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Resumen

El 6xido de grafeno ha despertado un creciente in-
terés debido a sus propiedades tinicas y potencial-
mente ajustables, las cuales abarcan aplicaciones que
van desde la fabricacién de materiales compuestos
hasta el tratamiento de aguas. Por esta razon, se de-
sarrollé un proceso de sintesis de 6xido de grafeno
basado en el método de Hummers con una reducciéon
en la cantidad de acido sulfurico empleada. El mate-
rial obtenido fue caracterizado mediante diferentes
técnicas, incluyendo microscopia electrénica de ba-
rrido (MEB), espectroscopia infrarroja transformada
de Fourier (IR-TF) y espectrometria fotoelectrénica
por rayos X (XPS). Estas técnicas experimentales
permitieron distinguir las diferencias morfolégicas
entre el 6xido de grafeno sintetizado y el grafito uti-
lizado como precursor. Adicionalmente, se determiné
la composicién quimica del polvo obtenido, asi como
la relacién entre carbono y oxigeno, con el fin de
evaluar su viabilidad para aplicaciones especificas.
Se observé que la morfologia del éxido de grafeno
difiere significativamente de la del grafito de partida.
En particular, el espesor de las laminas de 6xido de
grafeno se incrementé debido a la incorporacion de
grupos funcionales oxigenados en el plano basal.

Abstract

Graphene oxide (GO) has garnered significant interest
due to its exceptional and tunable properties, which
make it a promising candidate for a wide range of en-
gineering applications, including composite material
fabrication and water treatment. In this study, GO
was synthesized from graphite flakes using a modified
Hummers method involving a reduced amount of sul-
furic acid. The resulting material was characterized
using scanning electron microscopy (SEM), Fourier
transform infrared spectroscopy (FTIR), and X-ray
photoelectron spectroscopy (XPS). These techniques
enabled a clear differentiation between the morphol-
ogy of the synthesized GO and that of the original
graphite. The GO exhibited a substantially altered
structure, with increased thickness likely due to the
incorporation of oxygen-containing functional groups
on its basal plane.
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El espectro FTIR del éxido de grafeno confirmé
la presencia de diversos grupos funcionales, como
el hidroxilo (-OH), carbonilo (C-O) y carboxilo
(-COOH). Por su parte, la espectroscopia XPS re-
veld que la composiciéon quimica del éxido de grafeno
obtenido fue de 69,7 % de carbono y 29,9 % de oxigeno,
con una traza minima de azufre atribuida a los reac-
tivos empleados durante el proceso de sintesis.

Palabras clave: é6xido de grafeno, sintesis, grupos
funcionales, FTIR, MEB, XPS

FTIR analysis confirmed the presence of characteris-
tic functional groups such as hydroxyl, carbonyl, and
carboxyl. XPS analysis revealed that the elemental
composition of the synthesized GO consisted of ap-
proximately 69.7% carbon and 29.9% oxygen, with a
trace amount of sulfur attributed to the reagents used
in the synthesis. The observed changes in morphology
and composition suggest the successful synthesis of
GO with potential for functionalization and applica-
tion in diverse engineering contexts.

Keywords: Graphene oxide, synthesis, functional
groups, FTIR, SEM, XPS
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1. Introduccién

El éxido de grafeno (GO) consiste en un plano basal
de carbono hexagonal, de un solo a&tomo de grosor, de-
corado con grupos funcionales oxigenados distribuidos
aleatoriamente [1,2], como se ilustra en la Figura 1.
Estudios previos han reportado que el grosor del GO
tipicamente varia entre 0,7 y 1,6 nm [3,4], mientras que
sus dimensiones laterales pueden oscilar desde unos
pocos nanémetros hasta varios micrémetros [1], [5].

Figura 1. Representacién esquemética de la estructura
del éxido de grafeno (GO)

Numerosos estudios se han llevado a cabo para
evaluar la viabilidad del éxido de grafeno (GO) en una
amplia gama de aplicaciones, debido a su alta area su-
perficial [6], sus propiedades mecénicas favorables [7,8],
la presencia de diversos grupos funcionales oxigena-
dos [9-11], e, incluso, su potencial actividad antibacte-
riana [12-14]. Como resultado, se ha explorado el uso
del GO en sensores electrénicos flexibles [15,16], super-
condensadores [17-19], sistemas de almacenamiento
y conversién de energfa [20,21], dispositivos biomédi-
cos [22,23], materiales compuestos [24,25], tecnologias
de tratamiento de agua [26] y control de la actividad
microbiana [27].

