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RESUMEN

Los hidr6xidos de doble capas son un tipo de material en capas que pertenecen a la
familia de las arcillas y son consideradas como un tipo de material 2 dimensional. Este
tipo de estructura es interesante debido a que es unica, es relativamente facil de sintesar,
tiene una distribucion uniforme de cationes metdlicos y tiene aniones que estdn intercala-
dos entre las capas, ademads de su alta estabilidad quimica y térmica. Las caracteristica méas
sobresaliente de este material son sus aplicaciones, entre las cuales destacan las tecnologias
de suministro de drogas y genes, descontaminantes de suelo y agua , catdlisis, supercapa-
citores, nanocompuestos, entre otras.

En este trabajo se estudiaran las propiedades Opticas y térmicas del hidréxido de doble
capa de cobre y aluminio (Cu-Al LDH). Durante la elaboracion del Cu-Al LDH se observa-
ron diferentes estructuras cristalinas para diferentes pH, de las cuales también se extrajeron
sus propiedades Opticas y térmicas. Obtenido el compuesto de Cu-Al LDH, se trabaja con
este haciendo diferentes compositos de nanoparticulas de Oro (Au-NPs), de los cuales tam-
bién se identifican sus propiedades.

La estructura cristalina de las muestras fueron identificadas usando difraccién de rayos
X, la morfologia usando un anélisis de SEM, las propiedades dpticas fueron analizadas em-
pleando la técnica de espectroscopia ultra violeta visible (UV-Vis), por ultimo, las propie-
dades térmicas fueron analizadas mediante la técnica de radiometria fototérmica infrarroja
e implementando modelos matematicos. Con estos modelos se lograron ajustar multiples
paramétros, logrando extraer propiedades como la difusividad y la efusividad térmica.

Palabras clave: hidréxido de doble capa, nanoparticulas de Oro, radiometria fototérmi-
ca, difusividad térmica, emisividad térmica.






Abstract

Layered double hydroxides (LDH) are a type of layered materials that belong to the
anionic clay family and are considered as a particular class of 2-dimensional material. This
type of structure is interesting due to its unique relatively, relatively easy synthesis, it has
a unifrom distribution of metal cations and has anions thar are intercalated beeteen the
laters, in addition to to its high chemical and thermal stablity. The most outstanding feature
of those materials are their applications, among which the technologies of drug and gene
supply, soil and water decontaminants, catalysis, supercapacitors, nanocomposites, among
others.

In this work, the optical and thermal properties of copper and aluminum double layer
hydroxide (Cu-Al LDH) will be studied. During the elaboration of the Cu-Al LDH different
crystalline structures were observed for different pH, from which they were also extracted
its optical and thermal properties. Obtained the Cu-Al LDH compound, it is worked with
this making different compounds of Gold nanoparticles (Au-NPs), of which their properties
are also identified.

The crystal structure of the samples were identified using X-ray diffraction, the morp-
hology using an SEM analysis, the optical properties were analyzed using the technique
of ultra violet visible spectroscopy (UV-Vis), finally the thermal properties were analyzed
using the infrared photothermal radiometry technique and implementing mathematical mo-
dels. With these models, multiple parameters were adjusted, managing to extract properties
such as diffusivity and thermal fusivity.

Keywords: layered double hidoxides, Gold nanoparticles, photothermal radiometry,
thermal diffusivity, thermal effusivity.
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Capitulo 1

Introduccion

La caracterizacion de materiales se refiere al establecimiento de las cualidades que
presenta un material determinado a partir del estudio de sus propiedades fisicas, quimicas,
biologicas, etc. Este es un tema de actualidad ya que hoy en dia existen una infinidad de
materiales y un extenso nimero de técnicas y aplicaciones para ellos. En particular en este
trabajo se tiene un concreto interés en los Hidréxidos de doble capa de Cobre y Aluminio
y en las Nanoparticulas de oro.

Hidréxido de doble capa

El Hidréxido de doble capa o LDH, por sus siglas en inglés, son un tipo de materiales
en capas que pertenecen a la familia de las arcillas anidnicas y suelen considerarse como
una clase de materiales en dos dimensiones [?]. Los primeros en demostrar la estructura y
propiedades del LDH por medio de difraccion de rayos X en polvo fueron Allmann (1968)
y Taylor (1969)[?]. Ellos descubrieron que los LDH tienen una estructura muy similar al
mineral hidrotalcita (HT), el cual es un carbonato de hidroxilo de magnesio y aluminio
natural (Mgg)Al4(OH),6COj; - 4H,0), usado cominmente en medicamentos antidcidos. La
forma general de dicha estructura quimica es dada por

[MZ M2 (OH) (A" )y - 2H-O, (1.1)

donde M** representa metales divalentes (e.g., Mg?*, Fe?*, Co**, Cu®*, Ni**, or Zn?")),
M?3* metales trivalentes (e.g., AI’*, Cr**, Ga**, In*", Mn* o Fe*") y A" representa a los
aniones (e.g., OH'", F'~, NO}~, CI'~, CO3™ 0 SO;™ que estdn anclados entre capas como se
aprecia en la figura ?? en la cual también es posible nota que se forman octaédros, donde
los metales divalentes o trivalentes permanecen en el centro del octaedro, mientras que en
los bordes se ubican los hidréxidos y a su vez dos de estos comparten los bordes de otro
octaedro que en su interior tiene otro metal divalentes o trivalentes asi hasta formar una
capa plana y neutra enlazada por OH [?]. Esta distribucién se repite en todo el material

13



14 Capitulo 1. Introduccion
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Figura 1.1: Estructura del LDH. Adaptada de [?].

MM

formando una serie de planos paralelos cuyos bordes superior e inferior son OH y puesto
que estos tienen carga —1 no pueden unirse entre si y es aqui donde los aniones toman
partida colocandose dentro de dos capas de OH para formar un LDH y he aqui también el
origen del nombre.

En la literatura se reporta que la fase de composicion fija (x) esta limitada

0,10 < x <0,33, (1.2)
de igual modo es reportado que la razén molar entre los metales divalentes y trivalentes
(M |M**)e[1, 6]. (1.3)

Una de sus principales caracteristicas es que presenta una gran biocompatibilidad, alta
estabilidad quimica, solubilidad dependencia de pH como veremos mds adelante [?], facil
sintesis, Unica estructura, ademds del gran nimero de posibles combinaciones de metales
que pueden ser usados para sintetizarse. Los LDH presentan muchas aplicaciénes como en
farmacéuticas y cosméticas como proponen en [?] para vitaminas, drogas y hebras de ADN,
degradacion de diferentes tintes con aplicaciones para la industria textil como lo presentan
[?], ademds son comtinmente empleadas en catdlisis como lo desarrollan en [?], en la agri-
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cultura ayudando al crecimiento de plantas y como sistema para almacenar y retencion mas
lenta de nutrientes y agroquimicos, también se aprovecha su uso en procesos de adsorcion
como descontaminantes del suelo y agua [?]. Ademads se usa en supercapacitores, sensores
hibridos, purificaciéon de agua, entre otros, como presenta [?].

