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RESUMEN

El desarrollo tecnolégico en las ultimas décadas ha sido impactante por el
descubrimiento de propiedades en distintos materiales favorables para la evolucién
tecnologica, aun asi, este tipo de materiales est4 llegando a un determinado limite
de implementacion, porque no cumplen con caracteristicas y propiedades fisicas
indispensables para el desarrollo tecnolégico. Es por esto que el estudio de otros
tipos de materiales que puedan suplir estas necesidades esta generando un gran
impacto y una gran demanda para la produccion de dispositivos que sean modernos
y eficientes a la hora de cumplir una determinada tarea. El grafeno es un material
muy versétil a la hora de ser implementado en el desarrollo de dispositivos de alto
rendimiento, es por esto que el estudio de métodos de obtencidn con materia prima
de facil adquisicién estd obteniendo gran demanda a nivel investigativo.

La produccion mundial de café genera toneladas (cerca de 10 millones de
toneladas) de residuos solidos y liquidos[1]. Actualmente Colombia se posiciona en
uno de los primeros lugares en la produccion mundial de café, por lo que existen
gran parte de residuos en nuestro territorio, residuos de los cuales, no se tiene un
adecuado manejo y generan problemas medioambientales. Es por esto que se ha
estudiado e implementado un método en el cual se dé un uso apropiado de los
residuos de la industria del café, como la cascarilla del café, con el fin de obtener
un material similar al grafeno (carbén tipo grafeno CTG). Inicialmente se implement6
un proceso de pirdlisis de biomasa. Posteriormente, la separacion de las laminas de
grafeno, fue posible debido a la interaccion 1-1r entre las laminas de grafeno y la D-
tirosina que facilité su exfoliacién; también se implementé el proceso de obtencion
del 6xido de grafeno, con el fin de comparar estructural y morfolégicamente ambos
materiales. Para la caracterizacidon eléctrica se analizaron cualitativa vy
cuantitativamente tres tipos de materiales, entre ellos el CTG, el pirolizado (que es
obtenido en el proceso de pirélisis de la cascarilla de café sin tratamiento con
tirosina) y grafito, con el fin de calcular su resistencia eléctrica y verificar el
comportamiento de cada uno al estar sometidos a una diferencia de potencial y a
una presion determinada.



ABSTRACT

The technological development in the last decades has been impressive due to the
discovery of properties in different materials favorable for technological evolution,
even so, this type of materials is reaching a certain limit of implementation, because
they do not meet the characteristics and physical properties essential for
technological development. This is why the study of other types of materials that can
meet these needs is generating a great impact and a great demand for the
production of devices that are modern and efficient in fulfilling a certain task.
Graphene is a very versatile material when it comes to be implemented in the
development of high-performance devices, which is why the study of methods of
obtaining raw materials that are easy to acquire is in great demand at the research
level.

World coffee production generates tons (close to 10 million tons) of solid and liquid
waste [1]. Colombia is currently positioned in one of the first places in the world
production of coffee, for which reason there is a large part of waste in our territory,
waste that is not adequately managed and generates environmental problems. It is
for this reason that a method has been studied and implemented in which an
appropriate use is made of coffee industry residues, such as coffee husks, in order
to obtain a material similar to graphene (graphene-like carbon CTG). Initially, a
biomass pyrolysis process was implemented. Subsequently, the separation of the
graphene sheets, was possible due to the TT-11 interaction between the graphene
sheets and D-tyrosine that facilitated their exfoliation; the process of obtaining
graphene oxide was also implemented, in order to compare structurally and
morphologically both materials. For the electrical characterization, three types of
materials were qualitatively and quantitatively analyzed, among them CTG,
pyrolyzed (obtained in the coffee husk pyrolysis process without tyrosine treatment)
and graphite, in order to calculate their electrical resistance and verify the behavior
of each one when subjected to a potential difference and to a determined pressure.
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Introduccion

El carbono es capaz de formar diferentes estructuras, denominadas al6tropos de
carbono. En un principio se tenia que las Unicas formas alotropicas del carbono eran
el grafito y el diamante, pero a medida que han avanzado las investigaciones
respecto a este elemento, se han encontrado diversos materiales, entre ellos los
que han causado gran interés son los materiales bidimensionales (2D) que han
surgido con caracteristicas y capacidades prometedores y hovedosos para diversas
aplicaciones [2].

Tanto el progreso de la ciencia como de la tecnologia depende del desarrollo e
implementacion de materiales con propiedades y caracteristicas que puedan suplir
los limitantes que presentan los materiales implementados en los dispositivos de
uso convencional, como la miniaturizacion, la flexibilidad, la resistencia mecénica,
entre otras.

El grafeno es un material bidimensional atractivo con caracteristicas de gran
impacto para el avance cientifico y tecnologico. Su produccion a gran escala y de
alta calidad, esta atrayendo la atencion de los investigadores en los ultimos afios,
buscando que los procesos de obtencién sean econémicos y con un impacto
ambiental menos nocivo que los convencionales.

Actualmente los materiales similares al grafeno estan siendo implementados en
aplicaciones muy prometedoras en componentes nanoelectronicos vy
nanocompuestos, incluidos los de alta potencia, supercondensadores, transistores,
células solares, sensores moleculares, baterias de iones de Litio y materiales
altamente conductores y resistentes [3].

Hasta ahora se han empleado varios enfoques y métodos de obtencion para la
fabricacion y sintesis del grafeno, como la exfoliacibn micromecanica de grafito,
deposicion quimica de vapor, crecimiento epixial, entre otros, de los cuales se tienen
diversos grados de éxito en el logro de calidad y escalabilidad!. Entre estos
métodos, la reduccion de 6xido de grafeno es una de las formas méas prometedoras
y probablemente el método mas aceptado en la preparacidbn a gran escala,

1 Se conoce como “escalabilidad” a la mejora en el rendimiento en la cantidad y calidad del grafeno
obtenido.
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considerando tanto la escalabilidad de este método como la pureza del producto
final [4].

Por otro lado, la pirdlisis ha sido una técnica comuan para sintetizar grafeno, puesto
que da lugar a materiales con cierta estructura de grafito, es decir, con pocas
laminas de grafeno[5].

El grupo de investigacion CaTaLiSiS de la Universidad del Cauca tiene como uno
de sus objetivos de investigacion la obtencion de carbon tipo grafeno (CTG) con
propiedades estructurales y eléctricas, que lo hagan viable para aplicaciones a nivel
cientifico y tecnologico. En particular, se busca obtener informacion acerca de los
materiales con estructuras similares al grafeno, como el 6xido de grafeno y 6xido de
grafeno reducido, obtenidos mediante métodos no convencionales. Sumado a lo
anterior, en diversas literaturas se encuentran estudios de la implementacion de
biomasa para la obtencion de materiales similares al grafeno, pero hasta la fecha,
no hay reportes de la implementacion de la cascarilla de café como materia prima.
Por lo tanto, esta investigacion se abordd el reto de obtener carbén tipo grafeno a
partir de cascarilla de café, usando el método pirdlisis de biomasa; ademas las
muestras obtenidas se caracterizaron eléctricamente con el fin de evaluar su
respuesta como material conductor.

Para la obtencién del material, se partié de residuos de la industria del café como
materia prima, con el fin de hacer uso de recursos naturales renovables y de bajo
costo. La cascarilla de café se eligi6 como material de partida debido a la enorme
produccion de café, no solo en la region del Cauca (area de productividad 77.235
hectareas) [6] sino también en el pais (area de productividad 688.961 hectareas)
[6]. Con este trabajo se brinda la posibilidad de generar un valor agregado a un
residuo agroindustrial que en muchos de los casos puede convertirse con éxito en
un material con caracteristicas y propiedades prometedoras para avances
cientificos y tecnoldgicos. La preparacién a gran escala de grafeno a través de
pirdlisis se convierte en un gran avance, ademas se incorpora un paso adicional
pero simple en la purificacién del grafeno mediante el uso de interaccion de enlaces
TT-1T con tirosina [4].

De acuerdo con lo expuesto, el objetivo general de la investigacion fue obtener
carbon tipo grafeno a partir de pirdlisis de residuos de la industria del café y
caracterizarlo eléctricamente. En este documento se detalla el proceso seguido para
la consecucién de tal objetivo. Para ello, el primer capitulo se precisan los aspectos
tedricos sobre la materia prima (cascarilla de café), la biomasa, las estructuras de
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carbono, el grafeno, el 6xido de grafeno, los métodos de obtencion y caracterizacion
eléctrica. El segundo capitulo detalla el proceso experimental donde se detallan los
procesos de sintesis y los métodos de caracterizacion utilizados y el tercer capitulo
contiene los resultados obtenidos y su respectivo andlisis. Finalmente se presentan
las conclusiones a las que se llegd durante la ejecucién de la propuesta de
investigacion.
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En este capitulo se detallan aspectos relevantes que contribuyeron para la
elaboracion de este trabajo de grado. en el capitulo | encontraremos referencias
respecto al café, su estructura, el modo de obtencion de la cascarilla del café y su
composicion molecular, una breve definiciobn de biomasa, la clasificacion de esta y
sus posibles implementaciones, posteriormente se describirdn algunos materiales a
base de carbono, entre ellos el grafeno y el 6xido de grafeno, también sus posibles
métodos de obtencién convencionales y no convencionales, por ultimo se mostrara
una técnica de caracterizacion eléctrica que servira como base para evidenciar el
comportamiento eléctrico del material obtenido.

CAPITULO I: ASPECTOS
EXPERIMENTALES
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» El Café

El café, como producto comercial, es a nivel mundial una de las mercancias mas
fuertes, siendo que a 2012 se ubicaba en segundo lugar, superado solo por el
petréleo [7]. En particular, Colombia se posiciona como el tercer pais con mayor
produccién de café en el mundo, solo detrds de Brasil y Vietham, con una
produccién de 13,6 millones de sacos de café de 60 kg en el afio 2018 [7].

