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Es grato entregar a los lectores el numero 28 del Journal of Basic Sciences, en donde se han
integrado reportes de investigacion alrededor de diferentes tematicas, con aspectos que
cubren la busqueda de estrategias sostenibles, el desarrollo de la ciencia de los materiales y
aportaciones dirigidas a la ensefianza de las ciencias. Asi, se presenta el desarrollo de una
propuesta para la sintesis de bioplasticos a partir de un desecho agroindustrial como lo es la
pectina, la cual se considera un recurso renovable y de facil acceso. Mediante una serie de
transformaciones quimicas, se logr6 la obtencion de un material polimérico con propiedades
apropiadas para procesos térmicos. Por otro lado, ante la problematica derivada de una
gestion inadecuada de residuos plasticos, se cuenta con estrategias de reciclaje de este tipo
de materiales, con lo que se logran beneficios tanto al medio ambiente como a la economia,
derivado de lo anterior, se desarrollé un estudio para reciclar polietileno de alta densidad para
generar soportes que pueden ser empleados en la reparacion de mobiliario escolar,
proponiendo asi una alternativa viable para reducir los residuos plésticos, obteniendo un
material practico con un gran potencial de utilidad. La ciencia de los materiales persigue el
disefio y obtencion de nuevas sustancias destinadas a cumplir funciones especificas, en
funcion de un disefio apropiado de sus propiedades, en este tenor, se presenta un reporte para
la obtencidon de materiales hibridos preparados a partir de grafito convenientemente tratado,
con la finalidad de obtener electrodos para supercondensadores, que puedan tener una alta
capacidad de almacenamiento energético. Este proceso se describe como econémico y con la
ventaja de poder ser realizado en un tiempo relativamente corto. Continuando con el disefio
de nuevos materiales, se presenta la obtencion de zeolitas modificadas con cobre mediante
un proceso mecanoquimico. Este tipo de modificaciones permite generar propiedades
novedosas, con aplicaciones inusuales. En el reporte incluido en este nimero, se describe la
preparacion de la zeolita modificada, su caracterizacion estructural y la comparacion contra
el material original, con la finalidad de estudiar el efecto del proceso aplicado. En otro orden
de ideas, se incluye una contribucion que explora el desarrollo de un recurso didéctico para
aplicarlo en el aprendizaje de la quimica. Especificamente, se propone una estrategia ludica
basada en un comic para facilitar la adquisicion de conocimientos relacionados con la
simetria molecular. Al mostrar diferentes facetas en donde se ve involucrado el desarrollo de
las ciencias basicas, se espera que este nimero cumpla con las expectativas y resulte de
interés para la comunidad de lectores del Journal of Basic Sciences.
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Resumen

En este trabajo se reporta la obtencidbn de materiales hibridos basados en POM
(polioxometalatos) y GO (6xido de grafeno) preparados a partir de grafito expandido y exfoliado
mecanicamente, con el proposito de acceder a su aplicacion como electrodos en supercondensadores
(SC). El procedimiento aqui reportado resulté en un proceso econdmico y con un tiempo corto de
sintesis. Para la elaboracion de los materiales se emplearon dos rutas sintéticas: usando a) punta
ultrasonica y b) agitacion magnética. El resto de las condiciones experimentales (solvente, tiempo de
reaccion, secado, etc.) se mantuvieron sin cambio. Se determinaron las propiedades fisicoquimicas y
electroquimicas de los nanocompositos obtenidos usando DRX, Raman, Analisis elemental mediante
EED-MEB y VC. Con base en los resultados se confirmé la obtencion del material compuesto
HPMo-GO esperado; los resultados también mostraron que la exfoliacion mecanica, a la que fue
sometido grafito expandido fue la clave para lograr una eficiencia de reaccion similar tanto en la ruta
magnética como en la ruta por punta ultrasonica

Palabras claves: Acido fosfomolibdico, agitacion magnética, exfoliacion mecanica, oxido de
grafeno, ultrasonicado, punta ultrasonica.