Por ejemplo, Liang et al. [16] desarrollaron sensores
de humedad a base de 6xido de grafeno reducido (RGO)
y reportaron tiempos de respuesta y recuperaciéon rapi-
dos, atribuidos a la inhibicién de la agregaciéon de
moléculas de agua debido a las caracteristicas estruc-
turales del RGO. De manera similar, Kerli et al. [17]
sintetizaron compuestos de RGO /polianilina (PANT)
dopados con plata y evaluaron su capacitancia es-
pecifica, observando una mejora méxima del 17 % en
comparacién con materiales convencionales. Eftekhari
et al. [21] investigaron la fabricacién de membranas
basadas en GO para almacenamiento de energia electro-
quimica, destacando la difusién superior de moléculas
de agua a través del GO, lo que mejoré el rendimiento
de la membrana en ambientes con electrolitos acidos.

El GO también se ha incorporado en matrices
poliméricas a bajas concentraciones, lo que ha dado
como resultado en propiedades mecdnicas mejoradas

en comparacién con muestras de polimeros puros [24].
En aplicaciones biomédicas, el GO ha demostrado
potencial para promover la regeneracion del tejido pe-
riodontal y reducir la inflamacién cuando se integra
en andamios de coldgeno [23]. Ademads, las membranas
basadas en GO han sido evaluadas para la filtracién
de agua, donde su incorporacion en quitosano mejord
tanto la permeabilidad al agua como las propiedades
de rechazo de colorantes [26]. En cuanto a la actividad
antimicrobiana, Yu et al. [27] evaluaron la efectividad
de distintas soluciones de GO en el control de la pro-
liferacién de Streptococcus mutans y encontraron que
el tamano de particula del GO influfa directamente en
la eficacia antimicrobiana.

La sintesis del 6xido de grafeno (GO) implica un
proceso de oxidacion fuerte en el cual las escamas de
grafito son tratadas con diversos agentes oxidantes
como materias primas [11], [28]. Este procedimiento
da lugar a la formacién de 6xido de grafito, a partir
del cual se obtiene posteriormente el GO mediante
un paso de exfoliacién o sonicacién que separa las ca-
pas individuales para obtener un material de una sola
capa [21], [29].

Las propiedades mecéanicas del GO dependen en
gran medida de sus condiciones de sintesis, las cuales
influyen en su estructura, grado de oxidaciéon, composi-
cién quimica y relacién carbono-oxigeno (C/0O). Varios
estudios han reportado el comportamiento mecénico
del GO monocapa; por ejemplo, su resistencia a la
traccién ha sido medida en aproximadamente 77 + 20
MPa, y su médulo elastico se encuentra en el rango
de 150 a 250 GPa [2], [30]. En comparacién, el grafeno
pristino presenta propiedades mecanicas significativa-
mente superiores, con una resistencia a la tracciéon que
varfa entre 50 y 60 GPa y un moédulo eldstico cercano
a 1 TPa [31].

A pesar de su resistencia mecanica relativamente
menor, el GO presenta una reactividad quimica su-
perior debido a la presencia de grupos funcionales en
su plano basal, lo que lo hace altamente susceptible
a la unién con otros materiales. Esta reactividad fa-
cilita el desarrollo de materiales compuestos e hibridos
avanzados [32,33].

El GO ha sido sintetizado utilizando diversos méto-
dos, que difieren principalmente en el tipo y la con-
centracién de los agentes oxidantes empleados [34-38],
como se ilustra en la Figura 2.

En 1859, Brodie [34] realizé el primer intento do-
cumentado de oxidar grafito. Para este propodsito, se
preparé una solucién utilizando una proporcién 3:1 de
clorato de potasio (KClO3) y acido nitrico (HNO3),
la cual fue agitada mecanicamente con una cantidad
medida de grafito. Una vez obtenida una mezcla ho-
mogénea, la solucion se calenté a 60 °C y se agito
continuamente durante 72 horas o hasta que cesé la
evolucion de vapores amarillos. Tras la reaccién, se
llevaron a cabo multiples etapas de lavado mediante
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la adicién de agua desionizada y el decantado de la
mezcla para eliminar cualquier resto de reactivos no
reaccionados. La sustancia resultante, inicialmente de-
nominada &cido grafitico, se encontré parcialmente
soluble en agua desionizada, pero insoluble tanto en
agua pura como en soluciones acidas.