El café es el fruto obtenido del cafeto (Figura 1.1), un arbusto de las regiones
tropicales que puede alcanzar una altura de entre 3 a 10 metros. Es un importante
cultivo de plantacion perteneciente a la familia Rubiaceae y tribu Coffeae. Los
miembros de esta familia son en gran parte de regiones tropicales o subtropicales
que comprenden 400 géneros y 4800-500 especies[8]. Posee una hoja perenne, un
tallo vertical prominente con un sistema de raices poco profundas, las raices de café
arabica penetran relativamente mas profundamente en el suelo mientras que las
robustas tienen raices alimentadoras concentradas muy cerca de la superficie del
suelo.

Figura 1.1. (a) Cafeto. (b)Granos de café maduro o café cereza.

La anatomia del café cereza o del café (Figura 1.2) como es llamado comunmente,
se divide en dos partes fundamentales denominadas pericarpio y semilla. El
pericarpio consta de tres capas externas del fruto, denominadas exocarpio (piel),
mesocarpio (comunmente llamado mucilago) y por ultimo el endocarpio (pergamino
o cascarilla de café), mientras que la semilla tiene tres componentes: una pelicula
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plateada denominada perisperma (piel plateada), el endospermo (semilla) y por
altimo el embrion, que se localiza en la cara convexa del endospermo.

PERICARPIO

Exocarpio

Mesocarpio

Endocarpio

SEMILLA

Perisperma

Endospermo

Embrion

Figura 1.2. Anatomia del café cereza.

» Proceso de Obtencién de la cascarilla de café

El café o el fruto del cafeto es una drupa? que se desarrolla en unas 15 semanas a
partir de la floracion; el endospermo se empieza a desarrollar a partir de la
duodécima semana, y acumulara materia sélida en el curso de varios meses
acumulando casi la totalidad de la energia producida por la fotosintesis.[9]

Una vez maduro el café, se procede a su recoleccién, posteriormente se lleva a un
proceso de despulpado, en el cual se les retira la cereza del grano, quedando el
endocarpio en evidencia, pero recubierto de residuos de mucilago. El lavado del
endocarpio es esencial ya que limpia los restos de mucilago que quedan en el grano

2 Se conoce como “drupa” a un fruto de mesocarpio carnoso, fibroso que rodea un endocarpio lefioso.
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y se eliminan azucares. A continuacion, se procede con el secado vy trillado
(artesanal o industrial) para retirar la cascarilla del grano de café.

Figura 1.2. Pergamino o Cascarilla de café.

Para obtener los granos que se utilizan para tostar, primero debe ser removido el
pergamino mediante un descascarado o proceso de trillado artesanal, tal como ya
fue mencionado. Este proceso produce un subproducto llamado pergamino (Figura
1.2), cascarilla de café o técnicamente endocarpio, que es muy rico en celulosa [10].
Dada su textura, este tipo de material extraido del café seco se implementa en
muchos casos como material precursor para incinerar, o simplemente se toma como
desecho. El pergamino o endocarpio cubre los dos hemisferios de la semilla de café
y estd compuesto en su mayoria por celulosa, hemicelulosa, lignina y ceniza, tal
como se describe en la Tabla 1 [11].

Tabla 1: Composicion de la cascarilla del café [12].

Componente Cantidad (%)

(a)-Celulosa 40-49

Hemicelulosa 25-32
Lignina 33-35
Ceniza 0,5-1
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> Biomasa

La definicion de biomasa implementada en las directivas de la union Europea es la
siguiente: “Biomasa es la fraccion biodegradable de productos, desechos y residuos
de la agricultura (incluyendo sustancias vegetales y animales), silvicultura e
industriales relacionadas, asi como la fraccion biodegradable de los residuos
municipales e industriales’[13] (Figura 1.3).

Energia solar

Residuos agricolas y Residuos de Residuos urbanos
forestales industrias forestales y )
agroalimentarias , Residuos de

. \ ‘—/ga.r.laderia
BIOMASA

Figura 1.3. Modos de obtencion y tipos de biomasa.

La biomasa, de eficiencia energética en su forma cruda, a menudo se quema de
manera ineficiente, de modo que se desperdicia gran parte de energia. Los
planificadores de energia deben considerar la aplicacion de tecnologias avanzadas
para convertir la biomasa cruda en portadores de energia modernos y eficientes,
con el fin de aumentar la energia y productos que se puede extraer de la biomasa
[14].

Existen distintos tipos de biomasa; la implementada en esta investigacion se define
como biomasa solida, la cual tiene origen vegetal. Dependiendo del origen y
composicion de cada uno de los materiales y residuos utilizados, la biomasa soélida
se divide en
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i) Primaria: formada por cultivos energéticos, o0 especies agricolas para
produccion de biomasa lignocelulosica.

i) Secundaria: son los residuos forestales, residuos agricolas lefiosos o
residuos agricolas [13].

> Materiales a base de carbono

El carbono es un elemento muy versatil que es capaz de formar diversas estructuras
a nanoescala, siendo que algunas de ellas se han descubierto durante los altimos
20 afios[15]. De acuerdo a la configuracién electrénica del carbono (1s22s22p?),
tiene la capacidad de formar enlaces mdultiples con otro atomo, dando como
resultado una gran variedad de materiales con estructuras y propiedades fisicas y
quimicas muy diferentes (Figura 1.4). Los tipos de hibridacién atomica que puede
formar el carbono son [16]:

e Hibridacion sp: este tipo de combinacion se da cuando participa un electrén
del orbital 2s y un electron del orbital 2p, dando lugar a cadenas en las que
cada atomo de carbono esta unido a otro atomo de carbono formando un
enlace triple y a un segundo atomo de carbono por un enlace sencillo.

e Hibridacion sp?: el orbital 2s se combina con dos orbitales 2p, generando
tres orbitales moleculares. En este caso, si cada &tomo de carbono se une
covalentemente a otros 3 atomos de carbono mediante orbitales hibridos sp?
da origen a modelos moleculares de diferentes tipos de estructuras, tal y
como se muestra en la figura 5.

e Hibridacion sp3: el orbital 2s se combina con los tres orbitales 2p, generando
cuatro orbitales en forma de tetraedro, que da lugar a sélidos con estructuras
tridimensionales.

> Grafeno

El carbono posee cuatro electrones de valencia: tres de ellos tienen hibridacion sp?
y se encuentran formando enlaces covalentes tipo o en el plano, con un angulo de
120°, el restante se encuentra en el orbital tipo p. El solapamiento lateral de los
orbitales tipo p da lugar a la formacion de los enlaces 1 (Figura 1.5a), de lo que se
obtiene un inmenso orbital molecular, deslocalizado entre todos los atomos de
carbono que constituyen la capa de grafeno, denominado nube 1. El gran orbital 1t
no afecta de una manera relevante a la rigidez y dureza del grafeno, pero es el
responsable de la gran movilidad electronica que presenta [17]. Los atomos de
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carbono en el grafeno se encuentran separados una distancia de 1.42 A. El
parametro de red es de 2.46 A y tiene dos atomos de carbono por celda unidad
(Figura 1.5b).

(g)

(h)

(p)

(0)

Figura 1.4. Modelos moleculares de diferentes tipos de nanoestructuras de
carbono hibridadas similares a sp? que exhiben diferentes dimensionalidades. 0D,
1D, 2D y 3D: (a) C60: Buckminsterfullereno; (b) fullerenos gigantes anidados o
cebollas grafitadas; (c) nhanotubo de carbono; (d) nanoconos o0 hanocuernos; (e)
nanotoroides; (f) superficie de grafeno; (g) cristal de grafito 3D; (h) Superficie de
haeckelita; (i) nanocintas de grafeno; (j) grupos de grafeno; (k) nanotubo de
carbono helicoidal; (I) cadenas cortas de carbono; (m) cristales de Schwarzita 3D;
(n) nanoespumas de carbono(superficies de grafeno interconectadas con canales);
(o) redes de nanotubos 3D, y (p) redes de nanocintas 2D.[2]
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Figura 1.5. (a) esquema del solapamiento de orbitales en un hexagono de
grafeno. En el se pueden evidenciar los enlaces tipo o formando la red
hexagonal y el orbital 1 formado por el solapamiento lateral de los orbitales p.
(b) estructura atdmica del grafeno, donde se encuentran indicados los
pardmetros de red aly a2 [17].

“Grafeno” es el nombre que se le da a una monocapa plana de &tomos de carbono
estrechamente empaquetados en una red de panal bidimensional (2D), y es un
componente basico para los materiales grafiticos de todas las demas
dimensionalidades[18]. Su estructura de panal de abeja perfecta (Figura 1.6) por
atomos de carbono es la razon por la que el grafeno es un material ampliamente
estudiado tanto por su potencial a nivel tecnoldgico como por interés cientifico [19].

La posibilidad de aislar monocapas atomicas de grafeno ha supuesto una revolucién
en la ciencia de materiales por sus prometedoras propiedades: es el material con
mejor conductividad eléctrica que conocemos hasta la fecha [20], el que mejor
conductor térmico [21], el material mas rigido y resistente mecanicamente [50, 51],
aparte de otras muchas propiedades extraordinarias.
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Figura 1.6. Estructura del grafeno en la cual se puede evidenciar su forma o
similitud a la de un panal de abeja en la cual cada atomo de carbono esta
enlazado formando un hexagono [1].

> Oxido de grafeno (OG)

El 6xido de grafeno(OG) es una lamina de grafeno funcionalizada con diferentes
grupos oxigenados. Se puede emplear como material precursor para la sintesis del
grafeno o como material grafénico en si mismo. Por su naturaleza es electricamente
aislante, higroscopico, con alto contenido de oxigeno y muy hidrofilico.[16]

Su obtencién se suele llevar a cabo partiendo de grafito y sometiéndolo a una
oxidacién con agentes quimicos en medio acido, para obtener asi el 6xido de grafito,
que posteriormente se exfolia (Figura 1.7).

En cuanto a su estructuctura, ha sido objeto de numerosos debates puesto que no
existe un consenso sobre la formula molecular, estuctura y tipo de distribucion de
los grupos oxigenados en el material, dado que su estequiometria depende tanto
del tipo de grafito del que provenga, como de las condiciones del proceso de
oxidacion [22].
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Figura 1.7. Obtencion y estructura del oxido de grafeno [23].