Nanoparticulas de Oro

Los nanoparticulas (NPs) son arreglos estructurados entre 1 — 100nm, pueden clasifi-
carse en diferentes grupos dependiendo de su tamafio, forma o propiedades. Los diferentes
grupos incluyen fullerenos, NPs metélicas y NPs ceramicas [?]. Los NPs poseen propieda-
des fisicas y quimicas unicas debido a su gran area superficial y sus tamafios a nanoescala,
asi mismo pueden ser usados para desarrollar y mejorar otros materiales.

En esta tesis se trabajara con Nanoparticulas de Oro (Au-NPs), las cuales a través de
los afios se han ido desarrollando en muchas dreas, como por ejemplo en la biomedicina
ya que presentan buenos resultados para la deteccion de anticuerpos, polimeros, farmacos,
entre otros como es mostrado por [?]. Las NPs presentan una baja toxicidad, es por ello
que se han implementado aplicaciones como la entrega de medicamentos o de genes como
lo presentan en [?]. También presentan potencial como agentes foto terapéuticos en el tra-
tamiento del cdncer y virus de la hepatitis B [?]. Otras aplicaciones notables con las Celdas
Fotovoltaicas Organicas, Sondas Sensoriales, Conductores Electrénicos, Catélisis y mejo-
ramiento en el andlisis huellas dactilares.

En la figura ?? se presentan algunas de las estructuras que pueden llegar a formar las
nanoparticulas de oro, las cuales como se menciond, tienen diferentes caracteristicas, don-
de el tamaiio y forma de las NPs dependera de la técnica empleada. En nuestro caso, se
implementa la técnica propuesta por [?], dando como resultado Au-NPs esféricas.

A pesar del gran desarrollo y aplicaciones que tienen las nanoparticulas, aun es posible
mejorar algunos aspectos es por ello se trabaja en conjunto con los Hidréxido de Doble
Capa y las Au-NPs. En especifico se trabaja con Cobre (Cu) y Aluminio (Al), para for-
mar un Hidroxido de doble capa de Cobre y Aluminio. Se opto por trabajar con estos dos
materiales, ya que por si solos, presentan muy alta conductividad térmica en comparaciéon
con otros metales mas comunes. Por ello es 16gico pensar que tal combinacién exhibe aun
mejor propiedades térmicas y pensar en aplicaciones como celdas solares, calentadores so-
lares, sensores de calor, etcétera. Para ello es conveniente determinar tales propiedades y
esto se hace con la técnica de radiometria fototérmica.
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Nanoesfera Nanacilindro

silica

Oro

Nanojaula Nanocubierta

Figura 1.2: Tipos de Nanopariculas [?].

Caracterizacion de materiales

Se emplean diferentes técnicas para caracterizar materiales, pero en la que se enfati-
zard mas es en la radiometria fototérmica. Esto es ya que a escala nanométricas y escalas
macroscépicas, los materiales no se comportan de la misma manera. Esto es posible obser-
varlo ya que las propiedades electromagnéticas, Opticas y térmicas difieren enormemente
de las de sus correspondientes a macroscopica. Por ejemplo, como se verd mas adelante,
las Au-NPs presentan una colo rojo como el vino mientras que el oro a escalas mayores es
de color amarillo.

Para el caso de las propiedades dpticas y fototérmicas de las Au-NPs se da por las
oscilaciones resonantes de los electrones libres en presencia de luz, gracias a la cual las
NPs pueden radiar o absorber luz que se transforma en calor. Las nanoparticulas emiten
un intenso calor cuando son estimuladas con la frecuancia correcta de alguna fuente de
calor, ya sea un l4ser, microondas, ultrasonido, o alguna otra. Es por esto que una pequefia
cantidad de Au-NPs puede calentar localmente un area de mil veces su tamafio, esto da
pie a muchas mds aplicaciones, como un calefactor nanoscodpico que se activa con luz,
tratamientos contra tumores, calentadores solares, entre otros.

La Radiacion Fototérmica Infrarroja es un método completamente Optico para medir
propiedades térmicos y propiedades Opticos.

Se caracteriza por ser un método no invasivo y no contactivo para medir, es decir;
Se basa en gradientes de temperatura o flujos de calor. Al tener una flujo de calor...



Capitulo 2

Teoria

Como ya se menciono, el método empleado para medir propiedades térmicas como la
difusividad y la efusividad es el método de radiometria fototérmica infrarroja, por ello es
conveniente realizar un estudio detallado de transferencia de temperatura

Cuando existe una diferencia de temperatura en un medio o existe un cambio de tem-
peratura entre dos o mds cuerpos, ocurre una transferencia de calor. Existen tres tipos de
transferencia de calor: por conduccién, por conveccién y por radiacion.

conveccion

Figura 2.1: Diferentes tipos de transferencia de calor.
La transferencia de calor por conduccion se presenta en los sélidos ya que la energia

térmica es transferida por vibracion, para el caso de un metal esta se da por el intercambio
de electrones [?]. En este caso, la ecuacién de propagacion de calor es conocida como la

17
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ley de Fourier y el flujo de calor unidimensional es:

oTr
cond = _ka_’ (2.1)
X
el signo ”—"" es por el hecho que el calor es transferido del cuerpo con mayor temperatura

al cuerpo con menor temperatura. Este flujo, g.,.«(Wm?), es la razén de transferencia de
calor por unidad de area en direccidn x, la cual es proporcional al gradiente de temperatura
ar

en esta direccion 7-. k se conoce como conductividad térmica, la cual mida la capacidad

de conduccidn de los materiales, cuyas unidades son W/(m°K).

La transferencia de calor por conveccion puede darse ya sea debido a un movimiento
molecular aleatorio (difusién) o por transferencia de energia por bulto, movimiento de un
fluido en contacto con la superficie calentada [?]. Este tipo de transferencia de calor es
determinado por la ley de enfriamiento de Newton:

conv = h(Ts - Too)’ (22)

donde £ es el coeficiente de transferencia de calor convectivo. Este flujo esta dado en térmi-
nos de la diferencia de temperaturas de la superficie y la del fluido.

La transferencia de calor por radiacion es una caracteristica del material a temperatura
distinta de cero y ocurre por la emision de energia electromagnética [?]. La radiacion es
transportada por ondas electromgnéticas y no requieren de un medio conductor, al contrario
de la transmision por conduccidn o conveccion. Esta transferencia de calor es determinada
por la ley de Stefan-Boltzmann (S-B) que para una radiacién perfecta es:

Graa = 0spT2, (2.3)

con T, la temperatura absoluta (°K) de la superficie y o5z = 5,67 X 10°8Wm* K la
constante de Stefan-Boltzman. Sin embargo el flujo emitido real en la practica es:

4rad = EO—SBT;" (24)

con € la emisividad que caracteriza la propiedad radioactiva de la superficie indicando cuan
eficiente es respecto a la radiacion ideal.

En este trabajo nos enfocaremos sélo en la conduccion de calor y no en las demds.

