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1) Objetivo general

Preparar grafenos empleando diferentes métodos. Caracterizarlos desde el punto de vista de
sus propiedades fisicoquimicas, y estudiar su comportamiento electroquimico como
electrodos de supercondensadores.

Objetivo especifico 1:
Preparar grafeno por exfoliacion mecéanica de grafito, en mezcla agua/acetona, por
tratamiento de dicha solucion en ultrasonido durante 4 horas.

Objetivo especifico 2:

Preparar grafeno mediante exfoliacion quimica de grafito, a través de la sintesis de
oxido de grafeno y posterior reduccion con acido ascérbico en medio acuoso y
organico.

Objetivo especifico 3:

Caracterizar los grafenos obtenidos mediante andlisis textural, andlisis elemental,
microscopia electrénica de transmision (TEM), difraccion de rayos X (DRX),
espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FTIR) y andlisis
termogravimétrico (TG).

Objetivo especifico 4:
Caracterizar los grafenos obtenidos como material activo de electrodos de
supercondensadores.




2) Principales actividades desarrolladas en el marco del proyecto

Planificacion y revision bibliografica

En el periodo comprendido entre marzo y abril de 2015, se realiz6 una revision
bibliografica del estado del arte en la preparacién de grafeno. A partir de esta
revision, y teniendo en cuenta la disponibilidad de equipamientos y materiales en la
Catedra de Fisicoquimica y en la Facultad de Quimica, se definieron los
procedimientos experimentales en forma detallada para cumplir con los objetivos
especificos 1y 2 del proyecto.

Compra de materiales

Segun los procedimientos establecidos en la planificacion, se procedié al encargo de
los reactivos quimicos y otros insumos necesarios para llevar a cabo las diferentes
experiencias.

Preparacion de grafeno por dos métodos diferentes

Previo a los dos métodos de preparacion de grafeno se realiz6 un tratamiento
térmico al grafito pristino con el fin de favorecer la exfoliacion llevada a cabo
posteriormente. Luego se procedié con la preparacién de grafeno de la siguiente
forma:
> La primera via de obtencion de grafeno fue por exfoliacién de grafito en un
medio acuoso. Para ello se realizé una suspension del grafito tratado
térmicamente en acetona/agua a la cual se le realizo un bafio de ultrasonido.
Posteriormente, mediante centrifugado y secado se obtuvo el material de
grafeno.
> La segunda via por la cual se buscO obtener grafeno fue por exfoliacion
quimica. Este procedimiento consisti6 en oxidar grafito por un método de
Hummers modificado y posteriormente reducirlo con &cido ascérbico.

Caracterizacion de los materiales obtenidos

Con el fin de confirmar la obtencién de grafeno, y evaluar la calidad de estos, los
materiales obtenidos fueron caracterizados mediante espectroscopia Raman,
microscopia electrénica de barrido (SEM), microscopia electrénica de transmision de
alta resolucién (HRTEM).

Caracterizaciéon del material como electrodo de supercondensador

Finalmente se realizaron voltametrias ciclicas y curvas galvanostaticas de carga-
descarga en una celda de tres electrodos utilizando electrolito &acido, en la cual el
electrodo de trabajo estaba conformado por el mejor grafeno obtenido. Con estas
mediciones obtuvimos valores de la capacidad eléctrica especifica del material.



3) Cronograma de ejecucion del proyecto

El cronograma establecido en el proyecto se cumplié casi en su totalidad. Se realizaron
experiencias de obtencién de grafeno mediante los diferentes procedimientos especificados
en los objetivos del proyecto. Posteriormente, los materiales grafénicos obtenidos mediante
exfoliaciébn mecanica fueron caracterizados adecuadamente segun lo previamente detallado.
El principal inconveniente durante la ejecucion del proyecto ha sido la compra de algunos
reactivos que no se encontraban en plaza, por lo que se debi6 contactar a los proveedores y
aguardar su importacion, con el inconveniente extra de que algunos productos requirieron
importacion de caracter especial. Este atraso afectd especialmente a la preparacion de
grafeno mediante la exfoliacion quimica de grafito. Esto determind que se realizaran pocas
experiencias las cuales no dieron como resultado un grafeno de una calidad minima como
para que ameritara una profundizacién en la caracterizacion de los materiales obtenidos por
esta via. Por ello, no fueron realizadas las caracterizaciones mediante DRX, FTIR y TG las
cuales estaban previstas para este tipo de muestra.

