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RESUMEN

Esta investigacion pretende desarrollar una metodologia para la obtencion de grafeno por
medio de exfoliacibn mecénica de grafito en polvo. Se establecié este método debido a que
presenta ciertas ventajas con respecto a los procesos convencionales, tales como es su costo
de produccion a escala laboratorio como también que es menos nocivo con el medio ambiente.
El método radica en obtener una mezcla adecuada de grafito en polvo, agua y un aditivo (Tween
80) que permite el aumento de la viscosidad de la solucion, de manera que al generar un flujo
toroidal se produzca un esfuerzo cortante en el grafito. Para esto se construyd un dispositivo
compuesto por dos cilindros concéntricos, uno de los cuales rota. Se considera que a medida
que aumenta la velocidad angular, el torque aumenta rapidamente, con lo que se genera un
esfuerzo de corte entre dos vortices contiguos de flujo toroidal, rompiendo las capas débiles de
grafito, para la obtencién de grafeno. Se evalué la cantidad, calidad, tamafio y morfologia del
grafeno obtenido. Los resultados que se obtuvieron a través de andlisis mediante
espectrometria UV-VIS y Raman, determinaron la cantidad, la morfologia y el nUmero de capas
del material obtenido por medio de este proceso de exfoliacion. Esto indicé que el material
producido es de mejor calidad que el generado con un proceso de exfoliacién electroquimica.
Esta investigacion puede ser utilizada para adaptar este proceso de exfoliacion mecéanica de
grafito en polvo en el Laboratorio de Materia Condensada de la Escuela Politécnica Nacional,

para la obtencién de grafeno con menos defectos que el método electroquimico.

Palabras clave:

Exfoliacibn mecanica, grafito, grafeno, vortices de Taylor.



ABSTRACT

This research project shows a development of a methodology to obtain graphene by
mechanical exfoliation of graphite in powder. This new methodology presents several
advantages comparing with the conventional processes such as low production cost in
laboratory, and it is less harmful to the environment. We obtained an adequate mixture of
graphite powder, water, and an additive (Tween 80) that increases the viscosity of the solution
and generates a toroidal flow (Taylor—Couette flow) which makes a sharp effort over the
graphite. This effect was obtained through a mechanical device composed of two concentric
and coaxial cylinders in which one of them rotates. As the speed increases, the torque
increases rapidly and produces a sharp esforce between two contiguous vortices of Taylor-
Couette flow. This force breaks the weak layers of graphite obtaining graphene. It was
evaluated the quantity, quality, size, and morphology of the obtened graphene. The results
gotten by UV-VIS and RAMAN showed the amount, morphology, and number of layers of the
material obtained by exfoliation. With these results we were able to conclude that final product
was better quality that the one generated by electrochemical exofoliation. This research
encourage the application of mechanicla exfoliation of graphite powder at the Condensed
Matter Laboratory at the “Escuela Politécnica Nacional” to obtain graphene with less deffects
than through the electrochemical method.

Keywords:

Mechanical exfoliation, graphite, graphene, Taylor vortices
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EXFOLIACION MECANICA DE GRAFITO EN VORTICES DE TAYLOR
Y SU APLICACION EN ELECTRODOS DE DIOXIDO DE TITANIO
MODIFICADOS CON GRAFENO

INTRODUCCION

En la actualidad humerosos grupos de investigacion a nivel mundial estudian las propiedades
del grafeno, una estructura bidimensional y hexagonal de atomos de carbono. El interés se
debe a las aplicaciones potenciales que se pueden tener a partir del grafeno, el cual es un
material tan duro como el diamante, pero flexible, liviano, impermeable, resistente al fuego, un
gran conductor eléctrico, y capaz de disipar el calor mejor que el cobre [1]. De ahi que el
grafeno tenga un grande interés en cuanto a su investigacion referido a las metodologias para
su obtencién a gran escala.

Los métodos de produccion de grafeno de alta calidad en la actualidad son muy costosos, o
dificiles de implementar a gran escala, tales como: exfoliacibn micromecéanica, exfoliacion
electroquimica y la deposicion quimica de vapor (CVD por sus siglas en inglés) entre otras.
La exfoliaciébn micromecénica, consiste en obtener grafeno a base de deslaminar el grafito con
cinta adhesiva, en sucesivas ocasiones. Su desventaja radica que es un proceso muy lento y
de bajo rendimiento, a la vez que costoso en cuanto a mano de obra, por lo que no resulta ser
un procedimiento apto para su uso industrial [2].

La exfoliacién electroquimica, consiste en someter a un electrodo sélido de grafito a una
diferencia de potencial constante en solucion de &cido sulfdrico diluido. El inconveniente
principal es que produce defectos superficiales que deterioran las propiedades eléctricas del
grafeno, ademas de generar desechos que no son amigables con el medio ambiente [3].

La deposicion guimica de vapor, es una técnica que sintetiza grafeno sobre un sustrato
metalico (generalmente niquel) a partir de la descomposicién térmica de metano a 1000°C,
produciéndose el depdsito de los atomos de carbono (nucleacion) en la superficie metalica
para el posterior crecimiento de laminas de grafeno, de gran calidad estructural y de gran
tamafio, siendo una técnica que puede ser usada a escala industrial [4]. La desventaja que
presenta esta técnica es el elevado costo de los equipos y materiales para su desarrollo,
ademas que el proceso es a altas temperaturas en el rango de 1000°C, con lo que no se puede

trabajar con cualquier sustrato.



Recientemente, investigadores del Instituto Tecnoldégico de Massachusetts (MIT),
desarrollaron un proceso que podria utilizarse para la produccién de grafeno a escala industrial
[5]. El proceso que utiliza procedimientos mecanicos para exfoliar el grafito en polvo, puede
ser viable por las ventajas que presenta respecto a los antes mencionados, ya que puede
producir grandes cantidades de grafeno libre de defectos, ademas que el costo de produccion
por esta técnica es mas econdmico que las antes descritas [6].

El problema planteado en el presente trabajo de titulacion, radica en implementar y optimizar
este método para la produccion de grafeno, a escala de laboratorio [7]. Para esto se requiere
cuantificar su eficiencia, y evaluar el material producido en cuanto a cantidad, morfologia y
numero de capas. Una posible aplicacion puede ser la evaluacion de la actividad electronica
en electrodos de TiO: [8].

Pregunta de Investigacion
La exfoliacion mecéanica de grafito en polvo, ¢es un método escalable a nivel laboratorio y

viable en su obtencién en términos de costos y menos nocivo con el medio ambiente en

comparacion con la exfoliacién electroquimica?

Objetivo general
Desarrollar y optimizar un método para la exfoliacion mecanica de grafito en vortices de Taylor

y determinar su efecto en la actividad superficial de peliculas de TiO» con grafeno.

Objetivos especificos
- Establecer una metodologia para la exfoliacion mecéanica de grafito por esfuerzos de corte

en vértices de Taylor en diversos solventes.
- Optimizar la eficiencia del proceso de exfoliacién evaluando el material producido (grafeno)

por espectroscopia UV-VIS, Raman y AFM.



1. MARCO TEORICO

1.1. Introduccidn
El grafeno es un nanomaterial bidimensional, de carbono puro, concretamente es una forma

alotropica casi transparente. Consiste en una capa de atomos de carbono, el cual puede
obtenerse a partir de diferentes elementos o compuestos quimicos, que son parte de algunas
metodologias para su obtencién, que seran descritas mas adelante.

El estudio del grafeno ha ido teniendo cabida debido a que presenta excelentes propiedades
mecanicas, eléctricas, guimicas, magnéticas y Opticas, lo que genera interés cientifico en su
proceso de obtencién y posibles aplicaciones, con lo que augura una verdadera revolucion
tecnoldgica [9].

Uno de sus posibles campos de accién es en la electronica flexible debido a su capacidad de
transportar corriente en peliculas delgadas de un atomo de espesor, transistores
ultradelgados, baterias y celdas solares, lo que induce a que se dé la posibilidad de sustituir a
materiales importantes en este ambito, como es el silicio.

Por sus excelentes propiedades eléctricas para posibles usos en ordenadores, control del
sistema eléctrico en los autos, teléfonos, por su alta capacidad de almacenar energia puede
ser una solucion viable en cuanto a la duracion de una bateria y su tiempo de carga [10].

En relacion al campo energético, el grafeno puede generar electricidad a través de la energia
solar, por lo que lo convierte en un material a ser utilizado en el campo de la obtencién de
energias limpias, en lo que tiene que ver en la construccion de paneles solares.

Respecto a sus propiedades mecanicas se trata de un material flexible (médulo de Young es
de 1TPa), ductil, y que, a pesar de ser un material fino y ligero, es mas resistente que el acero
estructural.

En cuanto al andlisis de sus propiedades mecanicas, teniendo en cuenta que se comentaba
que puede ser mas liviano que el acero y presentar mayor resistencia, puede ser usado en la
fabricacion de materiales para el uso en la construccién de aviones, satélites 0 automdviles.
El grafeno no solo es aplicado en estos ambitos técnicos, sino también puede ser utilizado en
campos de la medicina, debido a que se ha observado que puede ser funcional en el transporte
de farmacos, como también en la generacién de biosensores, o por sus buenas propiedades
mecénicas ser utilizado como refuerzos de compuestos para protesis [11].

Actualmente se tienen algunos estudios referentes al grafeno y sus aplicaciones, pero hay que
tener en cuenta que se trata de un material que se lo conoce desde 1930, que, al ser

considerado demasiado inestable, sus estudios se retoman a partir del 2004, donde se
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consigue aislarlo a temperatura ambiente. Esto fue conseguido por Konstantin Novoselov y
Andre Geim, lo cual les valié el Premio Nobel de Fisica en 2010, por ser los primeros en aislar,
identificar y caracterizar grafeno en monocapa [12].

En cuanto a las capas que comprenden el grafeno, se puede comentar que estas se
encuentran ordenadas en planos cuyas formas son hexagonales, con una ligera ondulacion lo
que da el aspecto a un panal de abejas.

Asi pues, segun las capas que lo conformen, el grafeno puede ser clasificado en cuatro
tipologias: monocapa (1 capa), bicapa (2 capas), pocas capas (de 3 a 4 capas) y multicapa
(entre 5y 10 capas). Aunque sus propiedades estan en funcién de su dimensionalidad, los
cuatro tipos presentan un conjunto de propiedades comunes que permiten caracterizarlos
como grafeno. En la figura 1.1, se puede observar la estructura del grafeno de la cual se
comentd anteriormente, asi como también una referencia de las diferentes estructuras que se
pueden tener partir del carbono [13].