Método
Tour

Método
Brodie

Método
Hofmann

HNOs and KCIOs HNO3, H,S0, and KCIO, HsPO,, HyS04and KMnO;

Método

Método
Staudenmaier Hummers

HNO:, H,S0. and KCIOs NaNOs, H,S0, and KMnO,

Figura 2. Linea de tiempo de los métodos de sintesis de
GO y sus correspondientes agentes oxidantes

Staundemaier [35] reporté un método alternativo
para la sintesis de 6xido de grafeno (GO) mediante
la incorporacién de dcido sulfirico (H2SOy4) a la solu-
cién original desarrollada por Brodie. En este proced-
imiento, se agité una mezcla de HoSO4 y acido nitrico
(HNOg3) en una proporciéon volumétrica de 1:3, hasta
observar la emisién de vapores. La mezcla fumante se
anadio posteriormente a escamas de grafito, las cuales
se mantuvieron en un bafio de hielo y se agitaron du-
rante 30 minutos. Luego, se agregd clorato de potasio
(KClO3) de manera gradual para evitar un aumento
brusco de la temperatura. La solucién se transfirié
a condiciones ambientales y se agité continuamente
durante 96 horas adicionales. Finalmente se realizaron
varias etapas de decantacion y lavado utilizando acido
clorhidrico (HCl) y agua desmineralizada, con el fin
de eliminar cualquier sobrenadante.

De manera similar, Hofmann y Koénig [36] llevaron
a cabo un proceso de oxidacién en escamas de grafito,
introduciendo la variacién de temperatura como un
parametro clave durante la sintesis. Inicialmente, se
preparé una soluciéon compuesta por acido sulfirico
(HaSOy4) v 4cido nitrico (HNO3) en una proporcién
volumétrica de 1:3, la cual se colocé en un bano de
hielo para suprimir la evolucién de gases. Luego, se
anadieron gradualmente las escamas de grafito, mante-
niendo una agitacién continua durante toda la etapa de
enfriamiento. Posteriormente, se incorporé lentamente
el clorato de potasio (KClO3) durante un periodo de
aproximadamente 30 minutos. La mezcla resultante
fue sometida a agitacién magnética durante 96 horas
a temperatura ambiente. Finalmente, se anadié una
solucién de 4cido clorhidrico (HC1) al 5 % en volumen
para eliminar los iones sulfato residuales, seguida de
varias etapas de lavado con agua desionizada.

En 1958, Hummers y Offeman [37] introdujeron
un método directo para sintetizar éxido de grafeno
(GO), utilizando acido sulfirico (H2504), nitrato de

sodio (NaNOs3) y permanganato de potasio (KMnOy)
como agentes oxidantes. En este procedimiento, un
vaso de precipitados se colocé en un bano de hielo
antes de anadir 100 g de escamas de grafito, 50 g de
NaNOg3 y 2,3 litros de HoSO4 concentrado. La mezcla
se agité vigorosamente hasta obtener una dispersion
homogénea. Posteriormente, se anadié gradualmente
300 g de KMnO,4, manteniendo la temperatura por
debajo de 20 °C La mezcla de reaccién se transfirio
luego a un bano de aceite a 35 °C y se agité durante
30 minutos.

A continuacién, se afiadi6 4,6 litros de agua desmi-
neralizada, lo que provocé una efervescencia vigorosa y
elevé la temperatura a aproximadamente 98 °C. Luego,
se anadieron 14 litros de una solucién compuesta de
agua tibia y peréxido de hidrégeno (HoO3) al 3 %, con
el fin de neutralizar cualquier agente oxidante residual.
Los pasos finales consistieron en lavar repetidamente
con agua desionizada, seguidos de centrifugacién y
secado al vacio de la pasta resultante a 40 °C.

En 2010, Marcano et al. [38] desarrollaron una ruta
de sintesis modificada para el 6xido de grafeno (GO),
basada en el método de Hummers. En este enfoque, se
incrementé la cantidad de permanganato de potasio
(KMnO,) y la reaccion se llevé a cabo utilizando una
mezcla volumétrica 9:1 de 4cido sulftrico (HaSOy4) y
acido fosférico (H3POy). Esta modificacion suprimié
efectivamente la generacion de vapores peligrosos y
permitio la obtenciéon de GO con un mayor contenido
de oxigeno.

