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Resumen 
 
El presente trabajo tuvo como finalidad el estudio de los materiales basados en 

óxido de grafeno e hidróxidos dobles laminares (HDL) con el fin de obtener 

nanocompositos para modificar y mejorar sus propiedades fisicoquímicas y 

estructurales. Con el objetivo de incorporar el óxido de grafeno (GO) dentro de los 

materiales HDL, se sintetizó por el método de Hummers modificado, de igual 

manera, los HDL fueron obtenidos por el método de hidrólisis de urea, siendo el más 

indicado para obtener materiales altamente cristalinos para los cationes metálicos 

Zn/Al. Este mismo método fue utilizado para la incorporación del GO en los HDL 

utilizando diferentes porcentajes en masa. 

 

Los materiales de referencia y los nanocompositos se caracterizaron por difracción 

de rayos-X (DRX), mostrando que el material HDL Zn/Al corresponde a la estructura 

de los materiales tipo hidrotalcita. Por otra parte, el GO mostró dos fases cristalinas, 

el rGO y el GO. Por medio de Resonancia Magnética Nuclear del 13C (13C RMN) se 

observó la reducción del GO en los nanocompositos. Los análisis de infrarrojo por 

transformada de Fourier (FTIR) permitieron identificar los distintos grupos 

funcionales existentes de todos los materiales. Para analizar la incorporación, así 

como su estructura y morfología se utilizaron las técnicas de Microscopia electrónica 

de barrido (MEB) y Microscopia electrónica de transmisión (MET). Finalmente se 

analizó su comportamiento térmico mediante Análisis Termogravimétricos (ATG).   
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Introducción 
 
El grafeno es un material que tiene una estructura similar a un panal de abejas con 

una hibridación sp2 del carbono. En la actualidad es considerado como el material 

del futuro por sus excelentes propiedades como son estabilidad química, 

conductividad eléctrica, conductividad térmica, etc. De igual manera, sus derivados 

como el óxido de grafeno (GO) y el óxido de grafeno reducido (rGO), se han 

convertido en un tema de interés para distintas aplicaciones e innovaciones dentro 

del campo de la química.  

 

A diferencia del grafeno puro, el GO cuenta con grupos funcionales (hidroxilos, 

epóxidos, carboxilos, carbonilos) que interactúan con moléculas o iones con 

diferentes fuerzas de acuerdo con sus cargas atómicas y polarización.  Del mismo 

modo se tiene el óxido de grafeno reducido (rGO), que se puede obtener al reducir 

el GO mediante distintos procesos con la finalidad producir hojas de grafeno de alta 

calidad reordenando los grupos funcionales en los bordes de la estructura. Para el 

campo de la ingeniería y catálisis, los grupos funcionales en los bordes aumentan 

la reactividad química del material, ya que el grafeno por si solo es un material inerte.  

 

Por otro lado, los hidróxidos dobles laminares (HDL) o materiales tipo hidrotalcita 

(HDT) como comúnmente se les conoce, se pueden describir como láminas 

apiladas y en el espacio interlaminar se alojan los aniones de compensación, así 

como moléculas de agua de hidratación.  

 

Al incorporar un material de naturaleza química diferente a los HDL se puede 

obtener un material híbrido o nanocomposito. Estos materiales pueden mejorar o 

modular sus propiedades fisicoquímicas para distintas aplicaciones. Los 

nanocompositos o nanocompuestos con base en carbono se han utilizado en el área 

de la electrónica por su alta conductividad térmica y eléctrica, ya que han podido 

sustituir algunos metales difíciles de obtener.  

 



 

FRANCISCO DOMÍNGUEZ SALUD iii 

En este trabajo se sintetizaron una serie de nanocompositos de GO/HDL Zn/Al, 

además de los materiales de referencia como el HDL Zn/Al y el GO con el propósito 

de caracterizarlos y observar sus cambios al ser incorporados unos a otros.  
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Objetivo general 
 

Proponer una estrategia para la modulación de las propiedades fisicoquímicas de 

los hidróxidos dobles laminares de Zn/Al mediante la incorporación de óxido de 

grafeno parcialmente reducido. 

 

Objetivos específicos 
 

• Sintetizar el óxido de grafeno (GO) por el método de Hummers modificado. 

• Sintetizar el hidróxido doble laminar de (HDL) Zn/Al por el método de 

hidrólisis de urea. 

• Incorporar óxido de grafeno en diferentes porcentajes durante la síntesis de 

hidróxidos dobles laminares de Zn/Al. 

• Caracterizar los materiales GO, HDL Zn/Al y GO/HDL Zn/Al a través de DRX, 

RMN 13C, FTIR, ATG, MEB Y TEM.  
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1.1 Grafeno. 
 
El grafeno se sintetizó por primera vez en 2004, es un material bidimensional con 

un arreglo molecular similar a un panal de abejas muy delgado (una hoja de un solo 

átomo); teniendo propiedades donde se puede destacar la estabilidad química, 

conductividad eléctrica, conductividad térmica y resistencia. Se ha convertido en un 

tema de interés para el campo de la ciencia y la ingeniería, ya que debido a sus 

características se ha aplicado en diferentes áreas de investigación para generar 

avances tecnológicos [1,2]. 

 

1.1.1 Estructura. 
La estructura del grafeno es una sola capa de grafito del grosor de un átomo, 

carbonos dispuestos en una red hexagonal con la tendencia de adoptar una 

hibridación sp2, como se muestra en la Figura 1.1.1. Esta es la razón por lo que el 

alótropo más estable del carbono es el grafito, por lo tanto, las propiedades 

novedosas e inusuales del grafeno se pueden lograr alterando la tendencia al orbital 

sp2 [3].  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 1.1.1 Estructura del Grafeno [3] 

 

 

Una de las zonas de mayor importancia en la estructura son los bordes, donde los 

átomos cuentan con enlaces tipo s y p  siendo altamente reactivos y 
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termodinámicamente inestables, de manera que tiene facilidad de reestructuración 

rápida si se crea un agujero en una lámina de grafeno, en el cual los átomos se 

reorganizan para curar los defectos de la vacante buscando estabilizarse de manera 

autónoma. Este defecto se puede generar formando anillos no hexagonales llamado 

defecto de Stones-Wales, donde cuatro anillos de hexágonos se transforman en dos 

pentágonos y dos heptágonos [3,4]. 

 

Este defecto tiene una línea de reconstrucción en forma de zigzag y una geometría 

destacada en el borde del grafeno (Figura 1.1.2). De la misma manera podemos 

encontrarla en forma de sillón, donde dos anillos de hexágonos separados se 

fusionan en heptágonos adyacentes (Figura1.1.3) [5]. 

 

 

  

 

 

 

 

Figura 1.1.2 Defecto de bordes tipo zigzag [5]. 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 1.1.3 Defecto de bordes tipo sillón [5]. 

 

Otro tipo de defectos que se puede encontrar en el grafeno es el “defecto de la 

vacante” que se divide por vacante individual y varias vacantes. Para el primero se 

puede generalizar con el átomo faltante del enrejado de la estructura, esto se ha 
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podido observar en imágenes de microscopia electrónica de transmisión (MET) 

mostrando la saturación de los enlaces hacia el átomo que falta, esto debido a 

razones geométrica del material en varias vacantes que se pueden generar por 

eliminación de átomos vecinos de modo que al reconstruirse se generan dos anillos 

pentágonos y un octágono [6]. 

 

Los defectos son responsables de las propiedades del grafeno en sistemas 

químicos que se difunden a través de la red hexagonal. Debido a sus electrones p 

deslocalizados, el grafeno es químicamente inerte y sólo la fisisorción no covalente 

es posible, por esta razón el grafeno se pude funcionalizar en un defecto puntual 

dando como resultado una deformación fuera del plano y una estructura meta-

estable en un nanocompuesto basado en grafeno mejorando directamente la 

actividad catalítica [3].  

 

Es necesario mencionar que el grafeno ideal posee actividad catalítica. En todos los 

casos se han asociado los sitios activos en la catálisis con los defectos del borde en 

la estructura que pueden activar hidrógeno molecular fácilmente, es decir, son los 

sitios más favorables debido a la correspondencia de la geometría con la distancia 

del enlace H-H para que se pueda transformar el grafeno, ya sea dopándolo o 

funcionalizándolo. De esta manera, los sitios catalíticamente activos aumentan, 

creando carbocatalizadores en sustitución de metales nobles que se utilizan como 

catalizadores [7]. 

 

1.1.2 Propiedades. 
El grafeno cuenta con diversas propiedades que les dan ventajas a distintos 

materiales hechos a base de carbono; pero sobre todo con los nanotubos de 

carbono, ya que es el precursor de este material; algunas de estas son las 

propiedades eléctricas, térmicas y mecánicas. 
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1.1.2.1 Propiedades eléctricas. 
Como se ha mencionado, tanto los bordes como los defectos influyen en las 

propiedades del grafeno. La conductividad eléctrica es una de ellas, siendo un 

material que conduce electrones con mucha facilidad, debido a la hibridación sp2, 

con el estado s y los electrones de los orbitales p forman enlaces p conjugados [2].  

 

En casi todos los sistemas electroquímicos, el potencial del borde controla la 

dirección de la transferencia de carga cambiando las rutas de las reacciones 

electroquímicas. En muchos casos las impurezas son en realidad responsables de 

toda actividad eléctrica y electroquímica [8].  

 

En diferentes sistemas electroquímicos, los capacitores basados en doble capa de 

grafeno son los únicos en donde la reactividad química no es un factor clave. Sin 

embargo, los átomos del borde facilitan la pseudocapacidad superior, que de hecho 

es una contribución vital para hacer prácticos estos condensadores [9].  

 

Los átomos del borde pueden funcionalizarse fácilmente para participar en 

reacciones catalíticas generando catalizadores altamente activos. Además de la alta 

densidad de carga de los bordes, la densidad de giro electrónico también es un 

punto clave. La estrategia más reciente para controlar la actividad electrocatalítica 

del grafeno es funcionalizarlo con bordes precisos, ya que allí se está produciendo 

la transferencia de carga dominante en la estructura [10]. 

