman es una técnica poderosa para caracterizar nanotubos de carbono
(NTC), permitiendo estudiar sus propiedades estructurales, electronicas y vibracionales.
También es una herramienta fundamental para caracterizar las propiedades estructurales y
quimicas del 6xido de grafeno (GO). Este material, derivado del grafito a través de procesos
de oxidacién quimica, presenta bandas distintivas en su espectro Raman que reflejan tanto

su grado de funcionalizacion como su estructura defectuosa.

El equipo utilizado para esta caracterizacién fue un Microscopio Raman Confocal Thermo
Scientific DXR 2 (figura 15).

Figura 15 Microscopio Raman Confocal Thermo Scientific™ DXR™ 2
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Figura 16 Grafica Raman de NTC

La figura 16 representa la grafica obtenida mediante la caracterizacion Raman de NTC. Se
observa la banda G (1582 nm), banda D (1333 nm) y banda 2D (2675 nm). Estos picos

representan la presencia de nanotubos de carbono en la muestra (Gallego et al., 2014)
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Figura 17 Grafica Raman de OG

La figura 17 representa la gréafica obtenida mediante la caracterizacion de Raman de 6xido
de grafeno. Se observa la banda D (1328 nm) banda G (1579 nm) y la banda 2D (2675 nm).
Estos picos indican la presencia de 6xido de grafeno en la muestra (Ferrari & Robertson,
2000).
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Caracterizacion UV-Vis
La espectroscopia UV-Vis es una técnica comun para estudiar la dispersion,

funcionalizacioén y propiedades electrénicas de los nanotubos de carbono (NTC).

Para esta caracterizacién se utilizé un Cary Series UV-Vis-NIR Spectrophotometer de

marca Agilent Technologies (figura 18)

Figura 18 Cary Series UV-Vis-NIR Spectrophotometer de marca Agilent Technologies
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Nano hibridos con NTC
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Figura 19 Grafica UV-Vis de oro con NTC

La figura 19 indica la grafica de UV-Vis de nanotubos con sintesis verde de oro. En ella se
observa la presencia de nanoparticulas de oro en una banda de absorbancia de 536 nm
aproximadamente (Ahmad et al., 2010) y la presencia de nano tubos de carbono a 280 nm
aproximadamente (Bachilo et al., 2002). estos resultados se obtienen con la sintesis verde

de extracto de aguacate.

En la sintesis verde de extracto de platano y extracto de naranja no se logra observar la

presencia de nanoparticulas de oro 6 de nanotubos de carbono.
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Figura 20 Grafica UV-Vis de plata con NTC
La figura 20 muestra la grafica obtenida de UV-Vis de nanotubos con sintesis verde de plata.

Se logra apreciar la presencia de plata en una banda de absorbancia entre los 400 y 460

nm (Liagat etal., 2022) solamente con el extracto de platano, pero la presencia de
nanotubos en esta misma no se encuentra.

Por otra parte, se encuentra la presencia de nanotubos en la sintesis con extracto de

aguacate y naranja pero no la presencia de nanoparticulas de plata.
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Figura 21 Grafica UV-Vis de cobre con NTC

En la figura 21 se observa la gréafica obtenida de UV-Vis de nanotubos con sintesis verde
de cobre. Se observa una banda de absorbancia de entre los 236 y 300 nm (Renganathan
et al., 2017) la cual indica la presencia de nanoparticulas de cobre y solamente en la sintesis

verde con extracto de aguacate se logra observar la presencia de nanotubos de carbono.
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Nano hibridos con OG
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Figura 22 Grafica UV-Vis de plata con OG
En la figura 22 se observa la grafica de UV-Vis de 6xido de grafeno con sintesis verde de

plata. La presencia de 6xido de grafeno se encuentra en una banda de absorcion entre los
230y 295 nm (S. Yang et al., 2012).

Respecto a la grafica se logra observar la presencia de 6xido de grafeno con extracto de
aguacate, pero no se observa la presencia de nanoparticulas de plata. Con el extracto de
naranja se logra apreciar de igual manera solo el 6xido de grafeno. Y por ultimo con la

sintesis de extracto de platano solo se observa la presencia de plata.
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Figura 23 Grafica UV-Vis de oro con OG

En la figura 23 se observa la grafica de UV-Vis de éxido de grafeno con sintesis verde de
oro. Se observa la presencia de grafeno (S. Yang et al., 2012) y de nanoparticulas de oro

(Ahmad et al., 2010) con la sintesis de extracto de aguacate

Respecto a la sintesis de con extracto de naranja solo se observa la presencia de

nanoparticulas de oro. Mientras que en la sintesis con extracto de platano se observan las
nanoparticulas de oro y el 6xido de grafeno.
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Figura 24 Grafica UV-Vis de cobre con OG

En la figura 24 se muestra la grafica de UV-Vis de 6xido de grafeno con sintesis de cobre.
Se observa la presencia solamente de cobre en la sintesis realizada con extracto de

aguacate.

