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Sintesis de 6xido de grafeno magnético y su reduccidon en un solo paso
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Introduccion. El 6xido de grafeno (OG) es una material bidimensional
conformado en una red hexagonal, con una amplia superficie, gran
movilidad de electrones y con elasticidad longitudinal elevada,
siendo por ello un candidato muy prometedor para su uso en
aplicaciones electrénicas, dispositivos de almacenamiento de
energia, sensores (Basu & Bhattacharyya, 2012), asi como también,
para su uso como adsorbente en el tratamiento de aguas residuales
y suelos, para la remocién de colorantes y metales pesados como el
PbZ*y Cu?* (Lai et al., 2019; Zhao, Guan, et al., 2019; Zhao, Yang, et
al., 2019). No obstante, la modificacion superficial del OG esta siendo
estudiada para mejorar su capacidad de adsorcidn, asi como también
su posterior recuperacién después de este proceso en un sistema
sélido-liquido, y finalmente su reciclabilidad, es a partir de estas
necesidades que surge el éxido de grafeno magnético (OGM), que es
un material hibrido compuesto por OG y un material magnético como
el 6xido de hierro, coadyuvando a su facil recuperacion a través de
un campo magnético externo, siendo ademas sencillo afiadir grupos
funcionales a la superficie, caracteristicas que lo hacen un candidato
excepcional para diferentes aplicaciones. (Mahdavi et al., 2021).
Recientes estudios reportan que el OGM es utilizado en la adsorcidn
de metales pesados e inclusive radiontclidos, aunado a ello se ha
demostrado que no se tiene pérdida significativa en su capacidad de
adsorcién cuando éste es utilizado durante varios ciclos de adsorcién
(Lingamdinne et al., 2019). Por otro lado, existen diversos métodos
para la sintesis del OGM, dentro de los mas utilizados se encuentran
el método de co-precipitacion, el hidrotérmico y el solvotérmico. En
téminos simples el método de co-precipitacion es cuando el material
es obtenido a través de una reaccién donde se forma un precipitado,
siendo este el material deseado. El método hidrotérmico consiste en
colocar un precursor y agua en un sistema cerrado a presion y
temperaturas elevadas, en el caso del método solvotérmico puede
decirse que es igual pero el solvente en este caso es organico,
teniendo como ventajas que al modificar las condiciones del sistema
se pueden modificar propiedades como el tamafio, la densidad y
cristalinidad del 6xido de hierro (He et al., 2021). En este trabajo se
plantea la sintesis de OGM de forma solvotérmica, y la reduccién del
OG al mismo tiempo. La morfologia y composicion quimica del
material, fue evaluada a través de Microscopia Electrénica de Barrido
(SEM) y Espectroscopia de Dispersion de Electrones (EDS), mostrando
la presencia superficial sobre las hojuelas de OG.

Materiales y Métodos. La sintesis del éxido de grafeno se obtuvo a
través del método de Hummers modificado dénde 3 g de grafito son
colocados en acido sulfurico, los cuales son mezclados en un vaso de
precipitado de 1000 mL e introducido en un bafio de hielo,
posteriormente se aflade permanganato de potasio bajo agitacidén
vigorosa y manteniendo una temperatura por debajo de los 20°C.
Después de aproximadamente 2 horas la solucién es transferida a un
bafio de aceite con una temperatura de 40°C y agitacién constante,
después se afiade agua destilada poco a poco sin que la temperatura
exceda los 98°C. Al cabo de 30 minutos se afiade 150 mL de agua
destilada y finalmente después de 15 minutos se afiade H,0, al 30%.
Después la solucion es lavada con una solucién de HCl y agua
destilada hasta alcanzar un pH neutro (Chen et al., 2013). Una vez
obtenido el pH adecuado se lleva a la estufa durante 48horas a una

temperatura de 100°C. La sintesis solvotérmica del OG magnético se
procedid de la siguiente manera, primeramente se disolvié 0.38g de
FeSO, - 7H,0 en agua destilada, posteriormente esta solucién es
afiadida poco a poco en polietilenglicol y se agita durante 1 h,
después se afiade NaOH vy se agita por 10 min. Previamente en otro
recipiente es colocado el OG con 15 mL de aguay 1mL de hidracina
en el ultrasonido durante 4horas. Posteriormente ambas soluciones
se mezclan y se agitan por 10 min para después verter la solucién en
una autoclave dénde la reaccion se llevara a cabo a una temperatura
de 200°Cy durante 24h. Finalmente transcurrido este tiempo, se deja
enfriar naturalmente, el material es lavado con agua destilada y
metanol hasta obtener un pH neutro, y secado a una temperatura de
90°C (Cui et al., 2015; Lei et al., 2017).
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Figura 1. Metodologia de sintesis de OGM.

Resultados. El material fue caracterizado mediante la técnica de
Microscopio Electrénico de Barrido (MEB), tal como se puede
observar en la Figura 1. La Figura 1 (A) muestra una micrografia del
oxido de grafeno, dénde se puede observar una textura afilada en los
bordes de las hojuelas, lo cual es algo muy comun en dicho material.
En las Figura 1 (B) y Figura 1 (C) se puede observar el OG magnético,
donde las hojuelas no pueden verse debido a las pequefias particulas
de apariencia esférica aglomeradas con tamafios menores a 1 um
sobre su superficie. Por otro lado, la Figura 1 (D) exhibe el mapeo del
material dénde se puede observar que el Hierro predomina la
superficie junto con el oxigeno, lo cual es indicativo de que el material
se encuentra decorando la superficie del OG. Finalmente el analisis
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EDS del material, indica que el hierro (Fe) esta presente con un
46.72% de contenido atémico, el oxigeno (O) con 43. 43% vy el
carbono (C) con tan solo un 9.84%.

(c) (d)
Figura 2. Micrografias de MEB. (a) OG; (b) OG magnético a 1000x; (c) OG
magnético a 5000x; (d) Mapeo del OG magnético a 1000x.

Las particulas de 6xido de hierro en otros trabajo también forma
aglomerados siendo estos menores a 100 nm utilizando el método de
co-precipitacién (Wang et al., 2011) o tamafios de 5um (Mahdavi et
al., 2021) dénde se utilizd un sistema de reflujo.

Conclusiones. La recuperaciéon de OGM de un medio presenta una
gran ventaja sobre el OG, debido a que este puede ser utilizado en
diferentes métodos de remediacion medioambiental, no solamente
con una facil recuperacion del material, sino que ademas la
funcionalizacién del mismo. Asi mismo, los diferentes métodos
quimicos que son utilizados para la sintesis de este tipo de material,
son métodos que requieren de un precursor quimico reductor que
permita obtener la funcién deseada, afadido a esto el uso de
procedimientos como el reflujo o las atmdsferas inertes, pueden
llegar a hacer el procedimiento mucho mas dificil, por lo cual, nuestro
método de sintesis muestra ventaja sobre ello al no requerir
condiciones especiales para la obtencién del material.
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