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Resumen 

El objetivo de esta tesis fue la producción y caracterización de nanoestructuras de carbono 

sintetizadas mediante la técnica de ablación láser en líquidos en combinación con un campo 

ultrasónico. Las variables estudiadas fueron la fluencia para ablacionar el blanco de carbono 

y la potencia y frecuencia del campo ultrasónico. Como resultado se obtuvieron 

nanoestructuras bidimensionales con cambios en su morfología y con una mejora en sus 

propiedades de emisión fotoluminiscente, se obtuvieron puntos cuánticos en los cuales se 

puede sintonizar la emisión.  

Se empleó carbono para la producción de nanoestructuras debido a que se ha observado que 

presentan propiedades interesantes; en particular, la fluorescencia de las nanopartículas de 

carbono debido a sus prometedoras aplicaciones que van desde la electroóptica a la bio-

nanotecnología; actualmente se han desarrollado nanopartículas fotoluminiscentes a partir 

de compuestos de plomo, cadmio y silicio, pero se ha observado que estos materiales son la 

causa de algunos problemas de salud debido a su potencial toxicidad, daños ambientales y 

escasa fotoestabilidad. Las nanoestructuras de carbono fluorescentes son estables y menos 

tóxicas, siendo adecuadas para aplicaciones biológicas.  

Los coloides obtenidos se caracterizaron mediante las Microscopías Electrónicas de 

Transmisión y Barrido, así como las espectroscopías UV-Vis, Raman y Fotoluminiscencia, 

mediante estas técnicas se determinó la morfología y propiedades ópticas de las 

nanoestructuras obtenidas. 

 

 

 

 

 

 



2 
 

CAPÍTULO 1. Introducción 

1.1 Antecedentes 
 

El estudio y comprensión de las propiedades físicas y químicas de los nanomateriales, las 

cuales pueden ser muy distintas de aquellas observadas en el mismo material en bulto, han 

sido de gran interés para varios grupos de investigación durante los últimos años debido a 

sus potenciales aplicaciones en diversas áreas tales como la medicina, la biología, la 

electrónica, la óptica y la industria farmacéutica, entre otras [1,2].  

Se ha reportado que las propiedades de los nanomateriales dependen tanto de su tamaño 

como de su forma, los cuales pueden controlarse dependiendo del método empleado y las 

condiciones experimentales utilizadas para su síntesis, lo que ha motivado la investigación 

de diferentes métodos par a preparar nanomateriales con características específicas [2].  

Existe una gran variedad de técnicas de producción de nanomateriales basadas en métodos  

químicos o físicos, un ejemplo de un método físico que se utilizó en la presente tesis,  es la 

denominada ablación láser en líquidos; esta técnica tiene como características principales 

que es conceptual y experimentalmente sencilla y requiere tiempos cortos de síntesis; en 

términos generales, consiste en la remoción de material de la superficie de un material sólido 

(al que se denomina blanco) inmerso en un líquido. Cuando la superficie del blanco sólido es 

irradiada con pulsos láser de alta potencia, la radiación es absorbida a través de varios 

mecanismos, primero es la transferencia de energía de los fotones a los electrones del sólido, 

lo que produce subsecuentemente el calentamiento, fusión, evaporación y formación de 

plasma [3]. Es importante mencionar que los parámetros del plasma (energía cinética de los 

iones y densidad del plasma principalmente) dependen en gran medida de diversos 

parámetros experimentales tales como longitud de onda, duración del pulso láser, densidad 

de energía, tiempo de ablación, y el medio en que se lleva a cabo el proceso, entre otros [4,5]. 

Debido a que la técnica de ablación láser es muy versátil, puede ser combinada con otras 

técnicas de manera muy simple, por ejemplo, aplicando simultáneamente un campo 

ultrasónico. Recientemente, se ha reportado que la aplicación de ultrasonido permite 

obtener nanoestructuras de diferentes materiales con diversas formas, como nanotubos, 
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nanobarras, fullerenos, nanoesferas, entre otros; estas investigaciones han creado una 

disciplina científica, ahora ampliamente utilizada, denominada sonoquímica [6]. 

Ya se ha reportado la combinación de ultrasonido con ablación láser en líquidos; sin 

embargo, en algunos casos, la fuente de ultrasonido se ha utilizado solo con fines de 

dispersión del material. Recientemente Sasaki y colaboradores han realizado un estudio 

sistemático de los efectos del ultrasonido en las nanopartículas generadas [7,8]. Estos 

autores han encontrado una mayor tasa de producción de nanopartículas y un mejor grado 

de cristalinidad cuando el experimento se realiza en presencia de ondas ultrasónicas, 

además de un aumento del tamaño de las nanopartículas obtenidas [9]. A pesar de su 

simplicidad experimental, los mecanismos básicos de formación de nanoestructuras 

utilizando la combinación de estos procesos físicos involucran procesos de alta complejidad 

en el entendimiento fundamental que aún se encuentran bajo investigación. 

Las nanoestructuras de carbono poseen propiedades particulares, entre ellas la 

fluorescencia, vale la pena mencionar que recientemente las nanopartículas fluorescentes 

han atraído cada vez más la atención de investigadores alrededor del mundo debido a sus 

prometedoras aplicaciones que abarcan desde la electróptica hasta la bionanotecnología 

[10,11]; actualmente las nanopartículas fotoluminiscentes se han desarrollado a partir de 

compuestos de plomo, cadmio y silicio, pero se ha observado que estos materiales han 

causado daños a la salud debido a su potencial toxicidad, el daño ambiental y la mala 

fotoestabilidad que presentan [12,13], ya que una  nanopartícula fluorescente para bio-

aplicaciones debería ser más estable y menos tóxica [14,15]. 

 

 

1.1.1 Generalidades del carbono. 
  

El carbono es uno de los elementos más interesantes que se conoce y es probablemente uno 

de los más importantes, es el quinceavo elemento más abundante en la corteza terrestre y el 

cuarto elemento más abundante en el universo en masa [I].  
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Entre las propiedades del carbono podemos enumerar las siguientes: es muy poco reactivo 

en condiciones normales, contiene seis protones en el núcleo y por lo tanto tiene el número 

atómico seis, es no-metal y tetravalente, esto quiere decir que dispone de cuatro electrones 

para formar enlaces. 

La abundancia del carbono, su diversidad única de compuestos que forma permite que este 

elemento sirva como componente común de toda la vida conocida, prueba de ello es que es 

el segundo elemento más abundante en el cuerpo humano en masa después del oxígeno [16]. 

Es importante mencionar que los seres vivos son máquinas muy complejas con cuerpos que 

necesitan realizar un gran número de tareas, solo por el mero hecho de existir, nuestras 

células están convirtiendo azúcares en energía de manera constante, descifrando y 

produciendo material genético, transmitiendo información de un lado a otro, absorbiendo y 

procesando nutrientes, manteniendo los sistemas vitales funcionando, el cuerpo realiza al 

mismo tiempo una gran variedad de procesos diferentes, así que necesita una gran variedad 

de compuestos químicos distintos que, también, sean compatibles entre sí para poder 

llevarlos a cabo y  hasta donde sabemos, el carbono es el único elemento que es capaz de 

abastecer a un organismo complejo de la diversidad química que necesita para existir [16]. 

Los átomos de carbono pueden unirse de diferente manera, dando lugar a diferentes 

materiales, denominadas alótropos, con características y propiedades específicas. Los más 

conocidos que ocurren naturalmente son el grafito y el diamante que presentan propiedades 

radicalmente diferentes [17]. 

Los diamantes naturales se forman en lugares donde el carbono ha sido sometido a grandes 

presiones y altas temperaturas. Su estructura es tetraédrica, que da como resultado una red 

tridimensional como se puede observar en la figura 1 b), es un material transparente y es el 

material natural más duro conocido, posee baja conductividad eléctrica, es uno de los 

materiales más caros. Los diamantes se pueden crear artificialmente, sometiendo el grafito 

altas presiones y temperaturas. 
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Por otro lado, el grafito esta caracterizado por tener sus átomos en los vértices de hexágonos 

que generan un plano como se puede observar en la figura 2 b),  está constituido por un gran 

número de estos planos, es importante destacar que tiene exactamente el mismo tipo de  

átomos que forman el diamante, pero por estar dispuestos en forma diferente tiene distintas 

propiedades físicas y químicas, es un material negro y opaco, lo suficientemente blando 

como para hacer una raya en el papel, es un buen conductor eléctrico, y es uno de los 

materiales más baratos[17]. 

 

 

                  

 

 

 

 

 

 

Figura 1.  a) Imagen de un Diamante[II] y b) estructura cristalina del diamante[III] que consiste en dos redes  

 cubicas centrada en las caras interpenetradas a un cuarto de la diagonal del cubo. 

 

Figura 2. a) Imagen de un trozo de Grafito [IV] y b) estructura 

cristalina hexagonal[V]. 

 

a) b) 

a) b) 
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1.2 Trabajo previo 
 

Una estancia previa en el Laboratorio de Fisicoquímica de Nanoestructuras de la Universidad 

Autónoma Metropolitana unidad Iztapalapa (proyecto terminal) me permitió familiarizarme 

con la técnica experimental de ablación láser en líquidos, sintetizando nanopartículas de 

carbono utilizando la línea fundamental de un láser de Nd: YAG con una longitud de onda de 

1064 nm y 5 ns de duración de pulso, que trabaja a una frecuencia de 10 Hz. Se empleó un 

blanco de grafito policristalino comercial de alta pureza (99.99 %) con un diámetro de 2.5 

cm y un espesor de 0.6 cm, el cual se colocó dentro de un vaso de precipitado con un diámetro 

de 2.5 cm para ajustarlo a la parte inferior del mismo, posteriormente, se agregaron 5 ml de 

agua tridestilada, finalmente se hizo incidir el haz sobre el blanco.  

Los experimentos se llevaron a cabo empleando dos energías, 200 y 300 mJ por pulso, en 

presencia y en ausencia de ultrasonido; para el primer caso se colocó el vaso de precipitado 

que contenía el blanco dentro del baño ultrasónico, el tiempo de ablación fue de 10 min 

(6000 pulsos) para cada muestra, los experimentos con ultrasonido se llevaron a cabo con 

un baño ultrasónico comercial que trabaja a una frecuencia de 40 kHz y una potencia de 70 

W   que se muestra en la figura 3 b). Las muestras obtenidas fueron etiquetadas como se 

muestra en la Tabla 1. 

 

 

 

 

 

 

 

 

Muestra 
Energía 

(mJ) 

Presencia de campo 

Ultrasónico. 

A1G 200 No 

A1G-U 200 Sí 

A2G 300 No 

A2G-U 300 Sí 

Tabla 1. Condiciones de preparación de cada una de las muestras obtenidas por ablación láser 

(energía y presencia o no del campo ultrasónico). 
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 Figura 3. a) Arreglo experimental de la ablación laser en líquidos en presencia de campos ultrasónicos 

y b) Ablación del blanco de carbono inmerso en un baño ultrasónico. 

a) 

b) 



8 
 

Los coloides obtenidos mostraron una coloración característica como se observa en la figura 

4, dependiendo de los parámetros de ablación; en ausencia de ultrasonido los coloides eran 

de un color café muy tenue, mientras que en presencia del campo ultrasónico mostraban un 

color café más intenso, lo anterior sugiere una mayor producción de nanoestructuras de 

carbono en presencia del campo ultrasónico. 