 

1.1.2.2 Propiedades térmicas. 
El grafeno tiene un alto valor de conductividad térmica (k) debido a la fuerte unión 

de los átomos de carbono. En una sola capa de grafeno suspendido se determinó, 

mediante espectroscopia de Raman, una conductividad térmica de hasta 5300 

w/(m·K). Con estos valores, el grafeno supera a los nanotubos de carbono en la 

conducción de calor, haciéndolo más beneficioso para futuras aplicaciones 

electrónicas [11]. 
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1.1.2.3 Propiedades mecánicas. 
Una de las razones por las que el grafeno se destaca tanto como material individual   

o como reforzante en compositos es debido a sus propiedades mecánicas, esto 

radica en los enlaces sp2 que forman la red hexagonal y se oponen en una variedad 

de deformaciones en el plano. Se han hecho mediciones mediante microscopia de 

fuerza atómica y se consideró el material más fuerte jamás medido, esto 

corresponde a un módulo de Young de E = 1.0 ± 0.1 TPa con un espesor de 0.335 

nm [12]. 

 

Una de las propiedades mecánicas más importantes del grafeno es su resistencia 

a la fractura, siendo una propiedad muy relevante para aplicaciones en ingeniería. 

Esto se pudo estudiar mediante una prueba micro-mecánica dentro de un 

microscopio electrónico de barrido para la determinación de la resistencia del 

grafeno [13].  En la Tabla 1.1 se muestra de manera ejemplificada algunas 

propiedades ya mencionadas del grafeno en comparación con los nanotubos de 

carbono.  

 

Tabla 1.1 Propiedades del Grafeno [14]. 

propiedades  Nanotubo de carbono Grafeno  

Dimensión estructural  D= 1 nm L=100 nm grosor=0.34 nm 

Módulo de Young  1.25 TPa 1.0 TPa 

Conductividad eléctrica  105 cm-1 106 cm-1 

Conductividad térmica 6600 W(m× K)-1 5300 W(m×K)-1 

Densidad 1.33 g×cm-3 2.2 g×cm-3 

 

1.1.3 Obtención.  
La obtención del grafeno en la actualidad ha sido el motivo de muchas 

investigaciones y desde ese momento se han creado distintas formas de tener el 

grafeno en una sola capa, ya que no es su estado natural. De manera general se 

mencionarán tres métodos de obtención: Deposición química de vapor (DQV), 

reducción química del óxido de grafeno y exfoliación mecánica.   
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1.1.3.1 Deposición Química de Vapor (DQV). 
Es uno de los métodos más útiles para preparar monocapas de grafeno de alta 

calidad estructural. Para obtener el grafeno se carga una lámina de Cu en una 

cámara de tubo de cuarzo que se evacúa usando una bomba de vacío, se llena con 

hidrógeno y se calienta a altas temperaturas de crecimiento antes de la introducción 

de un hidrocarburo en forma gaseosa (CH4), trabajando a presión atmosférica. La 

ventaja de usar CH4 es su alta estabilidad térmica para evitar la pirólisis a altas 

temperaturas y de esta manera obtener grafeno de alta calidad [15].  

 
1.1.3.2 Reducción química de óxido de Grafeno. 
La reducción química implica la exfoliación del óxido de grafeno (GO) en láminas de 

una capa que es sintetizado por el método de Hummers, este proceso se ve 

fuertemente afectado por la elección del disolvente (agente reductor) y el agente 

tensoactivo, que se combinan para mantener una suspensión estable. La calidad 

del material no puede considerarse alta, ya que contiene defectos intrínsecos 

(deformaciones en los bordes) o extrínsecos (grupos que contienen H y O), por lo 

tanto, es discutible si el material producido puede clasificarse como grafeno [12]. 

 

Eliminar los grupos funcionales que contienen el oxígeno del GO exige una gran 

capacidad de reducción de los agentes sin dejar rastros que puedan afectar el 

producto final. Se pueden usar agentes como hidrazina monohidratada, 

hidroquinona, compuestos con azufre, etc. Para el procedimiento experimental se 

utiliza como materia prima óxido de grafeno, agua desionizada, hidrazina y equipos 

como un sonificador para dispersar las láminas de GO en el agua y después agregar 

el agente reductor [16].  

 

1.1.3.3 Exfoliación mecánica.  
La exfoliación mecánica es el más simple de todos los métodos de síntesis, siendo 

el método con el cual fue descubierto el grafeno sintetizado, llevando a los 

investigadores Geim y Novoselov a obtener el premio Nobel de química en 2010. 
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En esta técnica, una pieza de grafito se exfolia mecánicamente con una cinta 

rápidamente y con varias repeticiones para transferirse a un sustrato, esto se puede 

caracterizar por medio de difracción de Rayos-X, microscopia de fuerza atómica y/o 

microscopia de efecto túnel de barrido. Este método de síntesis sigue siendo el que 

produce cristales de la más alta calidad, con la desventaja que sólo es útil para 

experimentos a nivel laboratorio [17]. 

 

1.1.4 Aplicaciones.  
Por las distintas propiedades que caracterizan al grafeno como el material del futuro, 

es posible que este puede aplicarse de muchas formas, destacando las siguientes: 

eléctrica, farmacéutica, almacenamiento de hidrógeno y nanotubos de carbono.  

 

1.1.4.1 Aplicaciones eléctricas.  
Las propiedades eléctricas del grafeno lo hacen atractivo para aplicaciones en la 

electrónica, la movilidad portadora de electrones extremadamente alta ha recibido 

la mayor atención junto con una capacidad de corriente muy alta y su conductividad 

térmica. De esta manera, el grafeno puede funcionar como capa semiconductora, 

transistor de efecto de campo, condensador y sensor [2]. 

 

El grafeno no sólo es útil en dispositivos electrónicos, sino también en fotónica y 

optoelectrónica, que combinan las propiedades electrónicas y ópticas. En la 

mayoría de los dispositivos, el grafeno funciona como un conductor transparente 

por su alta conductividad eléctrica y la transparencia del material. Estas películas 

conductoras transparentes pueden usarse como electrodos de ventana y capas de 

transporte en celdas solares [18]. 

 

1.1.4.2 Aplicaciones farmacéuticas. 
El grafeno con su estructura bidimensional única, así como su biocompatibilidad, 

puede ser bueno como portador de fármacos. Se han fabricado repetidamente 

compuestos de grafeno que pueden liberar lentamente sustancias en el cuerpo y la 

carga del fármaco es mucho mayor que los portadores tradicionales. El objetivo es 
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mejorar el efecto de la administración de drogas y realizar una liberación inteligente 

de ellas basado en el óxido de grafeno multifuncional con un control sensible del pH 

en el sistema de liberación de los medicamentos [19]. 

 

1.1.4.3 Almacenamiento de Hidrógeno.  
Las características únicas de adsorción del hidrógeno hacen que se convierta en un 

nuevo tipo de material de almacenamiento de este gas, que puede adsorberlo de 

forma rápida y reversible a temperatura ambiente con una gran estabilidad. Este 

material integra nitruro de boro dopado con oxígeno y grafeno, en una estructura 

tridimensional única, esto puede liberar un 11.6 % en peso del hidrógeno con una 

capacidad de adsorción de 14.77 % [20]. 

 

1.1.4.4 Nanotubos de carbono. 
Este camino de integrar nanomateriales de carbono en materiales nano- 

estructurados tridimensionales híbridos cada vez se ha centrado más en la síntesis 

de nanotubos de carbono alineados verticalmente con pocas capas de grafeno. Los 

materiales híbridos de grafeno se forman en una lámina de metal por el crecimiento 

de los nanotubos de carbono a partir de partículas metálicas compatibles. Se ha 

demostrado que estos materiales son más fuertes, más rígidos y más conductivos, 

debido a los efectos sinérgicos intrínsecos de estos dos materiales de carbono en 

sus propiedades estructurales [21]. 

 

1.2 Transformaciones del Grafeno.  
Siempre se ha querido modificar los materiales para mejorar sus propiedades tanto 

físicas como químicas y el grafeno no es la excepción recordando que por sí solo 

es un material inerte. Una de las formas básicas de modificar la estructura 

hexagonal es el dopaje, donde un cierto porcentaje de átomos de carbono son 

reemplazados por otros elementos como nitrógeno, boro, fósforo o azufre. El dopaje 

ayuda a tener una mayor transferencia de carga y, por lo tanto una actividad 

catalítica alta [22].  

 



CAPÍTULO 1 GENERALIDADES 

FRANCISCO DOMÍNGUEZ SALUD 9 

Otra manera de modificar el grafeno es con la funcionalización química que en 

general se deriva por la síntesis del material mediante reducción del óxido de 

grafeno para eliminar los grupos funcionales que se tienen en la estructura. La 

modificación de la superficie de las hojas se realiza mediante enlaces covalentes o 

no covalentes, esto dependiendo de los solventes utilizados antes de la reducción. 

La funcionalización adecuada evita la aglomeración del material de una sola capa 

durante la reducción en la fase de solventes y ayuda a mantener sus propiedades 

[23]. 

 

1.2.1 Óxido de Grafeno (GO) 
El óxido de grafeno (GO) se obtiene mediante la oxidación del grafito, consta con la 

misma dimensión hexagonal, pero con grupos funcionales en sus bordes que 

contienen oxígeno, como se muestra en la Figura 1.2.1.  

 

 

 

 

 

 

 

Figura 1.2.1. Obtención del GO [23]. 

 

La estructura atómica del GO es bastante desordenada a comparación la del 

grafeno cristalino, la lámina de una sola capa generalmente contiene grupos 

funcionales como; grupos hidroxilo y epóxido en el plano basal del grafeno, y grupos 

carboxilos y carbonilos en los bordes. Estos grupos generalmente tienen carga 

negativa e interactúan con moléculas o iones con diferentes fuerzas de acuerdo con 

sus cargas atómicas y polarización alterando significativamente las iteraciones de 

van der Waals, conduciéndolo a un grado de solubilidad alta en agua y solventes 

orgánicos [24]. 

 

Grafito 

Oxidación  
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En comparación con el grafeno, el GO centra sus propiedades y características en 

sus grupos oxigenados, que puede reducir sus propiedades eléctricas limitando sus 

aplicaciones en esa área. De la misma manera, aumenta su reactividad química, 

que puede ser aprovechado en el área de catálisis [25].  

 

El modelo estructural del GO ha sido objeto de un considerable debate a lo largo de 

los años, uno de los temas a considerar es la complejidad del material (composición 

atómica no estequiométrica). Sin embargo, se han considerado distintos modelos 

estructurales del GO. En la Figura 1.2.2 se muestran distintos modelos propuestos. 

La estructura de Hofmann consiste en grupos epóxido distribuidos en planos 

basales de grafito con una fórmula molecular de C2O. Ruess propuso un modelo 

que incorpora grupos hidroxilos, modificando la estructura y generando una 

hibridación sp3, a diferencia del modelo de Hofmann que propone una hibridación 

sp2. Por otro lado, el modelo Scholz-Boehm elimina los grupos epóxidos y éteres 

sustituyendo especies quinonas regulares en una columna vertebral corrugada [26].  