Mientras que en la sintesis de extracto de platano y extracto de naranja no se logra observar

la presencia de nanoparticulas de cobre ni de éxido de grafeno.

Respecto a los resultados obtenidos mediante la microscopia electronica UV-Vis, se logro
observar presencia de nanohibridos con el éxido de grafeno con nanoparticulas de oro y
extracto de aguacate, pero en comparacién con los otros precursores y extractos, se
percibe que las muestras realizadas con el extracto de aguacate para la sintesis de

nanoparticulas de oro y nanotubos de carbono dio mejor resultado
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Caracterizacion de Microscopia Electrénica de Barrido (MEB)

En relacion con los resultados obtenidos mediante el espectroscopia ultravioleta-visible se
realizé la microscopia electrénica de barrido a la muestra de nanoparticulas de oro con

extracto de aguacate y nanotubos de carbono.

El equipo utilizado para esta caracterizacion fue Nova Nanolab de marca Fei Company
(figura 25)

Figura 25 Nova Nanolab, Microscopio Electrénico de Barrido (MEB)
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Las micrografias que se muestran a continuacién (Figura 26,27 y 28) son resultado obtenido
de la caracterizacion de microscopio electronico de barrido de la sintesis de nanoparticulas

de oro con extracto de aguacate y nanotubos de carbono y se realizaron a 20kV y 25kV.

curr HV

mode| mag WD | tilt
2.4 nA|20.00 kV

SE [10004 x|18.1 mm|O °

Figura 26 Microscopia Electrénica de Barrido de Nanoparticulas de oro 20kV
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24nA|25.00kV| SE |65015%x|18.4mm|0°

Figura 27 Microscopia Electrénica de Barrido de Nanoparticulas de oro 25kV
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24nA 2500 kV| SE |99991x|18.4mm|0°

curr HV ’mode mag | WD | tilt S — R —

Figura 28 Microscopia Electrénica de Barrido de Nanoparticulas de oro 25kV-II

En las micrografias presentadas se observan particulas con una morfologia esférica con
una tonalidad blanca (nanoparticulas de oro) que contrasta en una superficie en forma de
tubo (nanotubos de carbono), aunque por los aumentos no se logra especificar el tamano

de la nanopatrticula.
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Se realizé una EDS para corroborar que existe la presencia de oro y nanotubos en la

muestra (figura 29).
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Gl —

Figura 29 EDS Nanoparticulas de oro con
nanotubos de carbono
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Los resultados obtenidos mediante el EDS se muestran en la siguiente tabla en la cual se

logra observar la presencia de oro y carbono.

Tabla 11 EDS nanoparticulas de oro y nanotubos de carbono

Element Weight % Atom %
C 8.9 19.1
o 0.9 1.4
Al 81.1 77.3
Cu 3.8 1.5
Au 54 0.7
Total 100.0 100.0

La figura 30 es la grafica que se obtuvo del EDS realizado en dénde se logra observar la

presencia de oro y carbono.
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Figura 30 Grafica EDS nanoparticulas de oro y nanotubos de carbono
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CONCLUSION

Se realizé la sintesis de nano hibridos mediante nanoparticulas obtenidas con sintesis
verde utilizando diferentes estabilizadores (platano, naranja y aguacate). Se obtuvieron
nano hibridos con nanoparticulas de oro y nanotubos de carbono. Se caracterizé6 mediante

Raman, espectroscopia ultravioleta visible y microscopia electronica de barrido.

Respecto a los resultados obtenidos mediante las técnicas de caracterizacién que se
aplicaron (Raman, UV-Vis y MEB) no se obtuvo resultado de nano hibridos con 6xido de
grafeno mientras que la obtencion de nano hibridos con nanotubos de carbono se dio
mediante la sintesis de nanoparticulas de oro con extracto de aguacate. En déonde tenemos
como resultado en Raman la presencia de nanotubos de carbono, en UV-Vis la presencia
de ambos materiales y por ultimo en MEB en donde en las imagenes y el EDS obtenido se

observa también la presencia de ambos materiales.
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