Abstract

This work reports the obtaining of hybrid materials based on POM (polyoxometalates) and GO
(graphene oxide) prepared from expanded graphite, which was mechanically exfoliated, with the
purpose of accessing their application as electrodes in SCs. The procedure reported here resulted in
an economical process and a short synthesis time. To prepare the materials, two synthetic routes were
used: using a) ultrasonic tip and b) magnetic stirring. The rest of the experimental conditions (solvent,
reaction time, drying, etc.) were kept unchanged. The physicochemical and electrochemical
properties of the obtained nanocomposites were determined using XRD, Raman, Elemental analysis
by EDS-SEM and CV. Based on the results, the obtaining of the expected HPMo-GO composite
material was confirmed; The results also showed that mechanical exfoliation, to which expanded
graphite was subjected, in the synthetic route by magnetic stirring, was the key to achieving a reaction
efficiency similar to that of the ultrasonic tip route

Keywords: Phosphomolybdic acid, magnetic stirring, mechanical exfoliation, graphene oxide,
ultrasonicated, ultrasonic tip.
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1. Introduccion

La energia eléctrica (EE) es un recurso vital para el desarrollo social, gracias a ella se han podido mejorar
las condiciones de vida del ser humano [1]. El almacenar la EE permite producir electricidad cuando sea
mas conveniente, por ejemplo, cuando existe una baja demanda, cuando se presenta un bajo costo de
generacion partiendo de fuentes de energia intermitentes. Con esto se hace posible utilizarla en momentos
de alta demanda, y cuando existe un alto costo de generacion o, inclusive, cuando no hay disponibilidad de
otros medios de generacion [2-4]. El almacenamiento de EE es considerado una de las posibles soluciones
para estabilizar el suministro de electricidad y asi poder evitar una produccion antieconomica de la misma
[5]. Este almacenamiento de EE ha llegado a ser posible gracias al uso de sistemas de almacenamiento de
energia (SAE) [6], los cuales fueron creados para recolectar EE de diversas fuentes para posteriormente,
poder transformarla para diversos usos [7]. Estos SAE han sido exhaustivamente estudiados en diversas
aplicaciones [8-14], a la par, hay una continua blisqueda para mejorar su desempefio, durabilidad y, en
general, la operatividad de cada uno de estos dispositivos [15-18].

Diversas investigaciones han contribuido a una mejor comprension de los SAE [19-20], actualmente se
conocen sus caracteristicas técnicas, asi como sus limitaciones funcionales y sus estrategias operativas. Los
supercondensadores (SC) son uno de los SAE de operacion mas segura y confiable que permite convertir
energia electroquimica y almacenar EE [21-23], consisten en un sistema de alta corriente pulsada y potencia
especifica (10,000 W/Kg), esto durante periodos inferiores a 1 min [24]. El rendimiento de los SC y sus
propiedades electroquimicas, son determinadas en funcion de la respuesta del electrodo en un determinado
electrolito [25]. Este tipo de dispositivo presenta como inconveniente una capacidad limitada de
almacenamiento de energia, lo que conlleva a que no pueda ser usado como un dispositivo independiente,
por lo que generalmente se utiliza como un respaldo a las baterias [26-28]. A menudo, la restringida
capacitancia se debe a que los electrodos en las celdas asimétricas tienen diferentes mecanismos de
almacenamiento de carga que no permiten un desempeiio electroquimico significativo [29-31]. Por esto, es
de suma importancia desarrollar materiales nuevos que se desempefen eficientemente en el
almacenamiento de energia para luego, mejorar notablemente la operatividad de los dispositivos existentes
y de esta manera, ayudar a satisfacer la creciente demanda de EE. Todo esto sin dejar a un lado la busqueda
de la mejor relacion calidad-precio [32-34].

Mediante la busqueda de nuevos materiales que aporten un mejor desempefio a los SC, se ha llegado a la
conclusion que sintetizar materiales hibridos permite sacar provecho de las mejores propiedades de cada
material precursor, logrando eliminar o reducir significativamente sus limitaciones [35]. Los materiales
hibridos manufacturados para ser usados como electrodos, generalmente son materiales no faradaicos,
siendo el carbono el mas usado, modificandolo quimicamente con materiales faradaicos, tales como los
oxidos de metal de transicion, polioxometalatos o polimeros conductores. El gran desafio ha sido encontrar
un material con grupos funcionales redox que, anclado en una matriz de carbono, permita mejorar de manera
notoria la actividad electroquimica al ser empleado como electrodo, lo que se traduciria en un maximo
rendimiento del SC [36-38].