> Métodos de Obtencion del Grafeno

En la Figura 1.8 se puede observar los métodos comunmente implementados en la
sintesis de grafeno y también el implementado por el grupo de investigacion en
Catalisis.

/ Sintesis organica (Botton up, por condensacion de
moléculas pequefias formando una red 2D)

Deposicién quimica a vapor
(CVvD)

/ Exfoliacion manual

—_ Disolventes de alta

Exfoliacién de viscosidad

grafito — Exfoliacién directa

Aditivos

Exfoliacion quimica (método de
Hummers)

Métodos de obtencién del grafeno

\ Pirclisis de
Biomasa

Figura 1.8. Esquema de procedimientos alternativos para obtener grafeno [19].

22



» Sintesis de grafeno mediante deposicién quimica en fase de vapor
(CVD)

Este es uno de los métodos que produce materiales tipo grafeno de mas alta
calidad. La deposicién quimica de vapor (CVD por sus siglas en ingles) se hace
sobre peliculas metélicas de Cu o Ni, los cuales deben estar libres de impurezas,
particularmente de los correspondientes 6xidos [53-54]. El proceso comienza
generalmente cuando se llega a una temperatura de 1500°C; en este proceso juega
un papel muy importante la actividad catalitica deshidrogenante de la superficie
metalica, sumado al “efecto plantilla” que proporcionan los atomos metalicos
durante la nucleacién de los atomos de carbono. Una de las formas prometedoras
de sintetizar grafeno, emplea una mezcla de metano e hidrégeno, que entra en
contacto con la pelicula metalica y, dada la alta temperatura, sufre una
descomposicion dando lugar a la deposicion de los atomos de carbono alrededor
de los a&tomos metalicos, que ejercen un efecto plantilla, tal y como se observa en
la (Figura 1.9).

1) 1) V)
= I
A *":A‘ﬁ;
péﬁ%é"""&' i
J“L’,ﬁés.aﬁ
AT A AAET L
OOOOO0o000
- —
1500°C

cu) Atomos de Cobre (Cu)

Mélecula de metano
Médlecula de hidrégeno

Atomo de Carbono (C)

)
0 o %

Figura 1.9. Mecanismo de formacion de grafeno mediante CVD [19].
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» Sintesis mediante exfoliacidén de grafito

El grafito es un material muy cristalino y su interaccion entre laminas de grafeno se
da mediante las interacciones 1-1T, que es la mayor interaccion posible, por lo que
una exfoliacion directa del grafito para la obtencion del grafeno es de gran dificultad
y muy ineficiente, aunque el grafeno obtenido por exfoliacion mecéanica motivo el
premio nobel de Fisica 2010 a Andre Geim y Konstantin Novoselov.[18]

Otro método implementado para la exfoliacion del grafito se basa en tratamiento de
ultrasonido en diferentes liquidos con una elevada viscosidad [24][55][56]. El
problema radica en el rendimiento de la exfoliacion, sumado a la separaciéon del
grafeno dispersado en el solvente, el cual es un proceso costoso y dificil. Los
disolventes tipicos empleados en este proceso son N-metil pirrolidina, DMSQ?3,
liquidos i6nicos y otros liquidos de elevado punto de ebullicién.

Otro de los métodos implementados es la oxidacién del grafito mediante un
tratamiento quimico, con el fin de obtener 6xido de grafito para su posterior
exfoliacién, produciendo asi 6xido de grafeno, como se observé en la Figura 1.7.

> Pirolisis de biomasa

La pirolisis de biomasa (Figura 1.10) es la degradacion de biomasa por calor en
ausencia de oxigeno. Es un proceso complejo determinado por la composicion de
la materia prima de biomasa, los parametros de reaccion, las vias de reacciéon de
los componentes principales, etc.[25] Existen tres productos principales de la
pirdlisis de biomasa: bioaceite, carbdn vegetal y gas pirolitico.[26]Para la obtencién
de estos productos, la materia prima se deposita dentro de un reactor, que se lleva
a una temperatura determinada.

La hemicelulosa se descompone primero a una temperatura entre 197 y 257 °C, le
sigue la celulosa en el rango de temperatura de 236 a 347 °C; la lignina es el dltimo
componente en pirolizar a una temperatura de 497 °C [27]. El proceso de obtencién
de carbon por conversion térmica de biomasa es el mas antiguo y aun tiene
numerosas aplicaciones [28]. De acuerdo con las propiedades intrinsecas del
precursor (materia prima) se determinan las propiedades fisicas y quimicas del
carbon resultante.[29]

3 El dimetilsulfoxido es un liquido orgénico incoloro de formula quimica CHsSOCHs que contiene
sulfoxido.
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Figura 1.10. Representacion esquematica de la materia prima, productos y
variables involucradas en el proceso de pirdlisis [26].

» Caracterizacion eléctrica: Método de las cuatro puntas

Este método fue el primero que se propuso (L. Valdes[30] en el afio 1951) con el fin
de medir la resistividad de los materiales semiconductores; como era el caso del
germanio que era usado en la fabricacion de transistores.

Esta técnica de cuatro puntas es una extension de un método muy usado que es
plenamente identificable, y es el método de las dos puntas que cumple plenamente
la ley de ohm dada por la ecuacion:

R =¥ (Ecuacion 1)

Donde | es la corriente eléctrica, A (amperes), V es el diferencial de potencial, V
(voltios) y R la resistencia eléctrica (ohmios).

Se debe tener en cuenta es que V/I (resistencia eléctrica) incluye, la resistencia del
material la cual es directamente proporcional a su longitud e inversamente
proporcional al area transversal del material. La gran ventaja de la técnica de las
cuatro puntas es que elimina la contribucion de la resistencia del cableado y los
potenciales de contacto siendo este método para medir resistencias de bajo valor.
Este método posee muchas aplicaciones en laboratorios de medicion y
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caracterizacion de los materiales con respecto a sus propiedades eléctricas, puesto
gue es adecuada para medir la resistividad de diferentes muestras con diferentes
formas geométricas [31].

En la Figura 1.11 se observa el esquema utilizado para la implementacion del
método de las cuatro puntas, en donde las puntas 1y 4 se encargan de hacer fluir
una corriente determinada sobre el material, mientras que en las puntas 2 y 3 se
mide la caida de potencial en la muestra.

Figura 1.11. Esquema del método de las cuatro puntas.
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El grupo de investigacion Catélisis ha desarrollado una forma innovadora para la
obtencion de carbon tipo grafeno (CTG), usando cascarilla de café como material
precursor e implementando la técnica de pir6lisis de biomasa. El proceso consta de

las siguientes etapas:

v Obtencién de la biomasa (cascarilla de café)

v' Almacenamiento y tratamiento de la biomasa (que implica un proceso de
homogenizacion de tamafio de material)

v' Obtencion de carbén a partir del proceso de pirdlisis (que se hace en una
atmosfera no oxidante y conlleva el respectivo tratamiento térmico).

v' Separacion del carbén tipo grafeno (aprovechando la interaccién tipo -1
entre las capas de grafeno y la D-tirosina)

v" Obtencién de 6xido de grafeno, OG (implementando el método de Hummers

modificado).

CAPITULO Il: ASPECTOS
EXPERIMENTALES
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> Obtencién de la biomasa

La biomasa se obtuvo en la finca La sultana de la Universidad del Cauca, que tiene
cultivos de café.

La obtencion de la cascarilla de café parte de la cosecha del café cereza o café
maduro, que es llevado a una “despulpadora” (Figura 2.12) que tiene como funcién
pelar el grano. Para ello, lo que presiona contra una “camisa de cobre” y una
“pechera de hule” que permite que el grano pelado continue el proceso.

Camisa de cobre

g1

Figura 2.12. Maquina despulpadora de café. Ubicada en la finca la Sultana de la
Universidad del Cauca.

Los granos pasan a un tanque con agua entre 18 y 24 horas con el fin de remover
el mucilago (proceso denominado fermentacion). Posteriormente los granos se
lavan con agua limpia y se ponen a secar en espacios denominados
“beneficiaderos” (Figura 2.2); este proceso puede durar dias.
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Figura 2.2. Zona de secado de café. Finca La Sultana.

El siguiente paso es retirar la cascarilla de café al grano seco, lo que se hace en
una “trilladora” (Figura 2.3). Comunmente, esta cascarilla es utilizada en la finca
como material de combustion para el secado de café. Con esta investigacion se le
dio un valor agregado.

Figura 2.3. Trilladora encargada de quitar la cascarilla del grano café. Finca la
Sultana.
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» Almacenamiento y tratamiento a la biomasa

Una vez obtenida la cascarilla de café se acumul6é en costales de rafia?, que se
transportaron al laboratorio de Catalisis donde se almacenaron en un lugar ventilado
y sin humedad, con el fin de no generar ningun tipo de degradacion o contaminacion.
Del material almacenado, se pesaron aproximadamente 150g de cascarilla, que se
sometieron a un proceso de homogenizacion de tamafio, mediante maceracion en
un crisol.

» Obtencidn de carbon a partir del proceso de pirdlisis

El material macerado se depositdé en un recipiente de acero inoxidable (reactor),
disefiado para permitir un flujo constante de N2, con lo que se brinda la posibilidad
de tener una atmosfera no oxidante, sin necesidad de hacer vacio, solo purgando
el sistema con un flujo constante de 20 ml/min. El reactor se sella y se introduce en
una mufla (terrigeno MM10 — Figura 2.4 (a)) y se lleva a una temperatura de 900 °C
por una hora; finalmente se deja en reposo por 24 horas. Usar atmosfera no
oxidante garantiza que el proceso de pirélisis dé como resultado la obtencion de
carbono y no de productos de carbdn.

(a) (b)
Figura 2.4. Montaje empleado para realizar el proceso de pirdlisis. (a)
Reactor sellado para purgar el sistema con N2, (b) mufla a 900°C con el
flujo constante de Na.

