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Resumen.

Diversos factores, tales como la produccién masiva de plasticos a finales de la
segunda guerra mundial, han generado un problema de contaminacion debido a los
grandes volumenes de desechos plasticos presentes en el medio ambiente que son
resultado de la produccién masiva de plasticos dada desde a finales de la segunda
guerra mundial, lo cual esta afectando en gran medida a la salud de la fauna marina
y sus ecosistemas por la dificultad de darles una segunda vida util a estos. Por eso
la importancia de generar alternativas sustentables para su apropiado

aprovechamiento, reciclaje o disposicion.

En el presente trabajo se investigo la utilizacion de polipropileno reciclado como
material de apoyo para mejorar el desempefio de anodos con aplicacion en las
baterias de iones de litio, lo cual puede permitir abrir una ruta alterna de bajo costo
para la fabricacion de electrodos con polipropileno y asi promover la reutilizaciéon de
éste para mitigar la contaminacion ambiental. Ademas, se dara valor agregado a un
desecho de bajo costo y permitira fabricar anodos de bajo costo con una capacidad
especifica superior a la entregada por los electrodos comerciales de grafito, > 300

mAh/g a una densidad de corriente de 100 mA/g.

Para la sintesis de la muestra de silicio soportado en nanotubos de carbono (NTC)
y recubiertos con carbon reciclado SIINTC@C, se plante6 el uso de la técnica de
pirdlisis para recubrir las nanoparticulas de SiI/NTC con carbono derivado de

polipropileno reciclado, utilizando una concentracién en peso del 10 % de plastico.

La caracterizacion fisicoquimica de las muestras, SI/NTC y SI/INTC@C, se llevo a
cabo por microscopia electronica de barrido (MEB), microscopia electronica de
transmision (MET), espectroscopia de energia dispersiva (EED), difraccion de rayos
X (DRX) y espectroscopia Raman, para obtener informacion topogréafica, elemental

y estructural.

Los materiales activos, SI/NTC y SIINTC@C, se utilizaron para fabricar electrodos

negativos integrados con el material a estudiar, un agente aglutinante y un aditivo



conductor. Estos anodos se utilizaron para fabricar baterias recargables de iones
de litio tipo moneda CR2032, integradas por un anodo, un contra electrodo, un

separador y una solucion electrolitica.

La evaluacion electroquimica de los anodos se llevo a cabo en baterias tipo moneda,
las cuales se analizaron en modo potenciostatico y galvanostatico, es decir, se
utilizé voltamperometria ciclica para observar en qué potencial tienen lugar las
reacciones redox; ciclos de carga y descarga galvanostatica para medir su eficiencia
coulémbica, estabilidad y capacidad especifica; e impedancia electroquimica para
conocer el cambio de la resistencia de los anodos a diferente nimero de ciclos, para
evaluar si el recubrimiento de carbono derivado de polipropileno reciclado permite

mejorar el desempefio electroquimico del material activo de Si/NTC.

Palabras clave: Baterias de iones de litio; Reciclaje; Polipropileno; Pirdlisis; Silicio;

Nanotubos de carbono.



Abstract

Currently, thanks to various factors, such as the mass production of plastics after of
World War Il, a pollution problem has arisen due to the large volume of plastic waste
that at this time exist, which is greatly affecting marine fauna due to the difficulty of
giving them a second useful life. Therefore, it is important to generate sustainable

alternatives for their proper use, recycling, or disposal.

In the present work, the use of recycled polypropylene as a supporting material to
improve the performance of anodes for lithium-ion batteries was investigated, which
will allow for an alternative low-cost route for manufacturing electrodes with
polypropylene and promote its reuse to mitigate environmental pollution. In addition,
value will be added to a low-cost waste and will enable the production of low-cost
anodes with a specific capacity greater than that delivered by commercial graphite

electrodes, > 300 mAh/g at a current density of 1200 mA/g.

For the synthesis of the SI/INTC@C sample, the use of pyrolysis technique was
proposed to coat SI/NTC nanoparticles with carbon derived from recycled

polypropylene, using a plastic weight concentration of 10%.

The physicochemical characterization of the SI/NTC and SI/NTC@C samples was
carried out by scanning electron microscopy (SEM), transmission electron
microscopy (TEM), energy-dispersive spectroscopy (EDS), X-ray diffraction (XRD),
and Raman spectroscopy to obtain topographic, elemental, and structural

information.

The active materials, SI/INTC and SI/NTC@C, were used to fabricate negative
electrodes integrated with the material under study, a binding agent, and a
conducting additive. These anodes were used to fabricate rechargeable CR2032
coin-type lithium-ion batteries, consisting of an anode, a counter electrode, a

separator, and an electrolytic solution.

The electrochemical evaluation of the anodes was carried out in coin-type batteries,

which were analyzed in potentiostatic and galvanostatic mode, i.e., cyclic



voltammetry was used to observe the potential at which redox reactions take place;
galvanostatic charge and discharge cycles were used to measure their coulombic
efficiency, stability, and specific capacity; and electrochemical impedance was used
to determine the change in the resistance of the anodes at different cycle numbers
to test whether the carbon coating derived from recycled polypropylene allows for

the improvement of the electrochemical performance of the Si/NTC active material.

Keywords: Lithium-ion batteries; Recycling; Polypropylene; Pyrolysis; Silicon;
Carbon nanotubes.



Dedicatoria

Dedico este trabajo a mi familia, quienes siempre me han apoyado
incondicionalmente en cada paso que he dado en mi formacion académica. En
especial, a mi madre, quien han sido mi principal guia y motivadora para alcanzar
mis metas. Agradezco su amor, paciencia y comprension en cada momento de mi

vida.



Agradecimientos

En primer lugar, quiero expresar mi agradecimiento a la Universidad Autbnoma de
Baja California (UABC), especialmente a la Facultad de Ingenieria, Arquitectura y
Disefio (FIAD), por haberme brindado la oportunidad de formarme como ingeniero
en nanotecnologia. Durante mis estudios de licenciatura, tuve la fortuna de contar
con el apoyo de un gran equipo de docentes y administrativos que me ayudaron a

crecer como personay como estudiante.

Al Centro de Investigacion Cientifica y de Educacién Superior de Ensenada
(CICESE), donde realicé mi estancia de practicas profesionales y llevé a cabo las
actividades de mi tesis. Agradezco profundamente la oportunidad que me brindaron
de utilizar sus espacios y recursos durante mi estadia en el laboratorio de energias
renovables del Departamento de Electronica y Telecomunicaciones. Fue gracias a
su apoyo y colaboracion que las actividades del proyecto de investigacion se
realizaron de manera efectiva, permitiendo obtener resultados de interés en el area
de la nanotecnologia y el almacenamiento de energia. Estoy agradecido por su

dedicacion dirigida al desarrollo cientifico y tecnolégico del pais.

También, al Consejo Nacional de Ciencia y Tecnologia (CONACYT) y a la
Secretaria de Energia (SENER) por el apoyo financiero brindado a través del
proyecto CONACYT-SENER 274314 para mi estancia de practicas profesionales y
proyecto de tesis. Este apoyo me permitié realizar mi investigacion y obtener los
resultados que se presentan en este trabajo.

Ademas, me permito manifestar mi gratitud a mi directora de tesis, la Dra. Eunice
Vargas Viveros, por su constante apoyo y orientacion en todo el proceso de
realizacion de esta tesis. La paciencia y dedicacion que tuvo conmigo fueron
fundamentales para lograr la culminacion de este proyecto, ademas, quiero
destacar su gran ayuda durante los estudios de caracterizacion y la discusion de los
resultados, brindando sus conocimientos, habilidades y experiencia para el

mejoramiento continuo del proyecto de tesis.