Los Polioxometalatos (POM) en combinacidon con materiales grafénicos, segiin diversos estudios [39-42],
han mostrado un gran potencial para su aplicacion en SC de alto rendimiento. Los POM son compuestos
que presentan diferentes estructuras moleculares tridimensionales (Lindqvis, Anderson, Keggin, y de
Preyssler [43]), abarcan una rica variedad de tamaiios y formas, sus unidades constructivas basicas son los
poliedros oxometalicos MOx (x =5, 6), donde M representa a metales de transicion en estado de oxidacion
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alto [44]. Los POM presentan estructura molecular voluminosa y de carga negativa ya que, en la superficie
hay abundantes atomos de oxigeno que pueden donar electrones. Tienen diferentes aplicaciones, son usados
en electroquimica, catalisis, fotoquimica, microelectronica, entre otras [45]. No obstante, hay un detalle a
tomar en cuenta, puesto que son compuestos electricamente cargados, se vuelven sumamente solubles en
diversos solventes, de modo que por si mismos no son tutiles como materiales de electrodos electroquimicos.
A pesar de ese inconveniente, es posible aprovechar su dispersabilidad en solventes y sus mecanismos de
almacenamiento de carga junto con potenciales redox variados, para lograr obtener electrodos robustos.
Esta posibilidad es factible por la gran capacidad de los POM para aceptar y liberar electrones sin cambiar
su estructura tridimensional, 1o que los hace buenos candidatos como componentes en un electrodo hibrido.
Ademas, el anclaje de POM en materiales grafénicos aumenta el numero de sitios electroactivos presentes
en la matriz, con lo que se incrementa el rendimiento electroquimico resultante de un SC [46-47]. Los
materiales grafénicos han demostrado tener una fuerte afinidad a los POM debido a su excelente estabilidad
quimica [48]. El grafeno es uno de los materiales que hoy en dia es uno de los mas utilizados en multiples
campos, esto debido a sus extraordinarias propiedades, tales como alta resistencia mecanica, gran area
especifica y alta conductividad térmica [49-50]. Igualmente importante, el grafeno funcionalizado, como el
oxido de grafeno (GO), ha sido participe en muchos estudios debido a su facilidad de procesamiento,
conductividad eléctrica sintonizable y robustez mecanica [51].

Es por todo esto que en el presente trabajo se reporta la sintesis de materiales hibridos basados en POM y
material grafénico, especificamente acido fosfomolibdico y 6xido de grafeno (HPMo-GO). El HPMo es un
POM con estructura molecular tridimensional del tipo Keggin, la cual es una de las estructuras mas
representativas y estudiadas [41].

Cabe recalcar que la preparacion de este tipo de materiales generalmente se lleva a cabo con el empleo de
punta ultrasonica (PU) [7, 52], ya que es una importante fuente de activacion para hacer interaccionar
especies quimicas relativamente rapido. Sin embargo, se siguen haciendo esfuerzos por encontrar nuevos
métodos mas limpios, simples y de bajo costo para lograrlos obtener, y un enfoque que debe ser mayormente
explorado es la exfoliacion de grafito, antes de la oxidacion [53]. Ademas, en este trabajo se estudio un
método de menor energia de activacion, hablamos de la agitacion magnética (AM), la cual hace sinergia
con la exfoliacion mecanica de grafito expandido previo a la sintesis y, arrojo resultados interesantes.

2. Metodologia Experimental
2.1 Materiales usados

Los materiales que se utilizaron en el estudio fueron adquiridos en Sigma Aldrich, todos ellos de grado
reactivo, estos fueron: grafito expandido (100%), etanol (99%) y acido fosfomolibdico H3[P(Mo030O10)4]
xH>O (pureza 99.9%, impurezas < 0.01% insolubles). Ademas, se utilizé una punta de Ultrasonido Cole-
Parmer Instruments, modelo: CPX130PB; poder: 130 W; frecuencia: 20 kHz; volts: 120 V 50/60 Hz. El
agua desionizada fue obtenida por equipo PURELAB Option-Q marca ELGA, con una resistividad de 18.2
mQ2, que consta de una lampara ultravioleta y cuatro filtros distintos (intercambio i6nico, biofiltro, osmosis
inversa, carbon).
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2.2 Preparacion del 6xido de grafeno