(@ (b) o222,
Carbolno z i
P4y P
o 3 ot v
9 JJ.,JJJ Jv" L T “J.,‘J“_,),
- o J o ,)J > JV
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Figura 1.1. (a) Estructura del grafeno 2D. (b) Grafito 3D. (c) Nanotubos de carbono 1D (grafeno
enrollado a lo largo en una direccién). (d) Fullerenos 0D (grafeno envuelto).
(Fuente: [13])



1.2. Propiedades del Grafeno

En cuanto a las propiedades se puede hacer referencia algunas de ellas, como se indica a
continuacion:

Bidimensional, se ha observado que estd compuesto por una o pocas capas muy finas de
un atomo de espesor, en las que se pueden apreciar sus dos dimensiones.

Ligero, se ha podido determinar que al comparar un metro cuadrado de grafeno con el del
acero, es aproximadamente 200 veces mas liviano, pero a pesar de esto, presenta una gran
superficie especifica (2600 m?/g), lo que le permite tener la capacidad de autoenfriamiento.
Flexible, se ha identificado que una lamina de grafeno puede estirarse un 10% de su tamafio
nominal de forma reversible, con lo que las superficies de los materiales en los que se aplica
el grafeno tienen menos posibilidades de quebrarse, y por tanto mas durabilidad.

Duro y resistente, a pesar de su flexibilidad este material, supera la dureza del diamante y
a su vez es 100 veces mas resistente que el acero estructural, con lo que le permite soportar
grandes fuerzas. Su resistencia mecanica es de 42 N/m aproximadamente.

Conductor eléctrico y térmico, en cuanto a su conductividad térmica interplanar es de 2000
- 4000 W/mK, siendo esta mayor que la del cobre, lo que le permite soportar altas corrientes
sin calentarse [14].

En la tabla 1.1, se pueden cuantificar algunas de las propiedades antes mencionadas.

Tabla 1.1. Propiedades del grafeno monocapa.

Propiedad Detalle
Transparencia Optica 97.7 %
Movilidad electrénica 200000 cm?V-1st
Conductividad Térmica 2000 - 4000 Wm1K-1
Superficie especifica 2630 m2g?
Maodulo elastico 0.25 TPa
Tension a la Rotura 42 Nm+1

(Fuente: [15])



1.3. Métodos de Obtencidn

Dentro de este apartado, se puede indicar que la materia prima para la obtencion del grafeno
es el grafito, razon por la cual en 1986 Boehm y sus colaboradores recomiendan el uso del
nombre de grafeno para este material, para indicar que se trata de laminas individuales de
carbono las cuales componen al grafito [16].

Las laminas de grafeno estan unidas entre si por las fuerzas de Van de Waals, las cuales son
mas débiles que las uniones covalentes entre los atomos de carbono que conforman las del
grafeno. Por lo tanto, se requiere de poca energia para exfoliar las laminas de grafeno por
procesos fisicos, mecanicos o quimicos.

Fundamentalmente el grafeno puede obtenerse simplemente por exfoliacion de grafito, ademas
hay que tener en cuenta que la fuente de este material estd basada en carbono, el cual es uno
de los materiales mas abundantes de la tierra.

Para definir un método de obtencion de grafeno hay que considerar aspectos como la purezay
la cantidad, lo que radica en su método de sintesis, si se quiere tener grafeno de mayor calidad
0 mas puro, el proceso de obtencion sera mas complicado, con respecto a la cantidad obtenida
sera pequefia y su costo elevado, la produccién de este material aln se encuentra restringido
para aplicaciones en la industria.

Para definir las técnicas que se tienen cabe indicar dos aspectos, el uno que es top down,
donde el grafeno se obtiene a partir de exfoliaciéon de materiales de carbono, gue normalmente
es grafito y el bottom up, el cual radica en tener &tomos de carbono generados luego de una
descomposicién de hidrocarburos los cuales generalmente se dan en procesos donde se
tienen altas temperaturas [17].

A continuacién, se indica algunos métodos de sintesis.

1.3.1. Método de la Cinta Adhesiva

El método fisico tradicional que se tiene, es el conocido como el de la cinta adhesiva, el cual
no es mas que una exfoliacion micromecanica. Consiste en separar laminas de grafito por
medio del uso de una cinta adhesiva, con lo que, entre cada pasada, parte del grafito se va
exfoliando y se va obteniendo capas de grafeno de pequefio espesor. Con respecto a este
método se puede indicar que produce grafeno de alta calidad de una forma un tanto sencilla y
econdmica, pero su principal desventaja radica en que se trata un proceso no escalable a nivel
industrial [16].



1.3.2. Método liquido con Sonicacion

La sonicacion es una herramienta potente para la sintesis de materiales, ademas que es un
proceso ampliamente utilizado para suprimir la agregacion de carbono en disolventes. La
exfoliacion de grafito en fase liquida asistida por sonicacién para la obtencion de grafeno
permitido que se tenga una a gran escala [17].

Para realizar este proceso el grafito en polvo se dispersd en solventes organicos tales como
N-dimetilformamida (DMF) y Metilpirrolidona (NMP). Este método es extremadamente
intrigante y abre una vista completamente nueva para la produccién de grafeno a gran escala
y bajo costo [17].

El método liquido por sonicacién consiste en un bafio prolongado de sonicacién por hasta 460
horas o 19 dias. Donde el solvente ocupado para aumentar la tension superficial es la
Metilpirrolidona por sus siglas NMP lo que ayudara a la exfoliacion de grafito.
Desafortunadamente, la alta temperatura de ebullicién (202 ° C) dificulta su facil eliminacién.
Se ha determinado que utilizar NMP es favorable para la aplicacion de este método debido a
que la energia superficial coincide con la del grafeno, favoreciendo la exfoliacion. Uno de los
puntos criticos en este proceso es que el NMP es relativamente caro. Desafortunadamente el
agua, tiene una energia superficial muy alta para ser utilizado como exfoliante para el grafeno,
ademas que el grafeno es de naturaleza hidrofébica. Se han estudiado soluciones de
surfactante-agua, con Dodecilbenceno sulfonato de sodio (SDBS) como surfactante, en un
bafio sénico de baja potencia durante 30 min.

Se ha establecido que la sintesis de grafeno controlada por sonicacion se puede realizar
mediante un bafio ultrasénico, un método relativamente barato. La dificultad que presenta el
método es la reproducibilidad, debido a que el proceso puede variar dependiendo del nivel de
agua, volumen de dispersion, recipiente, forma, potencia de salida y posicion exacta de la
muestra; ademas que el material producido tiene defectos. En resumen, la exfoliacion de
grafito a través de sonicacion depende en gran medida del tipo de solvente y surfactante que
se use para mezclar con el grafito; con lo que se puede concluir que es esencial tener una
energia superficial determinada que coincida con las del grafito, favoreciendo asi el proceso
de exfoliacion. En lo que concierne con la eficiencia de produccion de grafeno es bajo, pero se
puede lograr una mejora prolongando el tiempo de sonicacion [17].

La mecanica de exfoliacién por sonicacién, se origina en la cavitacién liquida, tal como se

ilustra en la figura 1.2.
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Figura 1.2. llustracién del mecanismo de exfoliacion mediante sonicacion.
(Fuente: [17])

La parte deficiente del método es la baja concentracién de grafeno, aproximadamente del 0.01
mg/mL, que esta lejos de ser una aplicacién practica, para lo cual en algunos trabajos se
aumenta la concentracion inicial de grafito, como también agregar surfactantes y polimeros, al

igual el intercambio de solventes o la mezcla de solventes.

1.3.3. Método por molinos de bolas

Es un método comun en la produccién de polvo en la industria, es una técnica conocida por
su alta capacidad de produccién y cizallamiento, y su fuerza de trituracién. En esta técnica las
microestructuras de grafito en polvo golpean con las bolas del molino, las cuales se encuentran
en una cascara cilindrica hueca giratoria. El tamafio promedio del material producido depende
en gran medida de los pardmetros de molienda, lo que en general tiene que ver con la relacién
bola a grafito, el peso inicial del grafito, la duracién de molienda. Esta técnica establece un
método relativamente barato y tiene un potencial alto en cuanto a su eficiencia de produccion

para ser escalado industrialmente [17].

1.3.4. Exfoliacién Electroquimico

Este método quimico consiste en someter a un electrodo sélido de grafito a una diferencia de
potencial constante en una solucion electrolitica, por ejemplo, de acido sulftrico diluido (0.1N).
La diferencia de potencial guia a los iones del electrolito hacia los espacios interplanares del

grafito, lo cual produce su exfoliacion.



Los mecanismos detras de la exfoliacion electroquimica dependen principalmente del tipo de
potencial aplicado sea este anddico o catédico. En este caso, el potencial es anddico; implica
gue al grafito se le imparte una carga positiva, se convierte en el &nodo y atraera iones
negativos (aniones), mientras el contra-electrodo (catodo) atraerd iones positivos (cationes).
Si los aniones tienen un tamafio menor a la distancia entre capas del grafito ingresaran entre
ellas, produciendo la intercalacién y consecutivamente la separacion.

El inconveniente principal es que produce defectos superficiales que deterioran las
propiedades eléctricas del grafeno, ademéas de usar procesos que no son amigables con el
medio ambiente [18].

1.3.5. Descomposicién en fase de vapor (CVD)

Otro de los métodos quimicos que se tiene en este &mbito es el que se da por una sintesis
guimica, mediante la deposicién en fase de vapor (CVD, por sus siglas en ingles), el cual no
es mas que el crecimiento epitaxial sobre un sustrato. Este método consiste en tener una
descomposicion térmica de un hidrocarburo, el cual se descompone cataliticamente sobre un
sustrato metalico, por lo general niquel o cobre, a altas temperaturas aproximadamente en un
rango de 800 a 1000 °C. El grafeno se forma en la superficie del metal una vez haya alcanzado
la saturacion para lo cual ademas hay que esperar que el conjunto llegue a enfriarse. Para
separar las laminas del sustrato metalico, generalmente se lo hace mediante la disolucion del
metal en un agente quimico. En la figura 1.3 se puede apreciar cada una de las fases que

presenta la obtencion de grafeno por este método CVD [19].

El carbono precipita
sobre las superficies

Hidrocarburo

Ni

d Grabador Quimico e

y Grafeno

Figura 1.3. Fases del proceso CVD (a) Capa de niquel sobre un sustrato, (b) Capa de niquel a 1000°C
en la presencia de entorno de gas carbonoso, (c) A medida que el niquel se enfria, los atomos de
carbono precipitan fuera de la capa de niquel y forman grafeno, (d) La pelicula se separa de la capa de

Ni mediante un ataque quimico. (e) El grafeno resultante se transfiere a los sustratos apropiados.
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(Fuente: [19])

En cuanto a la calidad del material que se obtiene por este método, se trata de un grafeno
cuyas laminas tienen gran dimensién y una buena calidad estructural, lo cual potencia su uso
en el &mbito de la electronica.