 

 

Los coloides obtenidos tienen absorción en el ultravioleta, como se observa en los espectros 

de absorbancia de la figura 5, podemos notar también que para el caso de las nanopartículas 

en presencia de un campo ultrasónico y sintetizadas a una energía de 200 mJ (AIG-U) se tiene 

mayor absorbancia, mientras que para el caso de las nanoestructuras sintetizadas con una 

energía de 300 mJ (A2G) y en ausencia del campo ultrasónico la absorbancia es menor. 

200 400 600 800
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Figura 4. Coloides obtenidos por Ablación láser en líquidos en presencia y en 

ausencia de campo ultrasónico, producidos a diferente energía de ablación. 

Figura 5. Espectros de absorbancia de nanoestructuras de carbono, preparadas a 

diferentes energías en presencia y ausencia de campo ultrasónico. 

A1G A1G-U A2G-U A2G 
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Los resultados obtenidos mediante Microscopia Electrónica de Transmisión mostraron que 

para las nanoestructuras sintetizadas con energía de 300 mJ y en ausencia de campo 

ultrasónico se observan estructuras denominadas nano-cebollas (nano-onions)[6] como se 

muestra en la figura 6 a) y 6 b) donde se determinó una distancia interplanar que oscila entre 

0.341-0.349 nm. 

 

 

 

                

 

 

 

Por otro lado, para el caso de las nanoestructuras sintetizadas en presencia de campo 

ultrasónico y con una energía de 300 mJ se observó que la morfología de las nanoestructuras 

cambió, como se observa en la figura 7a), en este caso, se obtuvieron nanohojas con un 

tamaño aproximado de 50 nm. 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 6.  Imágenes de TEM de nanoestructuras de carbono a diferente amplificación, sintetizadas en 

ausencia de campo ultrasónico, se observa en a) y b) los planos de la nanoestructura. 

Figura 7. Imágenes de TEM de nanoestructuras de carbono a diferente amplificación, sintetizadas en presencia de 

campo ultrasónico, en a) se observa un conjunto de las nanoestructuras obtenidas, denominadas nanohojas. 

 

a) b) c) 

a) b) b) 
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Por último, se realizaron medidas de fotoluminiscencia empleando una longitud de onda de 

excitación de 320 nm, de los resultados obtenidos se observó que para la muestra preparada 

a 200 mJ y en presencia de un campo ultrasónico existe un máximo alrededor de 420 nm, 

como se observa en la figura 8, el tamaño y la forma de las nanopartículas afecta la posición 

del máximo de emisión. 

El hecho de que las nanopartículas presenten fotoluminiscencia es de gran interés debido a 

sus amplias aplicaciones en la electroóptica y en la bionanotecnología. 

Si bien este primer acercamiento me permitió familiarizarme con la técnica y se trabajó con 

la misma combinación de la técnica de ablación laser en líquidos con la combinación de un 

campo ultrasónico al igual que el presente trabajo con la diferencia de una variación de 

fluencia y condiciones de campo, resulta complicado poder realizar una comparación entre 

ambos trabajos ya que reproducir los resultados experimentales en ablación laser con una 

diferencia de tiempo de aproximadamente 5 años y haber realizado los experimentos en dos 

sistemas diferentes con otras condiciones experimentales hace que la comparación no sea 

tan directa. 
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Figura 8. Espectros de emisión de nanoestructuras de carbono, preparadas a diferentes 

energías en presencia y ausencia de campo ultrasónico. 
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1.3 Objetivos 
 

  1.3.1 Objetivo General 
 

Obtener y caracterizar nanoestructuras de carbono preparadas mediante la combinación de 

ablación láser en medio liquido con un campo ultrasónico, investigando sus propiedades en 

función de las condiciones experimentales utilizadas. 

  1.3.2 Objetivos Específicos 
 

Obtener nanoestructuras de carbono con respuesta fotoluminiscente. 

1.4 Hipótesis 
 

La síntesis de nanopartículas por medio de ablación laser en líquidos en presencia de un 

campo ultrasónico, variando la frecuencia y potencia del campo ultrasónico podría resultar 

en una mejora y control de sus propiedades fotoluminiscentes. 

1.5 Justificación 
 

En este proyecto se propone la elaboración de nanoestructuras de carbono bajo distintas 

condiciones experimentales empleando un campo ultrasónico simultáneo con la ablación 

laser con el propósito de producir cambios en la morfología que resulten en nanoestructuras 

bidimensionales de escala nanométrica. Esperamos que los efectos de superficie en estas 

nanoestructuras se incrementen permitiendo aplicaciones potenciales en áreas como la 

catálisis debido a su superficie específica1 muy alta, así como favorecer su emisión 

fotoluminiscente dependiente de la longitud de onda de excitación. 

 

 

 

                                                           
1 La superficie específica se define como la cantidad de superficie de un cuerpo en relación con volumen total. 
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CAPÍTULO 2. Introducción a los 
nanomateriales y ablación láser 

 

2.1 Nanomateriales  
 

La nanotecnología es la fusión de múltiples disciplinas científicas incluyendo la física, 

química, medicina e ingeniería, biología y la combinación de los conocimientos para elaborar 

materiales con tamaños de 1 a 100 nm [18], se sabe que el comportamiento de la materia 

puede cambiar significativamente cuando la relación superficie-volumen se incrementa 

drásticamente, éste hecho confiere a los materiales nanoestructurados nuevas propiedades 

que podrían ser más favorables, para aplicaciones específicas que aquellas del material en 

bulto [18]. 

Podemos tomar como ejemplo el carbono que puede estar presente como grafito o diamante, 

cada uno con diferentes particularidades físicas y químicas, a partir del grafito es posible 

obtener grafeno o puntos cuánticos de carbono cada uno con propiedades específicas, que a 

pesar de ser producidos a partir del grafito poseen propiedades completamente diferentes, 

el carbono no es el único material que exhibe una variedad de comportamientos según el 

tamaño de las partículas o la estructura de las mismas, ejemplo de materiales que exhiben 

este comportamiento son el oro, la plata, el bismuto, el aluminio y el silicio que  muestran 

propiedades diferentes cuando se producen en forma de nanomateriales. 

2.1.1 Métodos de producción de nanomateriales. 
 

Existen dos enfoques para la síntesis de nanomateriales, de arriba-abajo (top-down) el cual  

es una vía interesante para acercarse a la nanoescala, comenzando con materiales en bulto 

(que se encuentran en el régimen de lo macroscópico) y reduciéndolos a las dimensiones a 

escala nanométrica, este enfoque implica la fragmentación física del material de origen a 

través de procesos de alta energía, con algunas desventajas como son elevados costos 

energéticos, una mayor imperfección en la superficie de la nanoestructura y problemas de 

contaminación en los nanomateriales, un ejemplo de este tipo de enfoque es el molido 



13 
 

mecánico. Por otro lado, el enfoque de abajo-arriba (bottom-up) implica la formación de una 

nanoestructura mediante el ensamblado de átomos, moléculas u otras nanopartículas, este 

enfoque tiene más posibilidades de producir nanoestructuras con menos defectos y una 

composición química más homogénea [19]. De este último enfoque, las técnicas de síntesis 

de materiales de tamaño nanométrico se pueden dividir en dos grandes grupos: 

 

1. Técnicas de procesos químicos vía húmeda (wet chemical process). Son las que gozan 

de mayor popularidad por razones operacionales, que permiten la producción a 

escala industrial como el método sol-gel, tienen desventajas que las vuelven 

problemáticas, incluso inadecuadas, para ciertos materiales y aplicaciones [19,20]. 

 

2. Técnicas de depósito físico en fase de vapor (Physical Vapor Deposition, (PVD)). 

Como la pulverización (sputtering), difusión en fase de vapor o la ablación láser 

(Pulsed Laser Deposition, (PLD)), la cual nos permite hacer crecimiento capa a capa, 

o por la interacción con la superficie del sustrato, tienen la ventaja de que no 

requieren de un proceso de calcinación final, o de procesos de secado-mojado como 

en algunos procesos químicos evitando la contaminación por solventes [19,21].  

 

2.1.2 Clasificación de los nanomateriales. 
 

La nanotecnología permite la fabricación de diversos materiales nanoestructurados en que 

la reducción en la dimensión espacial conduce a cambios en las propiedades físicas del 

sistema. En la mayoría de los casos, la clasificación de los materiales y sistemas 

nanoestructurados depende del número de dimensiones espaciales que se encuentran en el 

régimen macroscópico [22]. 

Los nanomateriales se pueden clasificar en tres tipos: 

A) Nanomateriales de dimensión cero: Las tres dimensiones se ubican en el régimen 

nanométrico y tienen un tamaño inferior a 100 nm, a este grupo corresponden las 
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nanopartículas, fullerenos como el mostrado en la figura 9, puntos cuánticos, 

nanoclusters. 

 

 

 

 

B) Nanomateriales de una dimensión: tienen una longitud* variable conservando dos 

dimensiones en el régimen nanométrico, a estos corresponden los nanotubos 

mostrados en la Figura 10, nanovarillas, nanocables y nanofibras. 

 

 

 

 

 

 

C) Nanomateriales de dos dimensiones: mantienen una de sus dimensiones con un 

tamaño menor a 100nm, son los materiales más delgados, lo que significa que 

Figura 9. Estructura tridimensional de una buckybola o 

buckminsterfullereno[VI] 

Figura 10. Estructura de nanotubo de carbono [VII] de una sola 

capa. 
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también poseen la superficie específica más alta de todos los materiales, a estos 

corresponden películas delgadas, monocapas como el grafeno, cuya estructura 

cristalina se muestra figura 11. 

 

 

 

 

Cabe mencionar que los nanomateriales ya existían desde hace varios siglos, en particular 

en el caso de nanopartículas metálicas, la cultura egipcia empleaba nanopartículas de oro en 

coloides medicinales para conservar la juventud y mantener buena salud [23]. 

Un ejemplo interesante de bastante interés es la copa de Licurgo del siglo IV d. C., mostrada 

en la Figura 12, ya que presenta un color verde con la luz reflejada y es de color roja si la luz 

es transmitida a través de ella, lo que se debe a la presencia de nanopartículas de oro y plata. 

Un análisis de esta copa muestra que está compuesta de una matriz de vidrio que contiene 

nanopartículas metálicas (~70nm) de oro y plata en una relación molar aproximada de 14:1 

y estas son las responsables de este fenómeno óptico. [2,23] 

Figura 11. Estructura cristalina del grafeno, constituida por la 

unión en forma hexagonal de átomos de carbono [VIII]. 
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Se sabe también que los chinos utilizaban nanopartículas de oro como tinte inorgánico para 

introducir el color rojo en sus porcelanas desde hace más de mil años. Otro ejemplo es en la 

coloración en los vitrales medievales, como los presentados en la Figura 13. En cuyo proceso 

de elaboración tiene lugar un intercambio iónico, nucleación y posterior 

crecimiento/agregación de nanopartículas metálicas dispersas en la matriz del vidrio, 

generalmente se emplean óxidos metálicos para la coloración de los vidrios. El desarrollo de 

esta metodología permitió a los maestros de la época, disponer por primera vez de una 

herramienta para la obtención de diversas tonalidades de color [2,23]. 