Grafito expandido fue exfoliado mecanicamente para obtener nanoplaquetas de grafeno (GnPs), éstas se
sometieron al método Hummers modificado para finalmente obtener GO. La exfoliacion mecanica del
grafito se llevd a cabo con 5 gen 1 L de agua destilada a 8,000 rpm durante 1 h en un equipo Ross modelo
HSM100LSK. El producto fue pasado por papel filtro y secado en estufa a 70° C durante 12 h, dando como
resultado GnPs. Por separado se prepard una mezcla de 125 mL de H,SO4 y 15 g de KMnOys, la mezcla fue
agitada durante 15 min en un cristalizador con hielo. Posteriormente, se afiadieron lentamente las GnPs a
la mezcla y se agitd durante otros 15 min. Inmediatamente después se detuvo la agitacion y la mezcla se
llevé a una temperatura de 35 °C en un bafio de agua, y se mantuvo bajo esas condiciones durante 3 h para
asegurar la oxidacion de las GnPs. Luego, se afiadieron lentamente 500 mL de agua destilada, 15 mL de
H,0: (30%), se aford con agua destilada a 1 L y la mezcla se dejo en reposo. Una vez que GnPs fueron
decantadas se agregaron 100 mL de HCl (37%) y se agit6 nuevamente la mezcla durante 15 min.
Posteriormente se lavo en centrifuga a 4,000 rpm con agua destilada hasta alcanzar pH neutro y, como paso
final la muestra se liofilizo.

2.3 Preparacion de materiales compuestos HPMo-GO

Se prepar6 una solucion madre 0.1 M de HPMo en etanol, se utilizaron 182.5 mg de HPMo por cada litro
de etanol. Para obtener muestras distintas de HPMo-GO se establecieron tres proporciones en peso: 1:5, 1:1
y 5:1. Para la primera proporcion se dispersaron 100 mg de GO en 274 mL de la solucién madre de HPMo
0.1 M; para la segunda proporcion se usaron 100 mg de GO y 55 mL de la solucidon antes mencionada; por
ultimo, para la tercera proporcion se usaron 500 mg de GO dispersados en 55 mL de la solucion de HPMo
0.1 M. Ambas rutas de sintesis, punta ultrasonica y agitacion magnética, se llevaron a cabo por 1 h de
reaccion a temperatura ambiente. Terminado el tiempo de reaccion las muestras fueron lavadas con acetona.
Por ultimo, las muestras se llevaron a un horno de secado durante 12 h a 80 °C. Las muestras fueron
etiquetadas como se presenta en la Tabla 1 y de aqui en adelante seran referidas segtin su simbologia.

Tabla 1. Simbologia de los materiales compuestos

Método de sintesis Simbologia

HPMo-GO (1:5), EtOH, AM

Agitacion magnética ~ HPMo-GO (1:1), EtOH, AM
HPMo-GO (5:1), EtOH, AM

HPMo-GO (1:5), EtOH, PU

Punta ultrasénica HPMo-GO (1:1), EtOH, PU
HPMo-GO (5:1), EtOH, PU

2.3 Caracterizacion
La determinacion de las propiedades de los materiales resultantes se llevo a cabo como sigue:

El analisis estructural se llevd a cabo con Difraccion de rayos X. El equipo utilizado fue un Bruker
D8Advance ECO. La frecuencia de radiacion seleccionada fue la linea ka1 de Cu (1,5418 A), conectada a
una fuente de alimentacion de 40 kV y 25 mA. Para el estudiar sus propiedades espectroscopicas se utilizo
Espectroscopia Raman. Esta se realizé en un Xplora (Horiba Scientific) utilizando un laser de iones de
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argon de 532 nm. Las propiedades morfologicas fueron definidas por Microscopia electronica de barrido y
EED-MEB. Estos analisis se realizaron en un JEOL JCM6000 que funciona a 15 kV. Las muestras sin
recubrimiento se depositaron sobre un soporte metalico. Por altimo, para estudiar las propiedades
electroquimicas, se utilizd un potenciostato/galvanostato Biologic SP-150, con el cual se hicieron cinco
barridos a cada muestra, estas fueron a 1, 5, 20, 50 y 100 mv seg™.