Ademads de los métodos convencionales, se han ex-
plorado varios enfoques novedosos para sintetizar polvo
de 6xido de grafeno (GO). Por ejemplo, Chen et al. [39]
propusieron una versién modificada del método de
Hummers, en la cual se excluyé el nitrato de sodio
(NaNOs3) de la mezcla de reaccion para prevenir la for-
macién de gases nitrogenados potencialmente téxicos.
Este protocolo alternativo oxidoé eficazmente el grafito,
obteniendo resultados comparables a los obtenidos con
el método original de Hummers.

Dada la extensa investigacién dedicada a la sintesis
de éxido de grafeno (GO) a partir de grafito y sus posi-
bles aplicaciones en futuras tecnologias de ingenieria,
este estudio se centra en la caracterizacién y el anali-
sis morfolégico del polvo de GO sintetizado mediante
un método modificado de Hummers. Se llev6 a cabo
una caracterizacién exhaustiva del material resultante
utilizando microscopia electrénica de barrido (SEM),
espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier
(FTIR) y espectroscopia de fotoelectrones emitidos por
rayos X (XPS).
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2. Materiales y métodos

2.1. Materiales

El polvo de grafito (malla 325, 99,9995 % base metélica)
fue obtenido de Thermo Scientific Chemicals. El per-
manganato de potasio (KMnQy), el nitrato de sodio
(NaNO3) y el 4cido sulftrico concentrado (H3SOy)
fueron suministrados por Fisher Chemical 7. Todos
los reactivos se utilizaron tal como fueron recibidos,
sin purificacién adicional.

2.2. Sintesis de GO

El 6xido de grafeno (GO) fue sintetizado utilizando un
método modificado de Hummers, en el cual se redujo
la cantidad de 4cido sulfirico (H2SO4) para minimizar
el contenido residual de azufre en el producto final.
El procedimiento comenzé6 con la adicién de 5 g de
polvo de grafito, 2.5 g de nitrato de sodio (NaNO3) y
105 mL de HySO4 concentrado a un vaso de precipi-
tados. La cantidad de acido sulftrico se disminuyé en
aproximadamente un 10% con respecto al método orig-
inal de Hummers [37], con el fin de evaluar el grado en
el que esta modificacién reduce la presencia de azufre
residual en el GO sintetizado [40].

La mezcla resultante se agité magnéticamente
durante 45 minutos hasta obtener una soluciéon ho-
mogénea. Luego se colocé en un bano de hielo y se
agité durante una hora adicional. Posteriormente, se
anadi6 gradualmente 15 g de permanganato de potasio
(KMnOy), manteniendo agitacién continua y control
preciso de la temperatura para evitar un incremento
brusco. La solucién se transfirié luego a un bano de
agua fria a aproximadamente 15 °C y se agité durante
otros 30 minutos, anadiendo hielo segtin fuera nece-
sario para mantener la temperatura por debajo de
20 °C.

A continuacién, la mezcla de reaccién se colocd en
un bafio de agua caliente (aproximadamente 35 °C) y
se anadieron lentamente 230 mL de agua desionizada
en pequenas porciones. Tras la adicién completa, la
solucién se transfirié a un bafio de aceite a 98 °C y
se agité durante 20 minutos. Luego, se incorporaron
400 mL de agua destilada, lo que provocé un cambio
visible de color de marrén oscuro a marrén claro, man-
teniendo la agitaciéon durante 20 minutos adicionales.
Posteriormente, se anadieron 50 mL de peréxido de
hidrégeno (H202) para finalizar la reaccién. Final-
mente, la suspension se agitd a temperatura ambiente
durante 12 horas para completar el proceso de oxi-
dacién, ver la figura 3.

DI H,0

Bafio de
aceite

S it

Figura 3. Representaciéon esquemadtica del proceso de sintesis de GO. a) Etapa inicial que involucra la adicién de los
reactivos principales. b) Etapa en bafio de hielo, durante la cual se introduce gradualmente el permanganato de potasio.
¢) Adicién de agua desionizada a la mezcla de reacciéon. d) Etapa final con la adicién de peréxido de hidrégeno para

completar el proceso de oxidacion

Una vez completada la sintesis, se llevé a cabo
un proceso de purificacién en multiples etapas con el
objetivo de eliminar los productos quimicos no reac-
cionados y asegurar la pureza adecuada del éxido de
grafeno (GO) sintetizado.