Vi



Asi mismo, expreso mi profundo agradecimiento al Dr. Jassiel Rolando Rodriguez
Barreras, mi director externo en la realizacion de mi tesis. Agradezco el ambiente
agradable que me brindd en el laboratorio de energias renovables, asi como el
seguimiento extensivo a lo largo de mi investigacion. Fue un privilegio contar con su
orientacién y su experiencia en la metodologia y uso adecuado de los equipos para

la elaboracién de las baterias recargables de iones de litio.

Igualmente, manifiesto mi mas sincero agradecimiento al comité sinodal por dedicar

su tiempo y esfuerzo a la revision de mi tesis.

Por dltimo y de manera muy especial, expreso mi agradecimiento a mi familia, en
especial a mi madre y hermanos, por su apoyo incondicional a lo largo de mi carrera
universitaria. Su presencia y respaldo en todo momento fueron una fuente de
motivacion y fortaleza. Me siento agradecido por su constante animo y por estar
siempre dispuestos a ayudarme en todo lo que necesitaba. Gracias por creer en mi
y por ser mi apoyo incondicional en este camino. Sin ustedes no habria logrado
alcanzar mis metas académicas. Les agradezco desde el fondo de mi corazon por

todo lo que han hecho por mi.

vii



Indice

O [ a1 oo (U o ox o o 1P 1
2. ANTECEUEBNTES. ...uuiiiiei e e e e e e e eaa e e eaes 3
2.1 POIIMEIOS. ..ottt et e et e et e et e anteenraeenree s 3
2.2 TIPOS A€ POIIMEIOS. ...ttt e e e e e 3
2.3 PIASHICOS reSIAUAIES. ......ccueiiiieiiiee e 4
2.4 POlIPropileno (PP). ...ttt 5
2.4.1 Estructura quimica del polipropileno. ..........cccccveiiiiiiiieiieeeeeieeeeeeen 6
2.4.2 Reciclaje del polipropileno. ... 6

2.5 PIIOIISIS. ..ottt ettt e ta e aa e araaerae s 7
2.6 Aplicaciones de materiales a base de carbono...........c....ccccoiiiiiiiii 8
2.7 Nanotubos de CarbONO. .......c.oiiiieiii et 9
2.7.1 Propiedades de los nanotubos de carbono............ccccccceeeeiiiiiinnn. 10

2.8 BABITAS. ..cveeeiiie ettt e reeenes 11
2.8.1 Baterias recargables. ............oouuiiiiiii i 12
2.8.2 Baterias de plomoO-aCidO. ..........uuiiiiieiiiiiiiiiee e 12
2.8.3 Baterias de niquel-Cadmio .........coooiiiiiiiiiiieie e 12
2.8.4 Baterias de niquel-hidruro metalico ..........ccccccovviiiiiiiiiiiiiieieeeeen 13
2.8.5 Baterias de 10nes de Liti0. ......ccvvvvviviiiiiiiiiiieieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e 13
2.8.6 Anodos de baterias de iones de litio. .........c.cceeveeveeeeeceieeeeeeeeeeeeeee, 14

T 1010 (=S 1 PSPPI 16
A, ODJELIVOS. et 17
4.1. ODJEtIVO ENEIAL ... 17
4.2. Objetivos €SPECITICOS. ......ccoiuiiiiiii e 17
5. MetodolOgia. .. .. 18

viii



6. Resultados ¥ diSCUSIONES. ........ccovviiiiiiiie e 20

6.1 Sintesis de 1aS MUESIIAS. .......ccceiiiiiie e 20
6.2 Caracterizacion fiISICOQUIMICA ...........ccoiiieiiiiie it 21
6.3 Evaluacion electroqUIMICAL .........cccuoiiiiiieiieee e 26
7. CONCIUSIONES ... e 29
o TR 1= (o T 31
8.1 DIfraCCiOn 0 FAYOS X....ouiiieiiieiiieiie ettt ettt ee e reenne e e 31
8.2 Microscopia Electronica de Barrido.............ccoooeeriiiiiiiieiieeec e 32
8.3 Espectroscopia de energia diSPErSiVa. .........cccvveeivieeiiiee e 33
8.4 Microscopia electronica de tranSmiSIiON. .............cocvveeiiiieiiiee e 33
8.5 Voltamperometria CiClCa. ............ccoouiiiiiii e 34
8.5 Ciclos de carga y descarga galvanostatica. .............cccceeeeveeeiieecciee e 35
9. REIEIENCIAS. ....ieiiiii e 36



indice de figuras

Figura 1. Ejemplos de polimeros naturales y SintétiCOS............ccevvvvvvriiiiiieeeeeeeennns 4
Figura 2. Fotografia de “la gran mancha del pacifico” junto con las estadisticas de

cantidad de plastico de 1 solo uso desechado enel mundo ...........cccooeeeeirivviiinnnnnn. 5
Figura 3. Estructura del polipropileno ...............eeuieiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiie 5
Figura 4. Simbolo de reciclado del polipropileno ...........cccuvveeiiiiiiiiiiiiiieee 7
Figura 5. Representacion del proceso de pir6liSiS..........ccuuveeeeiiieiiiiiiiiiiiiieeeeeeee 8

Figura 6. Imagenes de diferentes materiales a base de carbono como el grafito,
diamante, fibra de carbono, esferas de carbono, carbén activado, filtros de carbén
activado, esponjas de grafeno, filtros de agua de carbon activado........................ 9

Figura 7. Comparacion entre una hoja de grafeno con un nanotubo de carbono. 10

Figura 8. Estructura basica de la bateria................ccoevvvviiiiiiii e, 11
Figura 9. Densidad de energia de diferentes tipos de baterias ....................cc..... 12
Figura 10. Diagrama de una bateria de Li-iOnes ............cccceeviiiiiiiiiiiiiiiiiee e, 14
Figura 11. Diagrama de la metodologia a realizar.............cccccooeevvviiiiiiiiiee e, 19
Figura 12. Diagrama del proceso de sintesis de las muestras SIINTC@C .......... 20

Figura 13. Micrografias MEB y espectros de Espectroscopia de energia dispersiva
de 10S NaNOtUDOS A€ CArbONO ......ci e e 22

Figura 14. Micrografias MEB y espectros de Espectroscopia de energia dispersiva
de las nanoparticulas de SiliCIO..........ccuuuiiiiiiiie e 23

Figura 15. Analisis MEB y Espectroscopia de energia dispersiva de SiINTC@C.24

Figura 16. Imagenes de MET de SI/NTC@C .......cceeereeeiiiiiiiiiiiiiieee e 25
Figura 17. Patron de difraccion de rayos X de SI/INTC@C.........cccccceeeeieeeeeeeennnnns 26
Figura 18. Informacion electroquimica del electrodo basado en SI/NTC@C como

AN0dO de i0NES A L0 .ccoeeeeeeeeeeeee e 27
Figura 19. Informacion cinética del electrodo ............oooovviiiiiiiiiiiiiiiie e, 28



1. Introduccion.

Los debates de la Organizacion de las Naciones Unidas sobre las acciones
internacionales para reducir los residuos plasticos, en el primer informe de la
Organizacion para la Cooperacion y el Desarrollo Economicos (OCDE),
“Perspectivas Globales del Plastico” se muestra que, a medida que el aumento de
la poblacién y de los ingresos se impulsa un incremento implacable de la cantidad
de plastico que se utilizan y se desechan, las politicas para frenar su filtracion en el
ambiente se quedan cortas. En el informe se plantea también que casi la mitad de
los residuos plasticos provienen de los paises de la OCDE. Los residuos plasticos
generados anualmente por persona oscilan, de media, entre 221 kg en Estados
Unidos, 114 kg en los paises europeos de la OCDE y 69 kg en Japon y Corea. La
mayor parte de la contaminacién por plastico se deriva de la recoleccion y
eliminacion inadecuadas de residuos plasticos de mayor tamafio, conocidos como
macroplasticos, aunque también preocupan en gran medida las filtraciones de
microplasticos (OECD, 2022).

