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Resumen

En el presente trabajo se desarrolld6 una tinta hibrida compuesta por éxido de grafeno
reducido (rGO) y nanoldminas de plata (AgNSs). La sintesis inicié con la obtencién de
6xido de grafeno (GO) mediante el método de Hummers modificado, seguido de una reduc-
cién térmica a 350 °C. Este tratamiento permitié restaurar parcialmente la red de carbono
conjugado y aumentar su conductividad eléctrica, conservando una adecuada capacidad
de dispersion en solucién. De forma paralela, las nanolaminas de plata se sintetizaron a
través de una ruta verde, empleando dcido ascérbico como agente reductor. Posterior-
mente, la tinta hibrida se formulé dispersando ambos nanomateriales en un sistema de
disolventes compuesto por etanol y etilenglicol (en proporcién 1:1), para finalmente ser
depositada sobre sustratos de tereftalato de polietileno (PET).

El desempeno de las peliculas depositadas responde directamente a la sinergia estruc-
tural y eléctrica entre sus componentes. Si bien las tintas basadas exclusivamente en
plata poseen una alta conductividad inherente, la incorporacion del rGO mejora signifi-
cativamente esta propiedad. En este sistema hibrido, las laminas de rGO actian como
interconexiones fisicas que unen las nanolaminas de plata dispersas, optimizando la red
de percolacion. Esta arquitectura facilita un transporte de carga continuo y eficiente a
través de la matriz. Como resultado de esta interaccién, sumada a la estabilidad coloidal
del sistema, la tinta obtenida demostré una sobresaliente conductividad eléctrica y una
excelente compatibilidad con el PET.

La seleccion de la mezcla de disolventes facilité la aplicacion de la tinta mediante técnicas
de deposicion directa, lo cual demuestra su viabilidad para procesos de fabricacién en
electrénica flexible. En conjunto, las caracteristicas de esta formulacién hibrida permiten
optimizar el uso de materiales conductores, ofreciendo una alternativa eficiente para la

fabricacion de dispositivos electronicos mas ligeros y accesibles.
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Abstract

In this study, a hybrid ink composed of reduced graphene oxide (rGO) and silver na-
nosheets was developed (AgNSs). The synthesis began with the preparation of graphene
oxide (GO) using the modified Hummers method, followed by thermal reduction at 350 °C.
This treatment allowed for the partial restoration of the conjugated carbon network and
an increase in its electrical conductivity, while maintaining adequate dispersibility in solu-
tion. Concurrently, the silver nanosheets were synthesized via a green route, using ascorbic
acid as the reducing agent. Subsequently, the hybrid ink was formulated by dispersing both
nanomaterials in a solvent system composed of ethanol and ethylene glycol (in a 1:1 ratio),
to be finally deposited onto polyethylene terephthalate (PET) substrates.

The performance of the deposited films is directly attributable to the structural and
electrical synergy between their components. While inks based exclusively on silver pos-
sess high inherent conductivity, the incorporation of rGO significantly enhances this pro-
perty. In this hybrid system, the rGO sheets act as physical interconnections that link
the dispersed silver nanosheets, optimizing the percolation network. This architecture fa-
cilitates continuous and efficient charge transport through the matrix. As a result of this
interaction, coupled with the systems colloidal stability, the resulting ink demonstrated
outstanding electrical conductivity and excellent compatibility with PET.

The choice of solvent blend facilitated ink application using direct deposition techniques,
demonstrating its suitability for flexible electronics manufacturing processes. Overall, the
characteristics of this hybrid formulation allow for the optimized use of conductive mate-
rials, offering an efficient alternative for the manufacture of lighter and more affordable

electronic devices.



XIvV

Abstract




A cronimos

GO: Oxido de grafeno

rGO: Oxido de grafeno reducido

PET: Polietileno tereftalato

RFID: Radio Frequency Identification (Identificacién por radiofrecuencia)
PVP: Polivinilpirrolidona

IoT: Internet of Things (Internet de las cosas)

CVD: Chemical Vapor Deposition (Deposiciéon quimica de vapor)
AgNPs: Nanoparticulas de plata

AgNSs: Nanolaminas de plata

RX: Rayos X

DRX: Difraccién de Rayos X

AA: Acido ascérbico

LSPR: Resonancia plasménica superficial localizada

RPM: Revoluciones Por Minuto.
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Glosario

Adherencia: Capacidad de una pelicula o recubrimiento para permanecer unido al

sustrato sin desprenderse bajo condiciones mecanicas o térmicas.

Acido ascérbico: Compuesto organico utilizado como agente reductor en la sintesis

de nanoparticulas metélicas mediante métodos de quimica verde.

Aglutinante: Componente polimérico no conductor que proporciona cohesién interna
a la tinta conductora, mejora la adhesion al sustrato y contribuye a la estabilidad

mecanica de la pelicula depositada.

Aromaticidad: Propiedad quimica asociada a la estabilidad y deslocalizacién elec-
trénica en sistemas ciclicos conjugados, relevante en la estructura electronica del

grafeno.

Ciclo térmico: Proceso experimental que implica el calentamiento y posterior enfria-
miento controlado de una muestra para evaluar cambios en sus propiedades fisicas

o eléctricas.

Coeficiente de determinacién (R?): Pardmetro estadistico que indica el grado de
ajuste de un modelo de regresiéon a los datos experimentales. Toma valores entre 0
y 1, donde valores cercanos a 1 representan una alta correlacion entre las variables

analizadas.

Conductividad eléctrica: Capacidad de un material para permitir el flujo de carga
eléctrica bajo la aplicacién de un campo eléctrico.

Curado: Tratamiento térmico o quimico aplicado después de la deposicién de una
tinta para mejorar su adherencia, estabilidad mecanica y propiedades eléctricas.

Difracciéon de rayos X: Técnica de caracterizacion utilizada para analizar la estruc-
tura cristalina de materiales mediante la interaccién de los rayos X con los planos
atomicos del solido.

Electrénica flexible: Area de la electrénica enfocada en el desarrollo de dispositivos

capaces de doblarse, estirarse o adaptarse a superficies curvas sin perder funciona-
lidad.



XVIII Glosario

= Electrénica impresa: Rama de la electronica que emplea técnicas de impresion para
fabricar dispositivos electrénicos sobre distintos sustratos, permitiendo estructuras
flexibles, ligeras y de bajo costo.

= Estabilidad coloidal: Capacidad de una suspension para mantener particulas disper-

sas sin sedimentacion o aglomeraciéon durante un periodo prolongado.

= Estabilidad térmica: Capacidad de un material para mantener sus propiedades fisi-
cas y eléctricas cuando es sometido a variaciones de temperatura.

= Exfoliacion: Proceso mediante el cual se separan capas individuales de un mate-
rial laminar, como el grafito, para obtener laminas delgadas de grafeno u 6xido de
grafeno.

= Grafeno: Material bidimensional formado por una sola capa de dtomos de carbono
dispuestos en una red hexagonal, caracterizado por su alta conductividad eléctrica,
resistencia mecanica y flexibilidad.

= Grafito: Es una forma natural del elemento quimico carbono. Es un material sélido,
de color negro o gris oscuro, que se caracteriza por ser suave, opaco y buen conductor

de la electricidad.

» Histéresis térmica: Diferencia en el comportamiento de una propiedad fisica (como

la resistencia eléctrica) durante los procesos de calentamiento y enfriamiento.

= Humectacién: Capacidad de un liquido para extenderse y adherirse sobre una su-
perficie sélida, factor clave en la deposicién uniforme de tintas.

= Método bottom-up: Estrategia de sintesis basada en la construccién de materia-
les a partir de dtomos o moléculas individuales mediante procesos de ensamblaje

controlado.

s Método de Hummers modificado: Procedimiento quimico utilizado para la obten-
cién de oxido de grafeno mediante la oxidacion controlada del grafito con agentes
oxidantes fuertes.

= Método top-down: Estrategia de sintesis que consiste en descomponer materiales a

granel en estructuras de menor tamano mediante procesos fisicos o quimicos.
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= Miscibilidad: Capacidad de dos o mas sustancias para mezclarse completamente y

formar una solucion homogénea.

= Movilidad electrénica: Medida de la facilidad con la que los portadores de carga se
desplazan a través de un material bajo la accion de un campo eléctrico.

» Nanoparticula: Particula con al menos una dimensién en el rango nanométrico (1-
100 nm), cuyas propiedades fisicas y quimicas difieren de las del material a escala

macroscépica.

= Nanoparticulas de plata: Particulas de plata a escala nanométrica que presentan
alta conductividad eléctrica y son utilizadas en aplicaciones electrénicas, sensores y
tintas conductoras.

= Nanoldminas de plata: Son estructuras bidimensionales de plata de tamano nanoscé-
pico, con un espesor extremadamente delgado (generalmente a escala nanométrica,

de 1 a 100 um) y una superficie plana y extendida.

= Oxido de grafeno (GO): Es un material bidimensional obtenido a partir de la oxi-
dacién y exfoliacion del grafito. Esta constituido principalmente por carbono y oxi-
geno, con grupos funcionales oxigenados en su superficie y bordes, lo que le confiere
caracter hidrofilico y facilita su dispersion en agua.

= Percolacién eléctrica: Fenomeno fisico mediante el cual se establece una trayectoria
continua de material conductor que permite el paso de corriente eléctrica a través

de un compuesto.

s PET: Tereftalato de polietileno. Polimero termoplastico transparente, ligero y resis-

tente, ampliamente utilizado como sustrato en electrénica flexible.

» Plano cristalografico: Conjunto de planos imaginarios que describen la disposicion

periddica de los atomos dentro de una estructura cristalina.

= Quimica verde: Enfoque de la quimica orientado al diseno de procesos y productos
que reducen o eliminan el uso de sustancias peligrosas y el impacto ambiental.

= Red percolativa: Estructura formada por particulas conductoras interconectadas que
permite el transporte eficiente de carga eléctrica a través de un material compuesto.



XX Glosario

» Reduccion del 6xido de grafeno (rGO): Proceso fisico o quimico mediante el cual se
eliminan parcial o totalmente los grupos oxigenados del 6xido de grafeno, restau-
rando en cierta medida su red grafénica y mejorando sus propiedades eléctricas.