Cada etapa inicial de purificacién consistié en la
adiciéon de 500 mL de agua desionizada, seguida de
agitacién durante 60 minutos. La suspension se dejo re-
posar hasta permitir la sedimentacién de las particulas,
y el sobrenadante fue cuidadosamente decantado.

Esta etapa se repitié cuatro veces, durante las
cuales se observd un oscurecimiento progresivo de la
solucion.

Posteriormente, se afiadieron 200 mL de una solu-
cién de acido clorhidrico (HCI) al 30 % (v/v) y se
agité durante 60 minutos. Tras la decantacion del sobre-
nadante, se incorporaron 200 mL de etanol (Co HsOH),
con agitacion durante una hora adicional antes de una
nueva decantacion.

Finalmente, se realizaron dos ciclos de lavado con
400 mL de agua desionizada en cada uno, completando
asi el proceso de purificacién.

La solucién purificada se vertié en placas de Petri
para formar peliculas delgadas de aproximadamente
1-2 mm de grosor, las cuales fueron secadas en un
horno de vacio a 30 °C hasta obtener membranas sé-
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lidas. Estas membranas fueron molidas manualmente
y tamizadas mediante un tamiz de 100 mallas para
asegurar una distribucién uniforme del tamano de
particula. El rendimiento de cada lote de sintesis vari
entre 6,8 y 7,2 g de polvo de GO, con ligeras varia-
ciones atribuibles a pérdidas no intencionales durante
la eliminacion del sobrenadante.

2.3. Caracterizacién de GO

Para confirmar la sintesis exitosa del polvo de 6xido
de grafeno (GO), se emplearon diversas técnicas de
caracterizacién. La espectroscopia infrarroja por trans-
formada de Fourier (FTIR) se utilizé para evaluar la
presencia de grupos funcionales caracteristicos [41,42].
Con este propoésito, tanto el polvo de grafito inicial
como el GO sintetizado fueron analizados mediante
un espectrémetro infrarrojo Bio-RAD FTS-40 [43],
utilizando una proporcién peso a peso de 1:10 con
bromuro de potasio (KBr).

Adicionalmente, se aplicé microscopia electrénica
de barrido (SEM) para comparar la morfologia de
los dos materiales. Las imagenes SEM fueron adquiri-
das mediante un microscopio JEOL JSM-6010 LV
operando a un voltaje de aceleracion de 10 kV. Las
dimensiones de las particulas se determinaron con soft-
ware de procesamiento de imégenes y andlisis estadis-
tico, obteniendo asi el tamano promedio de particula.

Asimismo, se realizdé espectroscopia de fotoelec-
trones emitidos por rayos X (XPS) para evaluar el
grado de oxidacién en las muestras de GO mediante
la relacién carbono/oxigeno (C/0). Las mediciones se
llevaron a cabo con un sistema Kratos AXIS Supra
equipado con un monocromador Al K-« (1486,66 V),
operando a un voltaje de aceleracién de 15 kV y una
corriente de emision de 15 mA. Se registraron barridos
generales en el rango de 0-1200 €V, con un tamaifio de
paso de 1 eV y una energia de paso de 160 eV. Los
espectros obtenidos fueron analizados con el software

CASA XPS.

La densidad del polvo de GO se midié utilizando
un picnémetro de gas de helio Micromeritics Accu-
Pyc 1340. Antes del andlisis, el equipo fue calibrado
mediante una esfera de acero inoxidable de volumen
conocido (VC), colocada en la cdmara de muestras.
Luego, se pesé el polvo de GO (mS) y se introdujo
en la cadmara, que fue llenada con helio hasta alcan-
zar una presién de 110 MPa (P;). Simultdneamente,
se coloco una segunda esfera de acero con volumen
conocido (VR) en la cdmara de referencia y se registrd
su presién (Py). El volumen de la muestra fue calcu-
lado mediante la Ecuacién (1), y el procedimiento se
repitié cinco veces para garantizar la precisiéon. Los
valores reportados corresponden al promedio de estas
mediciones.

(1)

Finalmente, la densidad del polvo de GO se calculd
utilizando la Ecuacién (2).