 

Figura 12. Copa de Licurgo del siglo IV d. C, presenta un color verde con la luz reflejada y es roja si la 

luz es transmitida a través de ella. [IX] 

Figura 13.  Vitral elaborado en la época medieval[X]. 
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A pesar de que se tenía conocimiento del empleo de nanopartículas metálicas fue hasta 1857 

que Faraday realiza el primer estudio sistemático de nanopartículas presentando un estudio 

de la síntesis y propiedades de coloides de oro. 

A lo largo de la historia se han logrado grandes avances en el conocimiento y desarrollo de 

nanopartículas, se han propuesto diversos métodos de síntesis químicos y físicos con la 

finalidad de poder manipular su forma y composición. 

También los efectos de superficie son de gran importancia ya que se tiene en las 

nanopartículas aumento de área superficial por unidad de volumen y mayor energía libre 

superficial en comparación a los sólidos volumétricos, debido a que los átomos en la 

superficie de las nanopartículas están menos enlazados que el resto de sus átomos al 

incrementarse su energía libre superficial afectando propiedades como temperatura de 

fusión y reactividad química. El conocimiento de este tipo de propiedades y características 

ha permitido aplicar nanopartículas en diversas en áreas como la electrónica, la medicina y 

catálisis, entre otras. 

 

2.1.3 Propiedades de los Nanomateriales 

La función de las nanopartículas depende de sus propiedades químicas y físicas tales como 

su composición, el tamaño, la forma, el área superficial específica, la distribución de tamaño 

y la morfología o topografía de la superficie, la cristalinidad y los defectos, entre otros, 

algunas de sus propiedades son: 

 Propiedades ópticas 

Las propiedades ópticas de los nanomateriales son de las más importantes y pueden ser 

caracterizadas mediante distintas técnicas espectroscópicas.  Las propiedades ópticas, como 

la emisión y la absorción son debidas a transiciones de electrones entre la banda de valencia 

y la banda de conducción. Los semiconductores y metales muestran grandes cambios en las 

propiedades ópticas en función del tamaño de las partículas [22]. 
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 Propiedades magnéticas  

Las propiedades magnéticas únicas de los nanomateriales resultan de la interacción entre 

los electrones del material constituyente, en comparación con su contraparte en bulto, 

debido a la gran proporción de área superficial a volumen de las nanoestructuras, los átomos 

constituyentes experimentan un acoplamiento magnético diferente con los átomos vecinos, 

lo que lleva a diferentes propiedades magnéticas [22].   

 

 Propiedades electrónicas  

Las propiedades electrónicas de los materiales a nanoescala se deben a distintos 

mecanismos, como son la dispersión superficial, la reducción de la conductividad eléctrica 

cuando el tamaño de las nanoestructuras es menor al camino libre medio de los electrones.  

La naturaleza discreta de los estados de energía se hace evidente cuando el tamaño del 

sistema se vuelve comparable con la longitud de onda de De Broglie de los electrones.  En 

algunos casos, los materiales conductores se convierten en aislantes a medida que las bandas 

de energía dejan de superponerse [22]. 

 

 Propiedades mecánicas 

La   dureza   y   la   resistencia   mecánica   de   los   materiales cristalinos aumentan con la 

disminución del tamaño y varían de acuerdo con la estructura que presentan las 

nanoestructuras [22]. 

 

 Propiedades catalíticas  

Las nanoestructuras de óxidos de elementos de transición como la plata entre otros exhiben 

interesantes propiedades catalíticas debido a su gran área superficial.  La propiedad 

catalítica de estos sistemas se mejora decorando estas nanoestructuras con nanopartículas 

metálicas de oro o platino.  La actividad catalítica de un material está directamente 

relacionada con la rugosidad de su superficie [22]. 
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 Propiedades termodinámicas 

El cambio de la energía superficial de los nanomateriales produce un aumento en la 

capacidad calorífica, disminución de la temperatura de fusión, aumento en el coeficiente de 

expansión térmica, disminución en la temperatura de transición de fase [22].  
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2.2 Ablación Láser 
 

La interacción de la luz con la materia es un proceso utilizado para la de producción de 

nanomateriales que se implementó poco después de la aparición del primer láser de Rubí en 

1960 por Theodore Maiman, dicha interacción depende de propiedades optoelectrónicas y 

termodinámicas del material, así como de la energía y duración del pulso láser [24]. 

Un láser se caracteriza por su monocromaticidad, coherencia tanto espacial como temporal 

y alta intensidad, estas propiedades han permitido emplearlo en una variedad de 

aplicaciones, que van desde el lector de discos compactos, impresoras láser hasta la 

espectroscopía. Entre estas aplicaciones se encuentra la ablación láser, la cual es un proceso 

que consiste en la remoción de material de la superficie de un sólido resultado de la 

interacción láser-materia, este fenómeno se produce cuando un haz de luz láser incide sobre 

un material, una fracción de la energía es reflejada y otra es absorbida. Durante el tiempo de 

irradiación (duración del pulso), hay conducción de calor desde la superficie hacia el interior 

del material (denominado blanco), la energía láser depositada en la superficie del sólido es 

absorbida y, si la energía es lo suficientemente alta se produce una rápida evaporación o 

sublimación del material. La nube de material evaporado o sublimado a energías 

suficientemente altas alcanza la ionización y por lo tanto formación de un plasma [25]. 

Los parámetros que determinan la cantidad de material removido del blanco están 

determinados por los parámetros del haz láser como son la longitud de onda, la energía y 

duración del pulso, así como por las propiedades térmicas y ópticas del material. Las 

longitudes de onda que son utilizadas van desde el infrarrojo hasta el ultravioleta, 

dependiendo de las características del material, la energía depositada excita electrones tanto 

libres como transiciones electrónicas o vibracionales en átomos, moléculas ionizadas o 

defectos ópticamente activos [25,26]. 

Actualmente se han desarrollado diversos modelos teóricos para tratar de describir distintos 

aspectos del proceso de ablación láser, pero aún no se cuenta con un modelo que describa 

completamente dicho proceso. 
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2.2.1 Ablación Láser en Medio Líquido.  
 

A diferencia de la ablación en gas o aire, el medio líquido causa que la pluma de plasma esté 

más fuertemente confinada, bajo condiciones extremas de temperatura de 5,000- 25,000 K 

y presiones de cientos de atmósferas, lo que puede afectar en gran medida las propiedades 

termodinámicas y cinéticas del plasma [27]. 

En la interface pluma-líquido, la elevada temperatura provoca ionización y vaporización, 

dando como resultado la creación de una burbuja de cavitación; las reacciones químicas 

pueden tener lugar dentro del volumen de la burbuja, en la interfaz pluma-líquido o dentro 

del líquido.  

Conforme la pluma se expande, se formarán dos ondas de choque, una en el blanco y otra 

que viaja a través del líquido y que se desplazan en dos direcciones opuestas. Durante este 

proceso las nanoestructuras se formarán por procesos de nucleación y crecimiento dentro 

del plasma. 

Posteriormente, la pluma se expande y se enfría adiabáticamente liberando su energía al 

medio líquido y al blanco, y con ello se extingue. Por otro lado, debido a la expansión del 

plasma, alrededor de la pluma se genera una burbuja de cavitación que rodea al material 

ablacionado, la burbuja se expande y su temperatura y presión disminuyen. Esta burbuja 

alcanza su tamaño máximo cuando el gas dentro de ella entra en equilibrio con el líquido 

circundante; entonces la burbuja comienza a colapsar. Tras el colapso de la burbuja de 

cavitación se genera una segunda onda de choque. Finalmente, cuando colapsa la burbuja de 

cavitación las especies del material se distribuyen de manera homogénea en el líquido [28]. 

 

 Evolución temporal del proceso de ablación láser en medio liquido 

 

La evolución temporal de este proceso mostrada en la figura 14 consiste en: 

 

Propagación del pulso láser en el líquido (t<0): Para poder alcanzar la superficie del blanco el 

pulso láser debe atravesar el líquido sin absorberse en el mismo.   
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Absorción del pulso (t=0 a t=tp): una vez que el pulso interacciona con la superficie del blanco 

(t=0), debido a la alta densidad de fotones, ocurren procesos de absorción lineal y no lineal 

que dan lugar a la absorción de la energía del haz en un espesor del blanco de unas cuantas 

micras; parte del pulso láser será absorbido por el material ablacionado produciendo 

fotoionización de este durante el tiempo de duración del pulso láser (tp) formando un 

plasma. 

 

Expulsión del material ablacionado (10-12 s < t < 10-10 s): durante este periodo de tiempo 

ocurre el desprendimiento de material de la superficie del blanco debido a efectos térmicos 

y mecanismos coulombianos, que tienen lugar en una región menor al área en que se enfoca 

el haz láser. 

 

Expansión y extinción del plasma (10-10 s < t < 10-7 s): en estas escalas de tiempo debido al 

confinamiento del plasma por el líquido se detiene la expansión del plasma que 

eventualmente lleva a su extinción transfiriendo su energía al medio líquido evaporándolo 

debido a su alta temperatura lo que da lugar a la formación de una burbuja. 

Expansión y colapso de la burbuja de cavitación (10-6 s< t < 10-4 s): la burbuja se expande y 

como resultado su temperatura decrece y su presión interna disminuye a un valor que es 

menor a la presión del líquido circundante, la burbuja colapsa generando una onda de 

choque. 

Crecimiento de las nanopartículas (t> 10-4 s): Después de que se genera la onda de choque 

debido al colapso de la burbuja de cavitación, el sistema alcanza condiciones de equilibrio 

favoreciendo la formación de nanoestructuras. Este proceso termina con la liberación de 

nanoclusters en el líquido y la formación de una solución coloidal; el nanomaterial obtenido 

interacciona y en algunos casos reacciona con las moléculas del solvente circundante 

produciendo nuevos compuestos que contienen átomos tanto del blanco como del líquido. 
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2.2.2 Ablación Láser en Líquidos en presencia de un campo ultrasónico. 
 

Debido a la versatilidad de la técnica es posible combinarla con otros métodos, se ha 

investigado su combinación con campos ultrasónicos resultando en la  producción más 

eficiente de nanomateriales, Sasaki y colaboradores han realizado un estudio sistemático de 

los efectos sobre los nanomateriales producidos [7,8], encontrando tasas de producción más 

eficientes de nanopartículas así como una mejora de su cristalinidad, mayor velocidad de 

síntesis  y un aumento del tamaño de las nanopartículas demostrando que el ultrasonido no 

Figura 14. Evolución temporal del proceso de Ablación Láser en Líquidos.12 
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solo genera dispersión sino que produce cambios importantes en la morfología de las 

nanoestructuras obtenidas [1].  

El ultrasonido ha sido empleado desde hace tiempo para limpiar superficies y recientemente 

se ha aplicado para obtener nanoestructuras de diferentes materiales con diversas formas, 

como nanotubos, nanovarillas, fullerenos, nanoesferas. También se ha utilizado para 

producir nanoláminas de grafito mediante un mecanismo de exfoliación [29]. El fenómeno 

físico responsable de estos procesos ultrasónicos son las ondas acústicas, que se 

transforman en ondas que generan zonas de alta y baja presión en un medio líquido como el 

agua. En las regiones de baja presión, se forman burbujas que crecen hasta un diámetro de 

100 micras antes de colapsar repentinamente en condiciones extremas alcanzando 

temperaturas que oscilan entre los 5 000- 25 000 K y presiones de unos cientos de 

atmósferas [27], el fenómeno que es altamente no lineal y tiene tiempos de duración de 

algunas micras se conoce como cavitación [1]; los campos de ultrasonido producidos dentro 

de una cuba de baño ultrasónico son bastante complicados, pero se pueden identificar las 

regiones de alta y baja presión. 