A raiz de estos inconvenientes se optd por hacer realizar otras experiencias no planificadas
en mediante la via de exfoliacion mecénica de grafito y se priorizd la caracterizacion
mediante espectroscopia Raman, TEM y SEM.

Por altimo, para evaluar los materiales obtenidos en cuanto a su comportamiento como
electrodo de supercondensadores, se prepararon electrodos con el mejor grafeno obtenido
y se realizaron algunos ensayos electroquimicos. Sin embargo, no alcanzé el tiempo para
poder caracterizar el material en forma adecuada. En especial, no fue posible determinar
valores definitivos y confiables de la capacidad eléctrica especifica del material.



4) Resultados Obtenidos

El resultado de mayor importancia para el proyecto fue la obtencién de grafeno por
el método de exfoliacion mecénica de grafito por ultrasonido. Mediante la espectroscopia
Raman se pudo determinar cual de las muestras fue la mejor, observandose en esta la
presencia de grafenos monocapa, bicapa y multicapa con un bajo porcentaje de defectos.
Posteriormente se realizaron microscopias SEM y TEM donde se observo la heterogeneidad de
la muestra y las caracteristicas de algunas ldminas multicapa de grafeno.

Con estos resultados a la vista y considerando las distintas variables utilizadas, se
pudo determinar y concluir en un procedimiento experimental mejorado para la preparacion
de grafeno por medio de exfoliacion de grafito en una fase liquida.

Sin embargo, para el segundo método de preparacién de grafeno el cual consistié en
la exfoliacion quimica de grafito - es decir oxidacion y reduccion del mismo que trae como
consecuencia la separaciéon de sus capas y la obtencion de grafeno - no se obtuvieron los
resultados esperados. Interpretando los espectros Raman del material obtenido por este
camino descartamos la presencia de grafeno en dicho material. Probablemente no se obtuvo
un resultado satisfactorio debido a errores cometidos en el procedimiento experimental, el
cual resulto ser de notoria complejidad para el equipo.

Por ultimo, se realizaron algunas caracterizaciones electroquimicas (ciclovoltametria y
curvas de carga y descarga) al grafeno obtenido por la primera de las dos vias de
preparacion. La finalidad de estas caracterizaciones fueron la de obtener valores de
capacidad eléctrica especifica a diferentes corrientes, para el mejor grafeno obtenido. Esto
no se pudo concretar en forma adecuada por lo que no se puedo obtener valores confiables,
debido a los motivos que se comentaran en el item 6 de este informe.



5) Difusién del trabajo realizado

6)

Los resultados parciales del proyecto fueron presentados en el 4° Encuentro Nacional de
Quimica (ENAQUI4), llevado a cabo los dias 4, 5y 6 de noviembre de 2015 en el Complejo
Torre de las Comunicaciones, Montevideo, Uruguay.

Para la presentacién de los resultados obtenidos hasta ese momento, se desarroll6 e
imprimi6 un poster, el cual fue presentado por los integrantes del proyecto en el primer dia
de dicho evento.

Dificultades en el desarrollo del proyecto

El principal inconveniente durante la ejecucion del proyecto ha sido la compra de algunos
reactivos que no se encontraban en plaza, por lo que se debid contactar a los proveedores y
aguardar su importacion, con el inconveniente extra de que algunos productos requirieron
importacion de caracter especial. Esto afectd especialmente a la sintesis de grafeno
mediante la via de exfoliacion quimica ya que falté tiempo para realizar las experiencias
suficientes para obtener un grafeno adecuado mediante esta via.

Ademas, este tipo de preparaciéon conlleva una larga y dificultosa manipulacion (involucra
acidos, agentes oxidantes fuertes, temperatura controlada, etc.). Por tanto, s6lo se
pudieron realizar dos ensayos de preparacion por esta via. En la segunda instancia de
produccion, se logré6 obtener un material final, pero tal como se constaté en la
caracterizacion Raman del mismo, el resultado obtenido no fue el esperado.

Por altimo, el montaje de nuestras muestras en el dispositivo para realizar las medidas
electroquimicas presentd una dificultad imprevista, la cual no se pudo solucionar en el
escaso tiempo que finalmente se dispuso para estas caracterizaciones electroquimicas.