= Regresion lineal: Método estadistico utilizado para modelar la relaciéon entre una
variable dependiente y una variable independiente mediante una ecuacién lineal.

= Reologia: Rama de la fisica que estudia el flujo y la deformacién de los materiales,

particularmente relevante para la formulacion y aplicacion de tintas conductoras.

= Resistencia eléctrica: Oposicion que presenta un material al paso de corriente eléc-
trica, medida en ohmios (€2).

= Sinterizacion: Proceso térmico mediante el cual particulas sélidas se unen sin llegar
a fundirse completamente, mejorando la conductividad y la integridad estructural
del material.

= Sinterizacién térmica: Tratamiento térmico aplicado a materiales particulados para
mejorar el contacto entre particulas y aumentar la conductividad eléctrica sin fusion

completa.

= Solvente: Sustancia liquida encargada de disolver o dispersar los componentes de
la tinta, ajustando propiedades como la viscosidad, tension superficial y tiempo de
secado.

= Sustrato: Superficie sobre la cual se deposita una tinta o material funcional para la
fabricacién de dispositivos electronicos.

= Tinta: Liquido coloreado utilizado para escribir, dibujar o imprimir mediante un

instrumento o sistema apropiado.

» Tinta conductora: Mezcla de materiales conductores dispersos en una matriz poli-
mérica o solvente, utilizada para la impresién de circuitos eléctricos, especialmente

en aplicaciones de electronica impresa y flexible.
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Capitulo 1

Introduccion

En las dltimas décadas, la electronica ha experimentado un importante avance hacia el
desarrollo de dispositivos flexibles, portatiles y de bajo costo. Este cambio ha impulsado
la busqueda de nuevos materiales y métodos de fabricacién que permitan sustituir las
técnicas tradicionales, como la litografia o la deposicion al vacio, por alternativas mas
economicas, sostenibles y adaptables a diferentes sustratos. En este contexto, las tintas
conductoras han adquirido un papel fundamental al posibilitar la fabricacién de circuitos
y la deposicién de trazos eléctricos de manera directa sobre superficies flexibles o curvas.
Esta tecnologia representa una alternativa innovadora que permite sustituir las conven-
cionales pistas de cobre, facilitando su implementacién en sustratos poliméricos como el
PET, asi como en textiles o papel, areas clave para el desarrollo de sensores y dispositivos
conformables ("wearables”).

La formulacién de estas tintas conductoras se basa en la incorporaciéon de materiales
capaces de transportar carga eléctrica, tales como nanoparticulas metélicas (plata, cobre
u oro) y estructuras derivadas del carbono. La eleccién de dichos componentes depende
de factores criticos como la conductividad eléctrica, la estabilidad quimica, la adherencia
y el costo de produccién. Particularmente, los materiales basados en carbono, como el
6xido de grafeno reducido (rGO), destacan por su flexibilidad mecénica y compatibilidad
con procesos a bajas temperaturas. Sin embargo, el desarrollo de una tinta no solo implica
la seleccion del material activo, sino también la optimizacién del sistema de disolventes y
las condiciones de deposicién. Es indispensable lograr un equilibrio entre las propiedades
reolégicas y eléctricas para garantizar la estabilidad de la dispersion, una buena adheren-

cia al sustrato y, en tltima instancia, un éptimo desempeno del recubrimiento final.



2 1.1 Estado del arte

Para la elaboracion de la tinta propuesta en este trabajo, el proceso inicié con la pre-
paracién de grafito para su posterior oxidacion. Esta etapa consistié en un tratamiento
quimico que permitié la incorporacion de grupos funcionales oxigenados como epodxidos,
hidroxilos, carbonilos y carboxilos en la estructura del material. Tras la reaccién, la mezcla
fue sometida a procesos de purificacién y lavado, finalizando con el secado para obtener el
éxido de grafeno (GO). El resultado de este procedimiento es un material hidrofilico con
una excelente capacidad de dispersion en agua, cuyo procesamiento resulta sumamente
favorable para la fabricacién de materiales compuestos y dispositivos electrénicos.

Posteriormente, el 6xido de grafeno fue sometido a un proceso de reducciéon térmica
para remover los grupos oxigenados presentes en su estructura y restaurar parcialmente
las propiedades eléctricas y mecanicas de la red de carbono conjugado. Para ello, el GO
recibié un calentamiento controlado a una temperatura de 350 °C, lo que propicié el des-
prendimiento del oxigeno en forma de gases. Tras la etapa de enfriamiento, el material
resultante, conocido como 6xido de grafeno reducido (rGO), fue recolectado y almacenado

para su integraciéon en el sistema de disolventes junto con las nanolaminas de plata.

Con base en lo anterior, el presente trabajo tiene como objetivo desarrollar y caracte-
rizar una tinta conductora hibrida para aplicaciones electronicas, empleando materiales
de bajo costo y técnicas de deposicion accesibles. Se busca obtener una formulaciéon que
presente una alta estabilidad coloidal, sobresaliente conductividad y excelente adherencia
sobre sustratos flexibles. Asimismo, la caracterizacion exhaustiva de sus propiedades eléc-
tricas y morfolégicas permitird determinar su viabilidad y potencial impacto practico en
el avance de la electrénica impresa y flexible.

1.1. Estado del arte

En los tdltimos anos, la tinta conductiva ha ganado popularidad en el mundo de la
electrénica impresa y la fabricacién de dispositivos flexibles. La tinta conductiva supone
un avance fundamental para el desarrollo de procesos en electrénica moderna [2] [7].

La tinta conductiva suele ser una pintura que contiene particulas de plata o carbono.
Estas particulas son las encargadas de darle a esta tinta o pintura la propiedad de conducir
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corriente eléctrica. Estas tintas podrian llegar a sustituir las pistas de cobre en los circuitos,
asi como ser usadas en la generacion de energia, acumuladores eléctricos, recubrimientos
anticorrosion, construccion de celdas solares, fabricacién de aparatos épticos y sensores
barométricos. Dependiendo de su aplicacién, se escoge el tipo de sustrato; existen sustratos
de vidrio, metdlicos, plasticos, naturales como seda y algodén, entre otros. [1][22].

Uno de los principales retos descritos en la literatura para la investigacién de materiales
es llevar la produccion de grafeno a escala industrial en la fabricacion de tintas conducto-
ras, ya que los métodos de obtencion suelen limitarse a entornos de laboratorio [30]. Los
antecedentes de estos procesos quimicos se remontan al siglo XIX; en 1859, el quimico
britanico Brodie sintetizé por primera vez lo que denominé "6xido de grafito” tratando
este material con clorato de potasio (KClO,) y dcido nitrico fumante (HNOs3) [40].

En la actualidad, el estado del arte clasifica los métodos de obtencién de grafeno en dos
grandes categorias: top-down (de arriba hacia abajo) y bottom-up (de abajo hacia arriba)
[20]. En este trabajo se utilizé el método Top-down (de arriba hacia abajo), debido a que
diversos autores destacan la viabilidad del enfoque top-down, un método sustractivo que
consiste en romper la superestructura de un material a granel mediante medios quimicos

para confinarlo en particulas de tamano nanométrico [39].

De acuerdo con las investigaciones reportadas, el primer paso de esta ruta de sintesis
quimica radica en tratar el grafito con agentes oxidantes fuertes. Esto provoca la oxidacion
quimica de sus bordes y de su superficie, lo que genera una estructura con un mayor espacio
interlaminar conocida como 6xido de grafeno (GO) [20]. Este método de sinterizacién se
implementard para la fabricacién de la tinta conductora.

Una vez obtenido el material oxidado, los protocolos estandar proceden a su exfoliacion
utilizando fuerzas de cavitacién en un medio acuoso. Mediante un proceso de sonicacién
(ya sea en bano o con punta de ultrasonido), la solucién compuesta por HyO y éxido de
grafeno se somete a ondas acusticas para separar las capas individualmente. Gracias a la
hidrofilicidad que presenta el GO, estas capas logran mantenerse en suspension estable
[20], siendo este uno de los métodos mas implementados en la literatura para sentar las
bases de las tintas conductoras.
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Posteriormente, los estudios senalan que es necesario llevar a cabo la reduccion del éxido
de grafeno. Este paso es fundamental para obtener un producto exfoliado analogo al gra-
feno, ya que permite eliminar parcial o completamente los grupos oxigenados. Al remover
estos grupos, la hibridaciéon de los atomos de carbono en el plano basal se convierte de
sp® a sp?, restaurando parcialmente la aromaticidad del sistema. Como resultado, se ha
demostrado que el 6xido de grafeno reducido (rGO) adquiere propiedades mecanicas, tér-
micas y eléctricas muy similares a las del grafeno puro, consoliddndose como un compuesto

altamente prometedor para aplicaciones tecnoldgicas [40].

En este sentido, diversas investigaciones han explorado el desarrollo de tintas conduc-
toras hibridas que combinan plata (Ag) con este 6xido de grafeno reducido (rGO) para
optimizar sus propiedades eléctricas y de impresion [38]. Trabajos enfocados en la electré-
nica flexible han demostrado que la formulacion de compédsitos de nanoparticulas de plata
ancladas a laminas de rGO (Ag:rGO) para la inyeccién de tinta no solo incrementa drés-
ticamente la conductividad final, sino que también mejora la dispersién de las particulas,
solucionando problemas criticos como la obstruccién de los cabezales de impresién [33].
Por otro lado, estudios orientados a la sustentabilidad han propuesto métodos de sintesis
quimica en un solo paso (one-pot) para producir tintas hibridas de rGO y nanoparticulas
de plata en solventes acuosos, las cuales se han impreso con éxito para fabricar electrodos
de alta conductividad en sensores de humedad flexibles [26] [38]. Asimismo, se han desa-
rrollado tintas compuestas de Ag y derivados de grafito especificamente formuladas para
su aplicacién en textiles electrénicos inteligentes (e-textiles), lo que permite reducir la
concentracion de metales preciosos y disminuir los costos de fabricacion frente a las tintas
comerciales de plata pura sin sacrificar el rendimiento eléctrico [14]. Estos antecedentes
confirman que la hibridaciéon de Ag y rGO representa una estrategia altamente eficaz y
validada en la literatura reciente para potenciar el desempeno de las tintas conductoras.
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1.2. Planteamiento del problema

En los iltimos anos, la electrénica impresa ha experimentado un notable crecimiento
gracias a su capacidad para producir dispositivos ligeros, flexibles y de bajo costo. Este
avance ha impulsado la creacion de nuevas aplicaciones en areas como sensores, antenas,
circuitos flexibles y dispositivos portatiles, lo que ha generado una creciente demanda
de materiales conductores que sean eficientes y sostenibles [21]. Hasta ahora, las tintas
conductoras empleadas en este campo han estado compuestas principalmente por metales
como la plata, el oro y el cobre. No obstante, estos materiales presentan desventajas signifi-
cativas, como vulnerabilidad y disponibilidad limitada, lo que dificulta su implementacién
en aplicaciones a gran escala debido a su alto costo [37].