 

2.3 Nanomateriales basados en Carbono  
 

El carbono es un elemento excepcional debido a que puede generar diferentes alótropos en 

su forma pura. En cada una de sus formas alotrópicas, el carbono tiene características únicas. 

Cada una de sus formas resultan de los diferentes tipos de hibridación de los átomos de 

carbono que dan lugar a las diferentes formas cristalinas de este elemento. Además de las 

diferencias encontradas, resultan sorprendentes las propiedades que presentan diversas 

estructuras de tamaño nanométrico formadas exclusivamente por carbono.  

Desde el descubrimiento de algunos de los alótropos del carbono como el grafeno, el 

fullereno C60 y los nanotubos de carbono, el estudio de las propiedades y aplicaciones de las 

formas nanoalotrópicas del carbono se ha convertido en un activo campo de investigación. 

[16]. 
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 Grafeno 

Por mucho tiempo la existencia de capas de grafito de un átomo de espesor permaneció en 

el campo de la teoría y fue hasta el 2004 cuando los físicos Andre Geim y Konstantin 

Novoselov lograron obtener láminas de grafeno por medio de un proceso físico sencillísimo, 

que consiste en desprenderlas del grafito con cinta adhesiva transparente [30]. El grafeno, 

mostrado en la figura 15, es una estructura cristalina bidimensional, una vez obtenido el 

grafeno, Geim y Novoselov fabricaron con él un tipo especial de transistor y llevaron a cabo 

muchos experimentos para explorar sus propiedades físicas, en particular el 

comportamiento de las corrientes eléctricas en el grafeno. Esto desencadenó un auge 

mundial de investigaciones sobre el grafeno que no da señales de disminuir [31]. 

Lo que hace tan valioso al grafeno es un conjunto de propiedades físicas muy particulares, 

como son: alta conductividad tanto eléctrica como térmica, es un material elástico y flexible, 

pero a la vez con alta dureza y resistencia, por tener un grosor de un solo átomo, es un 

material completamente transparente, puede generar electricidad por exposición a la luz 

solar. 

Por mencionar algunas de sus aplicaciones están las pantallas flexibles, los circuitos 

electrónicos flexibles, los recubrimientos anticorrosivos, los paneles solares muy eficientes, 

los sistemas de secuenciación de ADN y biosensores. 

 

 

Figura 15. Estructura cristalina del grafeno, constituida por la unión en forma hexagonal de átomos de carbono  [VIII]. 
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 Fullerenos 

En 1985 los investigadores Curl, Kroto y Smalley lograron sintetizar por primera vez el 

fullereno C60, cuya estructura icosaédrica fue descrita teóricamente por Osawa en 1970 [32]. 

Los fullerenos son estructuras moleculares cerradas formadas únicamente por átomos de 

carbono en las que se presentan arreglos en forma de anillos de 4 a 7 átomos con forma de 

esfera como se muestra en la figura 16 es similar a un balón de futbol. Dentro de las 

propiedades que tienen este tipo de nanoestructuras están su alta conductividad eléctrica y 

térmica, alta resistencia a la tensión, forman un material muy dúctil, son relativamente 

inertes a las reacciones químicas. Dentro de sus aplicaciones están la administración de 

fármacos, en este caso los fullerenos deben ser modificados químicamente para que 

contengan otros átomos fuera o dentro de la esfera, los fullerenos generalmente cambian sus 

propiedades bajo la acción de la luz ultravioleta por lo que pueden tener aplicaciones ópticas 

como fotolitografía [33]. 

 

 

 

 Nanotubos  

En 1991 Sumio Iijima obtuvo por primera vez, mediante vaporización de grafito por 

descarga de arco eléctrico en atmósfera de gas noble, unas estructuras microscópicas con 

forma de aguja, que hoy conocemos como nanotubos de carbono, que también habían sido 

descritos con anterioridad, en 1952, por los investigadores rusos Radushkevich y 

Lukyanovich. Su estructura, mostrada en la figura 17, tiene como origen una lámina de 

Figura 16. Estructura tridimensional de una buckybola o 

buckminsterfullereno[VI] 
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grafeno enrollada sobre sí misma. Debido al grado de enrollamiento, y la manera como se 

conforma la lámina original, muestran distinto diámetro y geometría interna. [34]. 

Existen diferentes tipos de nanotubos de carbono en función de las capas de grafito que los 

forman, estos pueden ser nanotubos de carbono de pared sencilla (SWCNT's por sus siglas 

en inglés) y nanotubos de carbono de pared múltiple (MWCNT's) que pueden considerarse 

como capas de grafeno enrolladas concéntricamente donde cada átomo de carbono está 

unido con otros tres mediante hibridación sp2. Poseen las mismas propiedades básicas de 

los buckybola, pero al ser alargados, son mejores conductores de la electricidad en la 

dirección axial. 

Dentro de sus usos destaca la fabricación de materiales nanocompuestos con propiedades 

mecánicas, térmicas y eléctricas únicas, en sistemas de electrónica molecular, biosensores 

de alta sensibilidad, sistemas de almacenamiento de energía [35]. 

 

 

 

 Nanoespuma de carbono 

La nanoespuma de carbono fue descubierta en 1997 por Andrei V. Rode y colaboradores en 

la Australian National University en Canberra, Australia [36] y consiste en un ensamblado de 

cúmulos de baja densidad de átomos de carbono, mantenidos en una red tridimensional 

amorfa. Cada cúmulo es de aproximadamente 6 nm de ancho, y contiene aproximadamente 

4000 átomos de carbono, unidos en hojas similares a las del grafito, pero con una curvatura 

negativa debido a la inclusión de heptágonos.  

Figura 17. Estructura cristalina de a) nanotubo de carbono de pared simple 

y b) nanotubo de carbono de pared múltiple [VI].  

a) b) 
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La nanoespuma de carbono, mostrada en la figura 18, es uno de los materiales sólidos más 

ligeros que se conocen en la actualidad, con una densidad de ~2 mg/cm3. Tiene un área 

superficial extremadamente alta y es un buen aislante eléctrico. Es altamente transparente, 

muy quebradizo y puede soportar temperaturas muy altas. Más interesante aún, la 

nanoespuma de carbono contiene electrones desapareados que dan lugar al 

ferromagnetismo en el material recién preparado a temperatura ambiente que tiende a 

desaparecer con el tiempo. Sin embargo, la propiedad ferromagnética de la nanoespuma de 

carbono se conserva a temperaturas más bajas, por debajo de 90 K. Se espera que una 

propiedad magnética intrínseca tan inusual de un material de carbono tenga tremendas 

aplicaciones en el campo de los dispositivos basados en espintrónica y en biomedicina para 

la obtención de imágenes [37]. 

 

 

Figura 18. Micrografia TEM de nanoespuma de carbono. 

 

 Puntos cuánticos 

Los puntos cuánticos de carbono son una clase naciente de nanomateriales de carbono con 

propiedades fisicoquímicas y ópticas sobresalientes, en los cuales los efectos de 

confinamiento cuántico aparecen, con un tamaño de 2 a 10 nm, son una alternativa no tóxica 

y barata para varias aplicaciones entre ellas imagenología, sensores, fotónica y catálisis. 

Fueron descubiertos por primera vez por Xu y colaboradores en 2004 [38], accidentalmente 

durante la purificación de nanotubos de carbono de pared simple. Este descubrimiento 
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provocó extensos estudios para explotar las propiedades de fluorescencia de los puntos 

cuánticos de carbono. Como una nueva clase de nanomateriales de carbono fluorescentes, 

mostrados en la figura 19, los puntos cuánticos de carbono poseen las atractivas propiedades 

de alta estabilidad, buena conductividad eléctrica, baja toxicidad y propiedades ópticas 

interesantes [39]. 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 19. Suspensión coloidal irradiada con un láser de longitud de onda de 420 nm, se observa 

emisión luminiscente por la presencia de puntos cuánticos. 
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CAPÍTULO 3. Síntesis de Nanoestructuras de 
Carbono por el método de Ablación Láser en 
Líquidos  

  

En esta sección se describe el procedimiento experimental de la síntesis de las 

nanoestructuras y se describen los métodos de caracterización que se emplearon. 

3.1 Arreglo experimental. 
 

La obtención de las nanoestructuras se llevó a cabo empleando el arreglo mostrado en la 

figura 20, como se mencionó, es una técnica sencilla, en la cual se hace incidir pulsos láser 

sobre un blanco de carbono con la finalidad de ablacionar material del blanco, el cual se 

encuentra inmerso en un líquido. Los parámetros de irradiación tales como, la longitud de 

onda del haz incidente, el tiempo de ablación, la energía del pulso laser es de gran 

importancia para la producción de nanoestructuras. 

 

Figura 20. Diagrama esquemático del arreglo experimental. 

 

Como se muestra en el esquema anterior se empleó un láser de Nd: YAG, el haz fue 

direccionado con la ayuda de espejos 100% reflejantes y fue enfocado sobre la superficie del 
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blanco mediante una lente con una distancia focal de 120 mm, la lente fue colocada de tal 

modo que la distancia de la lente a la superficie del blanco se pudiera variar con la finalidad 

de poder obtener diferentes diámetros de enfoque y en consecuencia distintas densidades 

de energía, que se definen como el cociente de la energía por pulso entre el área de enfoque 

(denominada fluencia). 

𝑭𝒍𝒖𝒆𝒏𝒄𝒊𝒂 =
𝑬𝒏𝒆𝒓𝒈í𝒂

á𝒓𝒆𝒂
 

Posteriormente el blanco de grafito se colocó dentro de un recipiente cilíndrico de vidrio con 

un diámetro interno de 2.5 cm y posteriormente se agregaron 10 ml de agua destilada. Para 

el caso de los experimentos realizados en ausencia de campos ultrasónicos el recipiente se 

colocó sobre una plataforma giratoria a una velocidad constante con el fin de evitar la 

formación de un cráter en el blanco; el tiempo de ablación fue de 10 min (6,000 pulsos), 

operando a 10 Hz para cada una de las muestras. 

El equipo láser que se empleó para realizar la ablación es un láser pulsado de estado sólido 

Nd: YAG, el láser emite en 3 longitudes de onda: 1064 nm como longitud fundamental, 532 

nm y 355 nm, en este tipo de láseres es posible elegir su longitud de onda. Se ha reportado 

la producción de nanoestructuras de carbono empleando esta técnica con una longitud de 

onda de 532 nm [6], en este caso se eligió la emisión en 1064 nm para poder estudiar el efecto 

de esta variable en las nanoestructuras producidas, la duración de pulso fue de 5 ns, 

trabajando a una frecuencia de repetición de 10 Hz, la energía por pulso fue de 348.2 mJ. Se 

empleó un blanco de grafito policristalino comercial de alta pureza (99,99%), con diámetro 

de 2.5 cm y espesor de 0.6cm y el medio liquido empleado fue agua destilada.      

 

3.1.1 Efecto de la fluencia sin ultrasonido. 
 

Inicialmente se realizaron experimentos en ausencia de campo ultrasónico con el fin de 

determinar el efecto que tenía la variación de la fluencia en la producción de las 

nanopartículas, las diferentes fluencias se obtuvieron variando el grado de enfoque del láser 

sobre la superficie del blanco, se midió el área de enfoque empleando un microscopio digital 

previamente calibrado usando el software del microscopio, en el presente trabajo el spot se 
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mide una vez que se finalizó el proceso de ablación para cada una de las muestras, por la 

manera en la cual se realiza la medición del área de enfoque, el material y el líquido no tienen 

un impacto importante en la medición, ya que se realiza de manera directa en el blanco.  Las 

condiciones experimentales empleadas se muestran en la tabla 2. 