4 La rafia es un hilo o cordel de fibra natural, proveniente de una especie de palma de Africay América
del género Raphia. Se trata de una fibra muy resistente y flexible, se usa en la industria del cordado
y en la textil como materia prima para sacos y costales, principalmente.
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» Separacion del carbén tipo grafeno

En el proceso anterior se obtuvo 32,85 g de pirolizado (Figura 2.5), que fue
macerado y almacenado.

. v
o e — o Y

Figura 2.5. Carbon obtenido del proceso de pirolisis.

Para el proceso de separacion de las ldminas de carbon tipo grafeno, se hizo uso
de la proteina D-tirosina, basados en la interaccion tipo -1 entre las capas de
grafeno y la D-tirosina.

Se mezclaron 0,5 g de pirolizado con 0,1 g de D-tirosina y se suspendieron en 250
ml de cloroformo. Se soénico la mezcla en un equipo de ultrasonido (BRANSON
2510) durante 30 minutos en bafio de hielo, generando asi el proceso de exfoliacion.

Después se llevo la muestra a una centrifuga HERMLE Z205 A a 5000 rpm durante
30 minutos, al finalizar se dej6é decantar la muestra, notandose dos fases, una de
ellos en suspension CTG (carbon tipo grafeno) y otro como sedimento (Figura 2.6),
ambos solidos se separaron, se lavaron con una solucién de KOH 0,1 M, con el fin
de eliminar residuos de D-tirosina, se suspendieron nuevamente en etanol al 96% y
se secaron a 60°C durante 24 horas, para posteriormente ser almacenados. El
cloroformo usado es recuperado mediante rotoevaporacion implementando un
rotoevaporador BUCHI R-114 Rotovapor con B-480 heating Bath.
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Figura 2.6. Separacién por decantacién entre CTG y carbén.

» Obtencidn de 6xido de grafeno (OG)

Para la obtencién de OG se implementé el método de Hummers modificado[32][33].
Con el fin de crear grupos funcionales hidroxilo y epodxidos distribuidos al azar
alrededor de los atomos de carbono vy, adicionalmente, por grupos carboxilo
situados en los bordes de las hojas dentro de la estructura del grafito (Figura 1.7)
[34]. Ampliando asi, su distancia interlaminar, facilitando la exfoliacion de las
laminas de grafeno. Se utilizo 2,02 g de grafito, 55 mL de &cido sulfurico
concentrado al 98 % y 7,05 g de permanganato de potasio. La mezcla se llevo a
una temperatura de 35 °C y se mantuvo en agitacién durante 2 h (Figura 2.7),
posteriormente se agregd una mezcla de 6 mL de perdxido de hidrogeno disueltos
en 80 mL de agua. Se agregaron 150 mL de agua desionizada y se agité durante
toda la noche a temperatura ambiente. Finalmente se decantd, se tomé el sélido y
se sec0 a 60 °C por 24 horas.
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Figura 2.7. Montaje para emplear del método Hummers modificado para la
obtencion del OG.

Técnicas de caracterizacion

Los materiales obtenidos fueron sometidos a diferentes tipos de caracterizacién que
permiten analizar parametros de sintesis como reactivos, temperatura y tiempo de
calcinacion, entre otros, que son de suma importancia a la hora de evaluar la calidad
de un material, dependiendo de su implementacion.

» Analisis Termogravimétrico (TGA)

El andlisis termogravimétrico (TGA) es una técnica cuantitativa basada en la
medicién de masa de una muestra en funcion de la temperatura controlada bajo una
atmosfera controlada. Dependiendo de como se lleva a cabo la prueba, existen dos
tipos principales de analisis: dinamico, en el que los datos masivos se registran a
medida que se modifica la temperatura, o isotérmico, en el que la temperatura se
mantiene constante durante un periodo de tiempo determinado. [48]

Los datos se representan mediante una curva de descomposicion térmica o
termograma que es caracteristica de cada compuesto [49]. Este tipo de
representaciones permiten tener mas conocimiento sobre la estabilidad térmica de
la muestra y su composicion a través del estudio de las diferentes fases de
descomposicion que puedan ocurrir. También es posible determinar la cinética de
estas fases para predecir los comportamientos de los materiales.[50]
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El analisis efectuado se realizd sobre la cascarilla de café, para establecer las
caracteristicas adquiridas durante la pirolisis. En la medicion se utilizé un analizador
termogravimétrico TGA de TA instruments, modelo Q50, y se usaron 14,1980 mg
de muestra, sobre un porta muestras de platino. El barrido fue de 25 °C a 900 °C,
con velocidad de calentamiento de 20 °C/min, en atmoésfera de nitrogeno, y una
velocidad de flujo de 60 mL/min.

» Espectroscopiainfrarroja por transformada de Fourier

La espectroscopia de reflexion total atenuada (FTIR-ATR) se basa en la reflexion
gue experimenta la radiacion en la interfaz de separacion de dos medios de distinta
densidad Optica cuando este haz se pasa de un medio de mayor densidad a otro de
menor. Esto produce dos fenébmenos conocidos como la refraccion y la reflexion,
siendo este ultimo mayor en cuanto al angulo de incidencia, al superar el valor critico
de dicho angulo, se produce la reflexion total de la radiacion [5].

Para llevar a cabo esta técnica, la muestra se coloca en contacto con un cristal de
un alto indice de refraccion y buenas propiedades de transmision de la radiacion IR.
De acuerdo a lo anterior, cuando el haz de radiacion pasa del cristal a la muestra
con un angulo critico, se produce la reflexion total.

Cuando la radiacién incide sobre la muestra se da una interaccién con los niveles
vibracionales en los enlaces entre los atomos, por tanto, la intensidad de la
absorcién depende de las variaciones que se puedan producir en la oscilacién
dipolar entre los enlaces que estén vibrando.

El método se implementd en un espectrémetro infrarrojo Nicolet iS10, utilizando la
técnica en modo ATR (Reflectancia totalmente Atenuada), en una resolucion de 4
cm® en un rango de 500 cm™ a 4000 cm™. Los datos se procesaron mediante el
software OMNIC y OriginPro 9. Se analizaron los materiales carbonosos como el
OG, el grafito, el CTG y el carbén obtenido del proceso de pirolisis que es el material
precursor para la obtencion del CTG. Con el fin de encontrar diferencias que
caracterizan cada material y la transformacion del CTG en el proceso de sintesis.

» Difraccion del Rayos X
La difraccion de Rayos X es una técnica de caracterizaciéon fundamental aplicada

mayormente a los materiales con una estructura cristalina. Es una técnica no
destructiva que permite establecer la cristalinidad de los materiales, dado que en
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ellos existe una agrupacion periodica y ordenada de los atomos que interaccionan
con un haz de radiacion que posee una longitud de onda similar a la distancia
interatdmica debido a la ordenacion cristalina. El haz de rayos X penetra en el
material, produciendo distintos tipos de interferencia las cuales son constructivas en
algunas direcciones y destructivas en otras. La intensidad del haz difractado
depende de la disposicion geométrica de los atomos u de la naturaleza de estos.
Debido a ello cada sustancia cristalina presenta su propio patron de difraccion,
haciendo posible su identificacion.

Esta técnica fue empleada para analizar los dos materiales obtenidos en el
laboratorio (el CTG y el OG) y el grafito comercial. EI objetivo central de la
caracterizacion fue analizar factores que los diferencian, tales como el nimero de
capas Y la distancia interlaminar. Para ello, a los patrones de difraccion obtenidos
se les realizo un tratamiento de datos implementando el software OriginPro 9.0,
también se trabajé con Match! 3 con el fin de obtener mejores ajustes. Se usaron la
ecuacion de Sherrer (Ecuacion 2) y la ley de Bragg (Ecuacion 3) con el fin de
encontrar el tamafio de cristal y la distancia interlaminar.

K2 (Ecuacion 2.)
~ BcosH

Donde D el tamafio del cristal, K constante de Scherrer, 4 longitud de onda, 8
ancho medio de pico y @ posicion del pico de difraccion

niA = 2dsenf (Ecuacion 3.)

Con A longitud de onda, d la distancia interlaminar y @ posicién del pico de
difraccion.

» Espectroscopia Raman

Esta es una técnica Optica de alta resolucion que proporciona informacion quimica
y estructural, permitiendo la identificacion de aquellos materiales que presentan
espectros intensos caracteristicos. Esta técnica se basada en hacer incidir sobre un
material un haz de luz monocromatico, con el fin de analizar la luz dispersada por el
material. Una parte del haz monocromatico es dispersado de forma inelastica,
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experimentando ligeros cambios en la frecuencia que son caracteristicos de cada
material analizado e independiente de la frecuencia de luz con que se irradie.

La espectroscopia Raman es la técnica apropiada y directa de medir distintas
caracteristicas que poseen los materiales tipo grafeno, por lo que se tienen
relaciones entre los picos D, G, D’ y 2D. Por este tipo de técnica se caracterizé el
material CTG obtenido de la cascarilla de café mediante el proceso de pirdlisis y OG
derivado del grafito. Los espectros se registraron con un espectrometro Raman,
implementando una longitud de onda para la espectroscopia Raman de 532 nm,
todos los espectros se tomaron a una temperatura de -50°C, con una resolucion de
1.9285 cm-1 desde 63.5089 hasta 3426.7554.

» Microscopia Electréonica de Transmision (TEM)

La Microscopia Electronica de Transmision es una técnica que genera imagenes de
muestras a escala atbmica, esto mediante un haz de electrones de alta energia que
interactian con la muestra. Por su alta resolucién es posible realizar estudios
caracteristicos del material en cuestion a una escala nanométrica o sea el caso
menor a esta, permitiendo asi observar defectos estructurales. Su implementacion
se basa en la informacion estructural de la muestra segun la perdida de los
diferentes electrones del haz mientras que los que atraviesan la muestra son
proyectados sobre una pantalla fluorescente formando una imagen visible.[5]

Los resultados de esta técnica permiten observar el alineamiento estructural del
CTG, asi como la distribucién hexagonal de los atomos en las laminas y los cambios
estructurales que se puedan tener en la sintesis. La preparacion de la muestra
empleo rejillas de 2 mm de didmetro de cobre, las cuales se recubrieron con una
gota de la suspensién de la muestra preparada en cloroformo. Para la medicién se
us6 un microscopio electrénico de transmisién de 120kV, Jeol 1200EX.