3. Resultados

Se uso difraccion de rayos X para determinar fases y estructuras cristalinas de los compuestos. La Figura
1 a) muestra la sefial del plano 002 para grafito en 26.2° de 20, después de que las GnPs fueron sometidas
al método de Hummers modificado, la misma sefial de difraccion aparece ahora en 10.2° de 26, dicha sefial
sugiere que las GnPs fueron oxidadas a GO [54]. Este cambio en las sefiales de 16° se interpreta como el
aumento en la distancia interplanar (d) entre las ldminas grafénicas, dicho aumento en la d va de 3.4 A para
grafito a 8.7 A para GO, esta diferencia de 5.3 A parece ser consecuencia de la presencia de especies
quimicas como hidroxilos (-OH) en los bordes e incluso entre las capas grafénicas [55]; es decir, el grafito
presenta una distancia interlaminar de 0.335 nm, sin embargo, cuando este es oxidado la senal tiene un
corrimiento hacia angulos bajos ~10°, esto es ocasionado principalmente porque se han intercalado grupos
oxigenados como -COOH, C-O-C, -OH, que aumentan la distancia interlaminar hasta ~0.79 nm, lo que
ocasiona que la senal del pico se desplace de acuerdo a la ley de Bird, por lo tanto es una determinante para
comprobar la oxidacion del material de grafito a GO.

Por su parte la difraccion del HPMo, Figura 1 e), exhibe cuatro sefiales caracteristicas localizadas en 8.1°,
9.0°,27.6° y 38.5° de 26.

1 — &
a) ! g — Grafito expandido
I
LS I -GO
© A 1
A i I
= Sl 1
- 1 ™
2lc) ! HPMo-GO (1:5), EtOH, AM
S : !
z : !
wid) : HPMo-GO (1:5), EtOH, PU
z : )
1 I
f 1
el | \ HPMo
T :
| A AV .
il ; A
10 20 30 40 50

20 (grados)

Figura 1. DRX de: a) Grafito expandido y b) GO; material compuesto HPMo-GO preparado en etanol con
proporcion en peso 1:5 por: ¢) agitacion magnética y d) punta ultrasonica; e) acido fosfomolibdico

Se puede observar en los difractogramas de la Figura 1 ¢) y d) correspondientes a HPMo-GO con proporcion
1:5, solo exhiben la sefial en 10.2° de 26 del plano 002 referente al GO; exactamente lo mismo ocurrio en
los difractogramas de todos los materiales con proporcion 1:1 y 5:1 (que no son mostrados aqui para facilitar
la apreciacion de las sefiales en la figura), es decir, que las sefiales correspondientes al HPMo no son
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apreciadas en ninguna muestra. Esto podria explicarse por las siguientes razones: una es que el HPMo se
encuentra altamente dispersado sobre las laminas de GO; otra posibilidad es que particulas de POM se
encuentran intercaladas entre placas grafénicas, lo que hace dificil su deteccion; por ultimo, también podria
ser que la mayor abundancia de GO respecto a la del HPMo hace que so6lo las laminas grafénicas sean
identificables.

La sefal observada referente a los materiales compuestos HPMo-GO sufre hasta 1.5° de desplazamiento
hacia angulos de difraccion mas altos respecto a la sefial de GO, por lo que la d para HPMo-GO (1:5),
EtOH, AM en c¢) disminuy6 1.1 A y para HPMo-GO (1:5), EtOH, PU en d) la d también disminuy6 1.3 A;
esta disminucion en la d entre laminas de GO se da como consecuencia de la modificacion quimica de GO
con HPMo. Estos resultados sugieren que la estructura del HPMo-GO esta comprendida de laminas de GO
envueltas con HPMo, lo que provoca la disminucion de la d.