Tabla 2. Condiciones experimentales para la síntesis de nanoestructuras en ausencia de ultrasonido. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

3.1.2 Efecto del campo ultrasónico.  
 

Una vez determinada la fluencia óptima con la cual se obtenían nanoestructuras con las 

características estructurales y ópticas buscadas, esto es aquellos nanomateriales que 

cumplan con las características de puntos cuánticos, en este caso al emplear grafito como 

blanco, nos interesa obtener nanomateriales que estén constituidos de pocas capas de 

grafeno, en los espectros Raman se puede observar que se tienen los picos característicos 

del grafeno, aunque en términos generales los espectros son muy similares algunas 

diferencia son evidentes, por ejemplo la intensidad y forma de la banda 2D es diferente en 

cada caso, además la forma de la banda G y la relación de intensidad de las bandas G y D 

también son diferentes, en el caso de los experimentos realizados a una fluencia de 4.5 J/cm2 

se observó que la relación de intensidades 2D/G  es más alta lo cual sugiere un menor 

apilamiento de capas de grafeno, quiere decir un contenido más alto de grafeno, mientras 

que para el resto de las fluencias la relación de intensidades se obtenía mayor apilamiento 

de capas de grafeno, posteriormente se procedió a realizar los experimentos en presencia de 

un campo ultrasónico empleando un baño ultrasónico comercial que trabaja a una potencia 

variable que va desde 20 a 100 W y a dos frecuencias diferentes, 37 y 80 KHz. El recipiente 

conteniendo el blanco y el líquido se colocó dentro del baño de ultrasonido. 

Muestra 
Energía 

(mJ) 

Distancia 
superficie del 
blanco- lente 

(cm) 

Diámetro del 
Spot (cm) 

Área de 
enfoque 

(cm2) 

Fluencia 
(J/cm2) 

NPs C M-
6(SU) 

34.8 13.0 0.12 0.011 3.0 ± 0.03 

NPs C M-
7(SU) 

34.8 13.5 0.10 0.008 4.5 ± 0.04 

NPs C M-
5(SU) 

34.8 14.0 0.08 0.005 7.3 ± 0.05 
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  Efecto de la Potencia del campo ultrasónico. 
 

Para este caso se utilizaron dos potencias, 30 y 100 Watts, manteniendo la frecuencia fija en 

37 kHz, las condiciones se muestran en la tabla 3. 

Tabla 3. Características del campo ultrasónico, para la síntesis realizada a potencia variable. 

 

 

 

 

 

 Efecto de la Frecuencia del campo ultrasónico. 

Se realizaron experimentos manteniendo fija la potencia en 100 W a dos valores de 

frecuencia, 37 y 80 kHz, las condiciones de síntesis se muestran en la tabla 4.  

Tabla 4. Características del campo ultrasónico, para la síntesis realizada a frecuencia variable. 

 

 

 

 

 

3.2 Caracterización del material obtenido 
 

Una vez obtenidas las nanoestructuras de carbono en soluciones coloidales, se 

caracterizaron de la siguiente manera: para la observación y caracterización de la morfología 

de las nanoestructuras se realizó Microscopía Electrónica de Barrido; Espectroscopía 

Raman, para estudiar las características vibracionales de las nanoestructuras; 

Espectroscopía Ultravioleta-Visible para el estudio de las propiedades ópticas de los 

coloides; fotoluminiscencia para la caracterización de la emisión fotoluminiscente de los 

Muestra Frecuencia (kHz) Potencia (W) 

NPs C M- 9 (CU) 37 100 

NPS C M-10 (CU) 37 30 

Muestra Frecuencia (kHz) Potencia (W) 

NPs C M- 9 (CU) 37 100 

NPs C M-11 (CU) 80 100 
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coloides de carbono con y sin ultrasonido, se determinó la forma y tamaño de las 

nanoestructuras empleando Microscopía Electrónica de Transmisión. Con la información 

obtenida se analizó el efecto de los diferentes parámetros experimentales en las propiedades 

de las nanoestructuras de carbono. 

 

3.2.1 Microscopía Electrónica de Barrido. 
 

La Microscopia Electrónica de Barrido permite la observación y caracterización superficial 

de materiales orgánicos e inorgánicos, dando información sobre las características 

morfológicas superficiales de la muestra, adicionalmente si se cuenta con una sonda de 

energía dispersiva de rayos X se puede determinar la composición química. Una de sus 

características más importantes es su alta resolución espacial (de 20 a 50 Å), así como la 

apariencia tridimensional de las imágenes producto de una gran profundidad de campo.  

Estos microscopios trabajan en condiciones de alto vacío con un haz de electrones para 

generar la imagen, las partes esenciales del microscopio son: columna electroóptica, consola 

de control y sistema de adquisición de imágenes, mostradas en la figura 21. 

En esta técnica los electrones emitidos por un cátodo de tungsteno pasan a través de una 

columna en la que se ha hecho un vacío de alrededor de 10-7 Torr. En ella el haz inicial es 

concentrado por una serie de lentes electromagnéticas mediante los cuales el diámetro del 

haz disminuirá hasta tener un diámetro de aproximadamente 2nm, al mismo tiempo la 

intensidad de corriente disminuye, derivado de esta disminución de corriente existirá una 

menor cantidad de electrones primarios. 

El haz electrónico con estas últimas características es desplazado sobre la superficie de la 

muestra barriendo la superficie de manera uniforme con continuas idas y venidas, esta 

modalidad se consigue gracias a un sistema de bobinas de barrido situadas en la columna del 

instrumento. 

Una vez que los electrones incidentes interaccionan con la superficie de la muestra se 

generan diferentes señales como son: 
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-Electrones secundarios: que proporcionan información morfológica superficial de la 

muestra. 

-Electrones retrodispersados: generan una imagen con diferente brillantez en función de la 

composición química superficial. 

-Espectrometría de energía dispersada de Rayos X: detecta los rayos X característicos de los 

elementos químicos presentes en la muestra. 

 

 

 

La microscopía electrónica de barrido es una técnica que permite caracterizar una gran 

variedad de materiales, como nanoestructuras, aleaciones metálicas, polímeros, minerales, 

fibras, películas delgadas, biomateriales [40]. 

 

 

 

Figura 21. Partes del Microscopio Electrónico de Barrido [XI]. 
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3.2.2 Espectroscopía Raman 
 

La espectroscopía Raman es una técnica que permite caracterizar las propiedades 

vibracionales de un material, es extremadamente sensible a la estructura geométrica y al 

tipo de enlaces de las moléculas. Incluso pequeñas diferencias en la estructura geométrica 

conducen a diferencias significativas en los espectros Raman observados de una molécula, 

se produce a partir de la manera en que la luz incidente es dispersada por la materia. 

El análisis mediante la espectroscopía Raman se basa en el estudio de la luz dispersada por 

un material cuando sobre este incide un haz de luz monocromático. Una pequeña porción de 

la luz es dispersada inelásticamente experimentando ligeros cambios de frecuencia de la luz 

incidente.  

 En espectroscopía Raman se hace incidir un haz de luz monocromática de frecuencia 𝜈0 

sobre una muestra cuyas características moleculares se desean determinar, para 

posteriormente examinar la luz dispersada por dicha muestra. La mayor parte de la luz 

dispersada presenta la misma frecuencia que la luz incidente y solo una fracción muy 

pequeña presenta un cambio de frecuencia. La luz con la misma frecuencia 𝜈0 que la luz 

incidente se conoce como dispersión Rayleigh y no aporta ninguna información sobre las 

propiedades vibracionales de la muestra. La luz dispersada que presenta frecuencias 

distintas a la de la radiación incidente, es la que proporciona información sobre la estructura 

molecular de la muestra y se conoce como dispersión Raman. Las nuevas frecuencias 𝜈0  + 𝜈𝑟 

y 𝜈0  − 𝜈𝑟, son las frecuencias Raman, características del material bajo estudio [41]. 

En espectroscopia Raman se pueden distinguir los siguientes casos: 

 Si el resultado de la interacción fotón-molécula es un fotón dispersado a la misma 

frecuencia que el fotón incidente, se dice que el choque es elástico ya que ni el fotón 

ni la molécula sufren variaciones en su estado energético; la molécula vuelve al 

mismo nivel de energía que tenía antes de la interacción y el fotón dispersado tiene 

la misma frecuencia 𝜈0  que el incidente, dando lugar a la dispersión Rayleigh. 

 Si el resultado de la interacción fotón-molécula es un fotón dispersado a una 

frecuencia distinta del incidente, se dice que el choque es inelástico (existe 
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transferencia de energía entre la molécula y el fotón); en este caso pueden ocurrir dos 

procesos: 

o Si el fotón dispersado tiene una frecuencia menor al incidente, se produce una 

transferencia de energía del fotón a la molécula que, después de saltar al 

estado de energía no permitido, vuelve a uno permitido mayor al que tenía 

inicialmente; el fotón es dispersado con frecuencia 𝜈0 − 𝜈𝑟 a este proceso se le 

conoce como dispersión Raman Stokes. 

o Si el fotón dispersado tiene una frecuencia mayor a la del incidente, se produce 

una transferencia de energía de la molécula al fotón; esto significa que la 

molécula inicialmente antes de la interacción no se encontraba en su estado 

vibracional fundamental sino en uno de mayor energía y después de la 

interacción pasa a este estado; el fotón es dispersado con una frecuencia 𝜈0 +

𝜈𝑟 que se denomina dispersión Raman anti-Stokes, cada uno de los procesos 

mencionadas anteriormente se muestran en la figura 22. Cada material tendrá 

un conjunto de valores 𝜈𝑟 característicos de su estructura atómica y de la 

naturaleza de los enlaces químicos que la forman. 

El espectro Raman representa la intensidad de la luz dispersada en función de la diferencia 

entre la frecuencia respecto a la frecuencia incidente, que se denomina desplazamiento 

Raman y tiene unidades de cm-1. 

 

 

 

Figura 22. Procesos de dispersion Rayleigh, Raman Stokes y Raman anti-Stokes [XII]. 
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3.2.3 Espectroscopía Ultravioleta Visible 
 

La espectroscopía UV-Vis se basa en el análisis de la cantidad de radiación ultravioleta-

visible (radiación con longitud de onda comprendida entre los 200 y 700 nm) que es 

absorbida o transmitida a través de una muestra. La cantidad de radiación absorbida y/o 

transmitida depende de la composición de muestra y la concentración de cromóforo 

presente, en general se considera una técnica no destructiva [42]. 

Todas las técnicas de absorción suponen que cuando la radiación incide sobre una muestra 

se produce la absorción parcial de la radiación debido a transiciones entre los niveles 

energéticos de la sustancia: átomo, molécula o ion, pasando al estado excitado, mientras que 

el resto de la radiación es transmitida. 

 

 

El cambio en la energía (∆𝐸) es característico de los niveles energéticos de cada sustancia, lo 

que proporciona información cuantitaiva de la estructura electrónica de la muestra, esta 

técnica emplea un Espectrofotómetro, Figura 23. 