 
Figura 1.2.2. Modelos estructurales del GO [26]. 

 

Como se ha mencionado, el GO con sus grupos funcionales ha sido susceptible a 

cambios químicos para mejorar sus propiedades dependiendo de la aplicación a la 

que se someterá. La forma en que se modifica ha sido la eliminación de estos grupos 

o la adición de otros, esto es posible mediante agentes químicos, funcionalizándolo 

o reduciéndolo. Este proceso podría diseñarse también para ajustar la densidad y 

la agrupación de los grupos funcionales así como sus defectos [23]. En la Tabla 1.2 

se presenta un esquema de la reactividad de distintos grupos funcionales existentes 

en el GO con distintos reactivos. 
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Tabla 1.2. Reactividad de grupos funcionales con diferentes agentes químicos  [27]. 
Grupos 
funcionales. 

NH2NH2 NaBH4 LiAlH4 KOH/NaOH H2SO4 H3PO4 

Epoxi  
-C-O-C- 

C=C/C2N2H2 CH–COH 

 
CH–COH 

 

COH–COH 

 

N/A 

 

COH–CH2PO4 

 

Hidroxilo 
C-OH  

CNHNH2 
 

N/A N/A N/A C=C 
 

N/A 

Cetona 
C=O 

C=NNH2 

 

C–OH 

 

CHOH 

 

COH–COH 

 

N/A COH–CH2PO4 

 

Carboxilo 
-COOH 

N/A N/A –CHOH 

 

–COONa 

 

N/A N/A 

Carbono 
Sp2 

N/A N/A N/A N/A N/A N/A 

Ester 
-O-C=O-R’ 

O–C=NNH2 

 

N/A –O–CHOH 

 

–COOH 

 

N/A –COOH 

 

 

Debido a los grupos funcionales y defectos debidos al oxígeno, el GO tiene una 

actividad química alta. Además, la densidad de los grupos oxigenados permite una 

excelente dispersión del material en superficies acuosas y una reactividad 

conveniente para la modificación a través de un anclaje covalente catalíticamente 

activo. Por esta razón se ha utilizado como carbocatalizadores para promover 

reacciones de oxidación, acoplamiento y ácido/base. Sin embargo, se debe tomar 

como desventaja la estabilidad y la reutilización del GO como catalizador [22]. 

 

1.2.1.1 Obtención del Oxido de Grafeno. 
El óxido de grafeno fue sintetizado por primera vez en 1855 por Brodie 

denominándose como oxido de grafito [28]. Después, en 1958 se desarrolló un 

método por el científico William Hummers, que ha sido modificado siendo el mejor 

enfoque para obtener el óxido de grafeno como se le conoce en la actualidad [29]. 

 

El método de Hummers consta de una reacción de oxidación del grafito natural que 

utiliza una mezcla de permanganato de potasio (KMnO4) y ácido sulfúrico (H2SO4) 

[29]. El principal procedimiento de oxidación se entiende como la exfoliación del 
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Exfoliación Oxidación 
Oxidación 

grafito por el Mn2O7 y el MnO3+ formados por los reactivos ya mencionados. La 

modificación de este método consiste en la adición de agua y peróxido de hidrógeno 

para estabilizar la oxidación del grafito manteniendo esta condición por una hora 

[30]. A continuación, se muestra la reacción para la modificación del grafito. 

 

             Paso 1    2KMnO4 + 2H2SO4           Mn2O7 + H2O + 2KHSO4 

Mn2O7 + 2H2SO4            2MnO3+ + 2HSO4 + H2O 

 

             Paso 2           Mn2O7 + 3H2O            2MnO4- + 2H3O+  

MnO3+ + 3H2O             MnO4- + 2H3O+ 

 

 

 

                               

 

Figura 1.2.3 Etapas de oxidación del grafito [30]. 

 

1.2.2 Óxido de grafeno reducido (rGO). 
El óxido de grafeno reducido (rGO) se puede considerar que es lo más cercano al 

grafeno puro, con grupos funcionales ordenados que no contienen oxígenos 

químicamente derivados. Se han propuestos distintos nombres para este material 

como; grafeno funcionalizado, grafeno modificado químicamente y la más 

establecida, óxido de grafeno reducido. Estos grupos funcionales y sus defectos 

alteran dramáticamente la estructura del carbono, por lo que es incorrecto referirse 

al rGO como grafeno puro, ya que es el producto entre en GO y el grafeno [31]. 

 

La reducción del GO activa sus propiedades electrónicas recordando que el GO por 

sí solo no se caracteriza por ser un conductor de electrones de alta calidad debido 

a la hibridación sp3 que tiene en su estructura. Por lo tanto, la reducción no es la 

eliminación completa de los grupos funcionales que contienen oxígenos, sino el 

ordenamiento de la red conjugada del grafito. Esto da como resultado no sólo 
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recuperar las propiedades eléctricas, sino también otras propiedades del grafeno y 

en algunos casos activar y mejorar la reactividad química [32]. 

 

Se debe mencionar que en el rGO existen grupos funcionales residuales como 

grupos carboxilos en la superficie que pueden ser hidrófilos. Por otro lado, es 

necesario destacar que la calidad de reducción dependerá de los agentes y las 

condiciones de temperatura a la que se somete el GO dejando algunos grupos de 

oxígeno en los bordes. Esto también conduce al rGO parcialmente reducido que 

combina cualidades de ambas estructuras (Figura 1.2.4) [33]. 

 

                               GO                                                           rGO 

 

 

 

 

Figura 1.2.4 Estructuras de GO y rGO [22]. 

 

1.2.2.1 Obtención del óxido de grafeno reducido.  
Para la obtención del rGO existen dos vías, reducción térmica y reducción química. 

Las características físicas y químicas del producto varían dependiendo de las 

condiciones y métodos de reducción del GO. En general, se sabe que la reducción 

térmica es mejor, la química se recomienda cuando el grafeno tendrá aplicaciones 

a altas temperaturas o en aplicaciones químicas específicas como la catálisis. En la 

reducción térmica, los grupos funcionales se van descomponiendo a partir de 200ºC 

y en el caso de la reducción química podemos incluir agentes reductores como el 

H2SO4, hidrazina (N2H4) y borohidruro de sodio (NaBH4)  [30].  

 

Para la reducción térmica existe el tratamiento térmico denominado “reducción de 

recocido térmico”, el mecanismo es principalmente la formación del CO2 y el CO. El 

rápido aumento de la temperatura hace que los grupos funcionales que contienen 

oxígeno unidos al plano se descompongan en gases que crean una gran presión 
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entre las capas apiladas en un intervalo de temperaturas entre 200 ºC y 1000 ºC. 

Las láminas obtenidas por este método pueden llamarse grafeno por el resultado 

del producto y es el más cercano a la estructura deseada, eliminando casi por 

completo los grupos funcionales, sin embargo este proceso solo sirve para producir 

hojas de grafeno arrugadas y de tamaño pequeño [34].  

 

La reducción por reactivos químicos se basa en sus reacciones químicas con el GO, 

esto puede ser a temperatura ambiente o por calentamiento moderado. Comparado 

con la reducción térmica, este método es más barato y sencillo de hacer, 

dependiendo de los agentes a utilizar. Sin embargo, no es más eficiente para 

obtener el grafeno puro, recordando que es el propósito de la reducción del GO. El 

uso de hidrazina se utilizó por primera vez en la reducción del óxido de grafito, sin 

embargo se ha adaptado para reducir el GO con este reactivo, esto se logra 

agregando el reactivo en una dispersión acuosa de GO, lo que da como resultado 

nanoláminas basadas en grafeno aglomerado debido al aumento de hidrofobicidad 

[31]. 

 

Se ha demostrado que el borohidruro de sodio es más efectivo como reductor del 

GO, aunque también se hidroliza lentamente por el agua. Su uso es cinéticamente 

lento dado que el NaBH4 es más efectivo para reducir especies C=O, pero tiene una 

eficiencia de baja a moderada en la reducción de grupos epóxidos y ácidos 

carboxílicos y los grupos de alcoholes permanecen después de la reducción, para 

eliminarlo se utiliza un proceso de deshidratación con H2SO4 [35]. 

 

1.2.3 Aplicaciones de GO y rGO.  
El grafeno por si solo se limita a aplicaciones en el área de la electrónica, sin 

embargo, el GO y rGO tienen aplicaciones en distintas áreas gracias a sus grupos 

funcionales.  La mayoría de las aplicaciones del GO es formando nanocompositos 

con otros materiales, por mencionar algunos ejemplos como; base para 

nanocompuestos poliméricos, revestimiento anticorrosivo y fotocatálisis, entre otros.  
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1.2.3.1 Nanocompuestos con polímeros. 
En los últimos años, los polímeros conductores son de los materiales más atractivos 

para el mundo de la electrónica, sin embargo no todos presentan propiedades de 

transferencia de electrones altas y una forma de eliminar este inconveniente es 

formar compuestos con materiales como el óxido de grafeno reducido que 

proporciona una gran área superficial a sus compuestos híbridos llevando a un 

aumento de capacidad de adsorción y capacidad de transporte de electrones [36].    

 

1.2.3.2 Revestimiento anticorrosivo. 
La corrosión del metal es cada vez más grave y genera contaminación al medio 

ambiente. Las resinas epóxicas se usan ampliamente como adhesivos, 

recubrimientos y matrices compuestas como revestimientos anticorrosivos, sin 

embargo, presentan problemas cuando someten a altas temperaturas y una manera 

de resolverlo es incorporando un material inorgánico a la matriz polimérica. En este 

caso la incorporación de rGO evita la difusión de oxígeno y moléculas de agua a la 

superficie de los materiales metálicos debido a su estructura laminar y por lo tanto 

protege al metal de la oxidación [37]. 

 

1.2.3.3 Fotocatálisis.  
En la actualidad, la contaminación del agua es un tema que no sólo ha preocupado 

por la cantidad, si no por las características de los contaminantes. Los métodos 

convencionales como la adsorción, intercambio iónico, etc., se emplean para la 

eliminación de colorantes y otros compuestos orgánicos, sin embargo, presentan 

varios inconvenientes. Recientemente la degradación fotocatalítica, utilizando 

nanocompuestos con materiales semiconductores y rGO, ha logrado la 

descontaminación del agua de residuos orgánicos con la ayuda de la cobertura de 

luz visible y la combinación de agujeros de electrones que generan los defectos del 

óxido de grafeno [38]. 
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1.3 Hidróxidos Dobles Laminares (HDL). 
Los hidróxidos dobles laminares se encuentran dentro de la categoría de arcillas 

aniónicas, compuestos de naturaleza muy extendida pero fácil de sintetizar a nivel 

laboratorio. Este material ha despertado el interés de muchos investigadores por las 

distintas aplicaciones dentro del campo de los catalizadores o soportes de 

catalizadores, en muchos casos sustituyendo algunos cationes en su estructura 

[39]. 