Suponga que se tiene un medio en el cual puede ser posible tener una diferencia de tem-
peratura. De este modo, es posible tener una transferencia de calor y en particular una por
conduccion y para tener una distibucion de la temperatura tanto espacial como temporal
aplicamos el principio de energia a un pequeio diferencial de volumen de dicho medio.
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Qz+dz

' Qy+dy

/ Qx+dx

0.

Figura 2.2: Conduccién de calor en un diferencial de volumen usando coordenadas cartesianas.

Usando el principio de conservacion de energia se tiene:
Qent + OQgen = Qsat = Qaim- (2.5)
Q.n: €s larazén del flujo de energia que entra al diferencial de volumen dado por
Qien = qx + qy + g (2.6)

Qgen €s larazon del flujo de la energia que se genera dentro del diferencial de volumen
dada por
Qgen = g(dxdydz). 2.7)

O, es larazon del flujo de energia que sale del diferencial de volumen dada por
que = Yx+dx + Qy+dy + qz+dz- (28)

Qum s larazoén del flujo de energia almacenada en el diferencial de volumen dada por

oT
Qalm = PCE(dXdde)a (29)
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con p y c la densidad y capacidad calorifica especifica del medio respectivamente, g es la
razon de la generacion de energia por unidad de volumen en el medio. Sustituyendo las
ecuaciones (??-??) en la ecucién (??) obtenemos:

oT
(qx + qy + q7) + g(dxdydz) — (Grrax + Gy+ay + Gzrdz) = chdxdydz, (2.10)

donde la transferencia de calor o el flujo de calor que entra puede ser sustituido de acuerdo
a la ley de Fourier (??):

oT oT oT
q. = —kdydz—|y, qy = —kdxdz—I,, q, = —kdxdy—|,, (2.11)
Ox dy 0z

de igual modo para el calor que sale, con la diferencia que para este caso se aplica una

expansion de Taylor:

94 dqy dq
Gxrdx = qx T de’ dy+dy = qy T a—ydy, qz+d; = 4z + 0—;dZ (212)

Sustituyendo las ecuaciones (?? y ??) en (??) tenemos:

0q. 0q, 0 oT
—( q dx + i;cly + %dz) + gdxdydz = chdxdydz (2.13)
F

ox 0

del cual obtenemos

0 oT 0 oT 0
kdydz— | dx— | kdxdz— | dy— | kdxd
( Y Z(?X) xay( ¥ Zay) yﬁZ( Y

oT

oT
0z

ot

dxdydz, (2.14)
ox

)dz + gdxdydz = pc
la forma mds general de la ecuacion de difusion de calor en coordenadas cartesianas, la
cual sera la base de este andlisis. La ecuacion de difusién de calor establece que: en cual-
quier punto en un medio, la razén neta de conduccion de calor que entra en un elemento de

volumen mads la razén de generacion de calor dentro del el elemento es igual a la razon del
cambio de la energia térmica almacenada en aquel punto del medio [?].

La ecuacion de calor puede simplificarse para producir 4 casos particulares:
- Conductividad térmica isotropica (k-constante)
10T

g
_= —-— 2.15
+ ( )

PT 0T . O*T
a Ot

+
ox2  0yr 0z

donde a = k/pc es la difusividad térmica (m>s~'). La difusividad térmica indica la razén
a la cual el calor es distribuido en un materia.
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- Sin generacion de calor interna (g = 0)

62T+62T+82T _lor
ax2 Oy 02 adt

(2.16)

es llamada también la ecuacidn de Fourier o la ecuacion de difusion.

- Estado estacionario con generacion de calor interno (7" # T'(¢))

o*’T T 6T g
g_0 2.17
o By o2 Tk @17

la cual es la ecuacion de Poisson.
- Estado estacionario sin generacién de calor interno (T # T(t) y g = 0)

0’T 8*T o6°T
=0 2.18
o dy? " 0z% (2.18)

la cual es la ecuacion de Laplace.

2.1. Una dimension

Una vez que se tienen las bases de la propagacion del calor lo primero que se imple-
menta es el caso mas simple, el caso en una dimensién (1D) y esto en la practica se efectia
cuando se trabaja con fuentes de luz puntuales como un ldser con radio de spot muy pe-
queio.

2.1.1. Infinito

El caso mds ideal es considerar un medio infinito homogéneo e isotrépico que esta
sujeto a un calentamiento arménico plano en su superficie.

%[1 + cos wt)] (2.19)

que podemos reescribir en su parte real y parte imaginaria

% ' %Re[ew] (2.20)
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esta ecuacion representa una onda, donde el término del lado izquierdo representa un des-
plazamiento de la onda y el término de la derecha es la parte oscilatoria de la onda, el cual
es el término de interes.

Despreciando el primer término tenemos

%Re[e(_i‘*’”]. (2.21)

Si se trabaja con materiales tales que (g = 0), la ecuacion de distribucion de la temperatura

que se encarga de estudiar el comportamiento de este modelo es la ecuacion de difusion

dada por ??:

10T

VT -———=0 2.22

a Ot (2.22)

si suponemos que la superficie calentada esta en el plano yz a x = 0, como en la figura

podemos escribir ?? en forma unidimensional como

Y x>0,1>0, (2.23)

la cual puede resolverse usando separacion de variables proponiendo 7'(x,#) = X(x)S(¢) y
sustituyendo en ??

T xso1 = - Zixcos o) (224
a2t e ’ '
1 &?X(x) 1 1 85
=— , 2.25
X(x) dx? aS() ot 2.25)
1 &#X(x) 1 1 dS( _ ,
— = da’, 2.26
X(x) d2 aS@® dt (220
donde a es constante. Resolviendo la parte de la derecha se tiene
d
% = a*aS (1), (2.27)
° ds (1)
— = d*ad 2.28
SO) a“adt ( )
usando separacion de variables
log(S (1) = a*(at) + A, (2.29)

asi
S(f) = Be" ™, B = ¢ — cons (2.30)
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Para la parte de la derecha, se tiene:

d*x (x)
2x

a*X(x) (2.31)

la cual es una ecuacion tipo oscilador armoénico con solucion
X(x) = Ce™ + De™". (2.32)

Como estamos tratando el caso semi-infinito, imponemos condiciones de frontera. Para
x — o0 = X — 0y esto implica que C = 0. Entonces

X(x) = De™*, x>0. (2.33)
Teniendo entonces:
T(x, 1) = X(0)S () = De™™Be”™, x> 0. (2.34)

Ademads tiene que satisfacer la condicion de frontera la cual nos dice que la energia térmica
periddica aplicada en la superficie se disipa por conduccién como en un sélido. Para el

caso de un modelo semi-infinito el flujo de calor en x = 0, ¢+ > 0 es dado por —k% =
D Refe™"]. Asi
oT
& a(X) = —k(=aDe )| —o(Be"™™") = QOR [e7] (2.35)
X
aat _ Qo —iwt

ka(D)Be* ' = Re[e 1, (2.36)

igualando términos y definiendo A = BD.
kaA = %, y aa = —iw (2.37)

2

— QO _[iw . w
A= a’ y a= 4| S =+ 2a/_0-’ (2.38)

donde Re(o) = ﬁ = /5 se conoce como longitud de difusividad térmica, sustituyendo las
variables tenemos:

T01) = XS () = Ae e = 220 g 10 Errgrion
ko

teniendo entonces:

TCon) = g;{) /%e_x@€i<wt—x %5 (2.39)
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por ultimo y ya que es lo que en el laboratorio podemos medir, tomamos la parte real y la
parte imaginaria de ?? y calculamos la amplitud y el argumento.