La proporcionalidad ente intensidad de luz absorbida o transmitida y la concentración del 

analito está determinada por la ley de Lambert-Beer [42]: 

𝐼 = 𝐼0𝑒−𝐴 

Donde: 

   𝐴: 𝑎𝑏𝑠𝑜𝑟𝑏𝑎𝑛𝑐𝑖𝑎, 

𝐼0: 𝑖𝑛𝑡𝑒𝑛𝑠𝑖𝑑𝑎𝑑 𝑑𝑒 𝑙𝑎 𝑙𝑢𝑧 𝑖𝑛𝑐𝑖𝑑𝑒𝑛𝑡𝑒, 

𝐼: 𝑖𝑛𝑡𝑒𝑛𝑠𝑖𝑑𝑎𝑑 𝑑𝑒 𝑙𝑎 𝑙𝑢𝑧 𝑡𝑟𝑎𝑛𝑠𝑚𝑖𝑡𝑖𝑑𝑎, 

 



39 
 

 

 

 

3.2.4 Fotoluminiscencia  
 

La espectroscopía de fotoluminiscencia es un método que permite conocer la estructura 

electrónica de los materiales. En este caso la luz es dirigida sobre una muestra, donde es 

absorbida e imparte exceso de energía al material en un proceso llamado foto-excitación. 

Una forma en que este exceso de energía puede ser disipado por la muestra es a través de la 

emisión de luz, o luminiscencia. En el caso de la foto-excitación, esta luminiscencia se 

denomina fotoluminiscencia. Esto da como resultado un espectro de emisión debido al 

decaimiento desde los distintos niveles de energía que fueron excitados [43]. 

 

 

 

 

 

 

Figura 23. Diagrama esquemático de un Espectrofotómetro [XIII]. 

Figura 24. Diagrama de Jablonski donde se representan las principales transiciones energéticas que dan lugar 

a la fluorescencia y fosforescencia [XV]. 

11https://www.emaze.com/@AZRZIRWC/espectrofotometro 
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La foto-excitación consiste en transiciones electrónicas que provocan que los electrones del 

material se muevan hacia estados excitados permitidos. Cuando estos electrones regresan a 

su estado de equilibrio, el exceso de energía se libera y puede o no incluir la emisión de luz, 

quiere decir que ocurren transiciones radiativas o no radiativas. La energía puede ser 

disipada por la muestra a través de la emisión de luz, o fotoluminiscencia, lo anterior se 

muestra esquemáticamente en la figura 24.  

La energía del fotón emitido es una medida directa de la diferencia de energía entre los 

orbitales o bandas involucradas, este fenómeno no se observa en los metales ya que estos 

tienen un continuo de estados electrónicos. 

La fotoluminiscencia se analiza generalmente con un Fluorómetro, los principales 

componentes ópticos de este instrumento son: una lámpara que proporciona la luz utilizada 

para la excitación, la muestra, dos monocromadores, uno para la excitación y otro para la 

emisión y un detector, mostrados en la figura 25 [43]. 

 

 

 

 

Figura 25. Esquema típico que muestra los componentes de un Fluorómetro 
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3.2.5 Microscopía Electrónica de Transmisión. 
 

La Microscopía Electrónica de Transmisión, es una herramienta de caracterización 

estructural de alta resolución espacial, opera con los principios básicos de un microscopio 

óptico, pero usando un haz de electrones en lugar del haz de luz visible, esto se debe a que 

éstos tienen una longitud de onda del orden de picómetros, lo que hace posible alcanzar 

resoluciones mucho mayores que un microscopio electrónico de barrido. Tiene la posibilidad 

de examinar las características estructurales de los materiales tales como la forma y tamaño 

de las nanoestructuras. Con un diseño avanzado, los microscopios electrónicos de 

transmisión modernos permiten ver defectos de red, átomos e incluso su movimiento [44]. 

 

 

 

 

 

En la figura 26 se muestran las partes principales de un microscopio electrónico de 

transmisión las cuales son: 

Figura 26. Partes del Microscopio Electrónico de Transmisión [XIII] 
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Cañón de electrones: emite los electrones que atraviesan la muestra bajo estudio para crear 

una imagen de muy alta amplificación, normalmente se utiliza un filamento de tungsteno. 

Ánodo: se utiliza para acelerar a los electrones y es polarizado mediante una fuente de alto 

voltaje. 

Lentes magnéticas:  son bobinas electromagnéticas que se utilizan para dirigir y enfocar el 

haz de electrones en la muestra. 

Sistema de vacío: es una parte muy importante del microscopio electrónico, debido a que los 

electrones pueden ser desviados por las moléculas del aire, las presiones son del orden de  

7.5 𝑥 10−8 torr en el interior de un microscopio de estas características. 

Placa fotográfica o pantalla fluorescente:  es el detector que se coloca detrás de la muestra 

que se está observando para visualizar una imagen con alta amplificación (típicamente 

amplificada hasta 800 mil veces). 

Sistema de adquisición de imágenes: que despliega la imagen que producen los electrones, 

que suele ser una computadora [44]. 
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CAPÍTULO 4. Análisis y discusión de 
resultados. 

 

En este capítulo se presentan los resultados experimentales obtenidos de la caracterización 

de las nanoestructuras preparadas utilizando los métodos mencionados anteriormente, lo 

que permitirá determinar el efecto que tiene la variación de los diferentes parámetros 

experimentales en las propiedades de las nanoestructuras obtenidas. 

Como se observa en la figura 27, los coloides obtenidos mostraron una coloración 

característica dependiendo de los parámetros de preparación, se observa una tonalidad café 

con distinta coloración, característica del carbono nanoestructurado, la cual es más clara u 

obscura al cambiar los parámetros. Esto se debe a que al interaccionar la luz con las 

nanoestructuras ocurre la absorción de radiación electromagnética en la región visible y UV 

cercano del espectro electromagnético, se puede especular que la coloración de los coloides 

puede atribuirse a la cantidad y tamaño de nanoestructuras obtenidas, para el caso de la 

fluencia más baja hay menor cantidad de nanopartículas en comparación de las elaboradas 

a una mayor fluencia, es importante destacar que la estabilidad de los coloides es de dos 

meses y cada muestra se caracterizó aproximadamente al mismo tiempo. 

 

Figura 27. Coloides de nanoestructuras de carbono obtenidos por ablación láser en medio líquido en agua destilada con 

un láser de  =1064 nm a las tres fluencias utilizadas: a) 3.0 J/cm2, b) 4.5 J/cm2, c) 7.2 J/cm2. 
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4.1 Microscopía Electrónica de Barrido  
 

Se realizó la caracterización de los coloides mediante Microscopia Electrónica de Barrido, 

para este propósito se depositaron gotas de los coloides obtenidos sobre pedazos de silicio, 

las muestras se analizaron en un microscopio JSM5900-LV de Jeol, trabajando a un voltaje 

de 20 kV.  

 

4.1.1 Muestras preparadas a diferente fluencia. 
 

Los resultados obtenidos para las muestras preparadas a una fluencia de 7.3 J/cm2 se 

muestran en la figura 28 donde se puede observar la presencia de nanoestructuras 2D 

aglomeradas y con formas irregulares. 

        

        

Fig. 28. Micrografías obtenidas mediante microscopía electrónica de barrido a diferente amplificación de muestras 

preparadas a una fluencia de 7.3 J/cm2 en ausencia de campo ultrasónico. 
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Los resultados obtenidos para las muestras preparadas a una fluencia de 3 J/cm2 se 

muestran en la figura 29 donde se puede observar que se obtienen nanoestructuras 

bidimensionales de forma laminar. 

   

 

Figura 29. Micrografías obtenidas mediante microscopía electrónica de barrido a diferente amplificación de muestras 

preparadas a una fluencia de 3 J/cm2 en ausencia de campo ultrasónico. 

 

Los resultados obtenidos para las muestras preparadas a una fluencia de 4.5 J/cm2 se 

muestran en la figura 30, se puede observar que se obtienen nanoestructuras laminares con 

tamaños de aproximadamente 1𝜇𝑚  de formas más regulares y menos aglomeradas, 

podemos apreciar estructuras de menor tamaño y por la transparencia que se observa en 

estas estructuras podemos inferir que están formadas por pocas capas de grafeno. 
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Figura 30. Micrografías obtenidas mediante microscopía electrónica de barrido de muestras preparadas a una fluencia de 

4.5 J/cm2 en ausencia de campo ultrasónico. 

 

4.1.2 Muestras preparadas en presencia de un campo ultrasónico a diferente 

potencia. 
 

Al aplicar el campo ultrasónico, con la frecuencia y potencia menores utilizadas en los 

experimentos realizados (37 kHz y 30 W), como se muestra en la figura 31 se pueden 

observar estructuras laminares de mayor tamaño (de aproximadamente 5 𝜇𝑚), aunque con 

formas menos regulares que en el caso anterior, las cuales parecen aglomerarse más, la 

aparición de estructuras de menor tamaño también parece aumentar, aunque es evidente 

que en algunas regiones es posible observar aun formas irregulares. 

 

      

Figura 31. Micrografías obtenidas mediante microscopía electrónica de barrido a diferente amplificación de muestras 

preparadas a una fluencia de 4.5 J/cm2 en presencia de un campo ultrasónico. 
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Para el caso en el cual se emplea la frecuencia y potencia más altas utilizadas para el campo 

ultrasónico (80 kHz y 100W), las nanoestructuras tienen un tamaño menor en comparación 

con las obtenidas a potencia y frecuencia más bajas y parece aumentar el apilamiento de las 

capas de grafeno, como se observa en la figura 32. 

 

      

Figura. 32. Micrografías obtenidas mediante microscopía electrónica de barrido a diferente amplificación de muestras 

preparadas a una fluencia de 4.5 J/cm2 en presencia de un campo ultrasónico. 

 

Finalmente, si se utiliza un campo de 37 kHz y 100W, se observan partículas aglomeradas de 

tamaños más pequeños, como se puede observar en la Figura 33. 

 

 

Figura 33. Micrografías obtenidas mediante microscopía electrónica de barrido de muestras preparadas a una fluencia de 

4.5 J/cm2 en presencia de un campo ultrasónico. 
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 Lo anterior muestra que las condiciones del campo ultrasónico tienen efectos importantes 

en la forma y tamaño de las nanoestructuras de carbono obtenidas.  

 

4.2 Espectroscopía Raman 
 

La espectroscopía Raman es una técnica vibracional que es extremadamente sensible a la 

estructura geométrica y al tipo de enlaces de las moléculas. Incluso pequeñas diferencias en 

la estructura geométrica conducen a diferencias significativas en los espectros Raman 

observados de una molécula. Esta sensibilidad a la estructura geométrica es 

extremadamente útil para el estudio de los diferentes alótropos del carbono (diamante, 

nanotubos de carbono, fullerenos, nanocintas de carbono, etc.) donde las diferentes formas 

difieren sólo en la posición relativa de sus átomos de carbono y la naturaleza de los enlaces 

entre ellos. De hecho, la espectroscopía Raman se ha convertido en una herramienta 

indispensable en los laboratorios que investigan el naciente campo de los nanomateriales de 

carbono. 