Ante este escenario, la tinta hibrida de rGO se ha posicionado como una opcién in-
novadora debido a sus sobresalientes propiedades eléctricas. Este material bidimensional,
formado por una sola capa de atomos de carbono organizados en una estructura hexa-
gonal, exhibe una conductividad eléctrica, alta estabilidad térmica, ademas de ser ligero
y flexible. Estas caracteristicas lo convierten en un material idéneo para el desarrollo de
tintas conductoras destinadas a aplicaciones electronicas.

Sin embargo, el uso de tintas conductoras basadas en grafito conlleva diversos retos téc-
nicos y cientificos. Entre ellos, se destacan la necesidad de lograr una dispersién uniforme
del 6xido de grafeno reducido en un medio liquido sin que se agrupen, mejorar su adhesion
a distintos sustratos y optimizar su conductividad.

Pese al enorme potencial del grafeno en la electronica impresa, atn existen brechas en
el conocimiento sobre la formulacién més eficiente de tintas conductoras basadas en este
material. Aspectos como la eleccién del solvente, la concentracion de grafito, el uso de
dispersantes y el proceso de sinterizacion pueden impactar significativamente el compor-
tamiento eléctrico y mecéanico de la tinta.

Ante esta problematica, la presente investigacion se propone desarrollar y caracterizar
una tinta conductora hibrida formulada con 6xido de grafeno reducido y nanolaminas de
plata, analizando su composicion, estabilidad y rendimiento eléctrico. Para ello, se estu-
diaran diversas formulaciones y estrategias de aplicacion, con el objetivo de optimizar sus
propiedades para su implementacién en dispositivos electronicos. De este modo, se espera
contribuir al avance de la electronica impresa mediante el desarrollo de materiales innova-
dores, ofreciendo una alternativa viable y sostenible a las tintas conductoras tradicionales
basadas en metales.
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1.3. Justificacion

El crecimiento de la electrénica impresa y la electronica flexible ha incrementado la
demanda de materiales conductores eficientes, de bajo costo y sostenibles, capaces de
adaptarse a sustratos deformables sin perder funcionalidad. Aunque las tintas basadas en
metales como la plata, el oro y el cobre ofrecen alta conductividad, su elevado costo y

disponibilidad limitan su aplicacién a gran escala.

En este contexto, el 6xido de grafeno reducido (rGO) surge como una alternativa pro-
metedora debido a sus propiedades eléctricas, mecanicas y térmicas, asi como a su flexi-
bilidad, lo que lo hace adecuado para dispositivos electrénicos flexibles. No obstante, su
implementacién enfrenta desafios relacionados con su dispersion, adhesion y optimizacién
de la conductividad, lo que evidencia la necesidad de profundizar en su estudio.

Por ello, esta investigacion se justifica en el desarrollo y caracterizacion de una tinta con-
ductora hibrida basada en rGO, con el propédsito de optimizar su desempeno y contribuir
al avance de materiales para electrénica impresa y flexible.

1.4. Solucién propuesta

La solucion propuesta es definida de manera correspondiente a los puntos del plantea-

miento del problema, de la manera siguiente:

= Obtencién y Reduccién de Oxido de Grafeno (GO): Se sintetizars éxido de grafeno
(GO) mediante métodos establecidos y posteriormente se aplicard un proceso de
reduccién térmica con el fin de obtener éxido de grafeno reducido (rGO).

= Seleccién del Solvente: Se evaluardn distintos solventes (agua, etanol) para asegurar
la adecuada dispersion de las laminas de grafeno y evitar la aglomeracién.

= Medicion de Resistencia Eléctrica Superficial: Se emplearan técnicas de las cuatro
puntas para evaluar la resistencia eléctrica de las peliculas obtenidas.
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1.5. Objetivos

1.5.1. Objetivo general

Desarrollar y caracterizar una tinta conductora hibrida compuesta por nanoldminas de
plata y 6xido de grafeno reducido (rGO) para su aplicacién en electrénica flexible, me-
diante la evaluacion de su desempeno eléctrico sobre sustratos de tereftalato de polietileno

(PET).

1.5.2. Objetivos particulares

= Sintetizar y caracterizar los precursores de la tinta hibrida, obteniendo éxido de
grafeno reducido (rGO) mediante el método de Hummers modificado seguido de
una reduccién térmica a 350 °C, y sintetizar nanolaminas de plata mediante una

ruta verde con acido ascérbico, incluyendo el analisis morfolégico de estas tltimas.

= Optimizar la formulacién de la tinta hibrida mediante la dispersiéon homogénea del
rGO y las nanolaminas de plata en un sistema de disolventes compuesto por etanol
y etilenglicol (1:1), garantizando una adecuada estabilidad coloidal.

» Aplicar la formulacién hibrida sobre sustratos de tereftalato de polietileno (PET)
mediante técnicas de deposicién directa, con el proposito de obtener recubrimientos

continuos que permitan su posterior evaluacién funcional.

= Determinar el desempeno eléctrico de los recubrimientos depositados mediante la
medicion de su resistencia y conductividad, evaluando el impacto de la incorporacion
del rGO en la optimizacién de la red de percolacion y en el transporte de carga del

sistema.

1.6. Hipotesis

La formulacion de una tinta hibrida a base de nanolaminas de plata y 6xido de grafeno
reducido (rGO) permitird obtener recubrimientos altamente conductores sobre sustratos
de PET, debido a que el rGO actuard como interconexién fisica entre las nanolaminas,
optimizando la red de percolacién y facilitando el transporte eficiente de carga eléctrica.
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1.7. Contribuciones de la tesis
Las contribuciones principales de este trabajo de investigacion son las siguientes:

= Se desarroll6 una formulacién hibrida de tinta conductora a base de 6xido de gra-
feno reducido (rGO) y nanoldminas de plata, optimizando la relacién Ag:rGO para
maximizar la conductividad eléctrica y la adherencia sobre sustratos de PET.

= Se implementé un método de sintesis verde tipo top-down para obtener 6xido de

grafeno reducido.

= Se disend un procedimiento experimental reproducible para medir resistencia eléc-
trica, validado mediante pruebas con multimetro digital.

= Se compararon los resultados obtenidos con tintas comerciales de plata, mostrando

una mejor conductividad con el rGO.
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1.8.

Organizacion de la tesis

La organizacion de los capitulos de esta tesis se basa en lo siguiente:

Capitulo 1.- Se presenta una introduccion sobre el estado del arte de tintas conduc-
tivas, asi como el planteamiento del problema y sus posibles soluciones. Por tltimo,

se plantean los objetivos particulares y generales de este trabajo de investigacion.

Capitulo 2.- En este Capitulo se presenta un marco tedrico con informacion sobre
tintas comerciales y la tinta, asi como propiedades y aplicaciones de la misma.

Capitulo 3.- En este capitulo se describen los materiales utilizados y la metodologia
experimental empleada para la formulacién de las tintas basadas en rGO y AgNSs.
Se detallan los procedimientos de sintesis, preparacion de las muestras.

Capitulo 4.- Se presentan los resultados experimentales obtenidos a partir de la ca-
racterizacion de las tintas formuladas. Se analizan los resultados del comportamiento
eléctrico en funcién de la temperatura, el analisis estadistico mediante regresién li-
neal y la caracterizacion estructural por difracciéon de rayos X, con el propdsito
de comparar las formulaciones y determinar la mas adecuada para aplicaciones de
conduccién eléctrica.

Conclusiones.- En este apartado se exponen las conclusiones generales derivadas del
analisis de los resultados experimentales. Asimismo, se presentan recomendaciones
y propuestas de trabajo futuro orientadas a la optimizacion de la formulacion y la
ampliacion de sus posibles aplicaciones en el campo de la electrénica flexible.
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Capitulo 2

Marco Teorico

2.1. Introduccion

En los ultimos anos, la tinta conductiva ha ganado popularidad en el mundo de la
electrénica impresa y la fabricacién de dispositivos flexibles. La tinta conductiva supone
un avance fundamental para el desarrollo de procesos en la electrénica moderna [2] [7].
Esta tecnologia ofrece una alternativa viable para sustituir los tradicionales cables de
cobre en circuitos electréonicos, permitiendo la fabricacion de dispositivos mas ligeros y
flexibles.

Estas tintas conductoras suelen estar compuestas por particulas de metales como la pla-
ta, el oro y el cobre, o materiales de carbono como el grafito o el grafeno. Estos materiales
ofrecen una alta conductividad eléctrica que permite su uso en diversas aplicaciones, co-
mo la impresion de circuitos flexibles, sensores portatiles, celdas solares y recubrimientos
anticorrosivos [1] [22].

Sin embargo, el alto costo y la vulnerabilidad de los metales, asi como la complejidad
de la produccion de grafeno a gran escala, plantean desafios significativos para su imple-
mentacién en aplicaciones comerciales. Por esta razon, el grafeno ha surgido como una
alternativa prometedora debido a sus propiedades tnicas y su capacidad para mejorar la
eficiencia y sostenibilidad de las tintas conductoras.

11
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2.2. Tinta Conductora: Propiedades y Aplicaciones

Las tintas conductoras se utilizan para aplicaciones electrénicas y épticas debido a su
capacidad para conducir electricidad. Estas tintas pueden formularse utilizando diversos
materiales conductores, entre ellos particulas de plata, oro, cobre, carbono y grafeno [31].

Las tintas conductoras representan una categoria clave dentro de la electrénica impresa
y flexible, permitiendo la deposicién de trazos eléctricos sobre sustratos rigidos o flexibles
por medio de tecnologias como impresién por inyeccion de tinta, serigrafia, recubrimiento
por cuchilla o aerosol [28]. Estas formulaciones estdn compuestas tipicamente por tres
fases: una fase conductora (particulas metélicas o materiales de carbono), un aglutinante
polimérico que confiere adhesion y cohesion, y un sistema de solventes que ajusta la vis-

cosidad y tensién superficial para permitir la deposicién controlada [13].