Por otra parte, grandes cantidades de plastico se liberan al océano trayendo consigo
consecuencias negativas para la vida. Aunque existe ambigiedad sobre la
importancia de los diversos procesos de transporte a través de los cuales la basura
plastica ingresa al océano, se reconoce comunmente que una gran fraccién de los
plasticos con flotabilidad positiva que se han liberado en el mar desde que comenz6
la produccién masiva de plastico en la década de 1950 no se puede contabilizar
(Materi¢, 2022). Alrededor de 13 millones de toneladas de basura al afio llegan a
los mares y océanos. Cada segundo, mas de 200 kilos de basura van a parar a los
océanos. No se desconoce la cantidad exacta de plasticos en los mares, pero se
estiman unos 5-50 billones de fragmentos de plastico, sin incluir los trozos que hay
en el fondo marino o en las playas. Debido a estos alarmantes numeros, es
importante buscar nuevas rutas eficientes, econémicamente viables y amigables
con el ambiente para el retso de estos plasticos. Por tanto, en la presente tesis, se

busca reutilizar desperdicios plasticos especificamente de polipropileno y




transformarlos en carbono, que permitan mejorar la capacidad especifica y

estabilidad de nanoparticulas de SI/NTC.

Este documento de tesis consta de un resumen, el cual describe brevemente las
causas que dieron origen a la investigacion aqui desarrollada y como esta se llevo
a cabo. En el indice se indican los temas que integran el proyecto desarrollado. La
introduccién brinda un panorama general de las secciones que integran este
documento. Los antecedentes contienen informacion general y el estado del arte en
el &rea de polimeros, residuos plasticos, el polipropileno, nanotubos de carbono y
baterias recargables, con el propdsito de fundamentar y justificar la importancia de
generar alternativas sustentables para el reciclaje de residuos plasticos, como el
polipropileno, y su potencial aplicacion en &nodos de baterias recargables de iones
de litio. La informacion de los antecedentes permitid establecer una hipotesis de
investigacion, por medio de la cual se plantea probar que el recubrimiento de las
nanoparticulas de SI/NTC con carbono derivado de polipropileno reciclado, mejora
sus propiedades de almacenamiento de litio y disminuye su costo de produccion.
Se plantearon cuatro objetivos especificos para probar la hipotesis. La metodologia
describe las actividades a realizar para alcanzar los objetivos y probar la veracidad
de la hipétesis establecida. La seccion de resultados presenta las evidencias
obtenidas a partir de la caracterizacion del material activo de interés, SIINTC@C,
como son fotografias, diagramas, imagenes, espectros, perfiles y graficos, por
mencionar algunos. Las conclusiones a las que se llegaron a partir de la discusion
de los resultados indican de manera fehaciente que el recubrir las nanoparticulas
de SI/NTC con carbono derivado de la pirdlisis del polipropileno reciclado, permite
alcanzar valores altos de capacidad especifica (806 mAh/g) valor superior a la
capacidad especifica tedrica del grafito comercial, 372 (mAh/g). Por ultimo, se
presentan las referencias, donde se lista la informacion bibliografica consultada en

revistas de renombre.




2. Antecedentes.

2.1 Polimeros.
Los polimeros son macromoléculas compuestas por una o varias unidades quimicas
(conocidas como mondmeros) que se repiten a lo largo de toda la cadena. De
manera esquematica, en un collar de perlas: cada una de las perlas seria un
mondmero mientras que el collar entero es lo que se conoce como polimero
(Dietrich, 2002).

2.2 Tipos de polimeros.

Los polimeros pueden ser clasificados fundamentalmente en 2 tipos, los polimeros
naturales, los cuales tienen un origen bioldgico y los polimeros sintéticos (Figura 1),
los cuales, son creados por completo por el ser humano. En el caso de los polimeros
sintéticos, estos tuvieron origen con la creacion de la baquelita en 1907 el cual fue
reconocido por ser un material duradero y de bajo costo. Su gran éxito industrial se
debié en gran medida a su fabricacion simple y econémica, empleando fenol y
formaldehido. Por parte de los polimeros naturales, estos existen como tales en la
naturaleza, como biomoléculas y compuestos que integran el cuerpo de los seres
vivientes. Entre ellos se incluyen la gran mayoria de las proteinas, &cidos nucleicos,
polisacaridos (azUcares complejas, como la celulosa vegetal y la quitina de los
hongos), el hule o caucho vegetal (Barbara, 2018; Corby, 2022).




Ejemplos de polimeros naturales y sinteticos

Los polimeros naturales estan hechos Los polimeros sintéticos se fabrican mediante
por organismos Vivos reacciones quimicas en un laboratorio.

ADN Goma Nylon Poliéster
Celulosa Lana Teflon Celulosa

sciencenotes.org

Figura 1. Ejemplos de polimeros naturales y sintéticos (Anne, 2023).

2.3 Plasticos residuales.

Los plasticos son parte esencial de la vida moderna, aunque resulten dafinos para
nuestro planeta. Desde su masiva introduccién a mediados del siglo pasado, su
produccién y utilizacion no cesa de aumentar. Los procesos de disposicion y
eliminacién, sin embargo, no estan a la par para contrarrestar su severo impacto
ambiental. Se estima que en los ultimos 20 afios se produjeron mas de la mitad de
los plasticos existentes en el mundo. Mas aun, sus deshechos en el mar podrian
triplicarse en el 2040. Una de las principales dificultades es que menos del 10 %
son reciclables y mas del 40 % se utiliza s6lo una vez (Charles, 2014). Esto ha dado
lugar a una serie de consecuencias, entre las cuales se encuentra “la gran mancha
de basura del pacifico” dominada por cuatro tipos principales de plasticos:
polietileno (PE), polyester (PET), polipropileno (PP) y cloruro de polivinilo (PVC)
(Figura 2).
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Figura 2. Fotografia de “la gran mancha del pacifico” junto con las estadisticas de
cantidad de plastico de un solo uso desechado en el mundo (Felipe, 2019;
Minderoo 2023).

2.4 Polipropileno (PP).

El polipropileno, también denominado por las siglas PP, es uno de los materiales
plasticos mas utilizados, junto con el tereftalato de polietileno (Figura 3). Sus usos
abarcan desde textiles y envases hasta dispositivos médicos, material de laboratorio

o0 componentes automovilisticos (Monica, 2021).
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Figura 3. Estructura del polipropileno (Hisham A, 2016).




El polipropileno, como su nombre lo indica, se obtiene a partir de la polimerizacion

del propileno, un material que entra en la categoria de los termoplasticos.

Este material fue sintetizado por primera vez en 1951 por J. Paul Hogan y Robert
Banks, y en 1957 comenz6 a utilizarse comercialmente. Hoy en dia es el segundo

plastico mas utilizado (Monica, 2021).

2.4.1 Estructura quimica del polipropileno.
Estructuralmente es un polimero vinilico el cual tiene uno de los carbonos de la

unidad monomeérica unida a un grupo metilo (Clive, 1998).