Amplitud = 2 [LeVE (2.40)
2k YV w

lw n
Fase = [wt — —— = 2.41
ase (a) X o 4) ( )

Tty = 2 \/Ee—x Vi g2 V55 (2.42)
2k Vw

Es sabido que las ondas electromagnéticas al incidir en un medio pueden ser tanto reflejadas
como transmitidas y lo mismo sucede en este caso. Diremos que la temperatura es reflejada
cuando 7'(x) es evaluada en x = 0 y similar cuando 7'(x) es evaluado en su otro extremo, en
este caso en x = L se dird que la temperatura es transmitida. El primer caso es con el que se
trabajara debido al arreglo experimental que posteriormente se implementara, ademas del
hecho que se trabaja con cambios de frecuencia y no cambios temporales (r = 0), es por
ello que una vez que se encuentre el valor para la temperatura, se tendrd entonces:

T(x=0,t=0)= % \/Egi(—f{) (2.43)

Por lo tanto

2k V w

2.1.2. Una Capa de material

Consideremos ahora un gas semi-infinito (convencionalmente el aire, pero funciona
para cualquier gas), que esta en contacto con una capa de material homogéneo e isotrépico
la cual esta sujeta a un calentamiento arménico plano, como en el caso anterior. Esto es:

%Re[e‘iwt]. (2.44)
Para este caso, lo que se encarga de estudiar el comportamiento de este modelo son dos

ecuaciones de difusion de calor unidimensionales

0T, 1 0T,

- —— =0, >0,t>0, 2.45
ox>  a; Ot * g ( :
0*T, 10T

2 _ %2, x>0,1>0, (2.46)

0x>  a, Ot
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cuya solucion general (vista anteriormente) es:

Ti(x,1) = (Ae”'™ + Be 71 %)e ! o1 =(1+10) o (2.47)
@y

To(x, 1) = (Ce™ + De™™e ™, gy = (1 +1) /zi, (2.48)
an

ahora usamos las condiciones de frontera siguientes para obtener la solucion particular.

Para un material semi-infinito, en la frontera el flujo de temperatura se disipa por con-
duccién como en un soélido:

oT .
—k— (x=0,1) = %e"‘”, (2.49)
ox 2

otra condicidén es la continuidad de la temperatura en la frontera de la capa es expresada
como:

T\(x=L1t)=T,(x=1L,1), (2.50)
asi mismo la continuidad del flujo de temperatura de la capa y el gas implica:

oT,

e —L
oy

T
(x=L,t) = —kZQ (x=1L,1 (2.51)
ox

y la condicion de frontera en el infinito:

Tr(x — o) =0. (2.52)
usando la ecuacién (??)
lim (Ce”" + De™ 7> )e™ ™" = Ce™™e™ = 0, (2.53)
asi
Cc=0, (2.54)
de la ecuacion (??) se obtiene
o1X —01X\ iwt _ iwt __ QO iwt
—ki |01 (A = Be ) | = —kjori(A - B)e™' = =, (2.55)
asi
A D, p, (2.56)
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de la ecuacion (2?)
(AemL + Be—0'|L) ezwt — De—azLelwt,

oL —o1L -0 L
Ae’"" + Be """ = De™72",

por ultimo, de la ecuacién (??) se tiene

—kl (0'1(A60'1L _ Be—o'lL)eiwt) — —kz (_O_Z(De—a'QL)eiwt) ’

k]O'l oL —-oL| _ —osL
—E[Ael — Be ‘]—De 25,

Igualando la ecuacién (??) y la ecuacién (??)

Ae”l 4 Be™ 7t = o, [AemL - Beme]
koo

] — ks — 15
definiendo b = o YR =13

sustituyendo en la ecuacion (??) se tiene:

1
1_1
_ QO + B — B(b )6—2(T|L — B(Re—Z(TlL)
2k10’1 (% + 1)
B Qo 1
2k10’1 1 — Re201L
A B QO Re—Za'lL
~ 2kyory |1 = Re 2oL

sustituyendo ambas en la ecuacién (??)

D

QO Re—(rlLe(rzL + e—(rlLe—a'zL
2k 0y 1 — Re~201L

(2.57)

(2.58)

(2.59)

(2.60)

(2.61)

(2.62)

(2.63)

(2.64)

(2.65)

(2.66)

(2.67)
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de este modo, sustituyendo A, B, C'y D se tiene de las ecuaciones (??) y (??) que:

Ti(x,0) = Zle‘;l [1 ’_3‘; z:; oie ﬁe—m] oot (2.68)

To(x,1) = Zle (071 [Re“”Lle Cf;z_ez:LlLe_gzL e_””] e (2.69)

por ultimo como se empleard un andlisis por refleccion, solo se necesita (T1(x = 0,7 = 0))e

tiene:
Qo 1 + Re 271k
2k10’1 1 — Re201L

T,(0,0) = (2.70)

2.1.3. Una Capa de material rodeada

Se resuelve ahora un modelo para un capa de material homogéneo e isotrépico rodeada
por un lado de aire y por el otro lado, de algin otro tipo de material que se extiende de tal
modo que es posible tomarlo como un semi-infinito. Se induce un calentamiento arménico
plano como en el caso anterior y se aplican las respectivas condiciones de frontera como se
ve a continuacion.

Para modelar este problema, se usan 3 ecuaciones diferenciales unidimensionales

T, 10T
o3 =0 x<0.1>0, (2.71)
X (03]
&*T, 10T
G5 =0 x201>0, (2.72)
X (0%))
#T; 10T
T3 5o =0. x120.0>0, (2.73)
X a3
de las cuales es conocida su solucién general:
Ti(x,t) = (Ae”™ + Be™"'¥)e ™, o1 = (1405~ (2.74)
@y
To(x,1) = (Ce™ + De™™ e gy = (1 +1) | —. (2.75)
20’2
Ts(x, 1) = (Ee”™ + Fe 7%~ oy =1 +i) [ —. (2.76)
2&3

Se apican las respectivas condiciones de frontera, como se muestra en la figura x.
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Condicion de frontera en el extremo, en menos infinito:
T, (x — —o0) =0. (2.77)
Continuidad de la temperatura en la interface de la capa y el gas 1:
T'(x=0,0)=T,(x=0,1). (2.78)
Continuidad del flujo de temperatura en la interface de la capa y el gas 1:

oT,

ey —L
Y ox

oT.
(x=0,1) = ~kpy—— (x = 0,1). (2.79)
Ox
Continuidad de la temperatura en la interface de la capa y el gas 2:
T,(x=L,t)=Ts(x=L,1), (2.80)

la continuidad del flujo de temperatura en la interface de la capa y el gas 2:

—kz% (x=L,1) = —k3% (x=1L,1) (2.81)
Ox Ox

condicion de frontera en el extremo, en mas infinito:
T3 (x — 0)=0 (2.82)

aplicando dichas condiciones de frontera se obtiene un sistema de 6 ecuaciones con 6
incognitas. Resolviendo el sistema se obtiene una solucién para Ty, T, y T5. Sin embar-
g0, solo nos interesa la solucidn para x = 0 (ya que es donde experimentalmente podemos
medir), bastard mostrar la solucién para T'.