» Microscopia Electronica de Barrido (SEM)

El Microscopio Electronico de Barrido es una técnica capaz de generar imagenes
de alta resolucion de la superficie de las muestras utilizando las interacciones
electron-materia, se pueden observar imagenes en tridimensionales, junto con una
alta resolucién. Con la resolucién nanométrica es posible verificar caracteristicas
superficiales de la muestra analizada que es barrida por el haz de electrones que
es acelerado por el cafidn. La tarea del detector es medir la intensidad y cantidad
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de los electrones que retornan de la superficie de la muestra y, a partir de estos
valores se genera una imagen digital de la superficie de la muestra.

La muestra debe cumplir un requisito importante el cual es que debe ser conductora,
de lo contrario, esta sera recubierta con un metal que en muchos de los casos es
oro.

Las im&genes de microscopia electrénica de barrido (MEB) se obtuvieron en un
microscopio Zeiss EVO HD15. El recubrimiento de las muestras se realizé con un
Mini Sputter Coater/Glow Discharge System Quorum SC7620 por pulverizacion de
oro/paladio.

» Caracterizacion eléctrica

El protocolo que se ha implementado para medir las propiedades eléctricas del
material CTG ha sido una modificacion del método de las cuatro puntas o método
de Van der Pauw. Para ello se tomaron cantidades de 100, 200, y 300 mg del
material en polvo y se depositaron en un cilindro de teflon en contacto con dos
pistones metéalicos que presionan directamente las muestras (Figura 2.8) y estan
conectados en serie con un amperimetro.

Troquel

Figura 2.8. Troquel y pistbn 1y 2 implemehtados para las mediciones eléctricas.

Mediante una fuente externa se establecié un voltaje de 0,5 voltios y se aplicaron
presiones sobre el sistema, empleando una prensa hidraulica (Figura 13).
Simultaneamente se registraron datos de la presion aplicada, de la corriente
eléctrica y de la caida de potencial entre los dos puntos de la muestra. Este mismo
procedimiento se trabaj6 para el grafito y para el pirolizado.
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Figura 13. Montaje experimental del método de las cuatro puntas modificado.
(a) Montaje completo. (b) troque y pistones polarizados eléctricamente.

También se realiz6 un montaje implementando el ID de Arduino en el cual se toman
lecturas de presiones bajas a las proporcionadas por la prensa, ya que, la resoluciéon
en la escala de esta, no pueden obtener. Con el fin de obtener estos datos, se utilizd
un moédulo HX711 que tiene como funcién amplificar sefiales de salida de una galga
extensiométrica® de 50 kgf que se situd entre la prensa y uno de los pistones que
comprime el material de estudio. Las celdas de carga son transductores que
soportan cargas de compresion, tension y flexion, dando como resultado sefales
eléctricas proporcionales a la carga aplicada sobre ellas.

Existen diferentes tipos de celdas, como las de tipo hidraulico, neumatico y las
galgas extensiométricas, siendo estas ultimas las mas utilizadas por su precision,
durabilidad y facil adquisicion. La celda de carga 50 kg sen-10245 (Figura 14) es

una galga extensiométrica que tiene la capacidad de medir peso o fuerza y la
convierte en una sefal eléctrica.

5 Una galga extensiométrica o extensiémetro es un sensor que mide la deformacién, presion,
carga, par y posicion de determinado material.
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Figura 14. Transductor implementado para la lectura de bajas presiones bajas
respecto a las proporcionadas por la prensa. (a) Fotografia de la Celda de carga de

50 kg (sen-10245). (b) Pin out de la celda de carga.

Especificaciones y caracteristicas de la celda de carga:
e Voltaje de entrada: <10 V
e Peso: soporta 50 kg (110 libras) maximo.
e Material: aluminio.
e Temperatura de operacién: 0 a 50 °C.

Poder del regulador VSuUP I 1 . 16 I DVDD Poder digital
" Entrada de control de
Salida de control de 1 ;
BASE
regulador I | 2 15 I RATE veIOC|dagatI1i§:atos de
Potencia analégica AVDD : 3 14 :I N E/S de cristal y entrada de
| reloj externo
Entrada de control del ;
VFB
regulado I: 4 13 : XO E/S de cristal
Tierra analogica AGND | | 5 12 I DOUT  salida de datos en serie
Bypass de referencia | Apagado y entrada de
P VBG : G 11 | PD_SCK reloj en serei
E ) Entrada positiva del canal
ntrada negativa del canal INNA I 7 10 : INPB B
A
Entrada negativa del canal
Entrada posiiva del canal INPA : 8 q I INNB 9 B

Figura 15. Pines HX711.
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El chip HX711 posee internamente la electronica para la lectura del puente
Wheaststone formado en las celdas de carga extensiométricas y también un
convertidor A/D de precision de 24 bits que ha sido disefiado para basculas de
pesaje y aplicaciones de control industrial para interactuar directamente con un
sensor de puente [35].

Figura 16. Modulo HX711.

Tabla 2. Conexiones del médulo HX711 [35].

Pin Descripcion  Se conecta a Pin Color de
cable
E+ VoIt_aJe_c,Ie Celda de N/A Blanco
excitacion carga
E. VoIt_aJe_c,Ie Celda de N/A Negro
excitacion carga
A+ Amplificador + Celda de N/A Rojo
carga
A- Amplificador - Celda de N/A Amarillo
carga
DT Datos Arduino Al o D5 Rojo
SCK Serial Clock Arduino A0 o D6 Naranja
Vcc 27a55V Vce 5V Amarillo
GND Tierra del GND GND Azul
circuito

De acuerdo a la Tabla 2 se realiza la conexion que se puede evidenciar en la Figura
17. Se trabajo con un Arduino uno, con el fin de calibrar la celda de carga, para ello
se implementd un cédigo ID de Arduino el cual proporciona esta opcién y con ello
encontrar el factor de calibracion, para luego medir las presiones de manera
correcta.
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Figura 17. Esquema del circuito implementado para las mediciones de presion.

Para la obtencion del factor de calibracién, se trabajé con pesas de tarar o de
calibracién de balanzas de laboratorio, con el fin de obtener una mayor precision en
la obtencién del factor de calibracion. Se usaron pesas desde 1 g hasta 1 kg; se
tomé la de 1 kg, se calibro el sistema y posteriormente se fue corroborando la
precision del sistema con cada una de las pesas. Una vez realizado la calibracion
de la celda, se procedié a configurar una baquela que facilité las conexiones entre
los tres componentes que hacen parte del circuito.

Figura 18. Montaje del médulo HX711 y conectores para la celda y el Arduino.

Finalmente se tomaron datos cubriendo una parte del rango de medida que la
prensa por su resolucion de trabajo no puede proporcionar, de una manera
automatica en cuanto a la toma de datos de presion.
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A continuacion, se reportan los diferentes resultados obtenidos a partir tanto de las
caracterizaciones estructurales, como de las morfolégicas. Con lo anterior se
determind la calidad de material, respecto a otro tipo de técnicas de sintesis.
Ademas, como ya fue mencionado, se efectu6 un estudio de la respuesta eléctrica
del carbon tipo grafeno (CTG), el pirolizado y el grafito.

CAPITULO Il
RESULTADOS Y
ANALISIS
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» Analisis termogravimétrico (TGA)
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Figura 19. TGA de la cascarilla de café. Se observan tres regiones en las cuales
se dan las descomposiciones de la celulosa, hemicelulosa y la lignina, entre otros
componentes que posee la cascarilla de café.

Este método de analisis se implementé con el fin de conocer el contenido de
carbono no volatil en la cascarilla de café, y principalmente encontrar la temperatura
adecuada en la que se puede efectuar el proceso de pirdlisis. El potencial de
generacion de carbon vegetal o biocarbén obtenido a partir de la biomasa es de
gran interés partiendo de la cantidad de carbono que contenga.

En el grafico (Figura 19) se observa la descomposicion de la muestra, en las cuales
se revelaron tres regiones con pérdidas de masa acorde con la temperatura
suministrada. La regién | se relaciona con la perdida de agua, CO2, CO y otros
compuestos que poseen un bajo peso molecular; esta regibn se encuentra
delimitada entre la temperatura ambiente y temperaturas aproximadas a 200°C. En
la region Il la cual esta delimitada entre las temperaturas 200°C a 350°C, se da la
mayor pérdida de masa y esto se debe a la descomposiciéon de la celulosa,
hemicelulosa y una porcion de la lignina [36]. Por dltimo, esta la region Ill que
comprende temperaturas entre 435°C y 900°C exhibiendo menor pérdida de masa
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gue en las demas regiones y se relaciona con la carbonizacion de los compuestos
organicos, asi como la degradacion de la lignina presente. [36]

Estas etapas son comunes en procesos de degradacion de biomasa clasificandose
como: deshidratacion, desvolatilizacion y carbonizacién [37]. A altas temperaturas,
el proceso de descomposicion de los grupos oxigenados restantes se vuelve lento
formando redes de carbono mas estables [38]. Esta es una de las razones por la
cual se escogid una temperatura de 900° C con el fin de disociar la hemicelulosa la
cual se organiza molecularmente bajo una atmosfera de nitrégeno. Esta
temperatura es suficientemente alta para que ocurra este fendmeno en donde el
contenido mayoritario es carbono. El andlisis termogravimétrico indicO una
composicién de 18,58% de carbono fijo en la muestra llevada hasta 900 °C y
permitié identificar que a temperaturas superiores a los 700 °C la variacion en la
pérdida de masa del material era casi nula.

» Espectroscopia de infrarrojo IR

Con el analisis de los espectros infrarrojos se puede reconocer la presencia del tipo
de grupos funcionales presentes en los materiales sintetizados y de su alteracion
estructural provocada por la sintesis implementada. En la Figura 3.2 se muestran
los espectros de FT-IR del carbon pirolizado, del OG, CTG, grafito y de la cascarilla
de café que es el material precursor para el CTG.