 

1.3.1 Estructura.  
La estructura de los HDL corresponde a la hidrotalcita, un hidroxicarbonato de 

magnesio y aluminio natural que tiene como fórmula Mg6Al2(OH)16CO3×4H2O. Se 

basa en láminas tipo brucita Mg(OH)2 cargadas positivamente, equilibrándose 

mediante la intercalación de los aniones en las regiones de la capa intermedia 

hidratada [40]. La estructura se puede describir como una lámina apilada por tres 

capas formando 4 láminas y tres espacios interlaminares como se muestra en la 

Figura 1.3.1 El espaciamiento basal es el espesor total de la lámina similar a la 

brucita y el espacio de capa intermedia donde se encuentran los aniones (CO32- y 

NO3-) junto con las moléculas de agua. Las láminas están formadas por la unión de 

octaedros que en el centro tienen a los cationes M2+ (Mg2+, Fe2+, Co2+, Zn2+, Ni2+, 

etc.) y M3+ (Al3+, Cr3+, Fe3+, Cr3+, etc.) y seis grupos OH- en los vértices [41]. 

 

 
Figura 1.3.1  Estructura de los Hidróxidos Dobles laminares [41]. 
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Todos los materiales sintetizados en el laboratorio se describen mediante la 

siguiente fórmula: 

 

[(𝑀$$)&'((𝑀$$$)((𝑂𝐻)+]-(𝐴/)//( ∗ 𝑚𝐻+𝑂3 

Donde: 

MII = Cationes divalentes. 

MIII = Cationes trivalentes. 

An = Anión interlaminar. 

𝑥		 = 7888

78897888  

m = número de moléculas de agua. 

 

Se sabe que el valor de x permitido para formar HDL´s estables va de 0.2 a 0.4. 

Este valor determina la densidad de carga de la capa positiva y la capacidad de 

intercambio iónico de los materiales. La estructura en capas interpone algunas 

limitaciones en la elección de los cationes divalentes y trivalentes, estos deben ser 

lo suficientemente grande para sustituirse en la estructura y así asumir la condición 

octaédrica. Por este motivo se pueden sintetizar utilizando cationes metálicos de 

radios iónicos similares al magnesio (0.65-0.8 Å) y al aluminio (0.5-0.8 Å) con 

características electrónicas compatibles [42]. Algunos iones metálicos se muestran 

en la Tabla 1.3. 

 

Tabla 1.3. Radios iónicos de cationes MII y MIII (nm) [39]. 

MII  Fe Co Ni Mg Cu Zn Pd 
 0.061 0.065 0.069 0.072 0.073 0.074 0.086 

MIII  Al Co Fe Mn Ga Ru Cr 
 0.054 0.055 0.055 0.058 0.062 0.068 0.069 

  

El anión ubicado en la capa intermedia puede ser cualquiera, su función es 

compensar el exceso de carga positiva, siempre y cuando no alteren a los iones 

metálicos. Hasta ahora se han intercalado muchos tipos de aniones; inorgánicos, 

orgánicos y complejos. Para los inorgánicos pueden ser Cl-, F-, CO32-, NO3-, para 
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los orgánicos son; carboxilatos, ácidos carboxílicos, alquisulfatos, alcanosulfatos y 

en el caso de los complejos tenemos como ejemplo al EDTA y la ftalocianina [39]. 

 

1.3.2 Propiedades. 
Los hidróxidos dobles laminares tienen propiedades que los resaltan de muchos 

otros materiales, como la resistencia a la temperatura y su efecto memoria. Así 

mismo, la variedad de aniones y cationes que permite obtener materiales con 

diferentes composiciones químicas. 

 

El efecto memoria es de las propiedades más atractivas de este tipo de materiales, 

ya que tienen la facilidad de reconstrucción después de someterlos a tratamientos 

térmicos.  La descomposición depende de la naturaleza de los cationes en la capa 

intermedia, así como de los aniones de compensación presentes en el espacio 

interlaminar. Por lo general, la descomposición tiene lugar en 4 pasos. I) La 

eliminación de agua adsorbida físicamente en la superficie, II) remoción de agua 

entre las capas, III) eliminación de los grupos hidroxilos, y IV) remoción del anión en 

la capa intermedia. La descomposición conduce generalmente a la eliminación del 

40% del peso inicial [43]. 

 

En los dos primeros pasos se eleva a una temperatura de 200ºC, entre 250ºC y 

450ºC se lleva a cabo el paso III, y entre 450ºC y 500ºC, el material calcinado 

perderá su estructura de capa y formarían óxidos metálicos altamente activos con 

buena estabilidad térmica y gran área superficial. La definición de efecto memoria 

retorna a la capacidad de reconstrucción después de la calcinación, esto es posible 

por la rehidratación de varios aniones, sin embargo, esto no sería posible cuando 

se rebasan los 700ºC, ya que se forman las estructuras tipo espinela. En general, 

la temperatura de calcinación es el parámetro clave para controlar este proceso, 

que debe ser lo suficientemente alta para eliminar los aniones de compensación 

como los carbonatos o nitratos de la estructura, pero siempre evitando elevar 

demasiado la temperatura para poder lograr la reconstrucción [41].  

 



CAPÍTULO 1 GENERALIDADES 

FRANCISCO DOMÍNGUEZ SALUD 19 

El intercambio de aniones interlaminares y cationes metálicos durante su síntesis 

es posible siguiendo la fórmula general del material. Se debe obedecer la condición 

de los radios iónicos en el caso de los cationes trivalentes y divalentes, así como su 

relación molar, esto es posible por el efecto memoria, eliminando los carbonatos y 

nitratos por medio de la calcinación. Durante la reconstrucción, los aniones en la 

solución acuosa con la que se pone en contacto el óxido mixto se pueden intercalar 

en la capa intermedia, que es un método para cargar aniones con una afinidad débil 

[40].  

 

1.3.3 Obtención. 
Existen diferentes métodos de síntesis para obtener un HDL, esto depende de los 

cationes y aniones que se desee introducir a la estructura de este. El más común 

es por coprecipitación a un pH constante, sin embargo, se tienen otros métodos que 

son fáciles y tienen como resultados materiales altamente cristalinos. De manera 

general se mencionan algunos como; Sol-gel, hidrólisis de urea, coprecipitación pH 

constante. 

 

1.3.3.1 Método Sol-gel. 
Es un método alternativo para sintetizar un HDL, tiene como ventaja obtener un 

producto de alta pureza y las condiciones de operación son relativamente sencillas, 

lo que permite una intercalación de moléculas orgánicas y especies biológicas al 

momento de sintetizar los HDL. Además, permite un control preciso sobre las 

propiedades estructurales de los productos. Con este método se obtienen 

materiales con un área específica alta y buena distribución de poros [44].  

 

Un parámetro crucial por considerar en este método es el solvente que se utilizará 

durante la síntesis, así como su polaridad y su reactividad son importantes para su 

elección. Del mismo modo, la cantidad de agua a utilizar es de tomar en cuenta para 

llevar a cabo la hidrólisis para formar las láminas de los HDL. Para el procedimiento 

experimental se toma como ejemplo la síntesis de un HDL de Mg/Al donde se 

disuelve trisecobutóxido de aluminio en etanol y se calienta hasta 80ºC por una hora, 
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luego se añade lentamente una solución de ácido nítrico 3M y de la misma manera 

se mantiene así por una hora para después agregar ácido acético. Después del 

proceso anterior se agrega gota a gota metóxido de magnesio a temperatura 

ambiente se mantiene con agitación constante por 18 h. La temperatura de secado 

es de 70ºC [44].  

 

1.3.3.2 Hidrólisis de urea. 
El método comúnmente usado es el método de coprecipitación a pH constante, sin 

embargo, presenta poca homogeneidad al momento del goteo en la solución local 

de la síntesis dando como resultado un producto poco cristalino, un alto grado de 

agregación y una amplia distribución del tamaño de partículas [45].  

 

Una opción de síntesis para corregir lo anterior es el método de hidrólisis de urea, 

perteneciendo a los métodos de precipitación de soluciones homogéneas. A 

diferencia de otros, los iones se producen por la descomposición de un compuesto 

orgánico liberador de amoniaco como la urea como se muestra en la Figura 1.3.2. 

De esta forma se obtiene una mejor homogeneidad, dando como resultado 

materiales con alto grado de cristalinidad y buena distribución de tamaño de 

partícula [46]. 

 

 
 

Figura 1.3.2 Descomposición de la urea en una solución acuosa [46]. 

 

Para el método experimental de la síntesis de HDL de Zn/Al, se utilizan sales de 

nitratos (Zn(NO3)3×6H2O y Al(NO3)3×9H2O), urea y nitrato de amonio para controlar 

el pH al momento de reaccionar. Se utiliza nitrógeno para generar atmósfera inerte 

[47]. 
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1.3.3.3 Coprecipitación pH constante. 
El método más simple es el de coprecipitación a pH constante, donde las soluciones 

acuosas que contienen los cationes trivalentes (M3+) y divalentes (M2+) normalmente 

Mg2+ y Al3+, se precipitan a un pH constante en un rango de 8-10 con la ayuda de 

una solución de NaOH. Para que la síntesis se pueda llevar a cabo sin complejidad 

es necesario realizar la síntesis en condiciones de baja sobresaturación, que de 

manera general se realiza mediante la adición lenta de soluciones mixtas de sales 

metálicas divalentes y trivalentes en un reactor que contiene una solución acuosa 

del anión manteniendo el pH constante. Para obtener un producto con alta 

cristalinidad se requiere un periodo de añejamiento a una cierta temperatura por un 

tiempo que puede llevar horas o inclusive días [43]. 

 

1.3.4 Aplicaciones.  
A diferencia de muchas arcillas aniónicas basadas en silicatos, la mayoría obtenidas 

de manera natural en la tierra, los hidróxidos dobles laminares son accesibles. Es 

por esto que han sido intensamente investigados y como consecuencia se 

encuentran en una amplia gama de potenciales aplicaciones como catalizadores en 

la industria farmacéutica y de síntesis orgánica, eliminadores de aniones en 

tratamientos de aguas residuales, degradación de residuos orgánicos que provocan 

el efecto invernadero, etc. [39].  