2.1.4. Dos Capa con revestimiento

Resolvemos ahora un modelo que consta de dos capas delgadas de material homogéneas
e isotrépicas rodeadas un gas que se asume aire y algin otro material, que bien puede ser
otro gas. Se induce un calentamiento arménico plano por medio de la condicion de frontera
que cuando x — —oo, T = 0.

Ya que se tiene una capa que esta rodeada por un gas del lado izquierdo y un material
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del lado derecho, se usan 4 ecuaciones de difusion de calor unidimensionales

%—i%:o, x>0,t>0, (2.83)
a;? - aiz% =0, x>0,1>0, (2.84)
%_é% S0, x320,50, (2.85)
632;4 - a%% =0, x>0,7>0, (2.86)

de las cuales es conocida su solucién general:

Ti(x.1) = (Ae” + Be~")e oy = (1 + i) 2“’ (2.87)
(03]
_ w
Ts(x,1) = (Ce”™ + De™ %)™ oy = (1 + 1) S (2.88)
T3(x,t) = (Ee”™ + Fe™™)e™ o3 = (1 + i) , / ) (2.89)
Ti(x,1) = (Ee”* + Fe e oy = (1 +10) i (2.90)
2&’4

Se apican las respectivas condiciones de frontera, como se muestra en la figura 2x.

Condicion de frontera en el extremo, en menos infinito:
T (x — —00)=0 (2.91)
la continuidad de la temperatura en la interface de la capa y el gas 1:
T)(x=0,0)=T,(x=0,1), (2.92)
la continuidad del flujo de temperatura en la interface de la capa y el gas 1:

—kl%(x—O N —kza—(x—O 1) (2.93)

la continuidad de la temperatura en la interface de la capa 1 y la capa 2:

Ty (x=Li,0) =Ts(x = Ly, 1), (2.94)
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la continuidad del flujo de temperatura en la interface de la capa 1 y la capa 2:

—kz% (x=L,1) = _k3% (x=1L4,1) (2.95)
Ox Ox

la continuidad de la temperatura en la interface de la capa 2 y el gas 2:
Ts (X =L+ Lz,l) =T (x =L+ Lz,t) , (296)

la continuidad del flujo de temperatura en la interface de la capa 2 y el gas 2:

o7,

oT
o (x=1L, + Ly, 1) = —k3a—x3 (x =1L, + Ly, 1) (2.97)

—k,
condicion de frontera en el extremo, en mas infinito:
Ti(x — 0)=0 (2.98)

aplicando dichas condiciones de frontera se obtiene un sistema de 8 ecuaciones con 8
incognitas. Resolviendo el sistema es posible obtener una solucién para 77:

2.1.5. Absorcion dptica

Como ya se menciond cuando incide radiacion electromagnética en un material ésta
serd parcialmente reflejada y parcialmente absorbida o transmitida. Si suponemos que tal
campo eléctrico incidente se propaga en una direccion a través del eje z, entonces estara
dado por

27Nz

E(z) = Ege' 1 7, (2.99)

con Ej la amplitud del campo electrico en z = 0. N = n’ + in” es el indice de refreccion
complejo, donde n’ es el indice de refraccion y n”’ es la atenuacion. A longitud de onda de
la onda electromagnética.

Con la ayuda de la ecuacion (??) y el teorema de Poynting que establece que la dismi-
nucion de energia electromagnética en una region se presenta por la disipacion de potencia
en forma de calor (por el efecto Joule) y al flujo hacia el exterior del vector de Poynting, se
obtiene el decaimiento de intensidad Sptico:

—4mn’’ -4’ )

I(z) = NIE)P = 1(0)el™17+"53), (2.100)
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con la reflectancia superficial dada por

1-N@),
R) = |———= 2.101
() |1 +N(/1)| ( )
y la transmitancia superficial por
2N
TW) = |———— 2.102
() |1 +N(/l)| ( )

De la ecuacién (??) se observa el decaemiento exponencial en un medio conductor, asi
como en los metales, por ello es usual definir un coeficiente de absorcién: § = 4’;—"”, y su
inverso como la profundidad de absorcion 6ptica que es la distancia sobre la cual el campo
de luz incidente decae a 1/e de su amplitud superficial. El valor de 8 es una propiedad 6ptica
caracteristica de cada material, es posible determinarla mediante radiometria fototérmica
infrarroja con ayuda de la Ley de Beer-Lambert (B-L). La Ley de (B-L) es una relacién
empirica que relaciona la absorcion de luz con las propiedades del material que atraviesa

la misma por medio de la luz entrante y la luz saliente.

Una vez analizado lo anterior, es posible resolver los casos anteriores con un panorama
mas amplio, ya que ahora podemos pensar que tales materiales presentan absorcién Optica,
una caracteristica que presentan muchos materiales.

2.1.6. Una Capa con propiedades opticas dentro de un gas

Resolvemos ahora el modelo de un capa delgada de material homogéneo e isotropico
con propiedades opticas rodeada que por un lado esta rodeado de aire y por el otro de
algun otro material semi-infinito. Se usan 3 ecuaciones unidimensionales para modelar la
difusion de calor

T, 19T,
— _— ——— =0, >0,t>0, 2.103
ox>  a, Ot o g ( )
T, 10T, G
-t == >0,1>0, 2.104
0x? a, Ot ko a ( )
con G = n(1 — R)IpBeP*e',
T; 1 0T;
-———=0, >0,t>0, 2.105
0x* a3 Ot o ( )
las cuales tienen como solucion general:
- i . w
T(x,1) = (Ae”  + Be 7'"")e ', or=0+10),/— (2.106)

2&’1
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Tyt) = (Ce + D s H—L oo oy=(14iy |22 @107)
ﬁZ — 0'2 2&2
Ta(x. 1) = (Ee™ + Fe 7 ™ oy = (1 +1) 2i (2.108)
(0%}

Se apican las respectivas condiciones de frontera, como se muestra en la figura x.