La fase conductora es el componente central que define la propiedad eléctrica final de
la pelicula depositada [28]. Entre los materiales conductores mas empleados destacan los
metales, como la plata (Ag), el oro (Au) y el cobre (Cu). Las tintas a base de nanopar-
ticulas de plata son de gran uso comercial gracias a su elevada conductividad eléctrica
y buena estabilidad frente a la oxidacién [31]. Sin embargo, su coste elevado y algunas
limitaciones como la migracién idnica restringen su empleo en aplicaciones de bajo coste
extensivo. Por otro lado, el cobre presenta una conductividad similar a la plata, pero se
ve afectado por la oxidacién superficial, lo que obliga a estrategias de recubrimiento o sin-
terizacién en atmdsfera controlada [28]. Ademds de los metales, los materiales carbonosos
como el grafito y especialmente el grafeno han ganado protagonismo gracias a su alta mo-
vilidad electrénica, excelente conductividad térmica y notable resistencia mecénica [10].
En particular, los sistemas hibridos que combinan grafeno o derivados con nanoparticulas
metalicas permiten reducir la cantidad de metal mientras mantienen una conductividad

elevada, optimizando el coste [19].

Las propiedades criticas que determinan el desempeno de una tinta conductora inclu-
yen la conductividad eléctrica, la viscosidad de la formulacién, la adhesion al sustrato
y el proceso de secado o sinterizacién. La conductividad depende en gran medida de la
formacién de una red percolativa continua entre particulas conductoras, la proporcién de
aglutinante y las condiciones de curado utilizadas [28]. La adhesion al sustrato es esencial
para garantizar la durabilidad mecanica, especialmente cuando el sustrato es flexible y
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esta sometido a tensiones repetitivas, por lo que los polimeros aglutinantes deben propor-
cionar buen anclaje, cohesién interna y resistencia al desgaste [31]. Durante el curado o
sinterizacion, las particulas se reorganizan y acercan, formando contactos solidos y redu-

ciendo zonas vacias, lo que mejora la densidad y, por tanto, su conductividad final [28].

Las tintas conductoras encuentran aplicacién en una variedad de campos. En el ambito de
la energia, se emplean para imprimir electrodos en dispositivos fotovoltaicos, permitiendo
reducir costos y lograr disenos flexibles [31]. En sensores flexibles y dispositivos porta-
tiles, estas tintas permiten fabricar elementos como sensores de presion, temperatura o
biosensores integrados en ropa o dispositivos médicos [46]. Asimismo, las tintas conduc-
toras se utilizan en circuitos impresos sobre sustratos plasticos, textil o papel, antenas de
radiofrecuencia (RFID), recubrimientos anticorrosivos y dispositivos de almacenamiento
de energia [11]. Esta versatilidad abre camino a la siguiente generacién de dispositivos

electrénicos ligeros, adaptables y sostenibles [28].

En definitiva, las tintas conductoras constituyen un puente entre la ciencia de materia-
les, la electrémica flexible y la manufactura avanzada. Su desarrollo esta orientado hacia
formulaciones hibridas que integren metales y materiales de carbono, optimizando la con-
ductividad, flexibilidad, coste y sostenibilidad. En este contexto, la evolucion continua de
estos materiales impulsa el avance de la electrénica impresa hacia sistemas mas ligeros,

reciclables y energéticamente eficientes.

2.3. Materiales utilizados en las tintas conductoras

2.3.1. Metales

Las tintas conductoras a base de metales, principalmente plata y oro, son ampliamente
utilizadas debido a su alta conductividad y estabilidad térmica. No obstante, su elevado
costo y su susceptibilidad limitan su aplicacién en procesos de fabricacién masiva [16].
Las tintas de plata, por ejemplo, son comtinmente empleadas en la impresion de circuitos
flexibles para aplicaciones como pantallas tactiles y antenas RFID [15].
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TINTA
CONDUCTORA

ORO PLATA COBRE

Figura 2.1: Particulas metélicas presentes en la formulacién de una tinta conductora.

2.3.2. Materiales de carbono

Los materiales de carbono, como el grafito, el grafeno y los nanotubos de carbono, ofre-
cen una alternativa viable a los metales, presentando una buena conductividad eléctrica.
Ademas, estos materiales son ligeros, resistentes y menos susceptibles a la corrosion, lo

que los convierte en una excelente opcién para aplicaciones flexibles y portatiles [10].

Figura 2.2: Imégen representativa de los materiales carbonosos.
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2.3.3. Aglutinantes

Los aglutinantes (o binders) son polimeros (o resinas) no conductores que se incluyen
en la tinta para mantener unidos los componentes: las particulas conductoras, los aditivos
(surfactantes, dispersores) y el sustrato. Actian como pegamento interno [28]. Su papel
principal es mejorar la adhesién de la tinta al sustrato, aportar integridad mecanica (re-
sistencia a la flexién), controlar la viscosidad y ayudar en la distribucién homogénea de
particulas [28][44].

El PVP (polivinilpirrolidona) es un polimero soluble en agua y otros solventes polares
como etanol; es conocido por su cardcter hidrofilico, estabilidad quimica, buena dispersa-
bilidad de particulas y capacidad de formacién de peliculas [43]. En esta investigacién se
seleccion6 PVP (polivinilpirrolidona) como aglutinante en la formulacién de tinta hibrida

para estabilizar la dispersion de nanoparticulas.

CH;

N POLIVINIL-
PIRROLIDONA

Figura 2.3: Imagen representativa del aglutinante utilizado en la elaboracion de la tinta

conductora.

2.3.4. Solventes

Los solventes son liquidos que ayudan a disolver los componentes organicos (especial-
mente los aglutinantes y dispersores) y a dispersar las particulas conductoras. Con su
presencia, la tinta adquiere fluidez, permitiendo su aplicacion mediante los métodos de
impresion o deposicion. Luego del proceso de impresion, el solvente debe evaporarse o
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eliminarse (por secado o curado), dejando atras la pelicula funcional [28] [13].

= Etilenglicol: es un solvente polar con un punto de ebullicién relativamente alto y
buena miscibilidad con agua y otros solventes polares. Se utiliza con frecuencia como
co-solvente para ajustar la velocidad de evaporacion, la viscosidad y la compatibili-
dad de la formulacion. En tintas conductoras, se emplea especialmente en sistemas
con nanoparticulas metalicas o compuestos carbonometal. Por ejemplo, en tintas de
platino se ha utilizado etilenglicol (EG) como parte de la mezcla de solventes para
estabilizar las nanoparticulas y controlar la volatilidad del sistema [28].

» Etanol: es un solvente polar de bajo peso molecular con alta volatilidad (evapora
relativamente rapido). Se utiliza ampliamente como solvente ligero en tintas acuosas
para favorecer una rapida evaporacion después de la aplicacién. En diversos estudios
sobre tintas conductoras basadas en grafeno o materiales de carbono, se emplean
mezclas de agua y etanol para mejorar la dispersion de las particulas y el proceso
de secado. Por ejemplo, se reporta el uso de etanol como solvente en formulaciones
de tintas conductoras por ser una opcién relativamente menos téxica [31].

Figura 2.4: Imagen representativa de los solventes utilizado en la elaboracién de la tinta

conductora.
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2.4. Aplicaciones de las tintas conductoras

Las tintas conductoras son utilizadas en una amplia gama de aplicaciones, entre las que

destacan:

= Celdas solares: Se emplean en la impresion de electrodos en dispositivos fotovoltaicos

para mejorar la eficiencia de conversién energética [35].

= Sensores flexibles: Se utilizan en la fabricacion de sensores flexibles para monitoreo
biomédico, deteccién ambiental y aplicaciones de Internet de las cosas (IoT) [47].

= Circuitos impresos: Permiten la fabricacién de circuitos impresos flexibles que pue-

den integrarse en dispositivos portatiles [15].

2.5. Produccion de Grafeno para Tintas Conductoras

2.5.1. Sintesis y obtencion del grafeno

Uno de los principales desafios en la produccion de tintas conductoras a base de grafeno
es la obtencion de este material a escala industrial. Actualmente, los métodos de obtencién
de grafeno se dividen en dos enfoques principales: métodos top-down y métodos bottom-
up [10].
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2.5.2. Métodos Top-Down

El enfoque top-down (de arriba hacia abajo) consiste en fragmentar o separar la estruc-
tura masiva del grafito para obtener laminas de grafeno, empleando métodos mecanicos o
quimicos. Aunque este proceso facilita la produccién a gran escala, la integridad estruc-
tural del material resultante puede verse comprometida. Entre las técnicas méas utilizadas
destacan:

» Exfoliacion mecanica: Consiste en aislar las capas individuales de grafito mediante
la aplicacion de fuerzas mecéanicas de corte o friccién. Aunque este método permite
obtener grafeno de altisima pureza y calidad cristalina, su bajo rendimiento lo hace

inviable para la produccién industrial [23].

s Oxidacion quimica y exfoliacion: Este método inicia con la oxidacién quimica del
grafito masivo para incorporar grupos funcionales que faciliten la separacion de
sus capas, formando asi el éxido de grafeno (GO). Posteriormente, este material se
somete a un proceso de reducciéon para eliminar gran parte de los grupos oxigenados
y restaurar su conductividad, obteniendo 6xido de grafeno reducido (rGO). Esta
ruta permite la produccién a gran escala, aunque la calidad estructural del material
es inferior a la obtenida por exfoliaciéon mecénica debido a la generacion de defectos
en la red [34].

2.5.3. Métodos Bottom-Up

El enfoque bottom-up (de abajo hacia arriba) se basa en la sintesis o ensamblaje del gra-
feno a partir de atomos o moléculas precursoras de carbono, empleando procesos quimicos
o fisicos estrictamente controlados. Este enfoque permite obtener grafeno con una calidad
estructural superior, aunque sus principales limitaciones radican en la escalabilidad y los
altos costos. Los métodos mas representativos son:

» Deposicién quimica de vapor (CVD): Implica la descomposicién térmica de gases
precursores de carbono sobre la superficie de sustratos metalicos cataliticos, como

niquel o cobre, favoreciendo el crecimiento de peliculas continuas de grafeno de alta
calidad [18].