El polipropileno fabricado de manera industrial es un polimero lineal, cuya espina
dorsal es una cadena de hidrocarburos saturados. Cada dos atomos de carbono de

esta cadena principal, se encuentra ramificado un grupo metilo (CH3s) (Clive, 1998).

2.4.2 Reciclaje del polipropileno.

El polipropileno es el polimero mas versatil y facil de reciclar. Ademas, es uno de
los materiales mas utilizados en el embalaje para bienes de consumo. Sin embargo,
este embalaje no se recicla ampliamente. Eso ocurre debido a la incapacidad de
separar el polipropileno de calidad alimentaria del polipropileno no alimentario. El
reciclaje de polipropileno esta emergiendo como una opcidn importante y
econémicamente viable a gran escala. El principal beneficio del reciclaje del
polipropileno es la reduccion en el consumo de recursos crudos y finitos como el
petréleo y el gas propano (John, 2006). Dada su flexibilidad inherente, el
polipropileno se pueden reciclar y utilizar de nuevo en muchos productos diferentes
(Figura 4), tales como fibras de ropa, fibras industriales, envases de comida, vaijilla,

contenedores de composta y/o accesorios de patio (John, 2006).




Figura 4. Simbolo de reciclado del polipropileno (Harussani, 2022).

2.5 Pirdlisis.

La técnica de pirdlisis es un procedimiento térmico utilizado para degradar una
sustancia en ausencia de oxigeno, por lo que se descomponen mediante calor, sin
gue se produzcan las reacciones de combustion (Figura 5). La pirdlisis extrema, que

solo deja carbono como residuo, se llama carbonizacion (Serban, 2021; Peter, 2021).

Las caracteristicas basicas de dicho proceso son las siguientes: el Unico oxigeno
presente es el contenido en el material a tratar; y las temperaturas de trabajo son

inferiores a las de la gasificacién, estas son entre 300°C y 800°C.

Como resultado del proceso de pirdlisis se obtiene: (i) gas, cuyos componentes
basicos son CO, CO2, Hz, CHa y compuestos mas volatiles procedentes del cracking
de las moléculas organicas, conjuntamente con los ya existentes en los residuos;
(i) residuo liquido, compuesto basicamente por hidrocarburos de cadenas largas
como alquitranes, aceites, fenoles, ceras formadas al condensar a temperatura
ambiente; y (iii) residuo solido, compuesto por todos aquellos materiales no
combustibles, los cuales o bien no han sido transformados o proceden de una
condensacion molecular con un alto contenido en carbén, metales pesados y otros
componentes inertes de los residuos. Ademas, los residuos liquidos y gaseosos

pueden aprovecharse para la produccion de energia eléctrica (Peter, 2021).
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Figura 5. Representacion del proceso de pirdlisis (Victor, 2002).

2.6 Aplicaciones de materiales a base de carbono.

El carbono es uno de los elementos mas abundantes en la naturaleza, tiene la
capacidad de combinarse quimicamente consigo mismo y con otros elementos
mediante fuertes enlaces covalentes, dando lugar a una gran variedad de
estructuras que permiten el desarrollo de materiales con diversas propiedades. Los
materiales de carbono pueden ser extremadamente duros como el diamante, o
facilmente deslaminables como el grafito; muy densos, con una alta resistencia
mecanica (materiales compuestos carbono/carbono), y por consiguiente,
adecuados para aplicaciones estructurales (aviones y automaoviles de competicion),
0 muy porosos (carbones activados), siendo Utiles estos ultimos como adsorbentes
para almacenamiento de energia o como soporte de catalizadores. Pueden ser

altamente conductores (grafito) o aislantes (carbono vitreo) (Figura 6). Este amplio




espectro de propiedades se ve reforzado por el hecho de que solamente los
materiales de carbono son capaces de operar a altas temperaturas en las
condiciones mas extremas, y por la circunstancia de que no s6lo mantienen sus
propiedades con la temperatura, sino que incluso las mejoran. Los materiales de
carbono han recabado mucha atencion con el descubrimiento de los fulerenos y los

nanotubos (Yingyi, 2022).

Figura 6. Imagenes de diferentes materiales a base de carbono como el grafito,
diamante, fibra de carbono, esferas de carbono, carbdn activado, filtros de carbdn

activado, esponjas de grafeno, filtros de agua de carbdn activado (Parra, 2004).

2.7 Nanotubos de carbono.

En los ultimos afios los nanotubos de carbono (NTC) (Figura 7) han adquirido gran
importancia debido a las diferentes propiedades quimicas y fisicas que presentan,
como alta dureza y resistencia, todo esto gracias a su naturaleza quimica, ademas
de presentar alta conductividad eléctrica y térmica. Presentan hibridacion sp?, este
tipo de arreglo estructural hace posible que sus atomos de carbono puedan formar
hexagonos y pentagonos en estructuras tubulares tridimensionales cerradas.
Debido a su naturaleza quimica, este tipo de nanoestructuras carbonadas pueden
presentar variadas aplicaciones en distintas areas, las cuales pueden ir desde la

tecnologia hasta la medicina (Jingming, 2023).




Grafeno Nanotubo

Figura 7. Comparacion entre una hoja de grafeno con un nanotubo de carbono
(Yu, 2018).

2.7.1 Propiedades de los nanotubos de carbono.
Los nanotubos de carbono son un material fascinante debido a sus propiedades las

cuales pueden clasificarse en cuatro principales:

Mecénicas: los nanotubos de carbono poseen excelentes propiedades mecanicas:
alta dureza, tenacidad, resistencia mecanica, flexibilidad y elasticidad, ademas, son
muy ligeros. Por tanto, son de interés en aplicaciones muy especificas como las

aeroespaciales.

Eléctricas: los nanotubos conducen la corriente eléctrica cientos de veces mas

eficazmente que los cables de cobre tradicionales.

Hidréfobas: los nanotubos de carbono son hidréfobos, es decir, repelen el agua.
Esta caracteristica puede dar lugar al desarrollo de compuestos con la misma

caracteristica.

Térmicas: los nanotubos de carbono son muy estables a altas temperaturas,
presentan una altisima conductividad térmica (superior a la del diamante) en la
direccion del eje. Sin embargo, si se les aplica calor en direccion perpendicular al
eje, lo reflejan (Sourabh, 2020).

10




2.8 Baterias.

Las baterias son dispositivos que han revolucionado nuestra capacidad para
almacenar y utilizar la energia eléctrica en una amplia variedad de aplicaciones,
desde dispositivos portétiles hasta vehiculos eléctricos y sistemas de
almacenamiento de energia renovable. La energia de una bateria procede de la
tendencia de las cargas eléctricas a pasar de una sustancia a otra a través de
reacciones redox (oxidacion-reduccion). Esa era la energia que Alessandro Volta
descubri6 a finales de 1799, cuando construyo la primera bateria.

Una bateria cuenta con dos electrodos. Uno de ellos (anodo) tiende a ceder
electrones al otro (céatodo). Por ello, al conectarlos a través de un circuito, los
electrones fluyen. Pero el simple movimiento de los electrones de un lugar a otro no
da mucho de si. Para lograr una corriente estable, la bateria ha de redistribuir las
cargas en su interior. Esto se consigue transportando desde el anodo hacia el
catodo iones de carga positiva, tarea que realiza un electrolito (Figura 8) (Winter,
2018).

Colector de corriente Colector de corriente

del anodo ’ C
Electrélito del catodo

Anodo ) | Catodo
Separador

Interfase de Electrolito Solido

Figura 8. Estructura basica de la bateria (Hazima, 2014).
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2.8.1 Baterias recargables.
Al hablar de una bateria recargable, este proceso se invierte en el ciclo de carga
donde el voltaje aplicado entre los 2 electrodos provoca que los electrones regresen

al anodo para poder reiniciar el proceso de descarga (Rongyu, 2021).