Condicion de frontera en el extremo, en menos infinito:
T)(x — —0) =0 (2.109)
la continuidad de la temperatura en la interface de la capa y el gas 1:
T)(x=0,0)=T,(x=0,1), (2.110)
la continuidad del flujo de temperatura en la interface de la capa y el gas 1:

oT oT
k=L (x=0,0) = ~ky—2 (x = 0,1) (2.111)
ox ox

la continuidad de la temperatura en la interface de la capa y el gas 2:
T,(x=L1t)=Ts(x=1L,1), (2.112)

la continuidad del flujo de temperatura en la interface de la capa y el gas 2:

oT oT
=2 (x=L,1) = —ky—2 (x = L, 1) (2.113)
ox ox

condicion de frontera en el extremo, en mas infinito:
T3(x — 0)=0 (2.114)

aplicando dichas condiciones de frontera se obtiene un sistema de 6 ecuaciones con 6
incognitas. Resolviendo el sistema se obtiene una solucién para Ty, T, y T3. Sin embar-
g0, solo nos interesa la solucion para x = 0 (ya que es donde experimentalmente podemos
medir), bastard mostrar la solucién para T'.
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2.1.7. 2 Capa Delgada dentro de un gas, la primera capa con propie-
dades opticas y la segunda sin propiedades 6pticas

Se resuelve un modelo de dos capas delgadas de material homogéneas e isotropicas
rodeadas por gas que se asume aire en ambos lados. Se induce un calentamiento armonico
plano por medio de la condicion de frontera que cuando x — —co, T = 0.

Ya que se tiene una capa que esta rodeada por un gas del lado izquierdo y un gas del
lado derecho, se usan tres ecuaciones de difusion de calor unidimensionales

#T, 19T,
-—— =0, >0,t>0, 2.115
ox>  a; Ot o ~ ( )

0’T, 1 0T, G
- =, >0,1>0, 2.116
o2 wmo kO (2.116)
con G = n(1 — R)IpBeP*e'™,

FTy 1 0T,
- ——2=0, >0,t>0, 2.117
0x> a3 Ot o g ( )

FTy 1 0Ty
—— —— =0, >0,t>0, 2.118
0x>  ay Ot o ( )

de las cuales es conocida su solucion general:
_ i [ w
Ti(x,1) = (A" + Be " )e ™ oy =1 +1i) [ — (2.119)
20/1
Tr(x,t) =(Ce™ + De™ ™ + H B )e""‘", oy =(1+1i), / (2.120)
B — o2

Ts(x,1) = (Ee”™ + Fe 7%)e ™ o3 = (1 + 1) Yo (2.121)
Ti(x, 1) = (Ee” + Fe )e ™ oy = (1 + i) ) / . (2.122)

Se apican las respectivas condiciones de frontera, como se muestra en la figura 2x.

Condicion de frontera en el extremo, en menos infinito:

Ti(x — —00)=0 (2.123)



34 Capitulo 2. Teoria

la continuidad de la temperatura en la interface de la capa y el gas 1:
T'(x=0,0)=T,(x=0,0),

la continuidad del flujo de temperatura en la interface de la capay el gas 1:

T T
—hb (x=0,1= —kzg (x=0,1)
Ox Ox

la continuidad de la temperatura en la interface de la capa 1 y la capa 2:

Tr(x=L,t) =T5(x = Ly,1),

la continuidad del flujo de temperatura en la interface de la capa 1 y la capa 2:

oT oT
—ky——= (x = L1, 1) = ~k3——/ (x = Ly, 1)
ox Ox

la continuidad de la temperatura en la interface de la capa 2 y el gas 2:
Ts(x =L+ Ly, 1) =Ty (x = Ly + L, 1),

la continuidad del flujo de temperatura en la interface de la capa 2 y el gas 2:

o7,

oT'
E(X:Ll +L2,t) = —k3a—;(x:L1 +L2,t)

—k,
condicion de frontera en el extremo, en mas infinito:

Ti(x — o0) =0

(2.124)

(2.125)

(2.126)

(2.127)

(2.128)

(2.129)

(2.130)

aplicando dichas condiciones de frontera se obtiene un sistema de 8 ecuaciones con 8

incognitas. Resolviendo el sistema es posible obtener una solucién para 77:

2.1.8. 2 Capa Delgada dentro de un gas, la primera capa sin propie-

dades opticas y la segunda con propiedades 6pticas

Se resuelve un modelo de dos capas delgadas de material homogéneas e isotrOpicas
rodeadas por gas que se asume aire en ambos lados. Se induce un calentamiento arménico

plano por medio de la condicién de frontera que cuando x — —co, T = 0.

Ya que se tiene una capa que esta rodeada por un gas del lado izquierdo y un gas del
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lado derecho, se usan tres ecuaciones de difusion de calor unidimensionales
#T, 10T,
L=, >0,1>0, 2.131
ox>  a Ot o ~ ( )
0*T, 10T,
-——F—=0, >0,t>0, 2.132
0x>  a, Ot o ( )
0’T; 1 0T; G
—— = >0,1>0, 2.133
o a0 ko (2.133)
con G = (1 — R)IyBe P e,
o*T, 10T,
- ——2=0, >0,t>0, 2.134
0x* a4 Ot o ( )
de las cuales es conocida su solucién general:
Ti(x, 1) = (Ae”™ + Be™"¥)e ™ o) = (1 + i) Yo (2.135)
ay
Tr(x,t) = (Ee”™ + Fe ™)™ oy = (1 + 1) {[=—. (2.136)
2(1’2
T3(x,1) = [Ce™ + De™ ™" + H—P e oy=(+i),[—. (2.137)
ﬁ3 — 0'; 20’3
To(x,1) = (e + Fe™™)e ™ oy = (1 + i) | [—. (2.138)
2(1’4
Se apican las respectivas condiciones de frontera, como se muestra en la figura 2x.
Condicion de frontera en el extremo, en menos infinito:
Ti(x — —00)=0 (2.139)
la continuidad de la temperatura en la interface de la capa y el gas 1:
T, (x=0,1) =T, (x=0,1), (2.140)
la continuidad del flujo de temperatura en la interface de la capa y el gas 1:
oT oT
k= (x = 0,0) = —ky— (x = 0,1) (2.141)
0x 0x
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la continuidad de la temperatura en la interface de la capa 1 y la capa 2:
Ty (x=L,0)=Ts(x=Ly,1), (2.142)
la continuidad del flujo de temperatura en la interface de la capa 1 y la capa 2:

—kz% (x =Ly, 1) = _k3%/(x =L,,1) (2.143)
ox Ox

la continuidad de la temperatura en la interface de la capa 2 y el gas 2:
Ts (X =L+ Lz,l) =T (x =L+ Lz,l) , (2144)
la continuidad del flujo de temperatura en la interface de la capa 2 y el gas 2:

oT,

e —2
> ox

oT
(x=Ly+Ly0) = —k38—3 (x=Ly + Ly, 1) (2.145)
X

condicion de frontera en el extremo, en mas infinito:
Tiy(x — 0)=0 (2.146)

aplicando dichas condiciones de frontera se obtiene un sistema de 8 ecuaciones con 8
incognitas. Resolviendo el sistema es posible obtener una solucién para 77:

2.2. Tres dimensiones

Una vez que se resolven los casos en una dimension, se procede a seguir en un panorama
mads general como es el caso en tres dimensiones (3D). Para resolver este tipo de modelos
se asume que el calor que se hace incidir sobre la muestra no es puntual, sino que sera tipo
circular, es decir; tendrd radio que lo caracterizara haciendo que el calor penetre y forme
asf una simetria cilindrica.

Para el estudio de estos modelos bastaron tomar la solucion calculada anteriormente
en 1D y después aplicar el siguiente teorema el cual se presenta en [?]