En cuanto a la cascarilla de café es posible observar una banda alrededor de
3288,51 cm™, con una absorcién demasiado ancha debido a las mudltiples
frecuencias de absorcion de los enlaces O-H los cuales se solapan produciendo
este tipo de banda, alrededor de 1636,66 cm™ se asocia una banda al grupo
carbonilo (C=0) y en 1540,77 cm con una baja absorbancia debido a que no existe
un alto momento dipolar esta la banda de C=C. En 1236 cm™ y 1027 cm™ para la
vibracion C-O-C y la vibracion C-O-H. Ya en la region de la huella dactilar
comprendida desde 600 a 1400 cm aproximadamente, las bandas que aparecen
en esta region son el producto de varios tipos de vibraciones de enlace, por lo cual
a menudo es dificil de asignar su origen a una banda en particular. Ademas, estas
vibraciones en muchos de los casos originan una fuerte interaccién entre enlaces
vecinos, pero gracias a esta complejidad, cada muestra o material tendrd un muy
particular espectro [39].

Los espectros del pirolizado y el CTG se puede evidenciar la eliminacion de la banda
ancha, observada alrededor de 3288,51 cm™ y otros grupos funcionales que
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presentaba la cascarilla de café antes del tratamiento térmico realizado en el
proceso de pirolisis, esto se puede atribuir al proceso de deshidratacion de la
biomasa y la eliminacion de grupos hidroxilo, carboxilo entre otros, sin embargo,
permanece la banda de vibracién C=C entre 1500 y 1600 cm " con una absorcién
muy débil. En cuanto al CTG se observo que en su sintesis no quedaron residuos
de D-tirosina

El espectro FT-IR reportado de OG es consistente con otros espectros reportados
en otras investigaciones [40], [41]. La banda en 3129,92 cm ! corresponde a la
vibracion de tension y estiramiento de los enlaces O-H hidroxilo distribuidos sobre
los planos basales de las hojas. Una banda en 1694,18 cm ! corresponde a las
vibraciones de tensién y estiramiento de los grupos C=0 de los carbonilos y
carboxilos ubicados principalmente en los extremos de las hojas, las bandas
comprendidas entre 850,13 y 999,43 cm ! se le atribuyen a la vibracién de tensién
del grupo C-O-C epoxi, los cuales suelen estar ubicados sobre la superficie de las
hojas. A diferencia del pirolizado y el CTG la banda de arométicos C=C no se estable
debido a la presencia de grupos oxigenados adheridos durante el proceso de
oxidacion.

En todos los espectros es posible evidenciar una pequefia banda ente 2000 y 2500
cm denominada sefial residual del background. Desde hace tiempo y en funcién
de algunos equipos de computo modernos y acoplados con los espectrometros, el
background se resta autométicamente del espectro de la muestra eliminando asi la
interferencia natural o del medio ambiente que interactia con haz de infrarrojo en la
obtencién de un espectro FT-IR de una muestra. Dada la técnica implementada
(ATR) a menudo permanecen sefales del background, alrededor de 2300 cm*
(CO2) sobre todo en las muestras en polvo debido principalmente a que parte del
CO2 queda atrapado en algunas particulas de la muestra [39].
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Figura 3.2. comparativa de espectros de infrarrojos entre (a) Cascarilla de Cafe,
(b) Pirolizado, (c) carbdn tipo grafeno CTG, (d) Oxido de grafeno OG, (e) Grafito.

» Difraccion de Rayos X (DRX)

En la Figura 1Figura 20 se muestran los patrones de difraccion en polvo de los
materiales carbonosos. El difractograma del grafito (Figura 20c) presenta un Unico
pico muy estrecho alrededor de 26= 26,5° que corresponde al plano C (0 0 2). Esta
sefal indica la presencia de una estructura hexagonal tipica de los materiales

carbonoso [42].
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Figura 20. Comparativa de espectros de DRX entre (a) patron de difraccién de
OG, (b) patron de difraccion del carbén tipo grafeno CTG, (c) patrén de difraccion
del grafito.

El difractograma del 6xido de grafeno (Figura 20a) registra un pico aproximado a
20=11° lo que indica un aumento en la distancia interlaminar que es el doble del
CTG y del grafito (Tabla 3). Este aumento en la distancia interlaminar del OG es
atribuido a la insercion de los grupos funcionales en su estructura durante el proceso
de sintesis. Por ultimo, en el difractograma del CTG (Figura 20b) se observan picos
de difraccion similares a los que se encuentran en el grafito, pero con una anchura
considerablemente mayor y desplazadas hacia valores de 26 menores (26=22,30°),
lo que indica que se trata de un material poco cristalino y donde las laminas se
encuentran significativamente mas separadas, contemplando una distancia
interlaminar mayor a la del grafito.

Usando la ley de Bragg(Ecuacion 3.), se obtuvo la distancia interlaminar y a partir
de la ecuacion de Scherrer (Ecuacién 2.), se calculé el tamafio del cristal (D),
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teniendo en cuenta la forma y posicion del pico principal denotados anteriormente.
También se obtuvo un aproximado de numero de capas presentes en los materiales
tratados mediante una relacion del cristal y la distancia interlaminar (D/d).

En la Tabla 3 se puede evidenciar las caracteristicas estructurales del carbon tipo
grafeno en contraste con otros materiales al6tropos de carbono, como el grafito.

Tabla 3: Caracteristicas de los materiales obtenidas a partir de los difractogramas
de rayos X.

. Distancia interlaminar Tamano de cristal Numero de
material
(nm) (nm) capas
oG 0,8 2,89 4
CTG 0,4 0,88 ~2
Grafito 0,34 38,67 115

Durante el procesos térmicos, la biomasa sufre procesos de grafitizacion [43], se
espera que en el patron de difraccion del CTG se observe una alta cristalinidad (al
igual que en el patron DRX del grafito), sin embargo, como se observa en Figura
20c, el material tiene un bajo grado de cristalinidad, lo que conlleva a pensar que el
grado de grafitizacion no es muy alto. De acuerdo a la Tabla 3, el nimero de laminas
obtenidas del CTG es menor respecto al OG y al grafito, y esto debido a la
interaccion 1-11 con la tirosina en el proceso de sintesis, ya que esta permite un
aumento en la distancia interlaminar dentro de la estructura del pirolizado facilitando
la exfoliacion de cada una de las laminas del CTG mediante el proceso de
ultrasonido.

» Espectroscopia Raman

La espectroscopia Raman se empleé como técnica complementaria a los resultados
arrojados por el FTIR y el DRX. Es una prueba directa y no destructiva que sirve
para describir la estructura y la calidad de los materiales de carbono [44], con esta
técnica es posible verificar los defectos en un material determinado y el nimero de
estos.

En la Figura 21.4 se observa el espectro Raman de las muestras obtenidas, como
se observa, se detectan tres bandas caracteristicas de los materiales carbonosos,
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las bandas G, Dy 2D, que varian la forma, posicion e intensidad, segun la estructura

correspondiente al material [45].
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Figura 21.4. Espectro Raman con indicacion de la asignacion de las bandas. (a)
Espectro Raman del éxido de grafeno OG, (b) Espectro Raman del carbon tipo
grafeno CTG.

En materiales con estructura similar al grafito y el grafeno, las bandas G, D y 2D
suelen estar aproximadamente ubicadas a 1580 cm™ , 1350 cm® y 2700 cm,
respectivamente[46]. Es conocido que la anchura y simetria de la banda 2D esta
relacionada con el nUmero de capas apiladas que posee la muestra. Por otro lado,
la banda G se puede asociar a la tension vibracional o con los modos de vibracion
longitudinales presentes en la red bidimensional del carbon tipo grafeno. Por dltimo
la banda D es una transicién prohibida en Raman y se encuentra relacionada a los
carbonos con hibridaciéon sp® que forman parte de los defectos o algin tipo de
simetria en la red[5][17].

Para el espectro del CTG (Figura 21.4b), la intensidad del pico G respecto al pico D

da una indicacion cuantitativa de la proporcion de defectos en el material y de su
grado de cristalinidad[47].
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Tabla 4: Valores de intensidades de las bandas D, Gy 2D parael OGy CTG.

Desplazamiento Raman

Muestra Banda D Banda G In/le lon/lc
oG 1346,56 1596,91 0,88 0,33
CTG 1343,70 1595,37 0,70 0,26

En cuanto al orden y calidad de las estructuras grafénicas, se ha demostrado que
hay una relacién entre la intensidad de la banda D (Ip) y de la banda (lg), Io/ls, ya
que la aparicién e intensidad de la banda D es inducida por el nivel de desorden en
la estructura o los defectos en el material [48][49]. Cuando se encuentra la presencia
del pico D se tienen en la estructura enlaces quimicos que pueden ser residuos de
los métodos de sintesis, pero la ausencia de la banda D habla de una alta pureza,
calidad y cristalinidad del grafeno, por lo anterior se tendria que la relacion entre
In/le, tendria una tendencia a un valor aproximado a cero. En cuanto a nuestros
resultados Tabla 4, se tiene que hay cierto orden en la estructura del material y
caracteristicas similares al grafeno puro, pero la presencia del pico D, demuestra y
corrobora lo dicho en el analisis de Difraccion de Rayos X y es que no es totalmente
puro y cristalino, con un porcentaje bajo de grafitizacion y posee defectos en su
estructura, tal fendmeno se puede adjudicar a al método de sintesis implementado.
Pero en comparacién con el espectro Raman del OG (Figura 21.4a) hay mayor
orden en la estructura, dado que no hay grupos funcionales que la modifiquen y
creen defectos en ella, puesto que el OG se describe como una forma oxidada del
grafeno que esta decorada en su mayoria por grupos funcionales hidroxilo y epoxi
distribuidos al azar en la red hexagonal de los &tomos de carbono y adicionalmente
por grupos carboxilo situados en los bordes de las hojas [34].