1.3.6. Reduccion del 6xido de grafeno

El 6xido de grafeno (GO) proviene de la oxidacion de grafito, para su posterior exfoliacién por
sonicacioén y reduccién para producir oxido de grafeno reducido [20].

Este proceso de reduccion puede ser desarrollado de manera térmica o quimica, la térmica se
produce con temperaturas altas, mientras que la quimica radica en el uso de agentes
reductores como la hidracina hidratada. El problema radica que a pesar de la reduccion
prevalecen algunos defectos estructurales [21].

1.3.7. Exfoliacion por esfuerzo de corte

Este método consiste en trabajar con flujos de vortices de Taylor, en la figura 1.4 (b) se puede
observar el mecanismo para generar estos vortices, el cual consiste en dos cilindros
concéntricos. El cilindro interior es el que se encuentra rotando mientras que el exterior se

encuentra fijo, generando asi este flujo toroidal tal como se indica en la figura 1.4 (a) [22].

Vortices de Taylor

) /
a) / b)
Cllindro exterior /

oY

fohoRO

=l L)

]

Cilindro interior

Figura 1.4. a) Vista lateral de los elementos que intervienen en la exfoliacion. b) Vista en tres
dimensiones entre los cilindros.
(Fuente: [22])
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El proceso consiste en colocar un fluido viscoso en el espacio entre dos cilindros concéntricos,
en el que uno esta en movimiento relativo con respecto al otro, tal como se indica en la figura
1.5. [10].

7]

Figura 1.5. Esquema de los cilindros concéntricos.

(Fuente: [23])

Donde:

- Ry, radio del cilindro interno
- Ry, radio del cilindro externo
- Qq, velocidad angular de rotacién del cilindro interno

-, velocidad angular de rotacién del cilindro externo

Se ha determinado que al fijar el cilindro interno (Qi=0) mientras el exterior rota a una
velocidad angular Q», el torque ejercido por el fluido en el cilindro interno es proporcional a
Q,, cuando las velocidades son bajas. Sin embargo, conforme se aumenta Q,, el torque
aumenta mas rapidamente, y este cambio se atribuye a una transicién de flujo laminar a flujo
de vortices de Taylor. En estas condiciones es factible tener un esfuerzo de corte entre dos
vortices contiguos, permitiendo romper las capas débiles del grafito, para la obtencion de

grafeno [22].

Se ha determinado que el grafito disperso en el solvente adecuado y sometido a un proceso
de exfoliacion por corte, produce grafeno de pocas capas (1 a 10 aproximadamente) que es

uno de los objetivos del presente trabajo. [8].

El mecanismo de exfoliacion por cizallamiento depende de las dimensiones del cilindro

exterior e interior (estator y rotor) como de la dindmica del fluido inducida por el espacio donde
11



se da la mezcla. Se ha determinado que incluso para valores de numero de Reynolds
pequefios (menores a 10%) en el cual el fluido (mezcla) tiene un flujo turbulento no desarrollado

completamente, se puede obtener grafeno a partir de la exfoliacion de grafito [16].

Por lo que cualquier dispositivo (estator y rotor) que pueda alcanzar estas condiciones del
namero de Reynolds puede usarse para el proceso de exfoliacidn, ya que este es un método

dominado por la fuerza de corte que se dan entre el fluido y la pared del cilindro [16].

Hay que mencionar que ademas de estos parametros antes descritos, efectos de cavitacion
y colisiones favorecen a la exfoliacion, tal como se indica en la figura 1.6, como también el
proceso y parametros que se dan en el dispositivo [16]. Se ha observado que el mezclador
del rotor-estator la tasa de corte es mas alta, por lo que esto implica que se defina bien la
velocidad de corte en el proceso de mezclado, la cual se localiza en la vecindad del rotor-
estator. Para aumentar la eficiencia del método antes descrito, es necesario la generacion de
turbulencia, dada por la velocidad de corte, por lo que el mecanismo que se utiliza para
garantizar este aspecto, es el que se observa en la figura 1.6.

Estator j .._‘::
{ V4
Region barrida
fotor / o/ del rotor
. : 4" Region del
Via, / -(_' agujero
» . »
Orificio de jr=hecn del
drenaje ~ &
- ¢ . Lo\
A { L‘P " =
— \ - -
/\\\ .» O \ w\ de chogue
— NG —_— ‘ \\..‘ _ﬁ;_;*_ff C
NS Fuerza liquida \ —

Colision del borde

Fuerza de corte Cavitacion por chorro

Figura 1.6. Seccién del mezclador de alto cizallamiento, y el mecanismo para preparar grafeno por

fuerza de cizallamiento, colisién y cavitacion.

(Fuente: [16])
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Este método no es oxidativo, la cual es una ventaja respecto al de oxidacion, ademas permite
la produccién de grafeno de alta calidad con un rendimiento mas alto que el proceso de
sonicacion del grafito en liquido o con el de, la exfoliacion por cizalla bajo un flujo laminar o

Couette basico [6].

1.4. Métodos de caracterizacion
Las principales cualidades del material exfoliado son su tamafio, numero de capas, cantidad

de defectos, grado de oxidacién y eficiencia del proceso de sintesis. En la actualidad se han
desarrollado diversos métodos de caracterizacidén para el grafeno y otros nano materiales. De
entre estos los mas utilizados y accesibles en nuestro medio son: Espectroscopia Raman,

espectroscopia UV-VIS y microscopia de fuerza atomica (AFM) [24].

1.4.1. Espectroscopia Raman

Esta técnica estudia los modos de vibracion de la materia condensada las cuales se relacionan
con la estructura de los sistemas. Se aplica en muestras de material organico e inorganico.
Esta técnica radica en irradiar con luz polarizada y una frecuencia establecida a la muestra a
ser estudiada, lo cual produce una dispersién inelastica, provocando un desplazamiento en la
frecuencia respecto a la luz que incidio, tal como se puede distinguir en la figura 1.7. Los
cambios que se han efectuado en la longitud de onda del espectro de la luz dispersada, se los
analiza tipicamente por una transformada de Fourier. Esta técnica permite analizar de forma

cualitativa y cuantitativa el material sintetizado [25].
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Figura 1.7. Espectrometro Raman.

(Fuente: http://www.fisica.unam.mx/andreah/tecnicas_equipos/raman.html)

Debido a su escala y propiedades 6pticas, el grafeno es invisible en la mayoria de sustratos,
sin embargo, distinguir entre el nimero de capas de grafeno y cuantificar el impacto del
desorden en sus propiedades es fundamental, por lo que la espectroscopia Raman es viable
para su caracterizacion y de interés para este trabajo.

La figura 1.8 muestra, el espectro Raman de grafito y de grafeno monocapa sin defectos. Como
se ve consiste en una serie de picos que estan bien caracterizados y comprendidos, tal como

se describe continuacion:
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Figura 1.8. Espectro Raman de grafito y grafeno monocapa sin defectos.

(Fuente: [26])

Como parte de la caracterizacion del grafeno es preciso indicar en que consiste cada uno
de los picos que se indican en la figura 1.8, lo cual permitira en el andlisis determinar
algunas generalidades y caracteristicas del material obtenido, por lo que a continuacion se
describe cada uno de ellos.

Banda G

La principal caracteristica espectral del grafeno se deriva del movimiento vibracional en el
plano de los &tomos de carbono y el cual genera un corrimiento Raman de 1580cm™.

La intensidad y area de la banda G es insensible cuando la concentracién del defecto es baja.
Cuando la cantidad de defectos es alta la intensidad disminuye mientras que el area aumenta.
Esta banda es extremadamente sensible a los efectos de la tension, ademas es un buen
indicador, para saber el nUmero de capas de grafeno presentes, como también se la usa para
de tener una idea del espesor de la capa, esto se determina ya que a medida a que aumente
el numero de capas, esta banda cambia a frecuencias mas bajas, debido a que esto hace
gue el espectro cambie y depende fundamentalmente del nimero de capas, es preferible
guiarse de la banda 2D, tal como se indicara mas adelante.

Ademas, la banda G, al ser sensible tanto al dopaje como a la linea de frecuencia, el ancho
de este pico, se puede utilizar para ir optimizando la presencia de defectos [28].

Banda D

Conocida, como la banda del desorden, esta se presenta entre 1270 y 1450 cm™, depende

de la excitacion en la longitud de onda y la dispersion Raman en esta banda involucra a un
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fonon y un defecto. Es por esto que la intensidad crece con el aumento de defectos en la
muestra. De este modo la relacion Ip/ls (Intensidad banda D/ Intensidad G) cuantifica la
calidad del material. Si ID/IG = 0 la distancia promedio entre defectos es mayor a 20 nm;
mientras que si ID/IG > 1 la distancia entre defectos es menor que 9 nm.

La banda 2D, presenta una dependencia de frecuencia fuerte en el laser de excitacién, esta
caracteristica aparece aproximadamente en 2700cm, para una excitacion de laser de
514nm.

La banda 2D, la cual es el resultado de un proceso vibratorio que involucra dos fonones, en
contraste con la banda D, no se activa por la presencia de defectos, por lo que se convierte
en una banda importante para la observacion en una muestra de grafeno. Ademas, no solo
es importante la presencia de la banda sino también la forma, en la figura 1.9 se puede ver la
dependencia de la banda 2D en funcién del nimero de capas, en donde una monocapa
presenta un solo pico, mientras que una bi-capa tiene cuatro picos posibles, mientras que, en

el grafito, solo se observan dos picos anchos [29].

u) (b)
R Banda-2D s
c 4 capas
g 4 capas :
& = — e
s | ~ 3capas / \ NS
w — N _'A‘ — - —
5 2 capas /-
= —— X |
it IS 2capas |
| e\
‘L 1 capa Jrapic;2 %
N —— —

1200 1500 1800 2100 2400 2700 3000 3300 2600 2700 2800

. o . 4
Nimero de Onda(em”) Nimero de Onda{em )

Figura 1.9. (a) Espectroscopia Raman con 1,2,3 y 4 capas. (b) Las regiones de la banda 2D

ampliadas y con ajuste de curva.