Teorema 1 El campo de ondas térmicas en tres dimensiones para un dominio cilindrico de
dimension lateral infinita, con un radio de Spot W, es dado por la solucion uno dimensional
del campo de ondas térmicas generado por una fuente uniforme la cual produce un flujo
fototérmico incidente y bajo las mismas condiciones, de acuerdo a la siguiente operacion
de transformacion.

Tsp(r, z, w) = 2W? f Tiplz, (W) — s(A, )]’ Jo(Ar)AdA. (2.147)
0
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para los casos aqui presentes, el eje z es el eje de propagacion del calor y se toma al
igual que el uno dimensional (x = 0), el valor de o(w) sera sustituido por el anidlogo
en tres dimensiones s(1,w) = VA% + 02, con A la variable independiente, de la cual de-
penderdn las funciones de Bessel Jy(Ar) y el integrando, por dltimo se tiene la variable
r = —+/x*+ y> + 72, pero al igual que x, en la practica se toma como el origen (r = 0).

Una vez que se conoce la forma de resolver un problema en una dimensién a uno en
tres dimensiones, bastard aplicar el teorema ?? para los casos antes vistos y se tendran los
modelos necesarios para este trabajo.






Capitulo 3

Experimentacion

3.1. Sintesis de Cu-Al LDH

Para lograr una estructura LDH se emplea el método de co-precipitado basado en la
metodologia propuesta por [?], con la variante que en este caso se busca obtener un com-
puesto Cu-Al LDH. Se trabaja con una razén molar (Cu?*/AI**) = 2, usando una solucién
acuosa de 100 ml de Nitrato de Aluminio nano-Hidratado (AI(NO3); - 9 H,O) y una solu-
cién acuosa de Nitrato de Cobre hexa-Hidratado (Cu(NO3), - 6 H,O) ambas a temperatura
ambiente y se mezclan. Por otro lado, se prepara una solucién acuosa 1 M de Hidréxido de
Sodio (Na(OH)) y se le agrega por goteo al compuesto de cobre y aluminio la cantidad de
aproximadamente 34 ml, hasta llegar a una concentraciéon de pH= 9,85. Se deja mezclando
la solucién por 30 min y después se centrifuga 3 veces a 5 min a 3500 rps para lavar la
solucion y obtener una pasta como solucion final.

]

aluminio

+
Na(OH)

cobre

Figura 3.1: Tlustracién esquematizada de la preparacién del compuesto de Cu-Al LHD.

Una vez elaborado el compuesto de Cu-Al LDH se preparan las Au-NPs que se van a

39
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Ebullicion Aforado

a 50 ml

;Citrato E .

150

microlitros Coloide
Au-NPs

Oro (IlI)
10 ml

Figura 3.2: Ilustracién esquematizada de la elaboracién de las Au-NPs.

incorporar al Cu-Al LDH. Para ello se toma 1 g de cloruro de oro (III) Tri-hidratado (H
Au(Cly)) - 3 H,O, y se prepara una solucioén acuosa de 10 ml. Por otra parte, se prepara
una solucién acuosa 1 M de una solucién concetrada de Citrato Hidratada (C¢Hs;Naz;O5 -
H,0 ) y se calienta hasta la ebulliciéon. Una vez que se encuentra en ebullicion, se agregan
150 pd del compuesto de Oro, se deja agitar hasta temperatura ambiente y se afora a 50 ml,
teniendo como resultado las Au-NPs.

3.2. Variacion de pH

Se aplica el método de co-precipitado para diferentes concentraciones de Na(OH), para
tener varias soluciones a diferente concentracion de pH: 7.5, 8, 8.45,9.2,9.85,9.95, 10, 11,
12.2 y 13. Esto para determinar las propiedades Opticas y térmicas como funcion del pH
hasta obtener el material Cu-Al LDH. La figura ?? (a) muestra algunos de las compuestos
ya finalizadas, en forma de pasta a diferentes pH, donde a simple vista se observan diferen-
tes coloraciones, andlisis que se presenta mas adelante.

3.3. Variacion de Au-NPs

Lo que se hace después es preparar 4 soluciones de Cu-Al LDH con 34 ml de Na(OH) y
a cada una se le agrega una concentracion diferente de Au-NPs, dichas concentraciones se
toman del coloide de NPs y son tres diferentes: 10 ml, 30 ml y 60 ml. Estas concentraciones
se agregan a la pasta, se mezclan durante 5 minutos, se deja reposar 24 horas para que el
compuesto adsorba las NPs y por ultimo se centrifuga 10 min a 4000 rps obteniendo una
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Figura 3.3: (a) Muestras a diferentes concentraciones de pH. (b) Muestras de Cu-Al LDH con diferentes
concentraciones de Au-NPs, mientras se aumenta la concentracion de NPs, las muestras se van tornando mas
obscuras.

nueva pasta, los compuestos de Cu-Al LDH con Au-NPs como se muestra en la figura ??
(b), donde la concentracién de O ml representa el Cu-Al LDH.

3.4. Elaboracion de muestras.

Para medir las propiedades 6pticas y térmicas del material aqui presentes es necesario
que estas sean delgadas, entre 10 y 200 um igual que una pelicula delgada, por ello se
coloca el compuesto en una lamina delgada de aluminio o acero para tener una mejor
adherencia, secado y posteriormente una buena medicion de las propiedades del material.
Para colocar la pelicula se emplea la técnica del Dr. Blade, la cual consiste en poner un
poco de material sobre la lamina y distribuirlo lo més uniformemente posible con ayuda
de un rodillo, haciéndolo pasar por encima, ejerciendo un poco de presion y sin despegarlo
de la muestra. Se realizan estos mismos pasos para lograr un mayor grosor, hasta alcanzar
uno que haga que a simple vista ya no se aprecie el color metalico del acero, dejando secar
entre cada capa de 1 a 2 horas. En la figura ?? se presenta una esquematizacion de lo antes
mencionado. Una vez que las muestras estan secas, se procederd a medir sus propiedades
como se verd en el capitulo siguiente.

Para la caracterizacion del material se emplearon las siguientes técnias.
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(b)

(d)

Figura 3.4: Elaboracién de peliculas delgadas. (a) Lamina de acero pegada a una superficie plana con cinta
para evitar que se mueva y sirva de guia, (b) se coloca un poco de material, (c) se distribuye el material sobre
la lamina con ayuda de un rodillo, (d) pelicula terminada.
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3.5. Difraccion de Rayos X

La difraccion de rayos X o XRD, por sus siglas en inglés, se basada en las interferencias
Opticas que se producen cuando una radiacién monocromatica atraviesa una rendija de
espesor similar a la longitud de onda de la radiacion. Los Rayos X tienen longitudes de
onda de Angstroms, del mismo orden que las distancias interatdmicas de los componentes
de las redes cristalinas. Al hacer incidir Rayos X sobre la muestra a analizar, estos se
difractan a un cierto dngulo el cual depende de las distancias interatomicas. El método
analitico se conoce como de Polvo al Azar y consiste en irradiar con rayos X sobre una
muestra formada por multitud de cristales y como existe una interferencia es posible usar
la Ley de Bragg:

nAd = 2d - sen(0) 3.1

donde n es un nimero entero que representa el orden de la difraccion, A la longitud de onda
de los rayos X, d es la distancia entre los planos de la red cristalina (distancia interatémica)
y 6 es el angulo entre los rayos incidentes y los planos de dispersion.