En la Figura 9 se puede notar graficamente la diferencia de densidad de energia de

las baterias de iones de litio con las anteriormente mencionadas.
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Figura 9. Densidad de energia de diferentes tipos de baterias (Armand, 2022).

2.8.2 Baterias de plomo-acido.

Las baterias de plomo-acido ya sean baterias de acido-plomo de ciclo profundo o
baterias de plomo-acido fotovoltaicas, constan de dos electrodos, uno positivo y otro
negativo. Cuando estos se conectan forman un circuito cerrado por el cual circula la
corriente. La diferencia principal en cuanto a composicién y materiales es que éstas
utilizan un electrolito compuesto por una disolucion de acido sulfurico con agua
destilada. El funcionamiento de las baterias de plomo se basa en una reaccién

guimica que tiene lugar entre el plomo y el acido sulftrico (Kaushik, 2023).

2.8.3 Baterias de niquel-cadmio.
Estan compuestas por un anodo de cadmio (Cd) y un catodo de hidroxido de niquel

(1) (Ni(OH)3), e hidroxido de potasio (KOH) como electrolito. Estos acumuladores
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son perfectamente recargables, pero presentan baja densidad energética (Kumar,
2012).

2.8.4 Baterias de niquel-hidruro metélico.

Una bateria de Ni-MH (niquel-hidruro metalico) es un tipo de bateria recargable que
utiliza un anodo de oxidroxido de niquel (NiIOOH), y su catodo es de una aleacion
de hidruro metdlico. Esta bateria permite eliminar el costoso cadmio (peligroso para
el ambiente), a la vez que se beneficia de una mayor capacidad de carga (Jie, 2022).

2.8.5 Baterias de lones de Litio (BIL).

Las baterias de iones de litio son los dispositivos de almacenamiento de energia
mas utilizados debido a su baja tasa de autodescarga, su larga vida util y sus altas
densidades de energia (Bruce, 2012). Las baterias de iones de litio comerciales
actuales contienen liquidos organicos empapados en membranas porosas que
actian como un medio conductor de iones debido a su transporte idnico rapido. Sin
embargo, los solventes organicos son inflamables, pueden sufrir descomposicion
cuando se usan con un electrodo de alto voltaje y también son una fuente de fugas
gue se convierten en una causa de problemas de seguridad. Se han dedicado
importantes esfuerzos a la sustitucion de electrolitos liquidos por electrolitos sélidos
basados en polimeros, ya que estos pueden ser sistemas MAs seguros,
ultradelgados y flexibles (Maouacine, 2022). En los electrolitos poliméricos, la
conductividad i6nica se debe principalmente a los movimientos segmentarios de las
cadenas poliméricas en la regiébn amorfa (Nagaraju, 2022). Las baterias de iones de
litio (BIL) pueden ser utilizadas en vehiculos eléctricos, dispositivos electronicos
portatiles, marcapasos y tecnologias de comunicacibn movil. Aunque estos
dispositivos tienen propiedades de almacenamiento de energia deseables, aln se
busca maximizar la densidad de energia de las BIL para aplicaciones electronicas

practicas de larga duracion (Nagaraju, 2022).

Una bateria de litio cuenta con un anodo de grafito lleno de atomos de dicho
elemento. Estos ceden electrones al circuito externo, por donde llegan al catodo. Al
haber perdido electrones, los atomos de litio se convierten en iones de carga

positiva que ahora se sienten atraidos por la carga negativa acumulada en el catodo,
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hacia donde fluyen a través del electrolito (Figura 10). Esa redistribucién de iones
compensa el desequilibrio de cargas y gracias a ella se mantiene la corriente

eléctrica hasta que se consume el litio del anodo (Winter, 2018).

---@----

Electrodo positivo ~ Separador  Electrodo negativo

Figura 10. Diagrama de una bateria de Li-iones (Maryam, 2022).

2.8.6 Anodos de baterias de iones de litio.

El anodo es un electrodo en el que se produce una reacciéon de oxidacion, mediante
la cual un material, al perder electrones, incrementa su estado de oxidacion, este
es positivo si gana energia y negativo cuando la cede (Tingzhou, 2023; Bakht, 2023).
Los electrodos anddicos que se usan en baterias de litio se clasifican de la siguiente

manera:

1) Reacciones de Intercalacion: Estos materiales de electrodo poseen estructura
laminar que les permite almacenar cantidades moderadas de iones de litio en el
espacio que existe entre las laminas. El grafito comercial es el material laminar

utilizado como anodos en baterias de iones de litio, sin embargo, existen algunos
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sulfuros como el TaS2 y MoS2 que también almacenan iones de litios via reacciones

de intercalacion (Penn State University, 2022).

2) Reacciones de conversion (xLi + MyO: — LixOz + yM): El litio puede reaccionar
facilmente con 6xidos, calcogenuros y nitruros de metales de transicion y metaloides
a través de reacciones de conversion donde el litio desplaza al metal y reacciona
con el elemento Ox, almacenando grandes cantidades de iones de litio, lo cual
permite entregar valores altos de capacidad especifica (Ning, 2023).

3) Reacciones de aleacion (xLi + yM — LixMy): Las aleaciones de litio han sido
estudiadas ampliamente para su aplicacion como anodos de baterias recargables
por almacenar una gran cantidad de iones de litio y entregar valores altos de
capacidad especifica. El litio puede formar aleaciones con Sn, Pb, Bi, Si, Ge, As,

Sh, P, entre otros (Universidad Politécnica de Valencia, 2022).
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3. Hipotesis.

El recubrimiento con carbono derivado de la pirdlisis de polipropileno reciclado
permite mejorar el almacenamiento de litio en nanoparticulas de silicio (Si)

soportadas sobre nanotubos de carbono (NTC).
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4. Objetivos.

4.1. Objetivo general.
Recubrir nanoparticulas de silicio soportadas sobre nanotubos de carbono, Si/NTC,
con carbono proveniente de residuos de polipropileno y evaluar sus propiedades

electroquimicas.

4.2. Objetivos especificos.

1. Preparar nanoparticulas de Si/NTC recubiertas con carbono derivado de la
pirdlisis de polipropileno (PP) reciclado.

2. Caracterizar fisicoquimicamente el material activo para confirmar la
presencia de Si, NTC y PP en el material por medio de diversas microscopias
y el uso de espectroscopias para conocer la presencia de estos en el
material.

3. Evaluar las propiedades electroquimicas del SI/INTC@C por medio de

estudios de voltamperometria ciclica y ciclado.
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5. Metodologia.

Materiales y reactivos quimicos: Nanoparticulas de silicio (pureza 99%, tamafio
de particula <100 nm), nanotubo de carbono (pureza 99 %), alcohol isopropilico
(pureza 99 %); estos fueron adquiridos en Sigma-Aldrich. El polipropileno fue

obtenido de residuos reciclados de diversos plasticos.

Sintesis de la muestra: Para obtener las muestras, primero se prepararon dos
mezclas, una de nanoparticulas de silicio (66 mg) y otra de NTC (600 mg) ambas
dispersadas en alcohol isopropilico. Después, la dispersion de nanoparticulas de
silicio se agreg6 a la mezcla con nanotubos de carbono via goteo. La muestra
resultante se dividié en dos partes, una se utilizé6 como blanco (Si/NTC) y la otra se
mezcld con polipropileno (40 mg) agitando vigorosamente. Entonces, el solvente de
la muestra resultante se removidé por evaporacién. Por ultimo, la muestra fue

calcinada para obtener los SINTC@C.