(Fuente: [30])

En la figura 1.10 se puede observar espectros Raman de materiales basados en grafeno, para
poder indicar la diferencia que existe entre los diferentes resultados que se pueden tener con
estos espectros.
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1.4.2. Espectroscopia UV-VIS

Raman {cm-1)

Figura 1.10. a) Distancia media entre defectos. b) Espectros Raman de materiales basados en

grafeno, que incluyen grafito, 1LG, 3LG (LG, capas de grafeno), grafeno desordenado, oxido de

Esta técnica a diferencia del Raman, tiene aplicacion cuantitativa de las muestras a analizar,

generalmente se utiliza para analisis de moléculas organicas e inorganicas a escala nano.

El proceso radica en irradiar la muestra con ondas electromagnéticas las cuales se encuentran

en los rangos de luz ultravioleta y visible, y la luz que es absorbida se analiza a través del

espectro resultante. Esta técnica permite medir la concentracion y la posibilidad de identificar

los grupos constituyentes de una sustancia, con lo cual se puede saber la concentracion de la

muestra en cuanto a estos grupos funcionales que la compongan [31].

En la Figura 1.11 se puede observar como es la configuracion para una muestra sometida a

esta técnica.
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(Fuente: [31])

El grafeno por su estructura de bandas presenta un espectro de absorbancia muy peculiar, lo
cual permite identificarlo y diferenciarlo de los demas y con esto poder llegar a determinar la
presencia y cantidad de la misma, por medio de espectroscopia uv-vis.

El grafeno presenta un pico caracteristico en 265 nmy con la absorbancia en 660 nm se puede
determinar la cantidad de grafeno presente en la muestra.

1.4.3. Microscopia de Fuerza Atdmica - AFM

Esta técnica, permite rastrear la morfologia de la muestra, mediante el uso de una sonda o
una punta afilada la cual tiene una forma piramidal o conica. Este proceso ha sido influyente
en cuanto al desarrollo de la nanotecnologia debido a que ha permitido la caracterizacion y
visualizacién de muestras a dimensiones (10°m=1 nm), por lo que un factor determinante para
el mismo en cuanto a la resolucion de las imagenes obtenidas es la punta, la que presenta
mayor precision es de alrededor 5 nm. Para su medicién lo que se hace es un barrido en el
plano (x-Y) de la muestra con la punta, donde se genera una fuerza interatomica entre los
atomos de la punta y la muestra, lo cual provoca una flexién de la palanca, esto es registrado
por un sensor y esta sefial se introduce en un lazo de realimentacion, que controla al actuador
piezoeléctrico el cual determinar la altura (Eje Z) de la punta sobre la muestra, permitiendo que
la palanca se mantenga en un nivel constante, accién que también puede ser inducida por el
personal que realiza el analisis, permitiendo trazar un mapa topografico de la muestra,
conociendo asi la morfologia de la muestra hacer caracterizada. En la figura 1.12 se puede

observar la estructura de un AFM [32].
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(Fuente: [32])
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2. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

2.1. Materiales y equipos
Los materiales utilizados para la obtencion de grafeno fueron: Tween 80, que es el que actud

como surfactante, en el anexo | se indica la hoja técnica del mismo, para aumentar la tensién
superficial, agua destilada al 90% de pureza, lo cual esta garantizado por los filtros que
procesan la misma y por ultimo como materia prima para la obtencion de grafeno se utilizé
grafito en polvo, en el anexo Il se indican las caracteristicas del material.

Los equipos empleados en el trabajo experimental fueron: sonicador ultrasénico Fisher
Scientific FS28, espectrofotometro LAMBDA 365 UV/Vis, microscopio Raman Horiba
Scientific LabRan HR Evolution, para la microscopia de fuerza atémica se utilizé un
microscopio de fuerza atdmica marca Nanosurf, modelo NaioAFM y se utilizé ademas un
agitador Heidolph RZR 2021.

2.2. Métodos

2.2.1. Mecanismo de Exfoliaciéon: Electroquimica

Previamente a realizar la exfoliacion mecanica por esfuerzo de corte se realizé pruebas con la
exfoliacion electroquimica, cuyo método ya esta establecido y caracterizado garantizando que
el material obtenido es grafeno, este proceso se lo realiz6 para determinar algunas condiciones
en cuanto al uso del tween80, como surfactante y su efecto con el grafeno el momento de
caracterizarlo. Como electrodo y contra electrodo de trabajo se usaron laminas de grafito,
como electrolito una solucién (0.1N) H.SO.. En la figura 2.1, se puede observar la descripcion

del proceso electroquimico.
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Electrodo/Contraelectrodo
Lidmina de Grafito

Electrolito
Acido sulfurico (H,50y) 0.1N
Agua destilada

‘ Concentracién 0.1 molar ]

Laminas de tamafio
2cm x 1 cm

Colocar las laminas de
grafito en el electrolito ver-
ticalmente (separadas lcm)
Fuente de Voltaje

{ Voltaje 2 V (10 min) J

Fillracion y lavado
Con agua destilada

l

‘ Dispersién ‘

[ Voltaje 10 V {40 min)

En 10 ml de agua

Sonicacién
Durante 60 min
Centrifugacién Recoleccion del
Durante 30 min a 3500 rpm Sobrenadante

Figura 2.1. Procedimiento del proceso de exfoliacion electroquimica del grafito.
(Fuente: [32])

2.2.2. Mecanismo de Exfoliacién: Esfuerzo de Corte

Dentro de los propositos de esta investigacion es establecer una metodologia que permita un
alto cizallamiento del grafito, con lo que la generacion de un flujo de vortice de Taylor pretende
mejorar la eficiencia en la exfoliacion, debido a que aumentara el esfuerzo de corte producido
en las laminas de grafito [6]. Dentro de los parametros para garantizar esta generacion de flujo

es el correspondiente a las caracteristicas del dispositivo, tal como se detalla a continuacion.

2.2.2.1. Parametros de exfoliacion

El dispositivo esta conformado por dos cilindros coaxiales, hechos de poliamida G, de nombre
comercial duralon, cuyas propiedades se amplian en el anexo lll. En la figura 2.2, se pueden

observar las partes del dispositivo. El recipiente de mezcla tenia una capacidad aproximada
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de volumen de 50 ml. Las medidas de este sistema de exfoliacion se encuentran en el anexo

IV, tanto en el plano de conjunto como en los de taller.

/

.

Eje de Giro

Tapa del Sistema

Cilindro Exterior

Cilindro Interior

Figura 2.2. Estructura del sistema de giro.

(Fuente: Propia)

Cabe indicar que el espacio efectivo del recipiente de mezcla es de 5 mm, tal como se ha
observado en trabajos respecto a esta investigacion [6]. Para lo cual el diametro del cilindro
exterior es de 70 mmy el del cilindro interior de 65 mm, como se puede verificar en los planos
de taller de los elementos que conforman el dispositivo. (anexo 1V).

Una condicién importante para que el flujo en este espacio de 5 mm sea toroidal es la velocidad
angular con la que girara el cilindro interior, se ha establecido en estudios que el giro del cilindro
de por si genera un flujo de corte basico el mismo que se vuelve inestable y experimenta una
transicion a un flujo secundario, a medida que la velocidad angular alcanza un valor critico,
gue se caracteriza al presentar estos vortices toroidales que tiene una rotacion contraria, este
efecto se conoce como flujo de torbellino de Taylor, con lo que se forma una disposicion regular
a lo largo del eje del cilindro. Se ha determinado que este flujo secundario genera una

velocidad de corte suficiente para exfoliar el grafito, debido a que el esfuerzo de cizallamiento
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en la pared aumenta, y con esto producir laminas de grafeno con un bajo contenido de
defectos.

Los parametros de velocidad angular y el tiempo son importantes para el proceso de
exfoliacion, en la figura 2.3, se puede observar como varia la cantidad de grafeno en funcién
del tiempo de mezcla como de la velocidad de rotacién. En estos estudios ademas se ha
establecido que el numero de Taylor critico en funcién de la velocidad estaria alrededor de los
500 rpm, pero se ha observado que a partir de los 1000 rpm es una velocidad critica debido a
gue la concentracion de grafeno a partir de ese valor aumenta rapidamente tal como se indica

en la figura 2.3.

(a) (b)

0.15

L=
T

Ci{mgimL )

o
o
o
%,

C (mg/mL)
1
\

\

\

10
Thesmoo dermesda | T (min)

100

1000 2000
Wadocidad de ratscidn . N (rpm )

3000

Figura 2.3. (a) Concentracién de grafeno en funcién del tiempo de mezcla. (b) Concentracion de
grafeno representada en funcion de la velocidad de rotacién del cilindro interno.
(Fuente: [6])

Ademas, se indica que la tension maxima de corte de la pared aumenta con la velocidad
angular, teniendo un esfuerzo de cizallamiento aproximado de 8 Pa a 1000 rpm, tal como se

indica en la figura 2.4.
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Figura 2.4. Tension maxima de cizallamiento en la pared.
(Fuente: [6])

Dentro de los objetivos planteados en esta investigacion se establecié el disefio de dos

cilindros interiores, el uno es liso y el otro con ranuras, tal como se indica en la figura 2.5.

(a)

Figura 2.5. Esquema cilindro interior. (a) Liso. (b) Ranuras.

(Fuente: Propia)

Esta propuesta se la hace debido a que en algunos estudios se ha determinado que este tipo
de arreglos en la geometria de uno de los cilindros beneficia a procesos quimicos, mezclado
y de separaciéon de reactivos, de esta manera incrementando la eficiencia de este proceso,
debido a que se pretende que la generacion del flujo de taylor aumente, ayudando a la
exfoliacion del grafito, tal como se indic6 en el apartado de los parametros del dispositivo.

Por lo anterior, esta investigacion propone observar si se ve afectado el flujo de Taylor-Couette
al colocar aletas a lo largo del cilindro interior. Los planos de taller de cada uno de estos

cilindros se encuentran descritos en el anexo V.
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2.3. Pruebas: Exfoliacion electroquimica

2.3.1. Absorbancia versus concentracion de grafeno

La cuantificacion de muestras de grafeno en soluciones de tween80 requiere que la
absorbancia varie linealmente con la concentracion de grafeno. Para esto se
prepararon 7 suspensiones sucesivas de grafeno en una solucion de agua — tween 80
al 0.5%. La absorbancia se midi6é en un espectrémetro a 660 nm.

Estas muestras fueron registradas usando un espectrometro Schimadzu, con un rango de
radiacion de 200 a 900 nm. En la tabla 2.1, se pueden observar las diferentes dispersiones

gue se hicieron, para establecer lo antes descrito.

Tabla 2.1. Dispersiones de diferentes cantidades de grafeno en una solucién de Tween 80- Agua (0.5%

€n peso).
Concentracion
Muestra Relativa de
Grafeno
A 1
B 0.5
C 0.25
D 0.125
E 0.0625
F 0.03125
G 0.015625

(Fuente: Propia)

2.3.2. Absorbancia versus concentracion Tween 80

Este proceso permitié observar, de qué manera afecta la absorbancia en 660 nm cuando se
mantiene constante la cantidad de grafeno.