P,
VSVCVR(P;1>

mg

= — 2
PGO Vs (2)

3. Resultados y discusion

3.1. Analisis espectral FTIR

Los espectros FTIR tanto del polvo de grafito crudo
como del 6xido de grafeno (GO) sintetizado se presen-
tan en la Figura 4. El espectro del grafito (gris claro)
muestra una absorbancia casi constante entre 0,75 y
1, sin picos prominentes, lo cual indica la naturaleza
quimicamente inerte del grafito [44,45]. En contraste,
el espectro FTIR del GO exhibe varias bandas de ab-
sorcién caracteristicas, lo que confirma la presencia
de diversos grupos funcionales oxigenados en el plano
basal del material [9], [46].

— OH

~

N

Absorcién normalizada fa.u)
= 3
7Y
-
=]

b

0
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Namero de onda (em)

Figura 4. Espectros FTIR de grafito y polvo de GO

Una amplia banda de absorcién centrada alrede-
dor de 3300 cm ™! corresponde a la vibracién de esti-
ramiento C'— OH, lo que evidencia la presencia de gru-
pos hidroxilo [46,47]. La banda préxima a 2300 cm~! se
asocia con las vibraciones de estiramiento C'Hy [48]. Un
pico bien definido, observado aproximadamente a 1700
em™1, se atribuye a la vibracién de estiramiento C=0,
indicativa de grupos carbonilo [44], [47]. De forma simi-
lar, el pico alrededor de 1600 cm ™~ se relaciona con las
vibraciones de estiramiento C=C [47], [49]. La banda
de absorcién en torno a 1050 em ™! estd asociada con
los modos de estiramiento C-O y C-C [45], mientras
que la banda préxima a 700 cm ™! corresponde a la
flexi6n fuera del plano O-H [48,49].

3.2. Analisis SEM

La Figura 5a muestra la micrografia SEM del polvo de
grafito recibido sin modificaciones, con una ampliacién
de 500x, mientras que la Figura 5b presenta la mi-
crografia del 6xido de grafeno (GO) molido, obtenido
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bajo las mismas condiciones. Las particulas de grafito
exhiben estructuras de tamano uniforme con superfi-
cies lisas. En contraste, la muestra de GO presenta
una distribucién méas amplia de tamafios de particula,
que varia aproximadamente entre 60 y 200 pm.
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Figura 5. Micrograffas SEM a) polvo de grafito 500, b)
GO sintetizado 500x

Ademads, las particulas de GO muestran morfologias
superficiales mas irregulares y rugosas en comparacién
con el grafito pristino. El incremento observado en
el grosor de las particulas de GO probablemente se
atribuye a la incorporacién de grupos funcionales oxi-
genados en el plano basal del material [5], [50,51].

Figura 6. Micrografia SEM de GO a 60x de magnificacién,
utilizada para el andlisis del tamafio de particulas

Numerosos estudios han evaluado la influencia del
tamano de las particulas de refuerzo en las propiedades
mecénicas de los materiales compuestos [52,53]. Para
determinar el tamafio promedio de las particulas del
éxido de grafeno (GO) sintetizado, se analizé una ima-
gen de microscopia electrénica de barrido (SEM) cap-
turada a una magnificacion de 60x, como se muestra
en la Figura 6. Se midieron las dimensiones de todas
las particulas visibles, y el histograma correspondiente
a la distribucién del tamano de particula se presenta
en la Figura 7.

Con base en las mediciones realizadas, el
tamano promedio de las particulas se estimé en
86,44+ 11,44 pm.
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Figura 7. Histograma que muestra la distribucién del
tamafio de las particulas de GO

3.3. Analisis XPS

Las Figuras 8a y 8b presentan los espectros de es-
pectroscopia de fotoelectrones emitidos por rayos X
(XPS) del grafito original y del éxido de grafeno (GO)
sintetizado, respectivamente. En el caso del grafito, se
observa un pico prominente a aproximadamente 283
eV correspondiente al nivel Cls. La composicion ele-
mental de la muestra de grafito se determiné en un 99
% de carbono y 1 % de oxigeno. El contenido relativa-
mente elevado de oxigeno, en comparacién con la hoja
de datos del proveedor, se atribuye a la exposicion a
condiciones atmosféricas antes del andlisis [54].

En contraste, el espectro del GO exhibe varios pi-
cos distintivos. Ademads del pico Cls, se identifican
senales asociadas con el oxigeno en torno a 520 eV
vy 980 eV, correspondientes a las transiciones Ols y
OKLL, respectivamente. La composicién elemental del
GO sintetizado fue de aproximadamente 69,7 % de car-
bono, 29,9 % de oxigeno y una traza de azufre ( 0,4%) ,
resultando en una relacién carbono/oxigeno (C/0) de
2,3. Este valor se encuentra dentro del rango reportado
en la literatura, que tipicamente oscila entre 1,8 [10] y
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2,77 [55] para GO sintetizado mediante variantes del
método de Hummers.