= Sintesis quimica: Utiliza precursores organicos pequenos para construir laminas de

grafeno mediante reacciones de acoplamiento controlado. Si bien representa un mé-
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todo prometedor para obtener estructuras muy definidas, atin enfrenta importantes

desafios tecnoldgicos para su implementacion a escala industrial [3].

2.6. Reduccién de Oxido de Grafeno para Tintas Conduc-

toras

La reduccién del éxido de grafeno (GO) es una técnica utilizada para obtener grafeno
exfoliado y analogo al grafeno puro. Este proceso consiste en la eliminacién parcial de los
grupos oxigenados presentes en la superficie del GO, lo que permite restaurar la estructura
aromatica del grafeno y mejorar sus propiedades mecanicas, térmicas y eléctricas [40].

El 6xido de grafeno reducido (rGO) conserva muchas de las propiedades del grafeno puro,
lo que lo convierte en un material atractivo para aplicaciones electronicas. El proceso de

reduccion se puede llevar a cabo mediante varios métodos, entre los que se incluyen:

= Reduccion térmica: Consiste en calentar el GO a altas temperaturas para eliminar
los grupos oxigenados y restaurar la estructura del grafeno [12].

= Reduccién quimica: Se utilizan agentes reductores como el acido ascorbico o la

hidrazina para eliminar los grupos oxigenados del GO [45].

= Reduccion electroquimica: Implica la aplicaciéon de un potencial eléctrico para in-

ducir la reduccién del GO en condiciones controladas [9)].

Reducciéon Térmica

Figura 2.6: Estructura del éxido de grafeno antes y después de ser reducido.
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2.7. Desafios y Futuro de las Tintas Conductoras de Gra-

feno

A pesar del potencial del grafeno en la fabricacién de tintas conductoras, persisten de-
safios relacionados con la produccién a gran escala, la estabilidad de la tinta y la adhesion
a diferentes sustratos. La investigacion actual se enfoca en optimizar los procesos de sin-
tesis y formulacion para mejorar la conductividad, la estabilidad y la procesabilidad de
las tintas conductoras basadas en grafeno [3].

Estudios recientes han explorado el uso de dispersantes y surfactantes para mejorar la
estabilidad de las suspensiones de grafeno, asi como la incorporacion de nanoparticulas

metélicas para aumentar la conductividad eléctrica de las tintas [47].

RETOS CRITICOS EN
TINTAS CONDUCTORAS DE GRAFENO

jteée
e

Produccion  Estabilidad Adhesion  Compatibilidad

RS

Produccién Dispersion Permaneceren  ¢on diferentes
a gran escala homogénea; el material sin sustratos,
de grafeno de Prevencion desprenderse. incluidos

alta calidad. de la flexibles.

aglomeracion.
Figura 2.7: Representacién grafica de algunos retos para el desarrollo de tintas conductoras.

El grafeno y sus derivados como el éxido de grafeno (GO) y el 6xido de grafeno reducido
(rGO) se han consolidado como materiales de enorme interés para la electrénica impresa,
debido a su excelente conductividad eléctrica, alta relacién area-superficie, flexibilidad

mecanica y estabilidad térmica [10].

Sin embargo, la formulacion de una tinta de grafeno funcional requiere un control preciso
de su reologia, dispersién coloidal y adherencia al sustrato. En este sentido, la seleccién
adecuada de solventes (como el etanol o el etilenglicol) y aglutinantes poliméricos (como
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el polivinilpirrolidona, PVP) resulta fundamental para lograr una buena homogeneidad
y estabilidad en suspensién [13]. Dichos componentes evitan la reaglomeracién de las
ldminas de grafeno, mejoran la humectacion del sustrato y permiten un secado uniforme
tras la deposicion de la pelicula.

El presente marco tedrico permitiéo comprender los fundamentos cientificos y tecnoldgi-
cos que sustentan el desarrollo de la tinta hibrida conductora, asi como los materiales y
procesos involucrados en su formulacion. Se identificé que las tintas basadas en metales
como la plata, el oro y el cobre ofrecen una elevada conductividad eléctrica, sin embargo,
su costo y susceptibilidad limitan su aplicaciéon en dispositivos flexibles de bajo costo. En
este contexto, los materiales de carbono representan una alternativa prometedora por su
alta movilidad electrénica.

Asimismo, se analizo el papel fundamental de los aglutinantes y solventes en la formula-
cién de tintas conductoras. Se destaco la importancia del aglutinante y los solventes, que
regulan la viscosidad, la evaporaciéon y la homogeneidad de la tinta.

Finalmente, se concluye que la combinacién de materiales hibridos como el éxido de gra-
feno reducido y las nanoparticulas de plata puede mejorar de manera significativa las
propiedades eléctricas y mecéanicas de las tintas conductoras. Esta base tedrica sustenta
la metodologia experimental presentada en el siguiente capitulo, orientada a la sintesis
y caracterizacién de una tinta hibrida Ag:rGO con potencial aplicacién en electrénica
flexible.
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Capitulo 3

Materiales y métodos

3.1. Introduccion

El presente capitulo describe los materiales, equipos y procedimientos experimentales
empleados para la formulacion, caracterizacion y evaluacién de la tinta conductora hibri-
da compuesta por 6xido de grafeno reducido (rGO) y nanoldminas de plata. El propdsito
de esta seccion es detallar las etapas de sintesis, preparacion, deposicién y anélisis de la
tinta, con el fin de garantizar la reproducibilidad y trazabilidad de los resultados obtenidos.

El desarrollo metodoldgico de esta investigacién se estructuro en las siguientes cinco fases

principales, ejecutadas de manera secuencial:

» Sintesis de éxido de grafeno (GO): Comprende la adecuacion inicial del grafito y su
posterior oxidacion quimica sisteméatica mediante el método de Hummers modifica-

do.

» Obtencién de éxido de grafeno reducido (rGO): Consiste en el tratamiento de re-
duccién térmica del GO a una temperatura de 350 °C, con el objetivo de restaurar

parcialmente su red de carbono conjugado y su conductividad eléctrica.

= Sintesis de nanolaminas de plata: Realizada a través de una ruta de sintesis verde,
empleando acido ascérbico como agente reductor ecolégico para la obtencion del
nanomaterial metélico con la morfologia deseada.

23
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3.2  Materiales

» Formulacion y deposicion de la tinta conductora hibrida: Abarca la dispersion homo-

génea del rGO y las nanoldminas de plata en un sistema de disolventes optimizado,

asi como su aplicacién mediante técnicas de deposicion directa sobre sustratos fle-

xibles de PET.

= Caracterizacién morfologica y eléctrica: Enfocada en el andlisis morfolégico de las

nanoldaminas de plata obtenidas y en la evaluacion de la conductividad y resistencia

eléctrica de los recubrimientos finales depositados.

3.2.

Materiales

Para el desarrollo de estas fases, se seleccionaron diversos reactivos e insumos basados

en sus propiedades quimicas y su funcion técnica dentro de la mezcla. En la Tabla 3.1

se detallan los materiales y reactivos utilizados, especificando su rol como precursores,

solventes o agentes estabilizantes.

Tabla 3.1: Materiales y reactivos utilizados en el desarrollo de la tinta conductora

Material

Descripcién técnica / Funcién

Oxido de grafeno (GO)

Precursor para la obtencién de rGO, sintetizado mediante el método de
Hummers.

Oxido de grafeno redu-
cido (rGO)

Fase conductora de base carbonosa obtenida mediante reduccién térmica
a 350 °C.

Nanolaminas de plata

Nanomaterial metalico de alta conductividad sintetizado mediante ruta
verde con acido ascorbico.

Agua destilada

Solvente utilizado en los procesos de sintesis, lavado y purificacion.

Etanol

Co-solvente empleado para regular la volatilidad y viscosidad de la for-

mulacién final.

Etilenglicol (EG)

Co-solvente de alto punto de ebullicién utilizado para mejorar la esta-
bilidad coloidal.

Polivinilpirrolidona
(PVP)

Agente tensoactivo y estabilizante para la dispersiéon de los nanomate-

riales.

Pintura comercial con-

ductora

Material de referencia utilizado para el andlisis comparativo de desem-
peno eléctrico.

Sustrato PET

Polimero flexible de tereftalato de polietileno utilizado como soporte de
deposicién.

Pintura Politec

Pintura acrilica comercial utilizada para aplicaciones decorativas y artis-
ticas debido a su buena adherencia, flexibilidad y facilidad de aplicacién.
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3.3. Equipos e instrumentos

Para la sintesis y caracterizacion de la tinta conductora hibrida se emplearon los si-

guientes equipos e instrumentos de laboratorio:

» Bano de ultrasonido (Modelo AS20500AT Ultrasonic Cleaner): utilizado para la
agitacion y mezcla de las tintas.

» Placa calefactora con control de temperatura y agitacién (Modelo sp131325q):

empleada durante las etapas de mezcla y evaporacion de solventes.

» Horno de secado y reduccién (Mufla Felisa FE 340): necesario para el proceso de
reduccién térmica del 6xido de grafeno a 6xido de grafeno reducido (rGO).

» Electrémetro digital de banco (Modelo 6517B ): utilizados para medir la tempe-

ratura.

» Multimetro digital de banco (Modelo KEITHLER 2002 ): utilizados para medir la
resistividad eléctrica de las tintas finales.

= Espatula: utilizada para la aplicaciéon uniforme de la tinta sobre los sustratos PET.

» Balanza analitica (Modelo Pioneer Ohaus PA313): empleada para la medicién pre-
cisa de reactivos y materiales sélidos.

= Mortero: Empleado para reducir el tamano de las particulas de plata.

= Fuente de voltaje variable: Utilizada para administrar un voltaje y comprobar la
conductividad eléctrica de la tinta.

3.4. Procedimiento experimental

3.4.1. Sintesis del 6xido de grafeno (GO)

La obtencién del 6xido de grafeno se realizé mediante una variante del método de
Hummers modificado, ilustrado en la Figura 3.1, el cual consiste en la oxidacion quimica
controlada del grafito. El procedimiento se desarroll6 de la siguiente manera:
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. Colocar 46 mLL de HySO4 en un vaso de precipitados de 500 mL dentro de un bano

de hielo, manteniendo la temperatura entre 8 °C y 10 °C con agitacién constante

durante 5 minutos.