 

Así mismo, han sido partícipes en síntesis de compositos, incorporándose a otros 

materiales, modificando su estructura molecular. Los nanocompuestos de silicato 

en capas/polímeros son difíciles de controlar debido a su limitación para 

proporcionar variabilidad de composiciones químicas, sin embargo, las propiedades 

únicas de los HDL están bien caracterizadas y se usan convencionalmente como 

retardantes a la flama, catalizadores, intercambiadores de iones, matrices para 

biosensores, material de electrodo supercapacitor, entre otros. [48]. 
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HDL Grafeno 

1.4 Nanocompositos a base de HDL/grafeno 
Los materiales compuestos son aquellos que están constituidos por dos o más 

componentes, cuyas propiedades son superiores a las que tienen cada uno por 

separado. Con la finalidad de modificar o mejorar las propiedades físicas de 

cualquier material se busca incorporar un material a otro, de esta manera se pueden 

obtener distintos resultados al momento de aplicarlo en diferentes campos, que 

pueden ser en el área de los polímeros, revestimientos a la corrosión, retardantes a 

la flama, etc. [49]. En este caso, como ejemplo se puede mostrar en la Figura 1.4, 

al GO incorporado al HDL en diferentes posiciones.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 1.4 Nanocompuesto HDL/grafeno [50]. 

 

1.4.1 Propiedades. 
La combinación de varios materiales con distintas propiedades físicas y químicas 

para la formación de compositos pueden heredar todas las ventajas de los 

materiales componentes, o incluso conducir a la formación de materiales 

multifuncionales con propiedades inesperadas para aplicaciones únicas [50].  

 

Como se ha mencionado anteriormente, el grafeno y los HDL son materiales con 

propiedades atractivas. Sin embargo, sus aplicaciones son un poco limitadas debido 
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a su escasez. Como nanomateriales, las hojas de grafeno y las láminas de los HDL 

encuentran el problema común de la agregación durante su proceso de aplicación, 

ya que la mayoría de las propiedades del grafeno y los HDL son complementarias 

[51]. 

 

Por lo tanto, la combinación de grafeno y los HDL en nanocompuestos es un método 

propuesto para integrar sus distintas propiedades: el grafeno puede proporcionar 

una buena conductividad eléctrica y una alta resistencia mecánica, mientras que los 

HDL pueden proporcionar una buena reactividad química. De esa manera, se 

pueden formar fácilmente una red de transferencia de electrones mejorando sus 

propiedades fisicoquímicas entre ambos materiales, lo cual podría ser un aspecto 

importante como materiales funcionales avanzados [51]. 

 

Sin embargo, por las limitaciones que existen para obtener grafeno puro se utiliza 

el óxido de grafeno (GO) para llevar a cabo su incorporación en los materiales tipo 

HDT. Los resultados que se pueden esperar al formar un nanocompuesto con estos 

materiales (GO y HDL) son mayor resistencia a la temperatura, mayor tendencia a 

la fractura, mejor actividad catalítica, y mayor reactividad química [12]. 

  

En otro aspecto, también presentan propiedades inesperadas, como las estructuras 

porosas únicas para iones apropiadas para la catálisis y almacenamiento de 

energía. Con esto, la transferencia de masa y calor en una reacción pueden mejorar 

notablemente y los sitios activos se pueden exponer fácilmente a tal reacción, lo 

que puede resultar a una actividad catalítica alta [52].  

 

1.4.2 Obtención de nanocompositos HDL/grafeno. 
La síntesis de nanocompuestos de HDL/grafeno es el primer paso para explorar sus 

propiedades, así como sus aplicaciones. Hasta ahora, se han explorado 

principalmente dos métodos para fabricar y lograr un nanocompositos base grafeno. 

Los métodos de obtención comúnmente utilizados se dividen en dos: Auto 

ensamblaje de grafeno y HDL, así como el crecimiento directo de HDL en grafeno. 
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1.4.2.1 Autoensamblaje de grafeno y HDL. 
Basado en la fuerza electrostática entre la superficie cargada positivamente de las 

láminas de los HDL y el lado negativo del grafeno, el auto ensamblaje del grafeno y 

los HDL es posible. La técnica de auto ensamblaje capa por capa se ha convertido 

en un método versátil y conveniente para la síntesis de películas híbridas multicapa 

debido a su estructura bien definida a escala nanométrica y su composición química 

bien controlada. Para el auto ensamblaje, los precursores son el GO y HDL exfoliado 

[50, 52]. 

 

1.4.2.2 Crecimiento directo de HDL en grafeno. 
Si se emplea grafeno o HDL como sustratos de crecimiento, la otra fase se puede 

formar in situ sobre los sustratos. Por ejemplo, la síntesis de HDL siempre se 

menciona como una síntesis de coprecipitación de cationes metálicos y el seguido 

crecimiento de cristales en la suspensión. Así, el hecho de que la superficie cargada 

negativamente del grafeno exhiba una fuerte capacidad de adsorción para los 

cationes metálicos en la suspensión hace que el grafeno sea adecuado para el 

crecimiento in situ de varios tipos de HDL debido a su gran área superficial 

específica [51]. 

 

1.4.3 Aplicaciones de los nanocompositos HDL/grafeno. 
Los materiales compuestos tienden a tener distintas aplicaciones, las más 

destacadas son: Almacenamiento de energía, catálisis y protección ambiental. 

 

1.4.3.1 Almacenamiento de energía. 
El uso amplio de fuentes de energía renovable requerirá una capacidad mayor de 

almacenamiento de energía eléctrica. Entre varias rutas prometedoras para el 

almacenamiento de energía, los supercapacitores electroquímicos están ganando 

cada vez más atención para complementar baterías en vehículos eléctricos híbridos, 

electrónica portátil y administración de energía industrial debido a su gran densidad 

de potencia, densidad de energía moderada y mayor ciclo de vida [51]. 
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1.4.3.1 Catálisis. 
Los HDL han sido investigados en los últimos años como catalizadores y soportes 

de catalizadores en reacciones como la síntesis orgánica, la foto degradación de 

residuos orgánicos, etc., sin embargo, su actividad catalítica siempre está limitada 

por sus propiedades mecánicas. Debido a su estructura única, el grafeno ha sido 

considerado como un material de soporte excepcional para la movilidad de en una 

alta área superficial. Para mejorar la actividad catalítica de los HDL se ha 

considerado la incorporación del grafeno exhibiendo como primera ventaja la alta 

área superficial del grafeno que puede activar los sitios catalíticos del material tipo 

hidrotalcita [54]. 

 

1.4.3.1 Protección ambiental. 
Durante la última década, una amplia gama de contaminantes químicos, gases del 

efecto invernadero y otros gases peligrosos han sido liberados al medio ambiente. 

Debido a esto se han desarrollado distintos materiales para controlar la 

contaminación con éxito. Entre las distintas tecnologías disponibles, el proceso de 

adsorción es ampliamente utilizado y considerado como una opción para controlar 

la contaminación que existe en la actualidad. El área  superficial extremadamente 

alta, los electrones  p deslocalizados y sus propiedades químicas hacen del grafeno 

una excelente opción para formar nuevos nanomateriales compositos con los HDL 

[51].  

 

Así el desarrollo de nuevos nanomateriales híbridos GO/HDL permitirá aplicarlos en 

áreas tan diversos como las ya mencionadas.  
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2.1 Introducción. 
En este capítulo se describe la parte experimental de la síntesis de los materiales 

empleados para la obtención de los nanocompositos de óxido de grafeno/hidróxidos 

dobles laminares (GO-HDL). Además, se mencionan y describen las técnicas de 

caracterización utilizadas para determinar las propiedades fisicoquímicas de los 

nanomateriales compositos obtenidos. 

 

2.2 Síntesis de Óxido de Grafeno.   
El óxido de grafeno se sintetizó por el método de Hummers modificado, donde las 

condiciones de operación (tiempo y temperatura) basado en el método reportado 

anteriormente [1]. Los reactivos que se utilizaron para la síntesis del GO se 

muestran en la Tabla 2.1.  

 

Tabla 2.1 Reactivos para sintetizar el óxido de grafeno. 

Reactivo Fórmula Peso molecular 
(g/gmol) 

Pureza 

Grafito natural C 12 99% 

Nitrato de sodio NaNO3 84.99 99% 

Ácido sulfúrico H2SO4 98 98% 

Permanganato de potasio KMnO4 158 99% 

Peróxido de hidrógeno H2O2 34 30% 

Agua desionizada H2O 18 99% 

Ácido clorhídrico  HCl 36.5 37.3% 

 

 

El método consiste en oxidar y funcionalizar al grafito natural. Para el procedimiento 

experimental se tomaron en cuenta los cuidados de higiene y seguridad debido a 

que se emplearon compuestos ácidos, por lo que la síntesis se desarrolló dentro de 

una campana de extracción y equipos de seguridad necesarios. 
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Con el objetivo de obtener óxido de grafeno con mayor calidad y cristalinidad se 

dispuso de agua desionizada en todo el proceso de síntesis. Además, se prepararon 

dos soluciones: 

 

• Solución de H2O2 y H2O con una relación de 0.043 v/v, empleada durante la 

reacción de oxidación. 

  

• Solución acuosa de HCl con una concentración de 5% masa de ácido para 

el proceso de lavado.  

 

Para iniciar el proceso de síntesis se agregó H2SO4, grafito natural y NaNO3. En 

esta etapa es importante mantener una temperatura baja (T= 5 ºC), posteriormente 

se agregó KMnO4. Después de 30 min, la temperatura se incrementó a 35 ºC y la 

mezcla se mantuvo otros 30 min. A continuación, se agregó H2O desionizada y se 

elevó la temperatura a 90 ºC durante 1 h. La suspensión resultante se diluyó con la 

solución de H2O2 y H2O para disminuir la temperatura (T = 25 ºC) de forma lenta, 

por ser una reacción exotérmica, todo el procedimiento anterior se realizó 

manteniendo la suspensión con agitación constante.   

 

Al finalizar la reacción de oxidación se realizaron dos procesos de lavado y 

centrifugado (400 rpm, 30 min) utilizando la solución de HCl al 5% masa con el 

propósito de eliminar los residuos que se pueden formar durante la reacción y 

obtener una mejor cristalinidad del óxido de grafeno. 

 

Finalmente, el sólido se sometió a un proceso de secado por 12 h a 40ºC.  En el 

Diagrama 2.1 se muestra el proceso experimental para la obtención del óxido de 

grafeno.  
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Añadir  230 mL de H2SO4 :
0.043 m/v    grafito

0.022 m/v     NaNO3

T = 5 °C

30 g de KMnO4.
mantener por 30 min.