Caracterizacioén fisicoquimica: Para conocer las propiedades fisicas y quimicas
de las muestras se realizaron estudios mediante diferentes técnicas, utilizando los

siguientes equipos bajo las condiciones que se especifican:

Un microscopio electrénico de barrido de emisiéon de campo marca JEOL modelo
JIB-4500 a un voltaje de 15 V para producir una imagen de alta resolucion
tridimensional a x100, x200, x2000 y x10000 en conjunto con espectroscopia de
energia dispersiva midiendo la energia y la intensidad de los rayos X emitidos por
una muestra al ser bombardeada con electrones de alta energia para poder

relacionar los elementos presentes en la muestra.

Un microscopio electronico de transmision de la marca Nanotech modelo Hitachi
7700 para producir una imagen de alta resolucion de la estructura interna de la

muestra en campo oscuro, con un voltaje de 40 a 120 kV.

Un difractometro de rayos X de la marca Bruker modelo D2 PHASER, midiendo de
10° a 80° con un incremento de 0.02 cada 0.2 segundos para identificar la estructura

cristalina del material.
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Evaluacion electroquimica: Consistio en la medicion del rendimiento del material
como anodo en una bateria recargable de iones de litio. Se prepararon anodos con
las muestras de interés, y se utilizaron para ensamblar baterias recargables de
iones de litio tipo moneda CR2032, posteriormente, se evalué el desempefio
electroquimico de los electrodos en un ciclador de baterias de la marca BioLogic,
mediante voltamperometria ciclica, para observar el potencial de carga donde
tienen lugar las reacciones redox, ciclos de carga y descarga galvanostatica para
analizar la eficiencia couldmbica, la estabilidad y la capacidad especifica de los
electrodos, e impedancia electroquimica para conocer el cambio de la resistencia
de los 4nodos a diferentes numeros de ciclos. Finalmente se procesaron los datos

obtenidos para verificar la hipétesis propuesta.

Busqueda
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Al ) del Film fisicoquimica
1.5V
Identificar la topografia de
izacié la superficie y su morfologla
‘ Caractenzgcnpn P y g
electroquimica
Mapear e identificar los
Obtener la variacion de la elementos de la muestra
capacidad de la bateria.
Determinar la estructura

) o cristalina del material
a— Identificar su eficiencia

Determinar parametros
~—— electroquimicos como la
transferencia de electrones

Figura 11. Diagrama de la metodologia a realizar.
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6. Resultados y discusiones.

En la presente seccion se muestran y discuten los resultados obtenidos durante la

sintesis y caracterizaciones fisicoquimicas y electroquimicas del "SI/INTC@C".

6.1 Sintesis de las muestras.

Como se puede observar en la Figura 12, el proceso de sintesis de la muestra de
"SIINTC@C" consto de tres dispersiones en alcohol isopropilico: una de nanotubos
de carbono, otra de nanoparticulas de silicio y una tercera de polipropileno, que al
mezclarse en el orden mencionado permitié obtener una dispersibn homogénea de
los materiales, los cuales formaron un precipitado de color grisaceo después de la

remocion del alcohol. La pirdlisis del precipitado permitié obtener un polvo de color

negro, asociado al material "SI/INTC@C".

C;Hs0 C;H0
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Nanotubos
de Carbono

1h

Figura 12. Diagrama del proceso de sintesis de las muestras SI/INTC@C.
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6.2 Caracterizacion fisicoquimica
La superficie de la muestra SI/INTC@C y sus precursores se estudiaron por

microscopia electrénica de barrido (MEB).

En este estudio se logré apreciar la topografia de los materiales nanoestructurados
que conforman a la muestra, como se aprecia en las Figuras 13 y 14.
Conjuntamente, con la caracterizacion por MEB, la muestra se analizd6 por
espectroscopia de energia dispersiva (EED) que verifica la presencia de los

elementos de interés, carbono y silicio y en su caso algun otro elemento presente.

Primero, se presentan las micrografias MEB y sus andlisis por EED de los
nanotubos y las particulas de silicio que se utilizaron en la preparacion de la muestra.
En la Figura 13 se logra observar los nanotubos de carbono donde se aprecian
como particulas de gran tamafio formadas por fibras largas, orientadas en una
direccion especifica y apiladas entre si. En la Figura 14, las nanopatrticulas de silicio,
pequefias en comparacién con los nhanotubos de carbono, presentan forma esférica
con didmetro menor a 1 um. Tanto para los nanotubos de carbono como para las
nanoparticulas de Si, se encontré que en su andlisis elemental se presentan los
elementos esperados: carbono en una gran proporcién en los nanotubos y una gran
presencia de silicio en las nanoparticulas de silicio. Es posible decir que, con base

en esto, se cuentan con materiales con alta pureza.
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Figura 13. Micrografias MEB y espectros de Espectroscopia de energia dispersiva

de los nanotubos de carbono.
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Figura 14. Micrografias MEB y espectros de Espectroscopia de energia dispersiva

de las nanoparticulas de silicio.

En la figura 15 se presentan las micrografias MEB de la muestra SI/INTC@C. En
donde se puede identificar la presencia del mismo tipo de particulas formadas por
los nanotubos de carbono que se observaron previamente (figura 13), con la
variante de que se aprecian particulas esféricas dispersas sobre toda su superficie,
lo cual confirma el depdsito de las nanoparticulas de Si sobre los NTC. De igual
manera, se confirma la presencia de los componentes de la muestra (carbono y
silicio) mediante sus espectros EED, asi como, una pequefia presencia de hierro

(Fe) proveniente del nanotubo utilizado.
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Figura 15. Andlisis MEB y Espectroscopia de energia dispersiva de SIINTC@C.

Los estudios realizados mediante microscopia electrénica de transmision (MET) se
presentan en la Figura 16. A la izquierda, a una escala de 0.5 ym, se observan
claramente los nanotubos de carbono que conforman la muestra en el cual se
aprecia un diametro estimado de 12.4 nm. También, se identifica la presencia de
particulas esferoidales, las cuales se atribuyen a las nanoparticulas de Si. A la
derecha con una escala de 50 nm, en laimagen se observa un nanotubo de carbono,
donde se puede ver facilmente su estructura de pared mdaltiple. También se
distingue un contraste mas claro, lo cual podria ser silicio sobre el nanotubo de
carbono. De la misma forma, se reconoce otro contorno mas tenue que podria

indicar la presencia de carbono alrededor del mismo nanotubo.
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Figura 16. Imagenes de MET de SI/NTC@C.

En las mediciones de difraccion de rayos X realizadas, se obtuvieron los patrones
de difraccion de las muestras de NTC y NPs de Si, las cuales se presentan en la
figura 17. En el caso de los NTC, se observan los picos caracteristicos de los NTC
de los planos cristalinos (002) y (100) a 25.9 y 42.7 grados, respectivamente (Veyis,
2015); mientras que, en el caso del silicio, se observan los picos de los planos
cristalinos (111) en 28.4, (220) en 47.3 y (331) en 56.12 grados (Priyesh, 2012). De
acuerdo con la referencia de la base de datos “Powder Diffraction Files”, en el
registro PDF 00-027-1402, el silicio metalico cuenta con estructura cubica con su
pico mas intenso localizado en 28.44 grados de 2Theta. La existencia de estos picos
caracteristicos confirma la presencia tanto de carbono tipo grafito como de silicio
metalico en la muestra, lo cual concuerda con lo esperado del proceso de sintesis

descrito en la Figura 13.
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Figura 17. Patron de difraccion de rayos X de SI/NTC@C.