7) Sugerencias/Comentarios para futuras ediciones del Programa

Se sugiere una dinamizacién del programa; una reduccién en los tiempos de evaluacion para
la aceptacion e inicio del programa, y de la duracion del mismo. En esta linea, se plantea la
sugerencia de la realizacion de llamados semestrales para proyectos de menor porte, pero
gue se posibilite la continuidad de la investigacion habilitando una segunda participacion
para el equipo de trabajo.



8) Resumen publicable:
Preparacion y caracterizacion de grafeno para electrodos de supercondensadores

Servicio: Facultad de Quimica
Integrantes: Martin Braganca, Santiago Pérez Yy Mauricio Vique
Docente Orientador: Andrés Cufia Suarez

Desde su primera sintesis en 2004, el grafeno ha despertado gran interés en la comunidad
cientifica debido a su elevada conductividad eléctrica y sus excelentes propiedades
mecénicas. Sus aplicaciones varian desde la electrénica hasta la medicina, pasando por la
generacién fotovoltaica y el almacenamiento de energia, entre otras.

El presente trabajo se centrd especificamente en la preparacion de grafeno para su uso
como electrodo de supercondensadores (dispositivo alternativo a las baterias para el
almacenamiento de energia eléctrica). Se prepard y caracterizé grafeno mediante dos
métodos diferentes, exfoliacion mecanica de grafito con ultrasonido y exfoliacién quimica
de grafito mediante el uso de agentes intercaladores.

Los materiales fueron preparados en la Catedra de Fisicoquimica de la Facultad de Quimica
y luego fueron caracterizados mediante microscopia electrénica de barrido (Facultad de
Ciencias), microscopia electrénica de transmision de alta resolucion (Centro Universitario
Regional Este, sede Rocha) y mediante espectroscopia Raman (Polo tecnolégico de Pando).
Los resultados de estas caracterizaciones confirmaron la obtencién de grafeno de alta
calidad por el método de exfoliacion mecénica de grafito. Las experiencias realizadas para
la preparacion de grafeno mediante la exfoliacion quimica de grafito no dieron buenos
resultados. Aunque se realizaron algunos ensayos electroquimicos tendientes a evaluar el
mejor grafeno obtenido como electrodo de supercondensadores, en esta ocasién no se
consiguié completar adecuadamente esta caracterizacion. Trabajos futuros se focalizarén en
la concrecidén de esta actividad.



9) En la siguiente tabla ingrese la informacion solicitada en relacién a los equipos y la
bibliografia adquiridos con fondos del PAIE. Recuerde que debe entregar todos los items
adquiridos en los dos rubros antes mencionados, para que éstos formen parte del acervo de
su institucion y puedan ser utilizados por equipos financiados en posteriores ediciones de
este programa.

EQUIPOS

cantidad |item - descripcion

Comentario: No se adquirieron equipos o material bibliografico.
La financiacion otorgada por la CSIC ha sido utilizada en su
totalidad para la compra de productos quimicos e insumos de
laboratorio.

FIRMA DEL ESTUDIANTE RESPONSABLE

Comentarios del docente orientador:

El desempefio del equipo de estudiantes ha sido excelente. Los estudiantes se dedicaron al
proyecto con mucho interés, desempefiando cada una de las actividades en forma entusiasta
y demostrando idoneidad para el aprendizaje de las técnicas involucradas en la preparacion
y caracterizacion de los materiales. Asi mismo, han demostrado una solida formacion
académica segun el nivel alcanzado en sus respectivas carreras, y excelentes aptitudes para
la investigacion.

Los resultados concretos alcanzados por los estudiantes han sido muy buenos, especialmente
en la preparacion de grafeno mediante la via de exfoliacion mecéanica de grafito. Esto ha
guedado claramente evidenciado en los resultados de las diferentes caracterizaciones
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realizadas. La coherencia y calidad de los resultados obtenidos, ameritaron su presentacion,
en forma de poster, en el 4° Encuentro Nacional de Quimica (ENAQUI4). Ademés de estos
resultados concretos, cabe destacar la importancia de la formacion de los estudiantes, a
través del contacto directo que estos tuvieron con la realizacion de técnicas indispensables
para la caracterizacién de materiales, destacandose la realizacién de espectroscopia Raman,
microscopia electrdénica de transmision de alta resolucion (HRTEM), microscopia electrénica
de barrido (SEM) y técnicas electroquimicas de cronopotenciometria y potenciometria
ciclica.

FIRMA DEL DOCENTE ORIENTADOR