T= 35 °C. 

460 mL de 
H2O desionizada   

T = 90 °C, 1 h.

Añadir la solución de
H2O2 /H2O  
0.043 v/v
T = 25 °C

Lavado y centrifugado con  
HCl en 5 % masa
400 rpm, 30 min

Secado a 40 °C, 12 h.

 

Diagrama 2.1 Método de Hummers modificado para sintetizar óxido de grafeno 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
2.3 Síntesis de HDL Zn/Al.  
El hidróxido doble laminar de Zn/Al se sintetizó por el método de hidrólisis de urea, 

este método a diferencia de otros (coprecipitación a pH constante) utiliza urea en 

lugar de NaOH como agente precipitante. La ventaja de utilizar la urea es que la 

hidrólisis se lleva a cabo lentamente y es soluble en agua [2]. Los reactivos que se 

utilizaron para la síntesis del HDL Zn/Al se muestran en la Tabla 2.2.    

 

La relación molar para la síntesis fue Zn/Al = 2, para esto se pesaron las cantidades 

necesarias de nitrato de Zinc hexahidratado (Zn(NO3)3×6H2O) y de nitrato de 

aluminio nonahidratado (Al(NO3)3×9H2O).  Estos pesos fueron calculados en función 
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de la relación molar y la fórmula general de los hidróxidos dobles laminares para 

sintetizar 20 g de material. 

 

Tabla 2.2 Reactivos para la síntesis del HDL por el método de hidrólisis de urea. 

Reactivos Fórmula Peso molecular 
(g/gmol) 

Pureza 

Nitrato de zinc Zn(NO3)3×6H2O 297.49 98% 

Nitrato de aluminio Al(NO3)3×9H2O 374.098 98% 

Nitrato de amonio NH4NO3 80.043 98% 

Urea CH4N2O 60.06 97% 

 

Para la urea (CH4N2O) y el nitrato de amonio (NH4NO3) se usaron dos relaciones, 

las cuales se mencionan a continuación [3]. 

 

Relación molar de la urea y los iones metálicos de Zn2+ y Al3+. 

 
[𝑢𝑟𝑒𝑎]

[𝑖𝑜𝑛𝑒𝑠	𝑚𝑒𝑡á𝑙𝑖𝑐𝑜𝑠] = 3.5 

 

Relación molar del nitrato de amonio con respecto a la concentración de la urea. 

 
[∑𝑁𝑂K']
[𝑢𝑟𝑒𝑎] = 2.5 

 

Para disolver ambos reactivos se utilizó agua destilada previamente hervida, esto 

para eliminar los carbonatos que pudieran estar presentes y así no afectar a la 

reacción. Se introdujeron en un matraz balón de tres vías con atmósfera inerte de 

nitrógeno (N2). La temperatura de reacción fue de 90 ºC durante 12 h. Después de 

12 h de reacción, se realizaron 3 lavados con agua destilada hervida y 

centrifugaciones a 3800 rpm, dejándose secar a 80 ºC durante 12 h, obteniendo así 

el material tipo hidrotalcita.  
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2.4 Incorporación del óxido de grafeno a los HDL. 
Para incorporar el óxido de grafeno a los materiales HDL Zn/Al se utilizó el mismo 

método de síntesis de hidrólisis de urea. El GO se incorporó con tres diferentes 

porcentajes (3%, 5% y 10% en masa) respecto a lo teórico calculado para 20 g de 

HDL Zn/Al.  

 

El óxido de grafeno sintetizado se colocó en un baño ultrasónico durante una hora 

a temperatura ambiente con el fin de dispersarse totalmente en agua. Una vez 

disperso, el GO se agregó a un matraz balón de tres vías junto con las soluciones 

de nitrato de zinc, nitrato de aluminio, nitrato de amonio y urea, en atmósfera inerte 

de nitrógeno a 90ºC durante 12 h de reacción.   

 

Finalizadas las 12 h de reacción se realizaron tres lavados, se secó a 80 ºC durante 

12 h, para así obtener los nanocompuestos. En la Tabla 2.3 se menciona la 

nomenclatura que se empleó para identificar a los materiales obtenidos.  

 

Tabla 2.3 Materiales incorporados en diferentes porcentajes peso. 

Materiales  claves 
HDL-ZnAl/3% GO GO-1 

HDL-ZnAl/5% GO GO-2 

HDL-ZnAl/10% GO GO-3 

 

 

2.5 Difracción de Rayos-X. 
La técnica de difracción de rayos-X (DRX) nos permite identificar las fases 

cristalinas y grado de cristalinidad de los materiales. Los rayos-X son radiaciones 

electromagnéticas de longitud de onda más cortas que se atribuyen a cambios 

reversibles en la energía de los sistemas atómicos y se originan en las transiciones 

entre los electrones de más profundo nivel de energía de los átomos. Cuando se 
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dispersan en un entorno ordenado cristalino tienden a darse interferencias entre los 

mismos rayos-X dando como resultado la difracción [4]. 

 

Esta técnica está ligada con la Ley de Bragg, donde podemos calcular los 

parámetros red de la estructura del material. La ecuación se representa de la 

siguiente manera:  

𝑛𝜆 = 2𝑑	𝑠𝑒𝑛𝜃   

 

d= distancia interlaminar  

l= longitud de onda 

𝜃= ángulo de incidencia de los rayos -X 

 

Los análisis de difracción de rayos-X se realizaron en un difractómetro Philips X ́Pert 

PRO configurado con la geometría de Bragg-Brentano que trabaja con un tubo de 

rayos-X con un ánodo de cobre a un potencial de de 45 kV y 40 mA, utilizando la 

radiación ka del cobre (l=1.54056 Å) con un barrido de 4º hasta 80º (2q). 

 

Las fases cristalinas fueron identificadas por comparación con los patrones de 

difracción comprendidos en la base de datos del JCPDS (The Joint Committed on 

Powder Diffraction Standards) de la ICDD (International Center for Diffraction Data).  

 

2.6 Resonancia Magnética nuclear (RMN). 
La resonancia magnética nuclear (RMN) estudia el comportamiento de los núcleos 

atómicos con spin diferente de cero bajo la influencia de un campo magnético 

externo. De esta manera nos indica cuantos ambientes químicos distintos del 

carbono presenta un material y esto dependiendo del número de señales y el 

desplazamiento químico de la misma [5]. 
 

La espectroscopia de RMN explota las propiedades magnéticas de ciertos núcleos, 

las aplicaciones más importantes son la espectroscopia de RMN del 13C. Los 

espectros se obtuvieron a temperatura ambiente usando un equipo Bruker Avance 
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400, con una frecuencia de 100.6 MHz con un tiempo de contacto de 4 min, pulso 

de 45º de 1 µs y un retraso de ciclo de 20 s.  

 

2.7 Espectroscopia de infrarrojo por transformada de Fourier. 
Mediante esta técnica se pueden identificar los diferentes grupos funcionales que 

se localizan en nuestros materiales. Las asignaciones de bandas se realizaron 

mediante intervalos de frecuencia que se obtienen bibliográficamente, ya que cada 

grupo funcional cuenta con un intervalo característico [4].  

 

En la Tabla 2.4 se muestran los valores en cada región, resaltando las más 

utilizadas en un intervalo de número de onda de 4000 cm-1 a 670 cm-1.  

 

Tabla 2.4 Regiones del infrarrojo.  

Región Longitud de onda (l) 

µm 

Número de onda 
cm-1 

Cercano 0.78 a 2.5 12800 a 4000 

Medio 2.5 a 50 4000 a 200 

Lejano 50 a 1000 200 a 10 

Más utilizada 2.5 a 15 4000 a 670 

 

 

Esta técnica de análisis se realizó en un equipo Perkin-Elmer FT-IR espectrometer 

Frontier. Los análisis se realizaron en un intervalo de 4000  a 400 cm-1, con la 

resolución ajustada en 4 cm-1. 

 

2.8 Análisis Térmico Gravimétrico (ATG). 

Los análisis térmicos son necesarios para poder observar el comportamiento que 

tendrán nuestros materiales sintetizados en función de la temperatura y la pérdida 

de masa, el ATG se caracteriza por llevar a un analito a temperaturas muy altas 

superando los 700 ºC [6]. 
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Los análisis ATG se realizaron en equipo Perkin-Elmer STA 6000 con una 

temperatura inicial de 30 ºC, elevándola hasta 900 ºC a una velocidad de 

calentamiento de 10 ºC/min en una corriente de nitrógeno.  

 
2.9 Microscopia electrónica de barrido (MEB).  
Esta técnica analiza la morfología del material, de esta manera se puede analizar 

cómo afecta la incorporación del óxido de grafeno reducido a la estructura de los 

HDL Zn/Al y que forma toma dentro de ellos. Para analizar los materiales (GO, GO-

1, GO-2, GO-3) se utilizó el microscopio JSM 7800F JEOL con una resolución de 

1.2 nm a 1 kV de aceleración y de 0.8 nm a 15 kV.  

 

2.10 Microscopia electrónica de transmisión (MET). 
La microscopia electrónica de transmisión nos permite la caracterización de una 

estructura cristalina y la composición elemental de nanopartículas de materiales 

catalíticos, aleaciones metálicas, materiales mesoporosos, polímeros, entre otros.  

 

Para los materiales HDL Zn/Al, GO y GO-1 se utilizó un microscopio modelo JEM-

ARM200CF con capacidad de resolución atómica operando en modo MET con 

voltajes de aceleración de 80-200 kV. Para los materiales GO-2 y GO-3 se utilizó un 

microscopio modelo JEM-2100 que puede ser operado a diferentes voltajes (80, 

100, 120, 1600 y 200 kV) ambos cuenta con un cañón de electrones de cátodo frío 

y un corrector de aberración esférica CEOS para el modo MET, lo que permite 

obtener imágenes con resolución de hasta 78 pm y de esta manera capturar 

imágenes para analizar la estructura de los materiales. 
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3.1 Introducción. 
Existen técnicas de caracterización para diferentes materiales, dichas técnicas nos 

pueden arrojar datos que permiten obtener información sobre las propiedades 

fisicoquímica de los productos sintetizados, además identificar el tipo de estructura 

de los materiales, cristalinidad, propiedades térmicas, composición, etc. En este 

capítulo se presentan y analizan los resultados de caracterización fisicoquímica de 

los materiales sintetizados como el óxido de grafeno (GO), hidróxidos dobles 

laminares de ZnAl (HDL) y los nanomateriales compositos de GO/HDL con 

contenidos teóricos de GO de 3%, 5% y 10% con simbologías GO-1, GO-2 y GO-3, 

respectivamente. 