6.3 Evaluacion electroquimica.

La estabilidad de los perfiles de voltamperometria ciclica de la muestra SI/INTC@C
se presenta en la Figura 18a, la cual se evalu6 a una velocidad de barrido de 0.1
mV/s. Es posible notar solo un pico catédico a 0.22 V en cada ciclo. Adicionalmente,
en el ciclo 1 se observa que la curva presenta variaciones de corriente en dos
regiones 0-0.1 Vy 0.7 a 1.3 V, lo cual corresponde a la formacion de la capa del
electrolito sélido durante el primer proceso de descarga para asi formar una interfaz
estable y uniforme entre los electrodos y el electrolito. La Figura 18b muestra los
perfiles de carga y descarga de los ciclos 1, 2 y 50. Se puede apreciar que en el
ciclo 1 se alcanzo un valor de capacitancia de 1032 mAh/g pero, en el ciclo 50 este
valor disminuye hasta 777 mAh/g. El desempefio electroquimico del electrodo
preparado se encuentra en la Figura 18c; siendo que el material presenté una

capacidad especifica de 806 mAh/g a una densidad de corriente de 245 mA/g con
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una eficiencia coulédmbica mayor al 96% después de 50 ciclos de carga/descarga
con una retencion de capacidad especifica del 70%. Mediante los estudios de
impedancia presentados en la Figura 18d, se obtuvo la impedancia el ciclo 0y en
el ciclo 3. Se observé una gran disminucion de la impedancia que fue del 75.9%,
pasando de 158 Q en el ciclo 0, hasta 39 Q en el ciclo 3.
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Figura 18. Graficas de las pruebas electroquimicas del electrodo basado en
SI/INTC@C como anodo de iones de litio: a) Voltamperometria ciclica; b) Perfiles

de carga y descarga; ¢) Rendimiento del ciclo; d) Perfiles Nyquist.

En la Figura 19a se observan los perfiles de voltametria ciclica de la muestra
SIINTC@C respecto a la velocidad de barrido de potencial, donde se aprecia
claramente que la corriente del electrodo se incrementa conforme se incrementa la
velocidad de barrido, ya que las corrientes faradaicas son directamente

proporcionales a la concentracién de los iones de litio en la superficie del material.
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Ademas, se observa la presencia de un corrimiento en el potencial donde se
presenta la mayor intensidad de corriente del electrodo, asi como el
ensanchamiento de este pico, lo cual indica una presencia significativa de
fendmenos pseudo-capacitivos.

Con el objetivo de calcular los valores de difusion aparente, se graficaron los valores
méaximos de corriente anddica y catédica respecto a la raiz cuadrada de las
diferentes velocidades de barrido (Figura 19b). Enseguida se obtuvieron las
pendientes, y en consecuencia, los valores de difusion aparente de las reacciones
anodicas y catddicas del material activo, SI/NTC@C. Para el calculo de la difusion

se utilizé la ecuacion de Randles-Sevcik:
i, = 2.69 x 10° n3/2ACVDv (1)

donde ip es la corriente maxima, n es el nimero de electrones que se transfiere en
la reaccion de reduccién, A es el area del electrodo, F es la constante de Faraday,

D es el coeficiente de difusion, C es la concentracion, y v es la velocidad de escaneo.

Los valores de difusion aparente calculados son 1.8206 x 10™° m?/s para la carga
(extraccion de iones de Li) y 6.2443 x 107%° m?/s para la descarga (insercién de
iones de Li). Esto indica que es mas favorable el proceso de extraccion de iones de
Li que el de insercion.
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Figura 19. Informacion cinética del electrodo a) Voltamperometria ciclica a
diferentes velocidades de barrido; b) Corrientes maximas catodicas y anddicas

frente a la raiz cuadrada de las diferentes velocidades de barrido.
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7. Conclusiones

Es posible recubrir nanoparticulas de Si soportadas en NTC con carbono derivado

de polipropileno reciclado mediante la pirélisis.

Se sintetizé de manera exitosa un nuevo material compuesto y nanoestructurado a

base de Siy C, SINTC@C mediante la técnica de pirolisis.

De acuerdo con la caracterizacion fisicoquimica, la muestra SI/NTC@C se conforma
por nanotubos de carbono similares a fibras, asi como por nanoparticulas

esferoidales de silicio, con alta pureza.

Los electrodos elaborados con la muestra SI/INTC@C entregaron valores altos de
capacidad especifica de 806 mAh/g, con una densidad de corriente aplicada de 245
mA/g, con una eficiencia couldbmbica >96% y con una retencién de capacidad

especifica del 70% después de 50 ciclos.

Ademas, los electrodos presentaron una disminucion del 75.9% en los valores de
transferencia de carga, con un valor inicial de 158 Q hasta 39 Q después de la
activacion del electrodo, lo cual permiti6 entregar un buen desempefio

electroquimico después de los 50 ciclos.

Los célculos de difusion aparente revelan valores de 1.8206 x 107° m?/s para la
cargay 6.2443 x 1071° m?/s para la descarga, lo que indica una mayor favorabilidad

en el proceso de extraccion de iones de litio.

Se generd una nueva metodologia de sintesis que permite desarrollar nuevos
materiales activos para el almacenamiento de iones de litio a partir del
aprovechamiento de residuos plasticos, en el caso particular de este trabajo, con el

uso de polipropileno a partir de residuos.

Para el futuro, se podria investigar la optimizacion del proceso de sintesis para
obtener materiales de SI/NTC@C con caracteristicas electroquimicas mejoradas,

como una mayor capacidad especifica, mayor eficiencia couldmbica y mayor
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retencion después de un mayor numero de ciclos. También se podria explorar la
utilizacién de otros tipos de residuos plasticos como fuente de carbono para la
sintesis de materiales compuestos y nanoestructurados, y su efecto en las

propiedades electroquimicas del material resultante.

Ademas, se podria evaluar el potencial del material sintetizado SI/INTC@C en otras

aplicaciones electroquimicas, como:

Baterias recargables de iones de litio: La alta capacidad especifica y la buena
retencién después de varios ciclos hacen que este material sea prometedor para su
uso en baterias recargables de iones de litio. Podria ser una alternativa atractiva a
los materiales de electrodo de bateria convencionales, ya que se basa en el reciclaje

de residuos plasticos.

Supercondensadores: Dado que los nanotubos de carbono presentes en la muestra
SIINTC@C actian como conductores eléctricos de alta eficiencia, el material podria

ser utilizado en la fabricacion de supercondensadores.

Celdas solares: los materiales de SI/NTC@C también podria ser utilizada en celdas

solares.

También seria importante investigar su impacto ambiental y su viabilidad econémica
a escala industrial, para determinar su potencial como alternativa sostenible y
rentable para el almacenamiento de energia en baterias recargables de iones de

litio.
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8. Anexo.

8.1 Difraccion de rayos X (DRX).

La difraccion de rayos X es uno de los fendbmenos fisicos que se produce al
interaccionar un haz de rayos X de una determinada longitud de onda con una
muestra cristalina. Los rayos X se generan al hacer chocar un haz de electrones
contra un metal (comunmente cobre), los electrones pierden velocidad y emiten una
radiacion denominada rayos X (Cullity, 2001), los cuales interactian con los
electrones de los atomos de la muestra que se analiza, generando picos agudos de
alta densidad a ciertos angulos. Esto permite obtener un difractograma
caracteristico para cada material (Jenkins, 1996).