Anadir 2 g de grafito en polvo al vaso y agitar hasta obtener una dispersiéon homo-

génea.

Incorporar 1.0 g de NaNOj3 a la mezcla y continuar la agitacién durante 5 minutos
adicionales.

Trasladar el recipiente a una placa agitadora a temperatura ambiente (aprox. 25 °C).

Dosificar 6 g de KMnO en porciones, asegurando que la temperatura de la mezcla

se mantenga estrictamente entre 30 °C y 33 °C.

Anadir lentamente 80 mL de agua desionizada una vez estabilizada la temperatura
(durante este paso se observard la liberacién de vapores de coloracién pirpura).

Adicionar una solucién al 14% de HyOy (preparada previamente con 36 mL de
HyO5 y 44 mL de agua desionizada), lo que producird un cambio de coloracién

caracteristico.

Dejar reposar la mezcla durante 20 minutos.

Incorporar una solucién al 14 % de HCI (preparada con 30 mL de HCI concentrado
y 50 mL de agua).

Lavar el sélido obtenido seis veces con acetona y filtrarlo utilizando una membrana
Whatman 40.

Secar el material en un horno a 60 °C durante 24 horas.
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PROCEDIMIENTO DE SINTESIS
DE OXIDO DE GRAFENO
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Figura 3.1: Representacion grafica de los pasos empleados.

3.4.2. Sintesis de nanolaminas de plata (AgNSs)

La sintesis de las nanolaminas de plata se realizé mediante una ruta de quimica verde
utilizando &cido ascérbico (CgHgOg) como agente reductor. El proceso se fundamentd
en la reduccién quimica de los iones de plata (Ag+) provenientes del nitrato de plata
(AgNO3) para su conversién a plata metalica (Ag?). El mecanismo empleado consisti6 en
la oxidacion del acido ascérbico para la liberacion de electrones, facilitando la nucleacion y
el posterior crecimiento de las nanolaminas bajo condiciones controladas, donde el mismo
acido actué como agente estabilizante para prevenir la agregacién de las particulas.

El procedimiento experimental consistié en los siguientes pasos (Figura 3.2):

» Preparacion y reaccién: Se mezclaron 20 mL de solucién de nitrato de plata (0.1
mol/L) con 0.8 g de acido ascdrbico. La solucién se mantuvo bajo agitacion mag-
nética constante a 500 rpm y una temperatura de 60 + 2 °C durante un periodo de
90 minutos.

= Separacion: Al concluir el tiempo de reaccion, el precipitado sélido se separd me-
diante centrifugacién a 4500 rpm durante 20 minutos.
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= Lavado y purificacién: El material obtenido se sometié a ciclos de lavado con agua
destilada hasta alcanzar un pH neutro, eliminando los reactivos remanentes de la

sintesis.

= Secado: La muestra final se colocé en un horno a 60 + 2 °C durante 6 horas para la

obtencién del polvo metalico seco.

1. Mezcla 2. Reaccion 3. Centrifugado

Wﬁ
| | 4500 rpm
‘\ /20 min

'
/. S\

I O

J

I\
Formacién de ——p>

nanoparticulas
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0000 % |
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Pellet de
nanoparticulas

Centrifugar la muestra a 4500 rpm

Mezclar 20 mL de solucién de nitrato
de plata (AgNO3) a 0.1 mol/L con 0.8 Agitacion magnética durante 20 minutos
g de 4cido ascérbico (vitamina C

comercial, C¢HgOg) 4. Lavado: 5. Secado:

Ag NPs

Lavar las nanoparticulas obtenidas con agua destilada Secar la muestra final en un horno
hasta que alcancen un pH aproximado de 7.5 a 60 £ 2 °C durante 6 horas

Figura 3.2: Representacién gréfica de obtencion de plata en base al método de acido ascorbico.

Para la caracterizacion estructural del material obtenido, se utilizé la técnica de Difrac-
cién de Rayos X (DRX). El andlisis se realiz6 mediante el escaneo de la muestra en un
difractéometro de polvos, empleando un rango angular de 2-theta adecuado para identi-
ficar las fases cristalinas presentes y verificar la pureza de la plata metdlica sintetizada.
Adicionalmente, la morfologia de las muestras se evalué mediante microscopia, con el fin
de observar la forma y distribucion de las estructuras de plata resultantes del proceso de

sintesis verde.

3.4.3. Reduccién térmica del 6xido de grafeno (GO — rGO)

El proceso de reduccién térmica del 6xido de grafeno (GO) se llevé a cabo con el ob-
jetivo de restaurar parcialmente las propiedades eléctricas y la estructura cristalina de
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la red de carbono, las cuales se ven comprometidas durante la etapa de oxidacion. El
GO contiene atomos de oxigeno en forma de grupos funcionales como hidroxilos (OH),
carboxilos (COOH) y epéxidos, que interrumpen la hibridacién sp? del material original.
La aplicacién de energia térmica permite la eliminacién de una fraccién significativa de
estos grupos, propiciando su desprendimiento en forma de gases, principalmente diéxido
de carbono (COCOs) y vapor de agua (HCO,0), y facilitando la recuperacién de las re-
giones conjugadas. Para el desarrollo de esta etapa, se siguié y adapté el procedimiento

metodoldgico reportado en la literatura [24].

Experimentalmente, el proceso inici6 con el lavado repetido del GO para ajustar su pH y
eliminar tanto los residuos acidos como las sales remanentes. Una vez obtenida una suspen-
sién acuosa purificada, esta fue sometida a un proceso de secado hasta alcanzar un estado
solido. Posteriormente, el material seco fue introducido en un horno a una temperatura de
350 °C durante 5 minutos bajo atmdsfera controlada. Este calentamiento inducido provo-
c6 la descomposicién térmica de los grupos oxigenados y el consecuente restablecimiento
de la conductividad de la red Figura 3.3. Finalmente, tras un periodo de enfriamiento, el
material resultante ahora con un color negro caracteristico fue recolectado y dispersado.
De esta manera se obtuvo el 6xido de grafeno reducido (rGO), un material que, si bien
no es grafeno puro, presenta un menor contenido de oxigeno, una conductividad eléctrica

superior y una evidente recuperacion de su red conjugada de carbono.

Tratamiento
térmico
a 350 °C

—>

GO rGO

Figura 3.3: Representacion grafica del proceso de éxidacion del GO para obtener rGO.
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Capitulo 4

Resultados experimentales

En este capitulo se describen los resultados obtenidos a partir de la formulacion y
caracterizaciéon de las tintas basadas en rGO y AgNPs; las cuales fueron depositadas sobre
sustrato de PET. Se presentan y analizan los resultados eléctricos, fisicos y estructurales
con la finalidad de identificar la formulaciéon mas adecuada para aplicaciones de conducciéon
eléctrica.

4.1. Caracterizacion del rGO mediante difraccion de rayos
X

El andlisis de difraccién de rayos X (DRX) se utilizé para estudiar la estructura cristali-
na del éxido de grafeno reducido (rGO). En el patron obtenido en la figura 4.2, se observa
un pico de difraccion amplio centrado aproximadamente en 20 ~ 24—26°, correspondiente
al plano (002), caracteristico de la disposicién laminar de las hojas de grafito parcialmente
ordenadas [4].

Este desplazamiento del pico, en comparacién con el éxido de grafeno (GO), que presenta
una reflexién alrededor de 260 ~ 10—11°, puede observarse en la figura 4.1. Este compor-
tamiento confirma la reduccion exitosa del material, ya que el proceso térmico elimina
grupos oxigenados (-OH, -COOH, epdxidos) y provoca la reagregacién de las capas de
carbono [8, 17, 4].

Estos resultados corroboran que el tratamiento térmico a 350 °C por 5 min fue suficiente
para eliminar parcialmente los grupos funcionales oxigenados y recuperar las propiedades
estructurales del grafeno.
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Figura 4.1: Analisis por difraccién de rayos X, de color rojo se observa el éxido de grafeno y de

color negro el grafito.
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Figura 4.2: Analisis por difraccién de rayos X resultante del 6xido de grafeno reducido.
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4.2. Caracterizacion de AgNSs mediante difraccion de rayos
X

La caracterizacién estructural de las nanolaminas sintetizadas (Aglab) se realizé me-
diante andlisis de difraccién de rayos X (DRX). Las AgNSs sintetizadas mediante acido
ascorbico presentan propiedades estructurales, morfoldgicas y fisicoquimicas relevantes
para aplicaciones. Entre las caracteristicas reportadas se encuentran:

Picos caracteristicos en los planos (111), (200), (220), (311) y (222) alrededor de 38 °,
44 °,64 °, 77 ° y 81 °, respectivamente [27].

En el patron obtenido, se observan picos de difraccién definidos en sus posiciones carac-
teristicos. Estos picos confirman la formaciéon de nanolaminas de plata metalica con alta
cristalinidad.

La comparacién entre las muestras Aglab y AgCom (Figura 4.3) muestra que ambas
presentan los picos caracteristicos de la fase metélica de Ag, aunque con ligeras diferencias
en la intensidad y el ancho de los picos, lo cual podria asociarse a variaciones en el tamano

de cristalita y la presencia de tensiones internas o defectos estructurales [29].

Aglab

AgCom
©
2
©
4]
il
[2]
[
5]
£
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20 30 40 50 60 70 80 90

20

Figura 4.3: Patrones de difraccién de rayos X de las muestras Agl.ab y AgCom, donde se
observan los planos caracteristicos (111), (200), (220), (311) y (222), correspondientes a la fase
cubica de la plata.
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4.3. Caracterizacion morfolégica por micrografia optica di-
gital de las AgNSs

La caracterizacion morfologica mediante microscopia éptica revela la formacién de es-
tructuras laminares de plata con una marcada anisotropia y un distintivo brillo metalico
en tonalidades rosadas, como se muestra en la imagen 4.4, asociado a fenémenos de reso-
nancia plasménica superficial localizada (LSPR), la cual depende de la forma anisotrépica
y dimensiones de las nanoparticulas de plata, evidenciando un crecimiento bidimensional
predominante [36] [6]. Estas ldminas, o nanoplatelets, presentan superficies extensas y
facetas angulares que confirman la reduccion selectiva hacia planos cristalograficos especi-
ficos [42] [25]. La morfologia resultante se caracteriza por una elevada relacién de aspecto,
donde el desarrollo lateral de las estructuras metalicas prevalece sobre el crecimiento ver-
tical, consolidando microcristales de geometria poligonal definida [41] [32].