 

Para elegir una técnica se debe tomar en cuenta la información que se busca 

conocer del material. En este capítulo se mencionarán las técnicas que se utilizaron 

para los productos ya mencionados con anterioridad, arrojando información que nos 

ayudó a identificar la cristalinidad, grupos funcionales, propiedades térmicas, 

morfología y estructura molecular.  

 

3.2 Difracción de rayos-X. 
La técnica de DRX se utilizó en este trabajo para identificar las fases cristalinas 

presentes en los materiales sintetizados y de acuerdo con la Ley de Bragg, ya 

explicada en el Capítulo 2, se determinaron sus correspondientes parámetros de 

red.   

 

Para calcular la distancia en el plano basal del GO (d002) se utilizó el ángulo 2q de 

la reflexión del plano (002) como se muestra en la siguiente ecuación:  

 

𝑑PP+ =
𝜆

2𝑠𝑒𝑛𝜃 

 

En el caso de los hidróxidos dobles laminares se calculó la distancia interlaminar 

utilizando el plano (003). 
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𝑑PPK =
𝜆

2𝑠𝑒𝑛𝜃 

 

Una vez calculada la distancia interlaminar se pueden obtener los parámetros de 

red (a) y (c). Donde (a) se define como la distancia entre cationes adyacentes en 

una misma lámina, obteniéndose a partir del pico correspondiente al plano (110). 

Por otra parte, el parámetro (c) corresponde al espacio interlaminar y depende del 

apilamiento de las láminas, del tamaño de anión que se encuentran entre estas y 

del grado de hidratación, este parámetro se define por el plano (003) [1]. Las 

ecuaciones para determinar los parámetros de red “a” y “c” de los HDL son las 

siguientes. 

 

𝑎 = 2𝑑&&P =
𝜆

2𝑠𝑒𝑛𝜃 

 

 

𝑐 = 3𝑑PPK 

 

 

𝜆 = 1.54056	Å 

 

 

En la Figura 3.1 se muestran los resultados de DRX para el óxido de grafeno (GO), 

donde se observa un pico en un ángulo 2q=10.58° que representa al óxido de 

grafeno, y los picos adicionales en ángulos 2q de 26.68° y 42.38° corresponden al 

óxido de grafeno reducido (rGO) en los planos (002) y (100), respectivamente y de 

acuerdo con el patrón de difracción reportado en la carta JCPDS: 89-8487 [2], [3], 

por sus siglas en inglés “The Joint Committed on Powder Diffraction Standards”. 

Finalmente, la distancia reticular para el óxido de grafeno reducido (d002), calculada 

mediante la Ley Bragg, resultó de 3.26 Å, el cual presenta una red hexagonal.  
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Figura 3.1 Difractograma de rayos-X del óxido de grafeno. 

 

Así mismo, en la Figura 3.2 se muestra el difractograma para el material tipo 

hidrotalcita ZnAl, así como los difractogramas de las tres muestras de HDL donde 

se incorporó el GO (GO-1, GO-2 y GO-3), mostrando los picos característicos en 

los planos (003), (006), (009), (015), (018), (110) y (113), correspondientes al patrón 

de difracción de la carta JCPDS: 14-0191 del mineral hidrotalcita con una red 

romboédrica [4]. 

 

Se observa que al incrementar la cantidad de GO en el material tipo hidrotalcita, la 

intensidad de los picos (110) y (113) generan reflexiones más definidas, lo que 

indica que la cristalinidad del material incrementa a medida que se aumenta la 

cantidad de GO. 

 

De igual manera, se muestra un corrimiento en las reflexiones correspondientes al 

plano (003) hacia ángulos más grandes conforme va aumentando el contenido de 

GO, por lo que, mediante el uso de la Ley de Bragg, se determinaron las distancias 
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interlaminares d003 resultando en una disminución en este parámetro, afectando de 

igual manera al parámetro (c) que están relacionadas entre sí como se observa en 

las ecuaciones ya mencionadas. En este sentido, se asumiría que a medida que se 

incrementa el contenido de GO en los nanocompositos, éstos presentan una 

interacción más fuerte provocando que el espacio interlaminar disminuya con 

respecto al material HDL Zn/Al de referencia. 

 
Figura 3.2 Difractograma de rayos-X del ZnAl, GO-1, GO-2 y GO-3. 

 

Con las ecuaciones anteriores se calcularon los parámetros d003, (a) y (c) para los 

materiales sintetizados, mostrándose en la Tabla 3.1. 

 

Tabla 3.1 Parámetros cristalográficos de los materiales HDL y los compositos.  

Muestras 2 q (º) d003 (Å) a (Å) c (Å) 
HDL-Zn/Al 11.65 7.41 3.07 22.23 
GO-1 11.67 7.40 3.07 22.20 
GO-2 11.73 7.37 3.07 22.11 
GO-3 11.81 7.31 3.06 21.93 
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3.3 Resonancia magnética nuclear (RMN) de 13C. 
En la Figura 3.3 se muestran los 4 espectros de RMN de 13C que corresponden al 

óxido de grafeno junto con los nanocompositos GO-HDL Zn/Al. Tomando como 

referencia el espectro de RMN de 13C del GO, que muestra distintos picos 

característicos al material, el pico a 114 ppm pertenece al enlace -C de la hibridación 

sp2 del grafeno reducido, en 135 ppm se localiza los dobles enlaces C=C no 

aromáticos del GO. En este caso se puede adjudicar al arreglo molecular de la 

lámina. En el desplazamiento a 74 ppm se localiza el enlace C-OH perteneciente a 

los grupos funcionales del GO, y finalmente, en 63 ppm se puede identificar el 

enlace C-O-C que representa a los epóxidos.  

 

Sin embargo, para los siguientes tres espectros que corresponden a las muestras 

GO-1, GO-2 y GO-3 se observa únicamente la señal del pico característico que 

corresponde al desplazamiento a 114 ppm, que como se ha mencionado, este pico 

es característico al enlace -C de la hibridación sp2 del grafeno reducido, lo que indica 

que la reducción de GO a rGO fue posible durante la síntesis de los nanocompositos 

[5]. 

 
Figura 3.3 Espectros RMN 13C GO, GO-1, GO-2, GO-3. 
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Esta transformación química ocurrió debido a que anteriormente se reportó que una 

forma de reducir el óxido de grafeno es mediante reactivos químicos y una reducción 

química se puede llevar a cabo utilizando grupos NH4+ [6], en este caso específico 

presentes en el nitrato de amonio y la urea durante el proceso de síntesis de los 

nanocompositos. De esta manera fue posible la reducción del GO y así formar el 

óxido de grafeno reducido (rGO) durante la síntesis de los nanocompositos.  

 

3.4 Espectroscopia de infrarrojo (FTIR) 
El espectro de IR del óxido de grafeno se muestra en la Figura 3.4 y los 

correspondientes a los materiales ZnAl, GO-1, GO-2 y GO-3 se muestran en la 

Figura 3.5. La región infrarroja cuenta con una radiación con número de onda que 

varía entre 4000 cm-1 a 500 cm-1 dividiéndose según el tipo de radiación en tres 

regiones, infrarrojo cercano, medio y lejano [7].  

 

De acuerdo con la Figura 3.4 se muestran las bandas características respecto a los 

grupos funcionales existentes en el óxido de grafeno. En el estiramiento alrededor 

de 3187 cm-1 se localiza el grupo C-OH perteneciente a los grupos hidroxilos 

localizados en los bordes del material. En la figura también se observa una pequeña 

banda ancha alrededor de 2100 cm-1 que podría asignarse a los enlaces C≡C en la 

red [8]. Asimismo, el grupo C=O se localiza el estiramiento a 1718 cm-1 asignado a 

los grupos carbonilos del GO. La banda a 1602 cm-1 se pueden asignar a la vibración 

C-C en la red grafítica, es decir los enlaces dentro de una lámina del grafeno, en la 

banda 1150 cm-1 se encuentra el grupo epóxido C-O-C que forma parte de los 

bordes del GO y finalmente en la banda 1040 cm-1 encontramos los enlaces C-O 

lineal [5].   
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Figura 3.4 FTIR del óxido de grafeno. 

 

En la Figura 3.5 se muestran los grupos funcionales presentes en los materiales tipo 

hidrotalcita ZnAl y los compositos GO-1, GO-2 y GO-3. En los espectros se pueden 

observar la banda a 3400 cm-1 el estiramiento perteneciente a los grupos -OH, que 

se encuentran en el espacio interlaminar de los materiales y a 1650 cm-1 esta 

atribuida a la reflexión de moléculas de agua.  Por otra parte, para los aniones NO3- 

que se encuentran de igual manera en el espacio interlaminar se pueden observar 

en la banda a 1350 cm-1, finalmente en la longitud de onda de 746 cm-1 

corresponden al grupo funcional Al-O y 587 cm-1 al grupo Zn-O [9]. De manera 

general, los grupos funcionales presentes en el GO no se hacen presentes, ya que 

la cantidad de HDL en proporción al GO hace que enmascare dichos grupos en las 

bandas del FTIR.  

 

Sin embargo, en el espectro de la muestra GO-1 si se logra observar la banda a 

2100 cm-1 que, como se mencionó anteriormente, podría asignarse a los enlaces 
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C≡C en la red grafítica. Así mismo, se alcanza a observar la banda a 1150 cm-1 que 

se asocia al grupo epóxido C-O-C. 

 

 
Figura 3.5 FTIR de los materiales ZnAl, GO-1, GO-2 y GO-3. 

 

3.5 Análisis Termogravimétrico (ATG)  
El análisis termogravimétrico se usa para observar el comportamiento de un material 

en función de la temperatura, así como el porcentaje de pérdida de masa que 

presenta conforme se incrementa la temperatura. Estos análisis se llevaron a cabo 

en atmósfera inerte (N2) [10]. 

 

En la Figura 3.6 se muestra la curva de ATG y DTG del óxido de grafeno. En el 

termograma se observa una primera etapa de pérdida de masa de 31 % que se 

atribuye a la desorción de moléculas de agua presentándose entre 30 ºC y 176 ºC, 

la segunda etapa se encuentra entre 176 ºC y 379 ºC, donde ocurre la 

descomposición de los grupos funcionales de oxígeno más débiles con una pérdida 
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de 55 % masa. Entre 379 ºC y 783 ºC se encuentra la tercera etapa de la mayor 

pérdida de masa de 87 %, donde se produce la eliminación de los grupos 

funcionales oxigenados más estables y finalmente, se observa una cuarta etapa 

entre 783 ºC y 900 ºC, observándose la pérdida total de masa debido a la formación 

del CO2 como producto de combustión total del óxido de grafeno [11]. 