Esta técnica es muy utilizada por los investigadores, ya que al analizar los angulos
de rotacion de los picos, se puede obtener informacion acerca de la composicién
quimica, las caracteristicas estructurales y las distancias entre los planos de la red
de la muestra (Jenkins, 1996). De igual manera, este estudio puede realizarse a
temperaturas y presiones variables, gracias al uso de una camara que permite el
estudio de reacciones quimicas, transiciones de fases, estudio de disoluciones
sélidas, determinacién de coeficientes de expansién térmica y estudios de

crecimiento de grano (Cullity, 2001).

El fenomeno de la difraccion puede describirse con la Ley de Bragg, que predice la
direccién en la que se da interferencia constructiva entre haces de rayos X

dispersados coherentemente por un cristal:

nl = 2dsenf (2)

donde n es el indice de refraccion de la muestra, A es la longitud de onda

caracteristica para un elemento atébmico, d es la distancia entre los planos
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interatdmicos que producen la difraccion y 8 es el &ngulo entre los rayos incidentes

y los planos de dispersion (Jenkins, 1996).

8.2 Microscopia Electronica de Barrido (MEB).

La microscopia electronica de barrido (SEM, por sus siglas en inglés) es una técnica
de andlisis de muestras sélidas que utiliza un haz de electrones para generar
imagenes de alta resolucion de la superficie de la muestra. El haz de electrones
interactta con la muestra, produciendo una variedad de sefiales que se detectan y

se utilizan para formar una imagen en la pantalla del microscopio.

Esta técnica es muy versatil y puede utilizarse para una amplia gama de
aplicaciones en la ciencia de materiales, la biologia, la geologia y muchos otros
campos. Las imagenes de alta resolucion producidas por el SEM permiten la
observacion de detalles a nivel micro y nanoescala, lo que proporciona informacion

valiosa sobre la estructura, la morfologia y la composicion quimica de la muestra.

El SEM es especialmente util para la observacion de muestras no conductoras o
semiconductores, ya que el haz de electrones puede cargar la muestra, lo que
puede provocar distorsiones en la imagen. Para evitar esto, se utiliza un proceso de
recubrimiento con un material conductor para preparar la muestra antes de su

observacion.

Una de las principales ventajas del SEM es que también se puede utilizar para el
andlisis de muestras en modo de microanalisis, lo que permite la identificacion y
cuantificacion de los elementos presentes en la muestra. Esto se logra mediante la
generacion de rayos X por la interaccion de los electrones del haz con la muestra,
lo que permite la identificacién de los elementos presentes en la muestra a partir de

su espectro de energia caracteristico (Goldstein, 2003).
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8.3 Espectroscopia de energia dispersiva (EED).

La espectroscopia de energia dispersiva (EED) es una técnica de microanalisis que
se utiliza en microscopia electrénica de barrido para determinar la composicién
quimica de un material. La EED funciona mediante la deteccién de los rayos X
emitidos por la muestra cuando se bombardea con un haz de electrones de alta

energia.

Cuando los electrones chocan con la muestra, excitan los electrones de los atomos
de la muestra, haciendo que se liberen fotones de rayos X. La energia de estos
rayos X es caracteristica de los atomos especificos que estan presentes en la
muestra, lo que permite la identificacion de los elementos quimicos que la

componen.

La espectroscopia EED tiene una amplia gama de aplicaciones, desde la ciencia de
materiales hasta la geologia y la biologia. Se utiliza para la caracterizacion de
materiales, el analisis de fallas, la identificacion de contaminantes, la investigacion

de materiales bioldgicos y la caracterizacion de nanoparticulas.

La precision de la espectroscopia EDS (por sus siglas en inglés, Energy Dispersive
Spectroscopy) depende de varios factores, como la calidad del detector y la energia
del haz de electrones. El analisis también puede verse afectado por la presencia de

elementos ligeros y la complejidad de la estructura de la muestra (Goldstein, 2017).

8.4 Microscopia electronica de transmision (MET).

La microscopia electronica de transmision es una técnica analitica que permite
observar estructuras y defectos en muestras muy pequefias, incluso de atomos
individuales. Esta técnica se basa en el paso de un haz de electrones a través de
una muestra delgada, permitiendo la observacion de la estructura interna de la

misma.

Para la obtencion de imagenes en la microscopia electronica de transmision, se
utiliza un haz de electrones que es enfocado mediante lentes magnéticas y que

atraviesa una muestra delgada preparada mediante técnicas de corte y pulido. Los
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electrones transmitidos son recolectados en un detector, generando una imagen de

alta resolucion.

La microscopia electronica de transmision ha tenido un gran impacto en diversas
areas de la ciencia y la tecnologia, incluyendo la nanotecnologia, la biologia celular,

la ciencia de materiales, la fisica y la quimica (Williams, 2009).

8.5 Voltamperometria ciclica (VC).

La voltamperometria ciclica (VC) es una técnica electroquimica que se utiliza para
estudiar la cinética y termodinamica de reacciones redox y para determinar la
concentracion de especies electroactivas en una solucion (Bard, 2001). En esta
técnica, se aplica un potencial a una muestra electroquimica mientras se mide la
corriente que fluye a través de ella. El potencial se varia linealmente con el tiempo
y luego se invierte para volver a su valor inicial. La corriente resultante se grafica en

funcién del potencial, lo que resulta en un voltamograma (Kissinger, 1983).

La VC se utiliza en diversas aplicaciones, como la determinacion de constantes de
estabilidad, la cinética de reacciones quimicas, la caracterizacion de materiales y la
determinacién de la concentracién de especies electroactivas en solucion (Bard,
2001). También se utiliza en la sintesis de polimeros y en la evaluacion de la eficacia
de materiales cataliticos (Kissinger, 1983).

En la VC, la forma del voltamograma proporciona informacion sobre el tipo de
reaccion electroquimica que esta ocurriendo. Por ejemplo, si el voltamograma
presenta un pico Unico, esto indica que se esta produciendo una reaccién de
transferencia de electrones (Bard, 2001). Si hay varios picos en el voltamograma,

esto sugiere que estan ocurriendo multiples reacciones.

La voltamperometria ciclica es una técnica valiosa en el campo de la electroquimica,
ya que proporciona informacion sobre la cinética y termodinamica de las reacciones

redox, y se utiliza en una variedad de aplicaciones.
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8.5 Ciclos de carga y descarga galvanostatica.

La técnica de ciclos de carga y descarga galvanostéatica es una de las técnicas mas
utilizadas en la caracterizacién de materiales electroquimicos. Esta técnica consiste
en aplicar una corriente constante a la muestra durante un periodo de tiempo
determinado para cargarla, y luego descargarla mediante la aplicacion de una
corriente inversa constante. El comportamiento de la corriente y el potencial durante
estos ciclos permite obtener informacion acerca de las propiedades electroquimicas

de la muestra.

El analisis de los ciclos de carga y descarga galvanostatica se realiza mediante la
construccion de un gréfico que representa la corriente en funcién del potencial de la
muestra. Los picos observados en este gréfico corresponden a reacciones
electroquimicas reversibles que ocurren durante los ciclos de carga y descarga. A
partir de estos picos, se pueden obtener informacién acerca de la capacidad de
almacenamiento de energia de la muestra, su estabilidad electroquimica, la cinética
de las reacciones electroquimicas y la eficiencia de los procesos de carga y

descarga.

Ademas, la técnica de ciclos de carga y descarga galvanostatica se utiliza en la
evaluacion del rendimiento y la estabilidad de los materiales electroquimicos en
baterias, supercondensadores y otros dispositivos de almacenamiento de energia.
Esta técnica permite evaluar la capacidad especifica de la muestra para almacenar
energia, asi como su capacidad para resistir la degradacién a lo largo del tiempo
(Aurbach, 2002).
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