Se prepararon 6 diluciones de agua y tween80, los cuales fueron registrados usando un
espectrometro Schimadzu, con un rango de radiacién de 200 a 900 nm. En la tabla 2.2, se

puede observar las diferentes soluciones que se hicieron, para establecer lo antes descrito.
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Tabla 2.2. Dispersiones de grafeno en diferentes concentraciones de Tween 80 — Agua.

Solucién
Tween80 - Agua
(% Tween80 en

Peso)

Muestra

5
2.5
1.25
0.625
0.3125

F 0.15625
(Fuente: Propia)

moo|m|>»

2.4. Pruebas: Exfoliacion por esfuerzo de corte
Para determinar la concentracion éptima de la solucion Tween 80 — Agua, se prepararon 7

soluciones a diferente concentracion de tween80 con la misma cantidad de grafito, tal como
se muestra en la tabla 2.3.

Tabla 2.3. Parametros de la mezcla a exfoliar.

Paradmetros de la Mezcla
ftem | H20 (mL) | Grafito (mg) | Tween80 (mL) | Tween80 (g) | Porcentaje Tween
A 50.000 50 0 0 0.00
B 49.975 50 0.025 0.02675 0.05
C 49.950 50 0.05 0.0535 0.10
D 49.750 50 0.25 0.2675 0.50
E 49.500 50 0.5 0.535 1.00
F 48.500 50 15 1.605 3.00
G 47.500 50 25 2.675 5.00

(Fuente: Propia)

Previo a la adicion de grafito todas las soluciones Tween80 — Agua fueron agitadas con un
agitador magnético por 5 minutos, esto previene la formacion de cimulos de grafito.

Todos los experimentos se realizaron haciendo girar el cilindro interior a 1000 rpm y
manteniendo el cilindro exterior fijo durante 1 hora y 30 minutos tal como se indica en la figura

2.6.
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Figura 2.6. Proceso de exfoliacion.

(Fuente: Propia)

El material fue sonicado por 10 minutos en un bafio ultrasénico y centrifugado por 30 minutos
a 3500 rpm. Finalmente se recupera el sobrenadante para caracterizaciéon y uso. Una vez
determinado el porcentaje éptimo de Tween80 - Agua, se procedio a realizar las pruebas tanto
con el cilindro interior liso, como el que tiene dispuesto de 5 ranuras a lo largo de su superficie,

tal como se observa en la figura 2.3

2.5. Caracterizacion

2.5.1. Espectroscopia Ultravioleta Visible

Todas las muestras de grafeno exfoliadas por esfuerzos de corte fueron analizadas en un
espectrometro UV-VIS. La muestra se diluyo en el solvente respectivo en una concentracion
1:10 y se obtuvo su espectro de absorcion en el rango de 200 nm a 900 nm. Se midi6 la
absorbancia en 660 nm.

2.5.2. Espectroscopia Raman
Las dispersiones de grafeno obtenido electroquimicamente fueron diluidas en agua 1:10, y se
depositd 2ul en un sustrato de silicio. Las soluciones de grafeno por esfuerzo de corte fueron

sometidas a un proceso de purificacion para eliminar el Tween80. Para esto las muestras se
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centrifugaron a 8000 rpm por una hora, se colecté el grafeno precipitado y se lo re suspendio
en el mismo volumen de agua pura. Este proceso se repitié consecutivamente por 4 ocasiones.
Finalmente 2ul de esta dispersion fueron depositadas en un sustrato de silicio. Todas las

muestras fueron analizadas en un espectrémetro Raman con laseres de excitacion de 532y
632 nm.
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3. DISCUSION DE RESULTADOS

En este capitulo se presentan los resultados obtenidos de la exfoliacibn mecénica del grafito
en polvo, asi como también cada uno de los parametros inmersos en el proceso, que

permitieron caracterizar la muestra exfoliada.

3.1. Linealidad de la absorbancia versus la concentracién de
grafeno
La absorbancia en 660 nm, de cada una de las dispersiones de la tabla 2.1, se observan en la

figura 3.1.

3.5
3.0 +
2.5 1
2.0 +

1.5 4

Abs (u.a.)

1.0 1

0.0 4 -

T T T T T T T T T T T
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0
Concentracion relativa de grafeno (u.a.)
Figura 3.1. Absorbancia de grafeno versus la concentracion relativa de grafeno en una solucion

tween80 — agua al 0.5%.
(Fuente: Propia)
Como se puede observar en la figura 3.1 la absorbancia varia linealmente con la concentracion
de grafeno suspendido en una solucion de tween80 — agua al 0.5%. Este resultado permite

medir la cantidad de grafeno por medio de su absorbancia en 660 nm. En la tabla 3.1, se puede

observar los datos que se obtuvieron para la figura 3.1
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Tabla 3.1. Datos del proceso de absorbancia versus concentracion relativa de grafeno en una solucion
tween 80 — agua al 0.5%.

Concentracic')n Absorbancia a
Muestra Relativa de 660 nm
Grafeno

A 1 3.24
B 05 1.64
C 0.25 0.82
D 0.125 0.41
E 0.0625 0.21
F 0.03125 0.1

G 0.015625 0.042

(Fuente: Propia)

3.2. Dependencia de la absorbancia con el porcentaje de dilucion
de tween80 — agua

La figura 3.2 muestra la absorbancia a 660 nm de las soluciones de la tabla 2.2. Como se
puede observar la absorbancia varia ligeramente con la variacién de la concentracion de
Tween80 — agua cuando la cantidad de grafeno permanece constante.

Este resultado permite estimar la cantidad de grafeno independientemente del porcentaje de
tween80 — agua midiendo la absorbancia de la muestra a 660 nm. De este modo no se necesita
se puede evitar el lavado para disminuir la cantidad de tween80 de cada muestra de grafeno,

lo cual reduce considerablemente el tiempo de andlisis y caracterizacion
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Figura 3.2. Absorbancia en 660 nm para dispersiones de grafeno en soluciones de diferentes
concentraciones de tween80 — agua.

(Fuente: Propia)

En la tabla 3.2, se pueden observar las diferentes diluciones que se realizaron para la

obtencién de estos resultados.

Tabla 3.2. Datos del Proceso de dependencia grafeno con tween 80 — agua (% en peso).

Solucién
Tween80 -
Muestra Agua (% Absorbancia 660 nm
Tween80 en
Peso)
A 1:8 0.6732
B 1:16 0.7157
C 1:32 0.728
D 1:64 0.7416
E 1:128 0.7127
F 1:256 0.8778

(Fuente: Propia)
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3.3. Exfoliacion por Esfuerzo de corte

3.3.1. Espectroscopia Ultravioleta Visible

La figura 3.3 muestra la absorbancia a 660 nm de la exfoliacion de las soluciones de la tabla
2.3

1.0 4
0.5%Tween 80
| . .
0.8 - .
"
1 [ ]
— 0.6 4
G
=2
0
o
<C 0.4
0.2 1
-z
0.0 1 T T T T T T T T T
0 1 2 3 4 5

Concentraciéon Tween80 - Agua (% en peso)

Figura 3.3. Concentracion tween80 — agua (% en peso).

(Fuente: Propia)

Como se puede observar, cuando no se aflade tween80 al agua la cantidad de grafeno
producido es casi nula. Al afiadir una pequefa cantidad de tween80 (0.05%) la eficiencia
del proceso de exfoliacion llega a ser el 84% del valor maximo obtenido con mayores
concentraciones de Tween 80 — agua (0.5%). La mayor concentracién se obtiene cuando

el porcentaje de tween80 — agua es de 0.5% como se puede ver en la tabla 3.3
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Tabla 3.3. Datos del proceso variando el porcentaje de Tween 80.

Muestra %Tween80 Absorbancia 660 nm
A 0 0.041254
B 0.05 0.746328
C 0.1 0.7314
D 0.5 0.88722
E 1 0.881016
F 3 0.831548
G 5 0.70182

(Fuente: Propia)

Los espectros de la absorbancia de cada una de las muestras, muestran un maximo en 265

nm, que es donde el grafeno presenta su pico caracteristico, tal como se indica en las figuras

3.4 a la 3.6. Para el caso de la muestra de 0% de tween80, figura 3.4, los valores de

absorbancia de la muestra sin diluir son bajas, sin embargo, se observa un pequefio pico en

265 nm.

0.15 4

Absorbancia (u.a.)

0.00

0.10 4

0.05

T T T T T T T T T T T T 1
300 400 500 600 700 800 900
Longitud de onda (nm)

Figura 3.4. Muestra A (0% Tween 80).

(Fuente: Propia)

Para el caso de la muestra de 0.05% de tween80, figura 3.5, dilucion 1:4, se puede observar

dos picos, el de 265 nm que corresponde a grafeno y uno en 220 nm correspondiente a

muestras de grafito sin exfoliar.
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Figura 3.5. Muestra B (0.05% Tween 80).

(Fuente: Propia)

Para el caso de la muestra de 0.1% de tween 80, figura 3.6, dilucion 1:4, el pico de 265 crece
significativamente respecto del pico a 220 nm, indicando que el proceso de exfoliacién es

mucho mas eficiente.
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Figura 3.6. Muestra C (0.1% Tween 80).

(Fuente: Propia)
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Las otras soluciones muestran el mismo comportamiento, como se indica en el anexo V.

3.3.2. Espectroscopia Raman

Para indicar que el material obtenido luego de la exfoliacion mecanica es grafeno y no el mismo
grafito utilizado como materia prima en este proceso, se indica a continuacion una
comparacion entre estos dos espectros tal como se indica en la figura 3.7.

1.0 G
0] D 2D

06 _
0.4 D
0.2

0.0

(@)

Intensidad (u.a)

T T T T T T

T T T T T T T T T T T 1
1200 1400 1600 1800 2000 2200 2400 2600 2800 3000
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—— . .
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Namero de onda (cm™)

Figura 3.7. (a) Espectro Raman de grafeno por exfoliacion mecanica. (b) Espectro Raman de grafito.

(Fuente: Propia)

En la figura 3.7 se puede observar que las estructuras mas intensas son la de las bandas G y
2D, cabe indicar que la banda D en el espectro del grafito es practicamente ausente a
diferencia con la del grafeno debido a la calidad cristalina, es decir, la presencia de defectos o
impurezas, respecto a la banda 2D, se puede apreciar la doble banda del grafito y con lo que
concierne al grafeno, su banda simple, estas dos caracteristicas definen lo que se conoce
como la huella, con respecto al ancho de banda se observa que la banda 2D del grafito tiene
un ancho mayor que la del grafeno.