Espectroscopia Raman fue usada para determinar los cambios en la estructura quimica de la capa grafénica
producidos por defectos estructurales o por la insercion de grupos funcionales. En este estudio las sefiales
de los materiales grafénicos fueron considerados como referencia. La banda D esta asociada al desorden en
el material grafénico, es decir a la disrupcion de la hibridacion sp’ de los dtomos de carbono de la red
grafénica, dando lugar a carbonos de hibridacion sp’, estos defectos estructurales son creados por la
presencia de grupos hidroxilos en los bordes y grupos epdxidos en el plano basal de las laminas grafénicas
[56]. Por otro lado, la banda G corresponde a las vibraciones y abundancia de los atomos de carbono con
hibridacién sp? en el plano basal. Por lo tanto, la relacion de intensidades de las bandas D y G (In/Ig) indica
el grado de desorden ocasionado por efectos de funcionalizacion, este desorden hace referencia a defectos,
ondulaciones y grupos funcionales pendientes en los bordes del material.

En la Figura 2 se muestra el espectro Raman del GO, donde las bandas D y G se encuentran a 1349 y 1596
cm’' respectivamente, lo cual concuerda con lo reportado para GO [57-58]. Se obtuvo una Ip/Ig con valor
de 1, es decir, que la banda D ha sufrido un aumento de intensidad significativo, lo cual se traduce en una
estructura con cierto grado de desorden atribuido a la presencia de grupos funcionales hidroxilos.
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Figura 2. Espectro Raman de GO
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En la Figura 3 y Figura 4 se pueden observar las sefiales correspondientes a las bandas D y G de los
materiales HPMo-GO, que con respecto a las sefiales del GO tuvieron ligeros desplazamientos al rojo, en
el caso de los materiales HPMo-GO sintetizados por agitacion magnética las sefiales tuvieron
desplazamiento maximo de 12 cm™ y 4 cm™ para la banda D y G, respectivamente; para los materiales
sintetizados en punta ultrasonica, los desplazamientos méaximos fueron de 9 cm™ y 6 cm™ para D y G,
respectivamente. El desplazamiento maximo de la banda D para las muestras analizadas sugiere que ambos
métodos estan siendo eficientes para lograr la funcionalizacion del GO con HPMo.

En cuanto a la relacion Ip/lg, se aprecia un ligero cambio en el caso de los materiales HPMo-GO con
respecto a la In/Ig=1 del GO. Dichos cambios estan enlistados en la Tabla 2.

Tabla 2. Intensidad de la banda D y G a partir de espectros Raman de los materiales HPMo-GO

Muestra Ip Ic In/Ic A In/lc
GO 247 243 1.0 -
HPMo-GO (1:5), EtOH, AM 330 361 0.91 0.1
HPMo-GO (1:1), EtOH, AM 185 184 1.01 0.01
HPMo-GO (5:1), EtOH, AM 289 291 0.99 0.01
HPMo-GO (1:5), EtOH, PU 446 442 1.01 0.01
HPMo-GO (1:1), EtOH, PU 299 288 1.04 0.04
HPMo-GO (5:1), EtOH, PU 339 286 1.19 0.19

Si bien para todas las muestras son apreciables cambios en Ip/lg, que sugieren que ambas rutas de sintesis
fueron eficientes para lograr la funcionalizacion de GO con HPMo, vale destacar que Ip/Ic=1.19,
correspondiente al material HPMo-GO (5:1), EtOH, PU, es el mayor cambio observado. Por lo tanto y con
base en este resultado, se deduce que es el material que presenté mayor grado de funcionalizacion. La punta
ultrasénica genera particulas mas pequenas en el material compuesto HPMo-GO al aportar mayor cantidad
de energia de activacion (energia minima necesaria para llevar a cabo un proceso), en comparacion a la
agitacion magnética, lo que se traduce en una mayor cantidad de bordes y sitios activos, los cuales son la
parte reactiva de las laminas de GO donde ocurre principalmente la funcionalizacion. Puesto que se obtuvo
un alto grado de funcionalizacién mediante la sintesis con punta ultrasénica, se considera que se formo un
nuevo grupo funcional como consecuencia de la interaccion entre GO y HPMo, lo que confirmaria la
formacion de un nuevo compuesto. Sin embargo, para confirmar dicha consideracion se requiere extender
mayores estudios analiticos.
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Figura 3. Espectros Raman de materiales HPMo-GO preparados en etanol y agitacion magnética, con relacion en
peso: a) 1:5,b) 1:1, ¢) 5:1; y los precursores: d) GO y e) HPMo
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Figura 4. Espectros Raman de materiales HPMo-GO preparados en etanol y punta ultrasonica, con relacion en peso:
a) 1:5,b) 1:1, ¢) 5:1; y los precursores: d) GO y e) HPMo

Con base en todo lo anteriormente discutido en los estudios Raman, se tomé la decision de centrar la
discusion en las dos muestras de proporcion 5:1 con mayor grado de funcionalizacion.