 
Figura 3.6 ATG óxido de grafeno. 

 

En la Figura 3.7, se muestran las diferentes curvas de ATG para las muestras ZnAl, 

GO-1, GO-2 y GO-3. En la primera etapa, y de manera similar que, para el GO, 

ocurre la pérdida de agua fisisorbida, comenzando a observarse una diferencia de 

temperaturas y perdida de masa en la degradación de los diferentes materiales 

(gráficas B, C y D), conforme aumenta el contenido de GO en este primer intervalo. 

En la segunda etapa, la pérdida de masa se asocia a la deshidroxilación y 

descomposición de los aniones de los HDL formando los óxidos mixtos del tipo 

Zn(Al)O. Con respecto a la muestra ZnAl (gráfica A) la pérdida de masa fue 
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ligeramente mayor a los materiales con GO (gráficas B, C y D) lo que indica que los 

materiales presentan una mayor estabilidad térmica debido a la presencia de rGO 

en los HDL. Esta estabilidad térmica se incrementa con el contenido de rGO en los 

HDL. En una tercera etapa, entre 490ºC y hasta 900ºC ocurre la formación de 

espinelas (ZnAl2O4) provenientes de los óxidos mixtos Zn(Al)O. Por último, y sólo 

para los materiales que contienen rGO (gráficas B, C y D) se observa una cuarta 

etapa, mostrando la degradación total del rGO, como se mostró en la Figura 3.5, 

donde se observa que a partir de 753ºC, el material muestra la pérdida total en masa 

del rGO debido a la transformación en CO2 [12].  

 

 
Figura 3.7 ATG para las muestras Zn/Al, GO-1, GO-2, GO-3. 

 

a) b)

c) d)
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En la Tabla 3.2 se muestran las distintas temperaturas donde se presentan las 

etapas de descomposición de los materiales y en la Tabla 3.3 se presentan los 

porcentajes masa que se degradan en las diferentes temperaturas partir de las 

curvas de ATG y DTG. 

 

Tabla 3.2. Etapas y temperaturas de descomposición. 

 

 

 

Tabla 3.3 Etapas y porcentajes masa de descomposición. 

 

 

3.6 Microscopia Electrónica de Barrido (MEB) 
Los resultados de MEB nos permitieron conocer la morfología de los nanomateriales 

obtenidos durante este trabajo y verificar si hubo algún cambio en ella con la 

incorporación del óxido de grafeno en los hidróxidos dobles laminares de Zn/Al. 

En la Figura 3.8 se presentan las micrografías de las muestras GO, GO-1, GO-2 y 

GO-3. Para el caso del GO se observa que el material se encuentra en forma de 

muestra Primera  
etapa (ºC) 

Segunda  
etapa (ºC) 

Tercera  
etapa  (ºC) 

Cuarta   
etapa  (ºC) 

ZnAl 158 490 900 - 

GO-1 162 492 753 900 

GO-2 164 481 755 900 

GO-3 154 481 757 900 

muestra Primera  
etapa   

(% masa) 

Segunda  
etapa   

(% masa) 

Tercera  
etapa   

(% masa) 

Cuarta   
etapa   

(% masa) 

ZnAl 11 33 66 - 

GO-1 11 32 65 66 

GO-2 12 32 37 39 

GO-3 13 36 45 48 
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láminas delgadas unidas entre sí [13]. Por otra parte, en el caso de los 

nanocompositos GO-x se observan agregados en forma de pequeñas hojuelas 

laminares compactas de menor tamaño con respecto a las láminas largas del GO 

[14]. Este tipo de morfología es típica de los materiales tipo hidrotalcita, sin embargo 

para la muestra GO-3 se puede observar además un entrecruzamiento de las 

hojuelas. 

 

 
Figura 3.8 Imágenes de MEB para las muestras: GO, GO-1, GO-2 y GO-3. 

 

En este caso de las imágenes obtenidas por MEB no se logra observar alguna 

diferencia en específico con respecto al contenido de rGO en cada uno de los 

nanocompositos obtenidos, por lo que fue necesario hacer una caracterización más 

profunda de la morfología mediante la técnica de MET. 

 

GO GO-1

GO-2 GO-3
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3.7 Microscopia Electrónica de Transmisión (MET) 
Con el fin de complementar los resultados de MEB y poder conocer la morfología 

de los nanomateriales sintetizados a nivel atómico se realizaron los análisis de las 

muestras por MET de alta resolución. En la Figura 3.9 se presentan las micrografías 

de la muestras Zn/Al y en la Figura 3.10 para la muestra GO. 

 

En la Figura 3.9 se observan diferentes zonas donde se aprecian los arreglos 

laminares típicos de los materiales tipo hidrotalcita. En el acercamiento de la 

micrografía se pueden ver claramente diferentes planos del material, por un lado, el 

que correspondería al apilamiento entre láminas y por el otro, una vista 

perpendicular de la superficie de una lámina tipo brucita [15]. Estos resultados 

concuerdan con los obtenidos por DRX donde se observa el alto grado de 

cristalinidad obtenido para la muestra Zn/Al. 

 

 
Figura 3.9 Imágenes de MET para la muestra Zn/Al. 

 

Por otra parte, en la Figura 3.10 también se observan zonas bien definidas del 

arreglo tipo panal de abeja que concuerda con la estructura del grafeno y sus 

derivados, como en este caso, el óxido de grafeno. Adicionalmente, en el 

acercamiento de la imagen original se observan claramente los defectos 

estructurales que presenta el GO sintetizado, ya que el arreglo de las láminas de 
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óxido de grafeno no es completamente homogéneo, es decir, algunos de los 

hexágonos son más grandes que otros y también se observan formas de 

pentágonos. A estas deformaciones se les ha denominado como defectos puntuales 

y se atribuyen a la adsorción de los diferentes grupos funcionales presentes en el 

material sintetizado, lo que resulta en estructuras metaestables [16]. 

 

 
Figura 3.10 Imágenes de MET para la muestra GO. 

 

Finalmente, en la Figura 3.11 se presentan las imágenes de TEM para los 

nanomateriales compositos GO-1, GO-2 y GO-3. Para los todos nanocompositos 

obtenidos, donde el GO se incorporó durante la síntesis de los HDL Zn/Al; y que 

como se mencionó anteriormente se redujo a rGO durante el proceso de síntesis; 

se observa un cambio en el arreglo de los materiales. A medida que se incrementó 

el contenido de GO en las muestras se puede ver con mayor claridad que las 

láminas de rGO se van acomodando en la superficie de las láminas exteriores de 

los HDL.  

GO GO
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Figura 3.11 Imágenes de MET para la muestra GO-1, GO-2 y GO-3. 

GO-1

GO-2

GO-3

GO-1

GO-2

GO-3
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De esta manera se podría proponer que los nuevos nanocompositos obtenidos 

presentan con dos láminas compuestas por ambos materiales, ya que en los 

acercamientos de las imágenes de todas las muestras se observa el engrosamiento 

de las láminas con respecto a las muestras de referencia Zn/Al y GO. Para el caso 

de la muestra GO-3, con un contenido de rGO del 10 % en masa, se pueden 

observar las láminas del r-GO que cubren toda la superficie de los nanocompositos, 

lo que refuerza la hipótesis del acomodo del rGO sobre las láminas externas de los 

HDL. 

 

De manera global y considerando todos los resultados obtenidos mediante las 

diferentes técnicas de caracterización se pudo observar los cambios que sufrió el 

GO cuando se incorporó en los hidróxidos dobles laminares de Zn/Al. La 

transformación química que presentó el GO después de la obtención de los 

nanocompositos se logró debido a que durante la síntesis se tenía un medio alcalino 

y la presencia de los iones NH4+ en el medio de precipitación. 

 

Por otra parte y de acuerdo a los resultados de DRX, donde se observó 

exclusivamente la fase correspondiente a la hidrotalcita para los nanocompositos 

refuerza la idea de que el rGO formó parte de este tipo de estructura laminar, así 

como la interacción fuerte entre ambos materiales, lo que provocó una disminución 

de la distancia interlaminar a medida que el contenido de rGO se incrementó. 

Por otra parte, los análisis térmicos demostraron que los materiales se vuelven más 

estables a mayor contenido de rGO. 

 

Finalmente, con los resultados de 13C RMN se comprobó la reducción que sufrió el 

GO a rGO después de su incorporación al momento de la síntesis de los 

nanocompositos y a través de MEB y MET se pudo determinar que, efectivamente 

los nanocompositos de rGO/HDL Zn/Al forman nuevas estructuras de doble lámina, 

donde el rGO se situó en las capas externas. 
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Conclusiones. 
 
En este trabajo se sintetizó el óxido de grafeno por el método de Hummers 

modificado, obteniendo dos fases dentro el material, el óxido de grafeno y óxido de 

grafeno reducido, siendo esta última el precursor más estable del grafeno con 

escasos grupos funcionales en los bordes. 

 

El HDL de Zn/Al se sintetizó por el método de hidrólisis de urea, eligiendo este 

método por el alto grado de cristalinidad que se obtiene para el caso de los cationes 

Zn y Al. Además, la incorporación del GO en los materiales Zn/Al se realizó durante 

la misma síntesis utilizando el mismo método de hidrólisis de urea y adicionando 

GO en diferentes porcentajes masa (3%, 5% y 10%). 

 

Los materiales obtenidos fueron caracterizados por diferentes técnicas como 

Difracción de rayos-X (DRX), Resonancia Magnética Nuclear de Carbono (13C 

RMN), Espectroscopia de infrarrojo (FTIR), Análisis Termogravimétrico (ATG), 

Microscopia Electrónica de Barrido (MEB) y Microscopia Electrónica de Transmisión 

(MET) con el fin de conocer sus propiedades fisicoquímicas. 

 

La formación de los nanocompuestos o materiales híbridos fue exitosa, resaltando 

la reducción del óxido de grafeno sobre las láminas de los HDL durante la misma 

síntesis, esto fue posible por la presencia de reductores que contienen NH4+. De 

esta manera los grupos funcionales que presentaba el GO fueron removidos 

formando mayoritariamente una hibridación sp2 del carbono de acuerdo con los 

resultados de RMN.  

 

Finalmente, los resultados de MEB y TEM confirman la formación de nanomateriales 

de estructuras laminares y los nuevos arreglos de los nanocompositos de doble 

capa. 

 

 