En la figura 3.8, se puede observar que existe presencia de grafeno de buena calidad, con
pocos defectos y algunas capas. La relacion de intensidades de las bandas D y G, Ip/Ic=0.75,

muestran que la longitud promedio entre defectos es de considerablemente grande.

35



1.0 4

0.8 +

2D
0.6 1

Intensidad (u.a)

0.4 H

0.2 1

0.0 — T T 1 * T ' T T T T T ‘' T * T ' 1
1200 1400 1600 1800 2000 2200 2400 2600 2800 3000

Ntmero de onda (cm™)

Figura 3.8. Raman muestra 0.5% Tween.

(Fuente: Propia)

Se puede observar que el pico D’ es de poca intensidad el cual confirma que la cantidad de
defectos es baja. El pico 2D es ancho y corresponde a la superposicion de varios picos lo cual
muestra que el material producido es multicapa. Ademas, la intensidad del pico 2D es
alrededor de la mitad del pico G, lo cual se relaciona con un material de buena calidad.

Cada uno de estos detalles, se pueden apreciar en la figura 3.9.
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Figura 3.9. (a) Banda Raman G. (b) Banda Raman 2D, para la muestra de 0.5% Tween 80.

(Fuente: Propia)

Para esta investigacion se realizé ademéas una comparacion entre la exfoliacion mecénica

(corte por esfuerzos) y la electroquimica, en la cual se pueden dar las siguientes observaciones

en cuanto al raman de los dos métodos, tal como se indica en la figura 3.10.

(a)

(b)

Intensidad (u.a)

Intensidad (u.a.)

00} =
1200 1400

1600 1800 2000 2200 2400 2600 2800 3000

Numero de onda (cm™)

0.04

- T — T T 1 ' T T 1 T T T T T T T 1
1200 1400 1600 1800 2000 2200 2400 2600 2800 3000

Numero de onda (cm™)

Figura 3.10. (a) Espectro Raman de Exfoliacion Mecanica. (b) Espectro Raman de Exfoliacion

Electroquimica.

(Fuente: Propia)
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El grafeno obtenido por el método electroquimico presenta una relacién de intensidades de
In/lc=1.2. Esto se interpreta que la longitud promedio entre defectos es por lo menos la mitad
que el grafeno por esfuerzos de corte. Ademas, se puede observar claramente el incremento
de la intensidad del pico D’, lo cual confirma que la cantidad de defectos ha incrementado, tal

como indica la tabla 3.4.

Tabla 3. 4. Comparacion de Banda G y D’ del procesos electroquimico y mecanico.

Intensidad
Banda
Electroquimico | Mecanico
D 1.43 0.70
G 1 1
D' 0.56 0.11
2D 0.23 0.47

(Fuente: Propia)

La banda 2D tiene muy baja intensidad, lo cual confirma la presencia de gran cantidad de
defectos, como se indica en la tabla 3.5. El nimero de capas es similar.

Tabla 3. 5. Comparacién de Banda 2D del procesos electroquimico y mecanico.

Pico Electroquimico Mecanico
Amplitud Centro | Amplitud | Centro
1 0.921 2627.465 | 15.548 |2694.669
2 2.560 2659.000 | 12.353 |2711.200
3 2.182 2694.405 | 13.589 |2676.818
4 1.284 2712.773 9.907 |2726.896
5 1.028 2746.254 5.744 |2654.013
6 0.181 2768.257 2.659 |2741.934

(Fuente: Propia)
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3.4. Disefio con Ranuras
Dentro de los pardmetros que se podian modificar en esta investigacion, esta la parte del

disefio del cilindro interior, como se indica en la figura 3.11, cuyas medidas, se encuentran

descritas en el anexo V.

Figura 3.11. Cilindro interior con 5 ranuras.

(Fuente: Propia)

3.4.1. Espectroscopia Ultravioleta Visible

Se realizé un espectro UV-VIS, con la muestra D, que es la que mayor cantidad en cuanto a
la absorbancia en 660 nm, donde se observo que en ambos casos; tanto para el cilindro liso,
como el que tiene ranuras, el valor de la absorbancia en una dilucién 1:3; presenta un valor
aproximado de 0.115, tal como se indica en el anexo V. Dato que indica que el método descrito
no se ve afectado en cuanto a la modificacion de aletas, factor que puede ser, debido a la
longitud de los cilindros.

Con los resultados antes descritos se observé que en la espectroscopia Raman se caracterizé
por una banda D (1300 cm™?), una banda G (1576 cm™) como se indic6 en la figura 3.8.

En general, la banda D esta asociada con los 4&tomos de carbono sp? y se activa por la
presencia de defectos en el grafeno, como bordes o vacantes.

Los picos que se tienen en el espectro Raman del grafeno que no corresponde a los de las
bandas antes descritas pueden provenir del residuales del disolvente (es decir tween80) dentro
de la pelicula de grafeno analizada.

En la figura 3.12 se puede comparar los resultados obtenidos con la exfoliacibn mecéanica

propuesta con la de estudios relacionados [6].
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Figura 3.12. (a) Espectro Raman de Exfoliacion Mecanica [6]. (b) Espectro Raman de Exfoliacién

Mecanica.

(Fuente: Propia)
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4. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

4.1. Conclusiones

Se observé que el cilindro interior en cuanto a su disefio, produce resultados similares tanto
con el cilindro liso, que con las 5 ranuras. Esto significa que el supuesto que las ranuras

pueden incrementar los vortices de Taylor y mejorar la eficiencia de exfoliacion es falso.

Se determind que, la adicién de tween80, permite que el proceso de exfoliacion suceda
exitosamente, Es decir, el Tween80 es el encargado de aumentar la viscosidad cinética de
la solucién y producir las condiciones fisicas adecuadas para producir el esfuerzo de corte
en las laminas de grafito. Incluso a concentraciones de 0.1% de Tween80 se tienen
resultados satisfactorios, siendo la concentracién de 0.5% de tween80 la que dio los

mejores resultados basado en la absorbancia a 660 nm

Se pudo desarrollar un método mecanico para la cuantificacion de grafeno disperso en
soluciones de tween80 — agua, independientemente del porcentaje de dilucién del

tween80.
Se determin6 que el proceso de exfoliacion mecanico por esfuerzos de corte es eficiente
cuanto a la cantidad de material, a lo simple del proceso, y a la calidad del material

obtenido.

La espectroscopia Raman demuestra que el proceso mecanico produce material de mejor

calidad que el exfoliado electroquimicamente. Ademas, que no utiliza compuestos acidos.
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4.2. Recomendaciones

Se recomienda que antes de la exfoliacion mecénica, se realice el mezclado previo del
Tween con el agua, debido a que, si se hace directamente, se generan grumos en la

mezcla, y parte del material queda adherido en las paredes del cilindro interior

Se recomienda, que para tener mayor concentracion de grafeno, se tenga precaucion con
la proporcién agua - tween80 y grafito, debido que se ha determinado que a medida que
se aumenta el grafito, genera que la mezcla no se exfolie el momento que gira alrededor
del cilindro, observando que gran cantidad se queda adherida en las paredes, en forma de

grumos.

Se recomienda realizar ciclos de lavado, para la caracterizacion, en el que aun se observa
la presencia del Tween80 y se puede tener ruido en el momento de la interpretacion con la
presencia de grafeno.

En cuanto al uso del motor, que proporciona que el cilindro interior gire, se recomienda

tener un ciclo de apagado entre cada exfoliacion, debido a que puede llegar a dafarse.
Se recomienda ir variando parametros tales como: velocidad angular del cilindro interior,

cambiar el disefio de los cilindros en relacién con sus didmetros y longitudes; y por altimo

varia el % de grafito en la dispersion.
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ANEXO I.

Hoja de Seguridad del grafito en polvo
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Fichas Internacionales de Sequridad Quimica

GRAFITO (NATURAL) ICSC: 0m03

20] | B S e

GRAFITO (NATURAL)

Carbdn mineral
'
Masa atdmica: 12.01
N* CAS TTE242-5
W* RTECS MDR659600
W ICSC 0803
o PELIGROS! SINTOMAS PREVENCION PRIMEROS AUXILIOS!
AGUDDS LUCHA CONTRA INCENDIOS
Combustible en condiciones Evitar llama abiera. [Palvas. pulverizacidn con agua,
especificas. espuma, didxido de carbono.

h'rnﬂnrrﬂn:isramﬂusrmsmd cemado, equipo eléctrico y de slum- (ks bidones y demas instelaciones
brado & prueba de explosidn de pobso |por pulverzaciin con agua.

iEVITAR LA DISPERSION DEL
POLVDY

Ventilacidn, axfraccadn localizeda o [Aire limpio, reposo.
proteccion respirsiona,
Guanies profectores. Aclarer  lavar |a piel con agua y

Evitar &l depdeno dal pohvo; sistema |i£n|:'.:‘mdulmmiu: mantener frics

(Gafas de protecodn de sequndad o |Enjuagar con agua abundanie
proteccidn ocular combinada con e [duranbe vanos minubos (guitar las
proteccion respireiona si se trata de  |lentes de contacio si puede hacerse

pobvo. con facilidad).
[N | | [Enjuagar la boca, reposo.
| DERRAMAS ¥ FUGAS ALMACENAMIENTOD | ENVASADO ¥ ETIQUETADD

Barrer |a sustancia derramada e introducirla | Manbener en lugar seco; manbener en una
en un recipiente; si fuera necesario, humede- | habitacidn bien ventilada. Separado de
cer el polvo para evitar su dispersadn, elimingr| oxidantes fueries.

el residun con agua abundante. Prabeccidn

personal: respirador de filro para particulss.