Figura 4.4: Micrografia éptica de nan. dminas de plata (escala: 100 pym).

Se identifica la presencia de cristales de acido ascorbico residual depositados de manera
adyacente y sobre las superficies de las nanolaminas (figura 4.5). Este fenémeno se atri-
buye al empleo de un exceso estequiométrico del agente reductor durante el proceso de
sintesis. Tras la evaporacion del solvente, el excedente de acido ascorbico no consumido en
la reaccion de éxido-reduccion ha precipitado, dando lugar a estructuras cristalinas organi-
cas que se intercalan con la fase metélica, alterando la homogeneidad visual de la muestra.
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Figura 4.5: Nanoldminas devblata con resid

La observacién detallada muestra que estos microcristales organicos recubren parcial-

mente las facetas de plata, actuando como una capa de pasivacion fisica. La densidad de
estos depositos sobre las ldaminas es un indicador directo de la saturacién del medio reac-
tivo, donde la concentracion del precursor metalico resulté insuficiente para la oxidacion
total del reductor disponible. Esta coexistencia de fases genera una matriz heterogénea
en la que los cristales de acido ascorbico residual se anclan a los sitios activos y bordes de
las laminas de plata.
Finalmente, la disposicién espacial de los componentes revela una arquitectura compleja
de superposicion, donde las laminas de plata sirven como sustrato para la recristalizacién
del acido ascorbico. Esta distribuciéon morfologica es determinante para la interpretacién
de las propiedades fisicoquimicas del material obtenido, ya que la fase organica residual
encapsula las estructuras metdlicas. El analisis de la micrografia permite concluir que el
balance de masa en la sintesis favoreci6 la persistencia del agente reductor en su forma
solida tras el secado de la muestra.
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4.4. Formulacion de la tinta conductora de Politec - rGO

Como primera prueba, se utilizé una pintura acrilica color blanco de la marca Politec, a
la cual se le anadi6 el 6xido de grafeno reducido (rGO) y acetona para observar su compor-
tamiento, haciendo primero una mezcla por agitacion en la parrilla y posteriormente una

integracién manual. Las figuras 4.6, 4.7 y 4.8 muestran de manera gréfica el procedimiento.

» Procedimiento:

1. Pesar 24 mg de éxido de grafeno reducido.

2. Pesar 2000 mg de pintura de la marca Politec

3. Medir 20 mL de acetona como solvente

4. Integrar el rGO con la pintura para incluir la pastilla agitadora

5. Mezclar por ultrasonido para diluir mejor la pintura y conseguir mezcla homogénea

Figura 4.6: Pesaje de rGO para agregarlo a la pintura comercial Politec.
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Figura 4.7: a) Pesaje de la pintura comercial y b) Medicién de acetona.

a) b)
Figura 4.8: a) Combinacién de pintura y rGO y b) Producto final.

Una vez realizada la muestra, como se observa en la figura 4.9, se descarté al instante,
debido a que la pintura no habia logrado disolverse en su totalidad y lograr una mezcla
homogénea; de igual manera, por su consistencia liquida.
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Figura 4.9: Resultado de la primera muestra de tinta Politec/rGO proporcién 250/3.

Posteriormente, se realizé el mismo procedimiento, pero ahora usando tnicamente 1 g
de pintura marca Politec, 1 g de rGO y 10 mL de agua destilada (figura 4.10), obteniendo
mejores resultados.

Figura 4.10: Resultado de la segna muestra Politec/rGO proporcién 1/1.

Con esta mezcla de pintura con el rGO de la segunda muestra, se hizo una prueba
de conductividad eléctrica, ya que a simple vista tenia mejor consistencia que la primera
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prueba. Esta mezcla se vertié sobre un cubreobjetos de laboratorio, hecho de vidrio, lo cual
no permitia un buen agarre de la tinta sobre el objeto y a la mas minima manipulacién
esta se desprendio.

Una vez teniendo la tinta sobre el cubreobjetos, se utilizé una fuente de voltaje regulable
de 24 V y se aplicé voltaje sobre la tinta, logrando asi encender un diodo LED de color
verde. La desventaja de esta tinta hibrida es que tenia una resistencia muy grande, ya
que, como se observa en la figura 4.11, la distancia entre el negativo del LED y el positivo
de la fuente de voltaje es muy corta, teniendo que utilizar los 24 V que entrega la fuente

para lograr el funcionamiento.

Figura 4.11: Encendido de un diodo LED con la segunda tinta muestra.

4.5. Formulacion de tinta conductora Ag-rGO-PVP

Después de estas dos pruebas, se toma la decision de sintetizar e implementar nanola-

minas de plata por el método de acido ascorbico, realizando una primer prueba solo con
plata y otra con polivinilpirrolidona (PVP) sobre un sustrato de PET. El PVP se utiliz6
como aglutinante para las nanoldminas de plata y tuvieran mayor conductividad al no
separarse demasiado.
Se hicieron dos frascos con la misma proporcién de material para seguir realizando prue-
bas, observados en la figura 4.12; al primero se le agregd 300 mg de plata, 600 mg de
etilenglicol, 100 mg de etanol y 5 mg de PVP. Al segundo frasco, 300 mg de plata, 600
mg de etilenglicol, 100 mg de etanol, con la diferencia de que este no lleva PVP como
aglutinante.
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Figura 4.12: Tinta de nanoldminas de plata, del lado izquierdocon PVP en proporcién
60/120/20/1 y del lado derecho sin PVP en proporcién 3/6/1 antes del proceso de mezclado.

Después del proceso de mezclado, se vertieron sobre el sustrato de PET para ser colo-
cados en la parrilla a 70 °C, como se observa en la figura 4.13, y acelerar el proceso de
evaporacion de los liquidos y asi obtener una tinta de plata, en el cual se observa mayor
concentracion en la tinta con PVP.

Una vez seco el sustrato, se procede a realizar las pruebas de maleabilidad y de resis-
tencia, descartando asf la prueba de la tinta con el PVP (frasco del lado izquierdo) debido
a que crea una membrana protectora encapsulando las nanolaminas de plata, impidiendo
el contacto y la conductividad eléctrica; también se descarté la que no contenia PVP
(frasco del lado derecho), ya que las nanoldminas de plata se encontraban muy disper-
sas, impidiendo asi la conductividad eléctrica, ambas tintas levantandose del sustrato al

someterse a flexién.
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Figura 4.13: Tinta de nanolaminas de plata, del lado izquierdo con PVP y del lado derecho sin

PVP, durante el proceso de secado sobre sustrato PET.

Una vez transcurrido el tiempo de secado sobre la parrilla, se puede observar en la ima-
gen 4.14 que la muestra que contiene inicamente plata presenta una superficie irregular
y, al manipularla, se desprende del sustrato de PET en forma de polvo. Esto evidencia
que el material no logré una adecuada adherencia al sustrato.

De igual manera, la muestra que contiene PVP muestra una superficie mas uniforme
y visualmente lisa; sin embargo, al manipularla también se desprende del PET en forma
solida, lo que indica que, aunque mejora el aspecto superficial, no garantiza una fijacién
suficiente. Por estas razones, ambas pruebas fueron descartadas.
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R

Figura 4.14: Tinta de nanoldaminas de plata, del lado izquierdo con PVP y del lado derecho sin

PVP, después del proceso de mezclado, depositado y secado sobre sustrato PET.

4.6. Formulacion de tintas Ag-rGO-EG

Finalmente, tomando en cuenta las pruebas realizadas y los resultados obtenidos en las
etapas anteriores, se decidié llevar a cabo la creacion y evaluacion de tres tintas adicio-
nales, las cuales se presentan en la tabla 4.1. Esta decisién permitié ampliar el analisis

comparativo y verificar el desempeno de nuevas formulaciones experimentales.

Tabla 4.1: Composicién de las tintas formuladas

Nomenclatura | rGO5 rGO10 rGO15
Componentes | Tinta 1 Tinta 2 Tinta 3
Etanol 536.5 mg | 533.5 mg | 538.5 mg
EG 538.4 mg | 540.0 mg | 540.1 mg
AgNSs 195 mg 190 mg 185 mg

rGO 5 mg 10 mg 15 mg
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Figura ‘4.15: Mueéa de tint, del lado ‘izgquierdo antes del proceso y del lado derecho después

del proceso de secado.

Una vez secas, se aprecié que la "Tinta 1”7 mostro ser firme a la manipulacion, sin des-
prenderse del sustrato de PET, teniendo una buena dispersiéon del rGO y las AgNSs.
La "Tinta 2” se mostré un poco mas susceptible a la manipulacion del sustrato, se des-
prendia con maés facilidad, pero permaneciendo adherida en donde no se manipulaba.
En la "Tinta 37, al contener mas rGO, la tinta tendia a desprenderse con mucha facilidad
del sustrato; se pueden apreciar costras de rGO que no se alcanzan a adherir y, por lo
tanto, esta muestra se descarté al instante.

4.6.1. Medicion de resistencia eléctrica superficial de las tintas

Sin embargo, a las 3 tintas se les sometié a pruebas de temperatura sobre la placa
calefactora con control de temperatura modelo SP131325Q), con ayuda de un electrometro
marca KEITHLER 6517B para corroborar y mantener mejor control de la temperatura
y asi poder medir su resistencia con ayuda del multimetro modelo KEITHLEY 2002,
mostrado en la figura 4.16, para poder ver cémo se comportaban las muestras de tinta
hibrida y medir su resistencia, mostrando su comportamiento en las tablas 4.2, 4.3 y 4.4.
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Figura 4.16: Ejemplo de la medicién de resistencia de las tintas.