Se adquirieron escaneos de alta resolucién con un
tamano de paso de 50 meV para caracterizar en mayor
detalle el 6xido de grafeno (GO) sintetizado, como se
ilustra en la Figura 9. Los espectros fueron deconvolu-
cionados utilizando el software CASA XPS, revelando
cuatro picos prominentes localizados aproximadamente
en 284, 286, 288, 289 eV. Estos picos corresponden, res-
pectivamente, a carbono hibridado sp? C' = C, grupos
ep6xido/hidroxilo, funcionalidades carbonilo y carbo-
xilatos.

Es importante destacar que los tres tltimos picos
representan atomos de carbono enlazados a grupos
funcionales oxigenados, los cuales en conjunto consti-
tuyen aproximadamente el 47 % del contenido total de
carbono en la muestra de GO. En contraste, el primer
pico corresponde a dtomos de carbono enlazados ex-
clusivamente a otros dtomos de carbono.
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Figura 8. Espectros XPS de a) grafito y b) GO sintetizado
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Figura 9. Espectro XPS de alta resoluciéon del GO sinte-

tizado

3.4. Medicion de densidad

La muestra de 6xido de grafeno (GO) se pesd, obtenién-
dose una masa constante de 4,775 g en cinco medi-
ciones repetidas. Tras la determinacién del volumen,
la densidad del polvo de GO sintetizado se calcul6 en
2,084 + 0,03 g/cm?3.

4. Conclusiones

En este estudio, el éxido de grafeno (GO) fue sinte-
tizado con éxito mediante un método modificado de
Hummers, y el material resultante fue caracterizado
exhaustivamente para evaluar su potencial en aplica-
ciones de ingenieria. Las principales conclusiones son
las siguientes:

El 6xido de grafeno (GO) puede ser sintetizado
utilizando distintos métodos que emplean variadas pro-
porciones de agentes oxidantes. El método de Hummers
es uno de los mas utilizados; sin embargo, su depen-
dencia del acido sulfirico concentrado suele generar
contaminacién por trazas de azufre en el producto final.
Para mitigar este problema, el presente estudio adoptd
un protocolo de sintesis modificado, en el cual se redujo
la cantidad de 4acido sulfirico en aproximadamente un
10 %.

El espectro FTIR del GO sintetizado mostré ban-
das de absorcién caracteristicas en 3300, 2300, 1700,
1600, 1050 y 700 em~! confirmando el éxito del pro-
ceso de oxidacién. Estos picos corresponden, respec-
tivamente, a grupos hidroxilo (-OH), vibraciones de
estiramiento C'Hs, grupos carbonilo (C=0), enlaces
C=C, grupos carboxilato (O-O-C) y flexién fuera del
plano O-H.

El analisis SEM revelé diferencias morfolégicas pro-
nunciadas entre el grafito pristino y el GO sintetizado.
El GO presenté una superficie mas irregular y rugosa,
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junto con un aumento en el grosor, atribuible a la incor-
poracién de grupos funcionales oxigenados. El andlisis
elemental por XPS indicé una composiciéon de apro-
ximadamente 69,7 % de carbono, 29,9 % de oxigeno
y 0,4 % de azufre, con una relacién carbono/oxigeno
(C/0) de 2,3.

Los espectros XPS de alta resolucién mostraron que
aproximadamente el 47 % de los 4tomos de carbono en
el GO sintetizado estan enlazados a grupos funcionales
oxigenados, mientras que el resto permanece unido
exclusivamente a otros atomos de carbono dentro de
la estructura del grafeno.

La presencia de grupos funcionales oxigenados
mejora el potencial del GO para formar enlaces quimi-
cos con matrices poliméricas, especialmente aquellas
que contienen grupos epoéxidos, contribuyendo asi a
mejorar el rendimiento mecanico de los compuestos
resultantes. Ademas, el tamafio de particula del GO
sintetizado sugiere su idoneidad como agente de re-
fuerzo en materiales compuestos.

Finalmente, la densidad del polvo de GO sinteti-
zado, determinada mediante picnometria de gas helio,
fue de 2,084 4 0,03 g/cm?.
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