VEASE AL DORS0 INFORMACION IMPORTANTE

Preparada en el Conlexdo de Cooperacion entre &l IPCS v la Comision de ks Comunidades Europeas © CCE,

ICSC: 0883 IPCS, 2009
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Fichas Internacionales de Seguridad Quimica

GRAFITO (NATURAL) ICSC: 0893
ESTADO FISICO; ASPECTO VIAS DE EXPOSICION
Copos negros, grumos, polvo, 0 escamas. La sustancia se puede absorber por inhalacian.
PELIGROS FISICOS RIESGO DE INHALACION
Es posible |a explosion de polvo si se encuentra La evaporacitn a 20°C es despreciable; sin embargo se
mezclada con el aire en forma pulverulenta o granular.  puede alcanzar rapidamente una concentracion molesta
de particulas en el aire.
PELIGROS QUIMICOS
La sustancia es un agente reducior fuere y reacciona EFECTOS DE EXPOSICION DE CORTA DURACION
con oxidantes.
LIMITES DE EXPOSICION EFECTOS DE EXPOSICION PROLONGADA O
%OITMTWAH ( ; fos pueden ser afectados por la exposicion
mones ser
nﬂmz(chaénuiﬂdJle) 15mym'(chaén prolmgadaompebdadpdvo.dmdtmmra
MWMG'M grupo C neumoconiosis por grafito.
- Punto de sublmacién: 3652'C Solubiidad en agua: insoluble
Densidad relativa (agua = 1): 2.09-2.23

NOTAS

Ver grafito sintético CAS 7440-44-0. Bl grafito sintético y el natural pueden estar mezclados, y muchos productos de grafito contienen
delberadamente aditivos, tales como cristobalita, cabén arcilioso y dervados del petroleo. E) grafito natural esta generalmente asociado
con impurezas tales como mica, dxido de heerro, granito y silice libre cuyo contenido oscila entre ef 2-25%.

FISQ: 2-110 GRAFITO (NATURAL) LL::VWLEPWMMmummhwmm
Ihavaw ATs . es/

ICSC: 0893 GRAFITO (NATURAL)
© CCE, IPCS, 2009

Ni1a CCE ni la IPCS i sus representantes son responsables del posible uso de esta informacion. Esta
NOTA LEGAL ficha contiene la opinidn colectiva del Comité Internacional de Expertos del IPCS y es independiente de
IMPORTANTE: requisiios lageles.

D INSHT
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ANEXO II.
Hoja de Seguridad del Tween80
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“Hoja de datos de seguridad™

Propésibo: Conocer los rissgos an &l m uso del producin. 351 Como que aoer &n caso de una confingencla.
Alcanoe: Tnd:ulmnur:’gummmm‘:&a:mamdlmd I.EI:I]‘rrq;HFﬂHprﬂ:I.ll:h.

Producto:

TWEEN 80

Fecha de elaboracian: Junio 15, 2002

Fecha de revision: Mayo, 2014

Responsable: Departamenio de Conirol de Calidad, Seguridad e Higiens.

De scuerdo a NOM-0H8-5TPS-2000.

SECCION 1| Identificacion de la Compania
Nombre del fabricante KARAL, 5.A DEGCV.
Teléfono {01 477) 7 6360 60, 7 70 71 50
Teléfono de emergencia {01 477) 7 63 60 60
Fax (01 477) 7 63 60 60

Teléfono SETIC (ANIG)

(01 800) 0 02 14 00
(01 555) 5 50 15 88

{con 4 lineas) (sin costo).
{con 4 lineas).

Domicilio Bhd. Aviadores 212, Col. Cd. Indusinal; C.P. 37490, Ledn, Gho.
SECCION i Datos generales de la sustancia quimica

Hombire gquimico Twean 80

Hombre comercial Tween B0

Singnimas Polioziafilen{30}sorbitan Monolawrate; Polisorbato B0
Familia quimica Tensoactivos
Catdlogo KARAL 023
Otros datos:
Farmula Mo aplica
SECCION I Identificacion de componentes

PRODUCTO % COMPOSICION Ho. CAS RIESGOS0
TWEEN BO 005 % 9005-65-6 Si
Limites maximos permisibles de exposicion: LMPE-PPT : no reporiado

IPVS (IDLH]) - no reportado

HBWEMDU - & Hoja de dalns de seguridad”

- TWEENWED -
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TWEEN 80

| Clasificacion de los grados de riesgo:

| Cédige de calores | NF.P.A |
Salud 1 [higera) Salud 1 (ligera)
Inflamabilidad 1 (ligero) Inflamabilidad 1 (ligera)
Reactividad 2 (moderada) Reactividad 0 ({nulg)
Contacto 2 (moderado) Riesgo especifico ninguna

Elemenios de las etiquetas del 5GA
{Sistema Global Armonizado de Clasificacion y Etiguetado de Producios Quimicos),
incluidos los consejos de prudencia

e D

SECCION IV

Propledades fisicas y quimicas

Temperatura de ebullicion (*C)

Mo se enconind informacion

Temperatura de fusion | “C)

Mo & encontrd informacidn

Temperatura de inflamacion (*C) (Flash Point)

Mo & encontrd informacidn

Temperatura de autoignicion (°C) Mo ee encontrd informacian
Densidad relativa (agua = 1) 1.07

Peso molecular Cercano a 1228

Estado fisico Liguido viscoso

Color Incolore amarillo claro

Olor Inoloro

Densidad de vapor (aire = 1)

Mo & encontrd informacidn

Velocidad de evaporacion (Butilacetato = 1)

Mo & encontrd informacidn

Solubilidad en el agua Infinitamente solubla
Presion de vapor (mm Hg) a 20°0C Mo e& encontrd informacicn
% De volatilidad a 21 °C ]
pHa 25 «C 5-7

Limites de explosividad:
Inferior: Mo ee encontrd informacidn
Superior : Mo e& encontrd informacicn

HEBYENDI - A THoja de dalos de seguridad”
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TWEEN 80

SECCION V Riesgos de fuego o explosion

FUEGO: Peligro de incendio leve a moderado cuando 2 expone al calor o las llamas.
EXPLOSION: Por amriba del punto de ignicién mezclas con asire son explosivas denfro de limites
inflamakbles indicados anteriormente. Los envases pueden explotar cuando estan involucrados en un
incendio.

MEDIO DE EXTINCION: Producio quimico seco, espuma o didsido de carbono. El agua o espuma
puede causar formacion de espuma con burbujas. El aerosol de agua puede utiizarse para extinguir
fuego que lo rodea y refrescar los contenedores expuesios al fuego. El aerosol de agua también
reducird vapores y gases

EQUIPD DE PROTECCION PERSOMNAL: Para casos de fuego o concentraciones desconocidas
utilizar el equipo de aire autdnomo y equipo de bombero.

PROCEDIMIENTO ¥ PRECAUCIONES ESPECIALES EN EL COMBATE DE INCENDIOS:
Use Eguipo de Proteccion Personal respiratoria para evitar inhalar los vapores de combustion, os
cuakes no estan bien defimdos y pueden contener componentes iddcos. Si el fuego estd cercano al
contenador mantenga frias las paredes del mismo rociandolas con agua, a una distancia segura.

CONDICIONES QUE CONDUCEN A OTRO RIESGO ESPECIAL: Fuente de ignicién cercanas.

PRODUCTOS DE LA COMBUSTION NOCIVOS PARA LA SALUD:
‘Wapores de combustion no bien definidos gue pusden contener componentes toxicos.

SECCION VI Datos de reactividad

Sustancia (estable & inestable) Estable bajo condiciones normales de uso y
almacenaje. S& oscurece si s expone a la luz.

Incompatibilidad (sustancia a evitar) Acidos y oxidantes

Productos peligrosos de la descomposicién | Bidxido y mondxido de carbono, dxido de nitragenda.

Polimerizacion espontanea Mo puede ocurrir.

Condiciones a evitar Evite contacto con materiales oxdantes y fuentes de
ignicidn.

SECCION VI Riesgos para |la salud

‘1a. PARTE EFECTOS A LA SALUD

Por exposicion aguda:
A } Ingestion accidental Puede causar nauseas, dolor de cabeza, diamea, womilos.
I B) Inhalacién La inhalacidn del vapor no e& por lo general un problema a menos

que e caliente o nebulice.
' C) Piel |contacto y absorcién) | lrritacidn ligera, enrojecimiento y dolor.

HBNVENDD - & THioja de dalos de seguridad” - TWEEN ED - Pag 3de 3
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TWEEN 80

D) Ojos Irritacicn.
'E} Exposicion crénica hhi;musinim repetida o prolongada no deberia agravar el estado
-] 2
Sustancia quimica considerada como:
‘Cancerigena | Na
Teratogénica Mo
‘Mutagénica Mo
Stps (nom-010-stps) Mo
Informacisn complementaria | Se ha estudiado como mutagénico y sus efectos en el sistema
reproductor.
'Rata oral LD50 No determinado
Za. PARTE EMERGENCIA Y PRIMEROS AUXILIOS

Contacto con los ojos  |Lave los ojos inmediatamente con abundante agua durante por lo menos 13
minutos. Ocasionalmente levante los parpados.

Contacto con la piel Retire toda la ropa contfaminada. Lave la piel afectada con abundante agua,

por ko menos durante 15 min.
Ingestian Mo se provogue el vomito, dé a beber gran cantidad de agua.
Inhalacign Musva a la victima al aire fresco, manténgala abrigada y en reposo. Sila

regpiracion es dificuliosa 6 no respira, dé respiracion artificial.
&) Entodos los casos obtener atencion médica inmediata.

SECCION VIl Indicaciones en caso de fuga o derrame

Use el equipo de proteccion pereonal dentro del area del demrame (Gogles y careta, guantes, botas de
hule, ropa impermeable, chamarra y pantalon). Evite el contacio con el producto & materiales
contaminados. Construya digues con material abeorbente, detenga el flujp de material hacia
alcantarnillas, recupere todo el material que s=a posible.

SECCION 1IX Proteccion especial
EQUIPO DE PROTECCION PERSONAL

Respiratoria Lksa un respirador adecuado en caso de neblinas.

Manos Guantes de neocpreno o PVEC.

Ojos Lentes yio gogles.

Cuerpo Camisa de manga larga, zapaitos de segunidad & botas de hule.

Orros Siempra que haya peligro de cualquier contacto uee chamarra y pantaldn
impermeable, carela y gogles, botas y guantes de hule.

HBYEMDI - & “Hoja de dalos de seguridad” - TWEEM &0 - Pag. 4 ce 5
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TWEEN &

Ventilacion En areas abiertas utilice squipo de aire autdnomo o linea de aire remota. Ubicarse
siempre a favor del vienko.

SECCION X Informacion sobre transportacion
Producio no regulado

SECCION XI Informacion ecolégica
COMPORTAMIENTO EN EL AMEIENTE:

Mowvilidad Miscible en agua, no se adsorbe apreciablements en el suslo.
Presencia / degradabilidad Se espera s2a biodegradabile.

Bicacumulacion Mo se espera sea bioacumulable.

Ecotoxicidad Mo 58 espera sea thaco a la vida acudtica.

SECCION Xl Precauciones especiales |

MANEJO ¥ ALMACENAMIENTO: Almacénese en area color verde'naranja (almacén general) fresco,
ventilado y alejado de posibles fuentes de ignicidn o de calor.