Tabla 4.2: Medicién de resistencia en funcién de la temperatura de la tinta 1

Proceso | Temperatura (°C) | Resistencia (K2)
Subida 24 193.00
Subida 40 175.23
Subida 55 150.35
Subida 70 134.56
Subida 85 113.92
Subida 100 101.74
Subida 115 75.74
Bajada 100 69.35
Bajada 85 65.24
Bajada 70 69.55
Bajada 55 75.25
Bajada 40 83.07
Bajada 25 107.22
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Tabla 4.3: Medicién de resistencia en funcién de la temperatura de la tinta 2

Proceso | Temperatura (°C) | Resistencia (M(2)
Subida 20 0.71
Subida 40 0.63
Subida 55 0.55
Subida 70 0.47
Subida 85 0.41
Subida 100 0.32
Subida 115 0.28
Bajada 100 0.27
Bajada 85 0.29
Bajada 70 0.34
Bajada 5%) 0.39
Bajada 40 0.42
Bajada 25 0.44

Tabla 4.4: Mediciones de resistencia en funcién de la temperatura de la tinta 3

Proceso | Temperatura (°C) | Resistencia (M(2)
Subida 25 210
Subida 40 136.17
Subida 55 95.11
Subida 70 62.59
Subida 85 31.48
Subida 100 27.35
Subida 115 07.70
Bajada 100 08.88
Bajada 85 09.01
Bajada 70 09.55
Bajada %) 17.86
Bajada 40 26.06
Bajada 25 42.41
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4.6.2. Comportamiento eléctrico en funcion de la temperatura de las

tintas

Las muestras fueron sometidas a un ciclo térmico desde temperatura ambiente hasta
115 °C, seguido de un proceso de enfriamiento. Durante el ciclo se registro la resistencia
eléctrica para analizar la respuesta de cada tinta ante variaciones de temperatura.

Tinta 1

La Tinta 1 presento6 valores de resistencia en el orden de los k€). Durante el calentamien-
to, la resistencia disminuyo de 193.00 k2 a 75.74 k() al alcanzar los 115 °C, mostrando
un comportamiento descendente conforme aumentaba la temperatura.

En la etapa de enfriamiento, los valores se mantuvieron entre 69.35 k2 y 107.22 k{2,
sin cambios bruscos ni inestabilidad marcada. Este comportamiento indica una respuesta

térmica consistente y adecuada estabilidad eléctrica para aplicaciones practicas.

Tinta 2

La Tinta 2 mostré valores de resistencia en el orden de los MS2, variando de 0.71 MS2
a 0.28 M2 durante el calentamiento. Aunque se observé una disminucién progresiva de
la resistencia, los valores se mantuvieron en un orden de magnitud mayor respecto a la
Tinta 1.

Durante el enfriamiento, la resistencia aumento ligeramente hasta 0.44 M), evidencian-
do cierta variabilidad térmica. Ademads, esta tinta presenté problemas de adherencia al
sustrato de PET, lo cual limita su posible aplicacién.

Tinta 3

La Tinta 3 presenté un valor inicial de resistencia de 210.00 k€2, el cual disminuy6 hasta
7.70 k€2 al alcanzar los 115 °C. Este cambio pronunciado sugiere una fuerte dependencia
térmica. Aunque la reduccién de la resistencia fue significativa, el comportamiento mostro

mayor variaciéon en comparacion con la Tinta 1.
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4.6.3. Analisis de regresion lineal de las tintas

Con el fin de evaluar el comportamiento eléctrico de las muestras de la seccién 4.4 y de
acuerdo a las tablas 4.2, 4.3 y 4.4, se realiz6 un anélisis de regresién lineal. Un valor de
R? cercano a 1 confirma que la variacién de la resistencia esté altamente correlacionada
con la temperatura, lo que demuestra que el comportamiento eléctrico es estable y prede-
cible dentro del rango evaluado. El coeficiente de determinaciéon R? siempre toma valores

entre 0y 1 (0 0% y 100 %). Mientras mas cerca de 1, mejor explica el modelo los datos [5].

Ademas, este tipo de analisis permite evaluar de manera cuantitativa la calidad del ajus-
te experimental, proporcionando un respaldo estadistico que complementa las mediciones
obtenidas en laboratorio. La aplicacién de herramientas de regresion resulta especialmen-
te util cuando se estudian materiales funcionales destinados a aplicaciones electrénicas,
donde la estabilidad del comportamiento eléctrico es un parametro critico.

Para reafirmar las pruebas de las tintas, se calculé la regresién lineal (R?), la cual per-
mite predecir el comportamiento de una variable (dependiente o predicha) a partir de otra

(independiente o predictora).

Ag:rGO-5
—— Regresion lineal

180 - R?=0.995
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Figura 4.17: Gréfica de la tinta 1 con una R? cercana a 1.
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Figura 4.18: Gréficas correspondientes a (a) la Tinta 2 (Ag:rG0-10) y (b) la Tinta 3
(Ag:rGO-15), las cuales presentan un valor de R? alejado de 1.

Como se observa en la imagen 4.17, se obtuvo un coeficiente de determinacion de
R? = 0.995, valor muy cercano a 1, lo que indica un excelente ajuste lineal entre los
datos experimentales y el modelo obtenido. Este resultado sugiere que el comportamien-
to eléctrico de la tinta es altamente estable y predecible bajo las condiciones evaluadas,

reflejando ademads una respuesta consistente durante las mediciones realizadas.

A partir de las pruebas de resistencia eléctrica, se selecciond la muestra de tinta 1
(Ag:rGO-5), debido a que presenté el mejor desempeno frente a las variaciones de tempe-
ratura. Esta formulacién mantuvo valores bajos de resistencia eléctrica y una adecuada
adherencia al sustrato de PET, caracteristicas esenciales para garantizar un funcionamien-
to confiable. Asimismo, durante las pruebas experimentales mostré una buena estabilidad
y conservacion de sus propiedades eléctricas, evidenciando una menor tendencia a la de-

gradacion en comparacion con las demés formulaciones analizadas.

Por lo tanto, se concluye que la tinta 1 corresponde a la formulacion mas adecuada, ya
que combina una mayor conductividad eléctrica, buena adherencia al sustrato de PET y
una mejor estabilidad térmica respecto a las formulaciones mostradas en la figura 4.18. En
conjunto, estas propiedades la convierten en la alternativa mas viable para aplicaciones

de electronica impresa que requieren una conduccion eléctrica eficiente.
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4.6.4. Analisis estructural mediante difraccion de rayos X de la tinta 1

En la Figura 4.19 se presenta el patron de difraccion correspondiente a la tinta hibri-
da basada en nanoldminas de plata (AgNSs) y 6xido de grafeno reducido (rGO). En el
difractograma se observan principalmente picos intensos y bien definidos asociados a la
plata metélica, lo cual indica la presencia de una estructura altamente cristalina dentro
de la formulacién de la tinta. La elevada intensidad de estos picos evidencia que las nano-
ldminas de plata poseen un ordenamiento considerablemente mayor en comparacién con

el rGO.
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Figura 4.19: Patron de difraccién de rayos X de la tinta 1.

La predominancia de los picos correspondientes a la plata puede explicarse debido a que
este material presenta una estructura cristalina cibica centrada en las caras (FCC), carac-
teristica de los metales nobles, la cual genera senales de difraccion intensas y facilmente
detectables por el equipo de DRX. Ademas, la plata posee una alta densidad electrénica,
lo que incrementa la interaccién con los rayos X y produce reflexiones mas intensas en

comparacion con materiales carbonosos como el rGO.
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Por otra parte, no se observan picos claramente definidos asociados al éxido de grafeno
reducido. Este comportamiento se atribuye principalmente a la naturaleza estructural del
rGO, ya que durante el proceso de reduccion del éxido de grafeno se generan defectos,
vacancias y regiones amorfas que disminuyen significativamente el orden cristalino del
material como se analiz6 en la seccién 4.1. A diferencia del grafito, cuya estructura lami-
nar altamente ordenada produce un pico intenso caracteristico alrededor de 26°, el rGO
presenta una estructura parcialmente desordenada debido a la eliminacién incompleta de
grupos oxigenados y a la deformacién de las capas de carbono durante el proceso de sin-

tesis.

En conjunto, los resultados obtenidos mediante DRX permiten confirmar que la plata
constituye la fase cristalina predominante dentro de la tinta hibrida, mientras que el
rGO se encuentra presente en una forma estructural con bajo grado de ordenamiento
cristalino. La combinacion de ambas fases contribuye a las propiedades funcionales de la
tinta, particularmente en aplicaciones de electronica flexible donde la plata aporta alta
conductividad eléctrica y el rGO favorece la formacion de redes conductoras y estabilidad

estructural.



Conclusiones

En el presente trabajo se llevé a cabo la formulacién y caracterizacion de tintas basa-
das en 6xido de grafeno reducido (rGO) y nanoldminas de plata (AgNSs), depositadas
sobre sustrato PET, con el objetivo de evaluar su desempeno eléctrico y determinar la
formulacién més adecuada para aplicaciones en electrénica flexible.

A partir del analisis experimental, se comprobo que la resistencia eléctrica de tres tintas
formuladas presenta una dependencia directa con la temperatura, mostrando un compor-
tamiento descendente durante el calentamiento. El anélisis de regresion lineal mostré en la
Tinta 1 un coeficiente de determinacién R? = 0.995, lo que confirma una alta correlacién
entre la temperatura y la variaciéon de la resistencia, evidenciando un comportamiento
estable y predecible.

En cuanto al desempeno eléctrico, la Tinta 1 mostré valores de resistencia en el orden de
los k€2, con una disminucién progresiva y estable ademas de presentar buena adherencia
al sustrato de PET. La Tinta 2, aunque mostré variaciéon con la temperatura, mantuvo
valores en el orden de los M2 y presenté deficiencias de adherencia, lo cual limita su
aplicacion practica. Por su parte, la Tinta 3 evidencié una reduccién significativa de la
resistencia con la temperatura; sin embargo, presenté mayor variabilidad y problemas de
adhesion asociados al exceso de rGO.

El analisis estructural mediante difraccién de rayos X confirmo la presencia del rGO en
la formulacién, validando la correcta incorporacién del material conductivo de la tinta.

Con base en los resultados obtenidos, se concluye que la Tinta 1 representa la for-
mulacién 6ptima, al ofrecer el mejor equilibrio entre conductividad eléctrica, estabilidad
térmica y adherencia al sustrato de PET. Estos resultados demuestran la viabilidad de

esta tinta hibrida para aplicaciones en dispositivos electrénicos flexibles.

o1
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4.6 Formulacion de tintas Ag-rGO-EG
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