Es conocido que la morfologia tipica del GO se presenta como laminas empalmadas con textura arrugada
[59-60]. Para las muestras de GO aqui estudiadas las imagenes de MEB corresponden con lo ya reportado
en la literatura. Con los resultados de EED-MEB mostrados en la Tabla 3 se confirma la presencia de Mo,
O y P, todos constituyentes del material HPMo-GO. Ademas, el mapeo elemental segin la Figura 5y
Figura 6 permite ver claramente que el HPMo estd presente en la superficie de las muestras,
homogéneamente disperso y decorando la superficie del GO.
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Figura 5. En a) Imagen MEB del HPMo-GO con relacion en peso 5:1, preparado en etanol con agitacion magnética;
mapeo elemental por EED-MEB para b) Mo, ¢c) Oy d) P
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Figura 6. En a) Imagen MEB del HPMo-GO con relacion en peso 5:1, preparado en etanol con punta ultrasonica;
mapeo elemental por EED-MEB para b) Mo, ¢c) Oy d) P

Tabla 3. Abundancia elemental por EED-MEB de los materiales compuestos HPMo-GO

Material compuesto Abundancia elemental (%)

C Mo O P

HPMo-GO (5:1), EtOH, AM  64.08 23.74 12.04 0.14
HPMo-GO (5:1), EtOH, PU 2541  69.90 3.64 1.05
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El analisis electroquimico fue realizado mediante el uso de la técnica de voltamperometria ciclica (VC),
con el fin de estudiar las propiedades de transferencia electronica de los materiales analizados. De acuerdo
con esta técnica, se observa que HPMo-GO (5:1), EtOH, PU presenta un comportamiento pseudo-
capacitivo en un intervalo de -1 a 1 V vs Hg/HgSO4. La Figura 7 a) muestra como la ruta sintética con
punta ultrasénica influye fuertemente en el comportamiento capacitivo del material; se aprecian valores
superiores de 100 F g con velocidades de barrido de 1 mV s™' para la ruta con punta ultrasénica. Con base
en la Figura 7 b) se muestra como las intensidades de corriente se incrementan de manera mas intensa en
el intervalo de -0.75 a 0.5 V vs Hg/HgSOs, se aprecia también un comportamiento pseudo-capacitivo del

material. Coincidentemente, es el material que presentd mayor grado de funcionalizacion segin los
resultados de Raman antes discutidos.
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Figura 7. Voltamperometria ciclica (VC) de HPMo-GO (5:1), EtOH, PU: a) voltamperograma ciclico a diferentes
velocidades de barrido, b) grafico de capacidad diferencial vs voltaje

4. Conclusiones

Se logré obtener materiales HPMo-GO mediante dos rutas de sintesis distintas, una utilizando agitacion
magnética y otra usando punta ultrasénica como energia de activacion. Los resultados revelaron que la
previa exfoliacion mecanica del grafito expandido fue relevante para lograr la funcionalizacion del GO con
HPMo mediante la ruta sintética con simple agitacion magnética, ahora bien, el HPMo-GO con mayor
grado de funcionalizacion fue obtenido mediante la ruta sintética con punta ultrasoénica segun los resultados
de Raman. Se determiné con DRX que la estructura del HPMo-GO preparado, por cualquiera de las dos
rutas, comprende a laminas de GO envueltas con HPMo. Mediante EED-MEB se confirm6 que HPMo esta
dispersado e integrado homogéneamente en el HPMo-GO.

Con base en los resultados VC, el material HPMo-GO (5:1), EtOH, PU presento los valores mas altos de
capacitancia especifica con un comportamiento pseudocapcitivo; tomando en cuenta que este material fue
el que mostré un mayor grado de funcionalizacion, se considera el mejor candidato para ampliar el estudio
de su aplicacion como electrodo en un SC.
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