INFORMACION ADICIONAL |

La informacian contenida en esta hoja de dates de seguridad es proporcionada sin garantia de ninguna
clase. El usuario deberd considerar estos datos como suplemento de informacion que pueda obiener de
ofras fuentes y debera hacer sus propias consideraciones para el manejo de este producto, asi como
fomar sus propias medidas de seguridad para proteger a sus empleados y clientes.

Clasificaciones NFPA

_ Etiqueta de Advertencia de Peligro B
jCUIDADO! DANINO Sl INGERIDO. PUEDE CAUSAR IRRITACION
A LAPIEL ¥ A LOS QJOS.

HEYEMDI - & THoja de dalos de segundad” - TWEEN B0 - Pag. Sded
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ANEXO III.

Caracteristicas del Duralon
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POLIAMIDA & (GRILONM]) (HUMEDAD 2,5040])

PROPIEDADES MECANICAS A 23°C UNIDAD

PEED ESPECIFICO P

RESIST. A La TRACC.(FLUENCIA / B
OTURA}

RES. A LA COMPRESION ( 1 Y 2 % .

BEF) rgsems

AESSISTENCIA A LA FLEXION Kglcm®

RES. AL CHOQUE SIN ENTALLA Kg.cm/fcma

ALARGAMIENTO A LA ROTURA 2%

MODULD DE ELASTICIDAD S

(TRACCION)

DUREZA Shara D

COEF. DE ROCE ESTATICO S/ACERO

COEF. DE ROCE DINAMICO S/ACERD

RES. AL DESGASTE POR ROCE

FROPIEDADES TERMICAS UNIDAD

CALOR ESPECIFICD Keal/Kg.oC

TEMP, DE FLEX. B/CARGA e

{18.5Kg/cm?)

TEMP. DE USO CONTINUG EN AIRE o

TEMP. DE FUSION o

COEF. DE DILATACION LINEALDE 23 | .o

A 1000C

COEF. DE CONDUCCION TERMICA
FROFIEDADES ELECTRICAS
CONETAMTE DIELECTRICA A &0 HZ
CONSTAMTE DIELECTRICA & 1 KHE
CONETAMNTE DIELECTRICA & 1 MHZ
ABRSORCION DE HUMEDAD AL AIRE R
RESISTENLCIA SUPERFICIAL Shm
RESISTENCLA YVOLUMETRICA
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ANEXO IV.

Planos del Dispositivo
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ANEXO V.
UV/IVIS
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Linealidad de la absorbancia versus la concentracién de grafeno.

La absorbancia en 660 nm, de cada una de las soluciones de la tabla 2.1, se observan a continuacion.

Concentracion Relativa de Grafeno. Proporcion 1.

Muestra A
4.0

3.5
3.0

2.5

Abs

2.04

154

1.0

T T T T T T T T T T T 1
600 650 700 750 800 850 900
Longitud de Onda (nm)

Figura A.1. Concentracién Relativa de Grafeno (1).

(Fuente: Propia)

Concentracion Relativa de Grafeno. Proporciéon 0.5.

Muestra B
3.0

2.5

2.0 1

Abs

1.5+

1.0

0.5

0.0 T T T T T T T T T T T 1

600 650 700 750 800 850 900
Longitud de Onda (nm)

Figura A.2. Concentracion Relativa de Grafeno (0.5).

(Fuente: Propia)
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Concentracion Relativa de Grafeno. Proporcion 0.25.

Muestra C
1.0 -

0.8 1

0.6 1

Abs

0.4 1

0.2 1

0.0 T T T T T 1
600 650 700 750 800 850 900

Longitud de Onda (n.m.)

Figura A.3. Concentracién Relativa de Grafeno (0.25).

(Fuente: Propia)

Concentracion Relativa de Grafeno. Proporcién 0.125.

Muestra D
0.5

0.4

0.3

Abs

0.2

0.1

0.0 T T T T T 1

600 700 800 900
Longitud de Onda (nm)

Figura A.4. Concentracion Relativa de Grafeno (0.125).

(Fuente: Propia)
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Concentracion Relativa de Grafeno. Proporcion 0.0625.

Muestra E
0.3
0.2
[%2]
Q
<
0.1
0.0 T T T T T T T T T T T 1
600 650 700 750 800 850 900

Longitud de Onda (nm)

Figura A.5. Concentracién Relativa de Grafeno (0.0625).

(Fuente: Propia)

Concentracion Relativa de Grafeno. Proporcién 0.03125.

Muestra F
0.20
0.15
B 0.10
<
0.05
0.00 T T T T T T T T T T T 1
600 650 700 750 800 850 900

Longitud de Onda (nm)

Figura A.6. Concentracion Relativa de Grafeno (0.03125).

(Fuente: Propia)
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Concentracion Relativa de Grafeno. Proporcion 0.0156.

Muestra G
0.100 -
0.075 -
2 0050
3o
0.025 -
O'OOO T T T T T 1
600 650 700 750 800 850 900

Longitud de Onda (nm)
Figura A.7. Concentracién Relativa de Grafeno (0.0156).
(Fuente: Propia)
Dependencia de la absorbancia con el porcentaje de dilucion de

tween80 — agua.

La absorbancia a 660 nm de las soluciones de la tabla 2.2, se observan a continuacion.

Solucién Tween80 - Agua (% Tween80 en Peso). Proporcién 5

Muestra A
1.0~

0.8

0.6 +

Abs

0.4 +

0.24

0.0

T T T T T T T T T T T 1
600 650 700 750 800 850 900
Longitud de Onda (n.m.)

Figura A.8. Concentracion Relativa de Tween80 - Agua (5).

(Fuente: Propia)
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Solucién Tween80 - Agua (% Tween80 en Peso). Proporcién 2.5.

Muestra B
1.0 4

0.8

0.6

Abs

0.4

0.2

0.0 T T T T T T T T T T T 1
600 650 700 750 800 850 900
Longitud de Onda (nm)

Figura A.9. Concentracién Relativa de Tween80 - Agua (2.5).

(Fuente: Propia)

Solucién Tween80 - Agua (% Tween80 en Peso). Proporcién 1.25.

Muestra C
1.0 4

0.8

0.6

Abs

0.4

0.2

00 T T T T T T T T T T T 1

600 650 700 750 800 850 900
Longitud de Onda (nm)

Figura A.10. Concentracién Relativa de Tween80 - Agua (1.25).

(Fuente: Propia)
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Solucién Tween80 - Agua (% Tween80 en Peso). Proporcién 0.625.

Muestra D
1.0+

0.8 1

0.6 1

Abs

0.4+

0.2 1

0.0

T T T T T 1
600 650 700 750 800 850 900
Longtiud de Onda (nm)

Figura A.11. Concentracion Relativa de Tween80 - Agua (0.625).

(Fuente: Propia)

Solucion Tween80 - Agua (% Tween80 en Peso). Proporcién 0.3125.

Muestra E
1.0

0.8 1

0.6

Abs

0.4 1

0.2 1

0.0

T T T T T 1
600 650 700 750 800 850 900
Longitud de Onda (nm)

Figura A.12. Concentracion Relativa de Tween80 - Agua (0.3125).

(Fuente: Propia)
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Solucién Tween80 - Agua (% Tween80 en Peso). Proporcién 0.1562.

Abs

Figura A.13. Concentracion Relativa de Tween80 - Agua (0.1562).

Exfoliacion por es

La espectroscopia UV/VIS de las soluciones de la tabla 2.3, se observan a continuacion.

10 Muestra F

0.8

0.6 4

0.4+

0.2

0.0

T T T T T T T T T T T 1
600 650 700 750 800 850 900
Longitud de Onda (nm)

(Fuente: Propia)

fuerzo de corte.

Muestra A. Porcentaje de Tween80 0%.

Absorbancia (nm)

Muestra A
0.15 4

o

[N

o
1

o

o

a
1

0.00

T T T T T T 1
300 400 500 600 700 800 900
Longitud de Onda (nm)

Figura A.14. Muestra A (0% Tween80).

(Fuente: Propia)
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Muestra B. Porcentaje de Tween80 0.05%.

Muestra B

0.6

0.4 1

Absorbancia (nm)

0.2

0.0

T T T T T T T T T T T T 1
300 400 500 600 700 800 900
Longitud de Onda (nm)

Figura A.15. Muestra B (0.05% Tween80).

(Fuente: Propia)

Muestra C. Porcentaje de Tween80 0.1%.

Muestra C

0.6

0.4 1

Absorbancia (nm)

0.2

0.0

T T T T T T T T T T T T 1
300 400 500 600 700 800 900
Longitud de Onda (nm)

Figura A.16. Muestra C (0.1% Tween80).

(Fuente: Propia)
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Muestra D. Porcentaje de Tween80 0.5%.

Muestra D

0.6

0.4 1

Absorbancia (nm)

0.2

0.0

T T T T T T T T T T T T 1
300 400 500 600 700 800 900
Longitud de Onda (nm)

Figura A.17. Muestra D (0.5% Tween80).

(Fuente: Propia)
Muestra E. Porcentaje de Tween80 1%.

Muestra E

0.6

0.4 1

Absorbancia (nm)

0.2

0.0

T T T T T T T T T T T T 1
300 400 500 600 700 800 900
Longitud de Onda (nm)

Figura A.18. Muestra E (1% Tween80).

(Fuente: Propia)
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Muestra F. Porcentaje de Tween80 3%.

04 Muestra F

0.3

0.2 1

Absorbancia (nm)

0.1

0.0

T T T
300 400 500

T T T 1
600 700 800 900

Longitud de Onda (nm)

Figura A.19. Muestra F (3% Tween80).

(Fuente: Propia)

Muestra G. Porcentaje de Tween80 5%.

Muestra G

0.3 1

o
N}
1

Absorbancia (nm)
°©
e
1

0.0

T T T T T
300 400 500

T T T T T T 1
600 700 800 900

Longitud de Onda (nm)

Figura A.20. Muestra F (5% Tween80).

(Fuente: Propia)
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Comparacion entre cilindros interiores.

A continuacién, se indican las espectroscopias del cilindro liso y con ranuras correspondientes a la

concentracion de 0.5% Tween80.

Muestra Con Ranuras

0.4

0.3

Abs

0.2 1

0.1

0.0 T T T T T T T T T T T T 1
300 400 500 600 700 800 900
Longitud de Onda (nm)

Figura A.21. Muestra con cilindro con ranuras (0.5% Tween80).

(Fuente: Propia)

Muestra Sin Ranuras
0.4 -

0.3 1

0.2

Abs

0.1+

0.0 T T T T T T T T T T T T 1
300 400 500 600 700 800 900

Longitud de Onda (nm)

Figura A.22. Muestra con cilindro liso (0.5% Tween80).

(Fuente: Propia)
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