El espectro Raman de grafito mostrado en la figura 34, se caracteriza por dos bandas 

principales alrededor de 1580 y 2700 cm-1, designadas como bandas G y 2D respectivamente, 

aunque en general aparece una tercera banda aproximadamente en 1330 cm-1, la banda D, 

que se manifiesta en el grafeno y grafito cuando los defectos de la red de carbono están 

presentes dando lugar a desorden en la estructura. Se debe mencionar que, aunque los 

espectros de distintas muestras sean muy similares, en general hay diferencias en las 

posiciones de las bandas y sus formas, principalmente de las bandas 2D y G, las intensidades 

relativas de estas bandas también pueden ser significativamente diferentes.  Estas 

diferencias, aunque en algunos casos parezcan sutiles, proporcionan información muy 

importante cuando se analizan de manera detallada. La espectroscopía Raman tiene la 

capacidad de diferenciar entre el grafeno de una sola capa, de varias capas y del grafito. En 

otras palabras, es capaz de determinar el grosor de la capa con resolución de una capa 

atómica para espesores de capa de grafeno de menos de cuatro capas, es decir, espesores 

que son de interés en el campo actual de la investigación del grafeno. 
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Figura 34. Espectro Raman de Grafito, se muestran las bandas características del material.16* 

 

Las nanoestructuras preparadas se caracterizaron utilizando un sistema HR LabRam 800. En 

la figura 35 se presentan los espectros Raman de las muestras obtenidas a diferente fluencia 

láser, se incluye para propósitos de comparación el espectro del blanco de carbono (grafito) 

ablacionado.  Para facilitar la comparación, los espectros se han normalizado a la intensidad 

de la banda G.  Se observa que los diferentes espectros muestran las bandas características 

de materiales basados en carbono, las bandas D, G y 2D, aunque en términos generales los 

espectros son muy parecidos se observan algunas diferencias importantes, por ejemplo, la 

intensidad y forma de la banda 2D es diferente en cada caso, observándose que es más 

intensa para el caso de una fluencia de 4.5 J/cm2. En el caso de la banda G se puede observar 

que la posición y la forma son distintas para cada caso y la razón de intensidades de las 

bandas G a D es diferente.  
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 Figura 35. Espectros Raman de las muestras obtenidas a diferentes fluencias en ausencia de campos ultrasónicos.  

 

Con el propósito de realizar un análisis detallado que permita entender las características de 

las nanoestructuras de carbono obtenidas en cada caso, se realizó la deconvolución de todos 

los espectros Raman, dividiéndolos en 2 regiones, la primera de 1200 a 1800 cm-1 y la 

segunda de 2500 a 2900 cm-1. 

 

A manera de ejemplo, en la figura 36 se muestran los ajustes realizados a los espectros del 

carbono usado como blanco (figuras 36 a) y 36b) )y a la muestra preparada a una fluencia 

de 4.5 J/cm2. Las deconvoluciones se hicieron usando el software LabSpect del sistema 

Raman, utilizando funciones Voigt que son una convolución de una distribución de Cauchy-

Lorentz y una distribución Gaussiana. Como puede observarse en todos los casos la función 

usada se ajusta bastante bien al espectro experimental.  

En el caso de la región de 1200 a 1800 cm-1 se ajustaron dos bandas como se muestra en la 

figura 36 c), aunque en algunos casos fue necesario incluir una tercera banda alrededor de 

1609 cm-1 como se muestra en la figura 36 a).  



51 
 

 

Cabe mencionar que la señal en 1620 cm-1 conocida como banda D´, aparece en grafito con 

defectos. La banda de alta frecuencia, 2D, se ajustó usando dos perfiles Voigt, denominados 

2D1 y 2D2, como se muestra en las figuras 36b y 36d, aquí vale la pena mencionar que la 

forma de esta banda, y las intensidades relativas de 2D1 y 2D2, proporcionan información del 

número de capas de grafeno presentes; en el caso de grafito las intensidades de 2D1 y 2D2 

son aproximadamente 0.25 y 0.5 veces la intensidad de la banda G, adicionalmente, entre 

menos capas estén presentes la intensidad de D1 se incrementa y viceversa, como se muestra 

claramente en las figuras 36 b) y 36 d).  

 

 

    

   

Figura 36. Deconvoluciones de los espectros Raman. 

 

 

 

a) b) 

c) d) 
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En la tabla 5 se resumen los resultados de las deconvoluciones realizadas a las muestras 

preparadas a diferente fluencia, en las cuales se reportan las posiciones de los maximos de 

las bandas D, G y 2D , sus intensidades (IG, ID, I2D), las razones ID/IG , I2D/IG y los FWHM de 

cada banda.  

Tabla 5. Resultados de las deconvoluciones realizadas a las muestras preparadas a diferente fluencia. 

 

La figura 37 muestra los espectros Raman de las muestras obtenidas a una fluencia láser de 

4.5 J/cm2, sin ultrasonido y sometidas a un campo ultrasónico de 37 kHz de frecuencia y a 

potencias de 30 y 100 W.  
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Figura 37. Espectros Raman de muestras preparadas a diferente potencia del campo ultrasónico. 

Fluencia 

(J/cm2) 

D 

(cm-1) 

G 

(cm-1) 

2D 

(cm-1) 
IG ID I2D ID/IG I2D/IG 

blanco 1348.1 1582.7 2703.7 53.8 15.5 9.4 0.28 0.17 

3 1344.4 1577.0 2705.5 59.0 10.7 17.1 0.18 0.29 

4.5 1348.9 1579.2 2702.7 65.1 13.6 25.2 0.20 0.39 

7.2 1359.1 1590.6 2718.2 63.2 9.4 11.9 0.15 0.18 
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 La tabla 6 resume los resultados de las deconvoluciones realizadas a estos espectros. Se 

observa que el campo ultrasónico tiene efectos importantes en la estructura de los 

materiales obtenidos; en el caso de la muestra preparada a la potencia más baja (30 W) la 

banda D es prácticamente inexistente, lo que indica que esta es una muestra prácticamente 

libre de defectos, aunque el valor de la razón I2D/IG sugiere un material con muchas capas de 

grafeno apiladas.  

 

Tabla 6. Resultados de las deconvoluciones realizadas a las muestras sintetizadas a diferente potencia. 

 

El espectro de la muestra preparada a 100W presenta bandas bastante anchas que son 

indicativas de un material muy desordenado. Esto último puede atribuirse a que la mayor 

potencia del campo ultrasónico produce por un lado delaminación de los aglomerados de 

carbono, pero por otro también puede ser que induzca desorden. 

 

La figura 38 muestra los espectros Raman de las muestras obtenidas a una fluencia láser de 

4.5 J/cm2, sin ultrasonido y sometidas a un campo ultrasónico de 100W de potencia a dos 

frecuencias de campo ultrasónico, 37 y 80 kHz.   

Potencia 
D 

(cm-1) 

G 

(cm-1) 

2D 

(cm-1) 
IG ID I2D ID/IG I2D/IG 

SU 1348.9 1579.2 2702.7 65.1 13.6 25.2 0.20 0.39 

30W 1349.9 1579.6 2709.4 65.1 3.0 16.7 0.04 0.25 

100W 1345.8 1578.5 2697.9 55.36 18.0 21.0 0.32 0.38 
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Figura 38. Espectros Raman de muestras preparadas a diferente frecuencia del campo ultrasónico.  

 

La tabla 7 resume los resultados de las deconvoluciones realizados a los espectros realizadas 

a estas muestras. Como se comentó anteriormente la muestra preparada a 100W y 37 kHz 

indican que se tiene un material muy desordenado. En el caso de la muestra preparada a 

100W y 80 kHz produce un material con muchas capas apiladas muy semejante al grafito. 

Tabla 7. Resultados de las deconvoluciones realizadas a las muestras sintetizadas a diferente fluencia. 

Frecuencia 
D 

(cm-1) 

G 

(cm-1) 

2D 

(cm-1) 
IG ID I2D ID/IG I2D/IG 

SU 1348.9 1579.2 2702.7 65.1 13.6 25.2 0.20 0.39 

37kHz 1345.8 1578.5 2697.9 55.36 18.0 21.0 0.32 0.38 

80kHz 1348.7 1578.8 2702.5 57.5 18.7 21.7 0.32 0.37 
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La figura 39 muestra los espectros Raman de las nanoestrcturas obtenidas en ausencia y 

presencia del campo ultrasónico, con las variaciones de frecuencia y potencia del campo, es 

evidente que dependiendo las condiciones del campo ultrasónico la forma y tamaño de las 

bandas son distintas para cada caso.  
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Figura 39. Espectros Raman de muestras preparadas a diferente frecuencia y potencia del campo ultrasónico.  
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4.3 Espectroscopía UV-Vis 
 

Los distintos coloides obtenidos a diferente fluencia se caracterizaron por espectroscopía 

UV-Vis, empleando un espectrofotómetro Perkin Elmer lambda-35, los espectros de 

absorción óptica obtenidos se muestran en la figura 40, en la que se observa el pico de 

absorción característico del carbono nanométrico, alrededor de los 265 nm atribuido a 

transiciones 𝜋 − 𝜋* de enlaces C–C. Se observa que al incrementarse la fluencia láser la 

absorbancia se incrementa, lo cual es indicativo de una mayor producción de 

nanoestructuras de carbono.  
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Figura 40. Espectros de absorbancia de nanoestructuras de carbono obtenidas a diferentes fluencias. 

 

En el caso de los coloides obtenidos bajo las mismas condiciones experimentales, pero en 

presencia de un campo ultrasónico mostrados en la figura 41 se sigue observando el pico 

característico alrededor de los 265 nm, aunque es evidente que hay un efecto importante 

debido al ultrasonido; lo primero que se observa es que las muestras preparadas con 

265nm 
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excitación ultrasónica presentan una absorbancia mayor que la muestra preparada sin 

ultrasonido, alcanzando prácticamente el doble de absorbancia lo cual es indicativo de una 

mayor cantidad de material.  

En el caso del campo ultrasónico, se observa que para la misma frecuencia (37 kHz) la 

muestra preparada a una potencia de 30 W incrementa su absorbancia en un 47%, mientras 

que a una potencia de 100W se observa una disminución de la absorbancia de 

aproximadamente 7%. En cuanto al efecto de la frecuencia del campo ultrasónico 

manteniendo la potencia en 100W, se observa que a 80 kHz se tiene el máximo de 

absorbancia, alcanzando aproximadamente un 80% más que la muestra sin ultrasonido. 

Estos resultados sugieren que, en términos generales, el campo ultrasónico promueve una 

mayor producción de nanoestructuras de carbono. 

 

Figura 41. Espectros de absorbancia de nanoestructuras de carbono obtenidas a diferentes condiciones de campo 

ultrasónico. 

 

200 250 300 350 400 450 500 550 600

0.2

0.4

0.6

0.8

1.0

A
b
so

rb
an

ci
a

Longitud de onda (nm)

 SU

 37 kHz, 30 W

 37 kHz, 100 W

 80kHz, 100 W

265



58 
 

4.4 Espectroscopía Fotoluminiscente 
 

La emisión fotoluminiscente está entre las propiedades de las nanoestructuras de carbono 

que han llamado la atención de los investigadores en los últimos años debido a sus 

potenciales aplicaciones para obtener bioimágenes, así como en iluminación de estado 

sólido. Se empleó un equipo FluoroMax 4, Horiba Jobin Yvon, para estudiar la emisión 

fotoluminiscente de las muestras preparadas. En la fotografía de la figura 42 a)  se muestra 

el efecto de iluminar los coloides con luz UV de 254 nm de una lámpara de mercurio, como 

puede verse el frasco del lado izquierdo que solo contiene agua no muestra ningún efecto, 

mientras que los coloides presentan emisión luminiscente de color verde. En la figura 42 b) 

se muestra el efecto de iluminar un coloide con un apuntador láser emitiendo en 404 nm, 

nuevamente el frasco del lado izquierdo solo con agua no muestra ningún efecto, sin 

embargo el coloide presenta emisión intensa en el azul. 