Los cambios en la banda 2D se presentan por interaccion de los electrones en el
apilamiento de los carbonos sp? [50]. Es decir, la relacién existente entre la
intensidad relativa de 2D a G se puede utilizar para caracterizar el apilamiento y
numero de capas de grafeno, por lo que un mayor apilamiento de capas aumentaria
la intensidad de la banda 2D. De este modo existen estudios los cuales aseguran
gue una relacion entre lz2o/lc menor a 1, da indicios que existen de 2 a 10 capas
atomicas[51][52]. Los resultados de I2p/lc obtenidos del material CTG tiene un valor
de 0,26, valor que de acuerdo con el nimero de capas se puede relacionar con el
tratamiento de datos obtenidos mediante la caracterizacion DRX y da indicios que
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se trata de CTG de pocas capas. Los resultados de DRX y Espectroscopia Raman
proporcionaron una evidencia concluyente del tipo de estructura y calidad que tienen
las hojas de CTG derivadas de la cascarilla de café, se deben tener ciertas
consideraciones en su sintesis, pero se obtuvo un material con caracteristicas muy
favorables y escalables respecto a su calidad.

» Microscopia Electronica de Barrido SEM

La microscopia electronica de barrido se emple6 como técnica para conocer la
morfologia del CTG sintetizado a partir de procedimiento de pirélisis de la cascarilla
del café.

; P S =
20pm EHT=2000 4V Signal A= SE1 Date 25 Feb 2021 e 20pm ERT=2000KV Signal A= SE1 Date :25 Feb 2021 =
[ WD = 85mm Fill= 19004 Mag= 201KX WD = 80 mm Fil= 1900A Mag= 400KX

a b

EMT = 20,00V Signal A = NTS BSD Date 25 Feb 2021 [N 100 EHT 720,00 &/ Signal A= NTS BSD Date 125 Fas 2021
WOD= 80 mm Fill= 1.900A Mag= 201KX — WO = 9.5mm Fil | = 19004 Mag= 500X

() (d)

Figura 22. Imagenes obtenidas de la caracterizacion morfoldégica mediante
Microscopia Electronica de Barrido de las muestras de CTG. (a) 20 um y mag=
2.01 KX, (b) 20 um y mag=4 KX, (c) 20 um y mag=2.01 K X, (d) 100 pm y
mag=500 X

En las Figura 22a y Figura 22b se observa cada una de las capas de CTG que
posee el material y su distribucion como tal, también es posible observar algunos
defectos los cuales aseguran la rapida transferencia de calor durante la pirélisis y la
capa delgada se considera probablemente como la superficie creciente del grafeno
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[3]. Las ondulaciones y arrugas en el borde de cada una de las laminas son
caracteristicas de las hojas de grafeno. En las Figura 22c y Figura 22d es posible
verificar la formacion de laminas de diferentes tamafios grosores, que contienen en
su estructura las laminas CTG.

Figura 23.6. Imagenes obtenidas de la caracterizacion morfolégica mediante
Microscopia Electronica de Barrido de las muestras del pirolizado. 30 um

En la Figura 23.6 se observan las laminas de grafeno de la muestra del pirolizado.
También es posible observar que el pirolizado posee “arrugas” y ondulaciones que
son caracteristicas del grafeno.

1.1. Microscopia Electronica de Transmision (TEM)

Esta fue una de las técnicas que se implement6 para realizar el estudio morfolégico
del material sintetizado. ya que se obtuvieron resultados interesantes en cuanto al
namero de laminas y la formacion de estas por parte de las técnicas de DRX y
Espectroscopia Raman, es por esto que el material denominado CTG es el material
principal a analizar con esta técnica.

Las imagenes TEM en la Figura 24a y Figura 24b de CTG derivado de la cascarilla
de café confirma la estructura de las laminas de grafeno, en ellas se puede observar
la formacion de algunas de ellas, cabe resaltar que no se puede determinar a simple
vista el nimero de laminas, pero si de la formacion de estas.
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(b)
Figura 24. Imagenes obtenidas de la caracterizaciéon morfolégica mediante
Microscopia Electronica de Transmision TEM. (a) 1 um == (b) 500 nm =

Una vez fueron estudiadas las propiedades fisicoquimicas del material, donde se
resalta que efectivamente se obtuvo un material tipo grafeno a partir de la pirdlisis
de la cascarilla de café, se procede a realizar la caracterizacién eléctrica del
material.

> CARACTERIZACION ELECTRICA

El grafeno es un material que pertenece a un extenso grupo de materiales
bidimensionales, también es el mas estudiado de manera tedrica y practica, por las
propiedades inusuales que presenta. Particularmente se posiciona en los primeros
lugares en el estudio y busqueda de materiales con nuevas propiedades y
aplicaciones, unas de las propiedades que mas atraccion tiene es la eléctrica y
electronica las cuales cual puede variar dependiendo de su dimensionalidad o
partiendo del nimero de capas con las que se esté trabajando. De acuerdo con lo
reportado en la literatura [53], la conductividad eléctrica del grafeno monocapa es
excelente, sin embargo la mayoria de los métodos implementados para su sintesis
s6lo puede producir grafeno de pocas capas con un gran espacio interlaminar y una
baja grafitizacion, disminuyendo asi su capacidad de conductividad; sin embargo,
existen factores que pueden favorecer la conductividad del material, tales como su
organizacién estructural y su calidad. (DRX).
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Dos de las propiedades mas atractivas del grafeno son la eléctrica y la electronica,
ya que pueden variar tanto por el tipo de dimensionalidad del material como por el
namero de capas con las que se esté trabajando.

De acuerdo con las diferencias fisicoquimicas encontradas en los materiales
estudiados, es de esperar que sus caracteristicas eléctricas sean significativamente
distintas; para corroborar esta afirmacion, se hizo caracterizacion eléctrica a los tres
materiales en estudio: grafito, pirolizado y CTG. Para ello, cantidades de 100, 200 y
300 mg fueron sometidas a presiones entre 0 y 3 TON con el fin de observar
cambios en su conduccion eléctrica.

La Figura 25 muestra los cambios de corriente eléctrica respecto a la presion
aplicada, de acuerdo a lo descrito en el apartado experimental. En la Figura 25a se
trabajé con 100mg y en la Figura 25b, con 200 mg. Como se observa, el
comportamiento de | vs P es similar, disminuyendo la corriente maxima cuando se
aumenta la cantidad del material (Figura 25b).

704 b

60 4 b
509 —=—100CTG 1
g —e— 100 grafito
E 40 / —4—100 pirolizado b
E /
hd o o
@ 30
o
© 204 b

10 b

0 T T T T T T T
0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0
PRESION (TON)
(a)
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Figura 25. Curvas de corriente vs presion con distintos materiales. a) Curva de
corriente vs presién con 100 mg de cada muestra. b) Curva de corriente vs
presién con 200 mg de cada muestra.

Los tres materiales tuvieron un comportamiento similar: presentan una fuerte
variacion eléctrica cuando se presiona de 0 a 0,25 toneladas, siendo que la corriente
aumenta hasta un maximo, a partir del cual se mantiene constante a pesar del
aumento de presion. Lo anterior se explica con la Figura 26 y la (Ecuacion 4).

/p
; \/
L ; L= Longitud
E A= area de la seccion
v \/

Figura 26. Diagrama de un conductor cilindrico.

L Ecuacion 4

Esta ecuacion relaciona la resistencia eléctrica de un material con su resistividad y
sus caracteristicas geométrica, siendo p la resistividad del material, L la longitud
gue en este caso es el material que varia al ser presionado o al utilizar diferentes
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cantidades de material (Figura 26) y es proporcional al cambio de la resistencia
eléctrica y A el area de la seccidon que se mantiene fija debido a la estructura del
troquel (2,01 cm?).

Respecto a la corriente maxima obtenida, se observa que existe una mayor
conduccion en los materiales obtenidos a partir de la cascarilla de café (para 100
mg, CTG: 70 mA vy pirolizado: 65 mA), que la presentada por el grafito comercial
(para 100 mg se obtuvieron 60 mA). Lo anterior puede ser soportado a partir del
namero de capas (laminas) apiladas en cada material: en el CTG se tiene
aproximadamente 2 capas (Tabla 3), en el pirolizado se observan la formacion de
pocas capas (Figura 23.6), mientras que para el grafito se calcularon 115 capas
(Tabla 3). Teniendo en cuenta que una de las caracteristicas del grafeno es que es
muy buen conductor dependiendo del nimero de capas y del tipo de apilamiento de
estas, se refuerza la anterior hipotesis.

No obstante, lo anterior, el vinculo “numero de capas — grado de conduccion” no es
determinante, ya que el OG también posee pocas capas (en comparacion con el
grafito), pero es de naturaleza eléctricamente aislante, lo que se le adjudica a la
cantidad de grupos funcionales presentes en su estructura [34]. También el grado
de calidad y orden en la estructura, juega un papel importante en cuanto a la
conduccion eléctrica de los materiales; El CTG posee un grado de desorden o
defectos en la estructura, pero no han presentado gran relevancia respecto a su
conduccion eléctrica.
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Figura 3.10. Curva de Corriente vs Presion con distintas cantidades de CTG.
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En la Figura 3.10 se observan los cambios de resistencia eléctrica del CTG
partiendo de la cantidad de material utilizada para cada y de la presion aplicada.
Con 100 mg se obtuvieron cerca de 70 mA, con 200 mg se obtuvieron 65 mA y por
altimo, con 300 mg se obtuvieron ~62 mA. Estos resultados afirman lo dicho
respecto a la Figura 26 y la (Ecuacion 4.

Con el fin de tener una lectura mas fina de la presion ejercida sobre las muestras, y
poder tomar datos en el rango del cambio abrupto de corriente, se implementé al
sistema de medicion la celda de carga descripta en el capitulo Il. Esta celda tal como
se explico, tiene un rango de medida que proporciona una resolucién de 0 a 0,005
toneladas. Con esta nueva escala de medidas, se obtuvieron los resultados
reportados en la Figura 27 y Figura 28

En la Figura 27 se observan implicitamente los cambios de resistencia eléctrica del
CTG partiendo de la cantidad de material al igual que en la Figura 3.10 pero en el
rango detallado anteriormente. Esto con el fin de verificar las variaciones eléctricas
que posee el material a presiones bajas relativamente respecto a las
proporcionadas por el rango que posee la prensa.
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Figura 27. Corriente vs Presion con distintas cantidades de CTG, medidas en
un rango de 0 a 0,04 TON gracias a la implementacion de la celda de carga.

En la Figura 28 se observa que el material posee una tendencia lineal al variar el
voltaje, es decir, tiene un comportamiento como material 6hmico (se establece el
voltaje en el eje Y con el fin de obtener el valor de la pendiente directamente
relacionada con la resistencia eléctrica); el valor de la resistencia para cada una de
las pruebas se puede observar en la jError! No se encuentra el origen de la
referencia., respectivamente estos valores pueden disminuir hasta un determinado
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limite que se ha descrito en las Figura 25 en donde el material alcanza un valor de
corriente fijo, lo que indica que no hay variaciones fisicas, como las descritas por la
(Ecuacion 4, por tanto este sera el limite al cual podra disminuir la resistencia
eléctrica del CTG.

10 T T T T T T T T T T

E quation y=a+b'x
0,84 R Weight No Weighting
Residual Sum of 0,00174 0,00218 0,00556
Squares
0,64 b Pearson'sr 0,09399 099854 0,99605
S Adj R-Square 0,99773 0,99671 0,99114
:ﬁ; 041 ] Value Standard Error
s Intercept -0,0189 0,00897
> —=— 0,02 TON Slope 007133 0,00113
02 —e—0,03TON ] _ Intercept -0,02514 0,01039
—4—0,04TON Voltaje Slope 0,05949 0,00114
Intercept -0,03313 0,01744
0,0 b Slope 0,0492 0,00155
T ——

Corriente (MmA)

Figura 28. Voltaje vs corriente con 100mg de CTG a diferentes presiones y
datos obtenidos de la linealizacién, que proporcionan los valores de resistencia
eléctrica.

Tabla 5: Valores de resistencia eléctrica a presiones constantes, proporcionados
por V vs I.

Presiéon (TON) Resistencia eléctrica (Q) + 2.00
0,02 71,03
0,03 59,49
0,04 49,2

También es pertinente calcular la densidad de corriente admitida en el limite
maximo. La densidad de corriente se define como la relacion que hay entre la
intensidad de corriente que atraviesa una determinada superficie y el area de dicha
superficie. Es decir:

(Ecuacion 5)

1
/=3

Tabla 6: Densidad de corriente eléctrica.

Cantidad de Densidad de corriente (A/m?)
material (mg) CTG Pirolizado Grafito
100 3,51 3,18 2,99
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200 3,33 2,84 2,49

La densidad de corriente mide la cantidad de movimiento de cargas, es decir,
cuantas mas cargas, mayor sera la densidad de corriente y cuanto mas rapido se
muevan, mayor sera la densidad. En cuanto al CTG es posible observar (Tabla 6)
que hay una mayor cantidad de cargas en movimiento y con una velocidad mayor
gue en los demas materiales estudiados. La estructura del grafeno bicapa y
monocapa permite el transporte de electrones a altas velocidades o transporte
balistico de electrones, los cuales son dispersados sin ninguna colision entre ello,
significando mayor velocidad de transporte de cargas con una menor energia
requerida [54].

De acuerdo con los resultados, se espera que los materiales derivados de la
cascarilla de café puedan ser adaptados a diferentes requerimientos. De la
comparacion de su respuesta eléctrica con la del grafito (material conocido por tener
excelentes propiedades conductoras) se puede afirmar que los resultados son
satisfactorios. Con base en lo anterior se pueden realizar estudios en posibles
aplicaciones como la mezcla del polvo del CTG con plasticos produciendo
materiales conductores de electricidad a bajos costos con gran variedad de
implementaciones, también est4 el uso en baterias eléctricas, dada su alta
conduccién eléctrica y una relacion superficie y volumen que puede conducir a una
mejora en la eficacia de las baterias.
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CONCLUSIONES

El grafeno presenta un gran potencial en diversas aplicaciones, no obstante ha sido
necesario establecer procedimientos que permitan su sintesis a nivel industrial con
un numero de defectos muchos menores a lo que tienen lugar en la actualidad, asi
como un mayor control de sus modificaciones, sobre todo la que se usa para oxidar
el grafeno, ya que el grado de oxidacion, los defectos y los grupos funcionales
generados se pueden considerar como variables, lo cual puede jugar un papel muy
importante en la reproducibilidad de sus distintas aplicaciones. Sin importar en qué
tipo de aplicacion se desee implementar el grafeno, esté sigue presentando
problemas de reproducibilidad, dicho problemética es uno de los temas de gran
interés a nivel industrial e investigativo, a pesar de que actualmente se estén
invirtiendo grandes cantidades de dinero en la produccion de grafeno mediante el
proceso de CVD. De acuerdo a lo anterior, hemos demostrado un método sencillo,
novedoso y amigable con el medio ambiente para sintetizar hojas de grafeno de
buena calidad y a un bajo costo de produccién respecto a otro tipo de técnicas.
Partiendo de la cascarilla de café mediante un proceso combinado entre pirdlisis y
un tratamiento quimico con un agente dispersante de base biol6gica como la D-
tirosina a través de la interaccién 1r-1r en cloroformo, es posible preparar un buen
porcentaje de grafeno de pocas capas. Los resultados de TGA demuestran la
descomposicion de grupos funcionales que componen la cascarilla de café, dando
lugar a la formacion de redes de carbono, esto se comprob6é mediante la
Espectroscopia Infrarrojo en donde se observa que en el CTG vy el pirolizado no
poseen grupos funcionales como hidroxilo o carboxilo, lo cual, hace referencia a que
la modificacion atmosférica durante el proceso de pirdlisis fue eficiente.

La caracterizacion estructural y morfologica del CTG demuestran que se obtuvo un
material con caracteristicas similares a las del grafeno, los resultados mostrados
(Figura 24) confirman la formacion de pocas capas de grafeno con una estimacion
aproximada de 2 capas (Tabla 3). Pese a que existen ciertos defectos en la
estructura del CTG indicando que se debe mejorar ciertos aspectos en su sintesis
los resultados demostraron la posibilidad de obtener grafeno directamente de
residuos de la industria del café y su preparacién a gran escala puede ser posible.

Respecto a la caracterizacion eléctrica, se ha demostrado que es un material con
buenas capacidades conductoras, debido a su similitud al grafeno puro y a las pocas
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capas que posee el material, lo cual facilita el transporte de cargas al estar sometido
a un determinado potencial eléctrico. También es notorio que es un material que es
muy sensible a cualquier cambio que ocurra, en este caso se ha demostrado que al
minimo cambio de presidn que se tenga, varia sus propiedades conductoras, dando
lugar a posibles aplicaciones que lo requieran esta cualidad.
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Consideraciones

Generalmente los métodos ascendentes como el CVD son de mayor control
sobre el producto a obtener, pero el método implementado en este trabajo ha
dado resultados que requieren total atencidn y la evaluacion de diferentes
estudios que dan una mayor perspectiva del tipo de material obtenido.
Existen diferentes tipos de parametros a la hora de realizar el proceso de
pirolisis y el manejo de la biomasa, por tanto, es de gran importancia
investigar mas sobre estos dos temas con el fin de generar un conocimiento
general a cerca del producto obtenido.

En cuanto al uso de la celda de carga, se debe tener en cuenta todos los
pardmetros de accion que esta tiene, asi como su calibracion con el fin de
obtener datos con mayor precision. El Arduino es una herramienta que es
muy versatil y ayuda a realizar montajes los cuales requieren algo de
automatizacion, lo que se debe tener en cuenta es que tipos de dispositivos
gueremos trabajar y como los queremos implementar.
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Anexos

1.2. Divulgacion cientifica

Este trabajo ha sido presentado en el XV encuentro de semilleros de investigacion.

ENCUENTRO EDESI 2021

Departamental de Semilleros Fortl
. .z e )
de Investigacion

La Red Colombiana de Semilleros de Investigacion — RedCOLSI
Nodo Cauca

Hace constar que:
ANDRES FELIPE PACHECO PACHECO
Participo como PONENTE con el trabajo titulado:
OBTENCION DE CARBON TIPO GRAFENO A PARTIR DE PIROLISIS DE BIOMASA Y SU CARACTERIZACION ELECTRICA

en el XV ENCUENTRO DEPARTAMENTAL DE SEMILLEROS DE INVESTIGACION — EDESI 2021 desarrollado de forma virtual del 8 al 10 de septiembre de 2021 por el SENA
Regional Cauca como sede anfitriona.

W Boretn A

CONCEPCION BARREDA RAMIREZ
Coordinadora RedCOLSI Nodo Cauca
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1.3. Cddigo de calibracion de celda de carga de 50 kg (sen-10245).
Arduino pin 6 -> HX711 CLK
Arduino pin 5 -> HX711 DOUT
Arduino pin 5V -> HX711 VCC
Arduino pin GND -> HX711 GND
*/
#include "HX711.h"
HX711 scale(5, 6);

float calibration_factor = 48100; // this calibration factor is adjusted according
to my load cell
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float units;
float ounces;

void setup() {
Serial.begin(9600);

/I Serial.printin("HX711 calibration sketch");

/I Serial.printin("Remove all weight from scale");
//Serial.printin("After readings begin, place known weight on scale");
//Serial.printin("Press + or a to increase calibration factor");

/I Serial.printin("Press - or z to decrease calibration factor");

scale.set_scale();
scale.tare(); //Reset the scale to 0

long zero_factor = scale.read_average(); //Get a baseline reading

/I Serial.print("Zero factor: "); //This can be used to remove the need to tare
the scale. Useful in permanent scale projects.

/I Serial.printin(zero_factor);

}
void loop() {

scale.set_scale(calibration_factor); //Adjust to this calibration factor

/I Serial.print("Reading: ");
units = scale.get_units(), 10;

if (units < 0)
{

units = 0.00;
}

ounces = units * 0.035274,
Serial.print(units);

/I Serial.print(" kg");

Il Serial.print(" calibration_factor: ");
Il Serial.print(calibration_factor);
Serial.printin();

delay(100);

if(Serial.available())
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char temp = Serial.read();

if(temp =="+'|| temp =='a")
calibration_factor +=1;

else if(temp =="-'|| temp =="'2")
calibration_factor -= 1,
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