 

 

Figura 42. Efecto de iluminar los coloides con distinta longitud de onda.  

 

La figura 43 muestra los espectros de fotoluminiscencia correspondientes a las muestras 

preparadas a diferente fluencia sin la presencia del campo ultrasónico, usando una longitud 

de onda de excitación de 290 nm. Se observa emisión fotoluminiscente en el azul que varía 

linealmente (figura 43 b). Se observa que al incrementarse la fluencia láser la intensidad de 

la emisión aumenta y se corre a longitudes de onda menores. Este resultado sugiere que un 

incremento en la fluencia láser produce nanoestructuras de menor tamaño, dado que 

menores tamaños incrementan los efectos de confinamiento cuántico produciendo la 

emisión a energías mayores. 

a) b) 
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Figura 43. Espectros de fotoluminiscencia de muestras preparadas a distinta fluencia y ausencia del campo ultrasónico. 

 

La figura 44 a) muestra el comportamiento de la emisión luminiscente como función de la 

longitud de onda de excitación para la muestra preparada a una fluencia de 4.5 J/cm2 en 

ausencia de campo ultrasónico. Se observa que al aumentar la longitud de onda de excitación 

la emisión se corre a mayores longitudes de onda siguiendo un comportamiento monótono 

aproximadamente lineal, lo cual se muestra claramente en la figura 44 b). Este resultado 

a) 

b) 
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sugiere que se puede sintonizar la emisión de manera simple controlando la longitud de onda 

de excitación.  
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Figura 44. Espectros de fotoluminiscencia a diferente longitud de onda de excitación preparadas a una fluencia de 4.5 

J/cm2 en ausencia de campo ultrasónico. 

 

a) 

b) 
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En la figura 45 a) muestra el comportamiento de la emisión luminiscente como función de la 

longitud de onda de excitación para la muestra preparada a una fluencia de 4.5 J/cm2 en 

presencia de un campo ultrasónico de 30 W de potencia y una frecuencia de 37 kHz. Es 

evidente que la presencia del campo ultrasónico modifica de manera importante el tamaño 

de las nanoestructuras formadas, en este caso se observa un corrimiento a longitudes de 

onda menores al incrementarse la longitud de onda de excitación, comportamiento contrario 

a lo observado en general. 
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Figura 45. Espectros de fotoluminiscencia a diferente longitud de onda de excitación de muestras preparadas a potencia y 

frecuencia más bajas de campo ultrasónico. 

a) 

b) 
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La figura 46 a) muestra el comportamiento de la emisión luminiscente como función de la 

longitud de onda de excitación para la muestra preparada a una fluencia de 4.5 J/cm2 en 

presencia de un campo ultrasónico de 100 W de potencia y una frecuencia de 80 kHz. Es 

evidente que la presencia del campo ultrasónico modifica de manera importante el tamaño 

de las nanoestructuras formadas, en este caso se observa un corrimiento a longitudes de 

onda menores al incrementarse la longitud de onda de excitación, comportamiento similar 

al caso anterior para potencia y frecuencia más bajas. 
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Figura 46. Espectros de fotoluminiscencia a diferente longitud de onda de excitación de las muestras preparadas a una 

frecuencia y potencia más altas de campo ultrasónico. 

 

b) 
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Se puede observar que para las muestras preparadas en ausencia de ultrasonido al aumentar 

la longitud de onda de excitación, la emisión se desplaza a longitudes de onda más largas 

siguiendo una longitud de onda aproximadamente lineal, mientras que en el caso de las 

muestras preparadas en presencia de ultrasonido se observa que la presencia del campo 

ultrasonido modifica significativamente la emisión fotoluminiscente, se observa un 

desplazamiento hacia longitudes de onda más cortas al aumentar la longitud de onda de 

excitación, comportamiento contrario al observado, que podría atribuirse a los diferentes 

tipos de nanoestructuras formadas con tamaños más pequeños, sin embargo a mayor 

longitud de onda de excitación , superior a los 320 nm, se observa un desplazamiento a 

longitudes de onda más largas 

El desplazamiento al azul para las muestras preparadas con ultrasonidos es coherente con 

una disminución del tamaño de los puntos cuánticos de carbono presentes en estas 

muestras. Sin embargo, el origen de este comportamiento no está claro, se puede especular 

que la presencia de efectos de tamaño y forma de las nanoestructuras preparadas bajo la 

presencia de un campo ultrasónico afecta significativamente a las propiedades 

luminiscentes de las nanoestructuras de carbono. 

 

 

4.5 Microscopía Electrónica de Transmisión. 
 

Se empleó un microscopio electrónico de transmisión, JEOL 2100. Los resultados obtenidos 

para las estructuras sintetizadas a una fluencia de 7.3 J/cm2, se muestras en la figura 47 a) 

un panorama general de las nanopartículas producidas bajo estas condiciones, en la cual se 

observan nanopartículas esferoidales de tamaños aproximados de entre 17-23 nm de 

diámetro. 
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Figura 47.  Micrografías obtenidas mediante microscopía electrónica de transmisión de las muestras preparadas en 

ausencia de campo ultrasónico y una fluencia de 7.3 J/cm2 

 

Para el caso de la muestra sintetizada a una fluencia de 4.5 J/cm2, se puede observar en la 

figura 48 a) mayor cantidad de nanopartículas esferoidales con diámetro aproximado de 

14.9-16.0 nm y en este caso se puede apreciar la formación de planos. 

 

    

Figura 48. Micrografías obtenidas mediante microscopía electrónica de transmisión de las muestras preparadas en 

ausencia de campo ultrasónico y una fluencia de 4.5 J/cm2 

 

a) b) c) 

a) b) 
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Para el caso de las muestras preparadas a una fluencia de 4.5 J/cm2 y en presencia de un 

campo ultrasónico a 37 KHz y 100 W, las nanoestructuras formadas son mostradas en la 

figura 49 a), es evidente que las nanopartículas esferoidales se encuentran en menor 

cantidad y tenemos estructuras más regulares. 

 

       

Figura 49. Micrografías obtenidas mediante microscopía electrónica de transmisión de las muestras preparadas en 

presencia de campo ultrasónico y una fluencia de 4.5 J/cm2 

Para el caso de las muestras preparadas en presencia de un campo ultrasónico a una 

frecuencia de 37 kHz y una potencia de 30 W se observa que el ultrasonido promueve la 

generación de estructuras 2D mostradas en la figura 50 c), pero también genera una mezcla 

con nanopartículas como se muestra en la Figura 50 a) y 50 b). 

              

Figura 50. Micrografías obtenidas mediante microscopía electrónica de transmisión de las muestras preparadas en 

presencia de campo ultrasónico y una fluencia de 4.5 J/cm2 

a) b) 

a) b) c) 
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Finalmente se observan las muestras preparadas en presencia de un campo ultrasónico 

trabajando a una frecuencia de 80 kHz y una potencia de 100 W, podemos notar que el 

ultrasonido genera las estructuras 2D en forma laminar mostradas en la figura 51 b) y 51 c), 

se puede apreciar otro tipo de nanoestructuras, sin forma definida, se podría especular que 

son una especie de nanopartículas tipo núcleo-coraza las cuales son mostradas en la Figura 

51 a), b) y c). 

           

Figura 51. Micrografías obtenidas mediante microscopía electrónica de transmisión de las muestras preparadas en 

presencia de campo ultrasónico y una fluencia de 4.5 J/cm2 

 

 

 

 

 

 

 

c) b) a) 
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CAPÍTULO 5. Conclusiones. 

 

Los resultados obtenidos me han permitido corroborar la hipótesis propuesta, en la cual se 

planteaba que la síntesis de nanopartículas por medio de ablación laser en líquidos en 

presencia de un campo ultrasónico, variando la frecuencia y potencia del campo ultrasónico, 

podría resultar en una mejora y control de sus propiedades fotoluminiscentes. Entre los 

puntos más sobresalientes que podemos destacar que: 

 Se observó que la fluencia empleada para la síntesis tiene un efecto importante en la 

morfología y tamaño de las nanoestructuras obtenidas. 

 

 Emplear un campo ultrasónico simultáneo al proceso de ablación permite obtener 

mayor producción de nanoestructuras en comparación a las producidas en ausencia 

del campo ultrasónico, se observó en la caracterización mediante espectroscopia UV-

Vis que a mayor absorbancia existe mayor cantidad de material, ya que la respuesta 

depende de los centros absorbedores; adicionalmente emplear ultrasonido en un 

líquido produce un fenómeno físico llamado cavitación y dada esta combinación 

ultrasonido-líquido se forman burbujas de cavitación, que tienen como 

características principales: altas temperaturas y presiones, que ciertamente puede 

ayudar a remover más material de la superficie, no con fotones pero si a través de las 

burbujas de cavitación; emplear un campo ultrasónico tiene efectos importantes 

tanto en el tamaño, forma y en las propiedades luminiscentes de las nanoestructuras, 

en el caso de los resultados de TEM y SEM se mostró la presencia de estructuras 

laminares. 

 

Es importante destacar que las características del campo ultrasónico  tienen un efecto 

importante en las características de las nanoestructuras obtenidas, por ejemplo, la 

variación de la potencia tiene efectos importantes sobre la morfología del material ya 

que para potencias mayores, en este caso de 100 W los espectros Raman revelaron 

una banda D muy amplia indicativo de un material con defectos, mientras que para el 
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caso de potencias más bajas 30 W la banda D no está presente lo cual indica la 

presencia de material libre de defectos, en este último caso se observaron monocapas 

de grafeno. 

 

 Finalmente en el caso de la fotoluminiscencia se obtuvo que para las muestras 

preparadas en ausencia de ultrasonido al aumentar la longitud de onda de excitación, 

la emisión se desplaza a longitudes de onda más largas siguiendo una longitud de 

onda aproximadamente lineal, mientras que en el caso de las muestras preparadas en 

presencia de ultrasonido es evidente que la presencia del campo ultrasonido modifica 

significativamente la emisión fotoluminiscente, existe un desplazamiento hacia 

longitudes de onda más cortas al aumentar la longitud de onda de excitación, 

comportamiento contrario al observado, que podría atribuirse a los diferentes tipos 

de nanoestructuras formadas con tamaños más pequeños, sin embargo a mayor 

longitud de onda de excitación , superior a los 320 nm, tenemos un desplazamiento a 

longitudes de onda más largas permitiéndonos así la posibilidad de sintonizar la 

longitud de onda de emisión. 

El desplazamiento al azul para las muestras preparadas con ultrasonidos es 

coherente con una disminución del tamaño de los puntos cuánticos de carbono 

presentes en estas muestras. Sin embargo, el origen de este comportamiento no está 

claro, se puede especular que la presencia de efectos de tamaño y forma de las 

nanoestructuras preparadas bajo la presencia de un campo ultrasónico afectan 

significativamente a las propiedades luminiscentes de las nanoestructuras de 

carbono. 

Ciertamente es un fenómeno interesante que amerita que se estudie con más cuidado 

para entender este comportamiento, pero no tenemos hasta el momento alguna 

respuesta sobre a que se deba esto. 
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