Se utiliza esta técnica para identificar las diferentes fases presentes en polvos y de este
modo verificar si el material formado es el deseado. Para las mediciones se empleo un
sistema de XRD modelo D8 ADAVANCE DAVINCI a pasos de 0,01°, t = 0,55 y en un
rango de 10° < 26 < 80°.

3.6. Espectro Ultra Violeta Visible

El espectro Ultra Violeta visible o (UV-Vis) se refiere a la espectroscopia de absorcién
o espectroscopia de reflectancia que utiliza radiacion electromagnética (luz) de las regiones
visible, ultravioleta cercana (UV) e infrarroja cercana (NIR) del espectro electromagnéti-
co, es decir, una longitud de onda entre 380nm y 780nm. La espectroscopia UV-visible se
utiliza para identificar algunos grupos funcionales de moléculas. El espectrométro imple-
mentado fue elaborado usando una fuente de luz en un rango de 350-800 nm.

Cuando se hace incidir la luz a través de un medio difusor una parte de la radiacion
incidente no se propaga, sino que es difundida o es absorbida. Como resultado de ello, una
parte de la luz que incide puede emerger por la superficie de entrada y a esta fraccion de la
luz se llama reflectancia (R). Existen 2 tipos de reflectancia: difusa o especular. La reflec-
tacia especular (o superficial) brinda poca informacién sobre la composicion de la muestra,
mientras que la reflectancia difusa corresponde a aquella que es absorbida temporalmente
por la muestra antes de ser emitida.

Los materiales aqui presentados fueron medidos por reflectancia difusa en polvo y de
esta misma medicion se realiza un tratamiento usando una version simplificada de la teoria
de Kubelka-Munk [?], la cual es valida para analizar el caso en que se tiene una reflectan-
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cia para una capa de espesor infinita o suficientemente grande para acaparar todo el flujo
incidente, lo cual concuerda con nuestro caso. A través de R, es posible conocer la Funcion
de Kubelka-Munk dada por:

K 1 -R)?
F(R) = = ( 2R) (3.2)

donde K es el coeficiente de absorciony S el coeficiente de dispersién cuyas dimensio-
nes son (longitud™"'), dando como resultado una funcién adimensional.

3.7. Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fou-
rier

La Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier o FI-IR, por sus siglas en
inglés, es una técnica usada para obtener un espectro infrarrojo de absorciéon o emision.
El principio bésico de la espectroscopa es que las moléculas absorben energia de la luz
en longitudes de ondas especificas, conocidas como frecuencias de resonancia o vibracio-
nes y estas vibraciones se deben a la presencia de grupos funcionales moleculares, con lo
cual es posible identificar a un material. Es por ello que la espectroscopia FT-IR revela la
composicion y tipos de enlaces de solidos, liquidos y gases.

El presente estudio se desarrollé con un espectrofotometro de Infrarrojo con Transfor-
mada de Fourier Marca: Bruker, modelo Tensor 27. No. Serie T27 0680 04, haciendo un
barrido de longitud de onda desde 400 hasta 4000 cm™!, con una resolucién de 4 cm™' y un
tiempo de escaneo de la muestra de 32 scaners.

3.8. Microscopio Electronico de Barrido

El microscopio electronico de barrido o SEM, por sus siglas en inglés, es un instru-
mento que permite la observacion y caracterizacion superficial de materiales inorgénicos y
organicos, otorgando informacién morfoldgica del material analizado.

Para realizar dicho barrido hay dos técnicas, la primera es colocar un poco de material
en polvo en un porta muestras y realizar el barrido. En la segunda técnica se toma una pe-
queiia porcion de muestra y se diluye en una solucién acuosa, se toma una gota y se coloca
sobre un porta muestras, se deja secar y se realiza el barrido. El barrido del microscopio
se realiza a diferentes resoluciones, dependiendo del tamafio de la muestra y para poder
apreciar un panorama general de las propiedades morfolégicas del material.
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3.9. Radiometria fototérmica infrarroja

Se trabaja con un laser rojo 808 nm cuyo radio de spot es de 0,23 cm el cual es pro-
gramado para realizar oscilaciones sinosoidales yendo desde 1000 - 2000 V y se realiza un
barrido en frecuencia de 3-2003 Hz, para este dltimo rango se realiza una particiéon de 50
puntos aplicando la funcién logaritmo para tener una mejor distribucién en los datos. Se
trabaja con un detector Modelo PVI-4TE adicionado con una ventana de Germanio para
disminuir el ruido, un amplificador Lock-In Modelo SR830 DSP el cual sirve para proce-
sar y analizar los datos capturados mediante el detector y los manda a una computadora de
donde se extraen los datos para posteriormente tratarlos con la ayuda de Wolfram Mathe-
matica, un software que es empleado para resolver problemas matematicos. En la figura ??
se presenta el arreglo experimental de esta técnica.

Para el tratamiento de los datos se toma alguno de los modelos tedricos propuestos en
el capitulo (?7?), acorde al experimento realizado y se minimiza el error que existe entre la
curva experimental y el modelo tedrico respecto a los paramétros que se desean obtener,
esto con ayuda de la funcion MINIMIZE[]. Lo que se obtiene de esto, son los paramétros
Optimos para que el modelo se ajuste al experimento y a asi conocer el valor numérico de
las propiedades Opticas y térmicas del material.

diodo
laser
/~ > i
controlador controlador
temperatura diodo
muestra espejos
parabolicos
detector
de oro

——> lock-in

N .

Figura 3.5: Arreglo experimental.






Capitulo 4

Resultados Experimentales y discusiones

4.1. Difraccion de Rayos X

Usando difraccion de rayos X es posible identificar los diferentes planos cristalografi-
cos que se tienen antes, durante y después de la obtencién de Cu-Al LDH. De acuerdo con
el comité conjunto estandarizado de difraccion de polvos o JCPDS, por sus siglas en ingles,
se obtuvieron los siguiente nimeros de referencia los cuales identifican al material.

La figura ?? (a) muestra diferentes curvas, donde cada curva representa un patrén de
rayos X diferente, mostrando asi la evolucién del material hasta la formacién del Cu-Al
LDH con respecto al pH. De acuerdo a esto, podemos determinar que el Cu-Al LDH se
forma cuando se tiene un pH = 9,85 y se pierde al aumentar el pH en 0,1. Se identifican
multiples fases, la primera de ellas se observa mediante 012-0626 en el curva de pH = 7,5
los picos etiquetados por () la cual corresponde al carbonato de hidréxido de aluminio
hidratado (Al5;(OH);3(CO3)- X H,O). Se observa también mediante 077-0148 en la curva
con pH = 8 los picos etiquetados por (]) que corresponden al hidréxido de nitrato de co-
bre conocido como Gerhardtite (Cus(NO3),(OH)g). Entonces es posible afirmar que desde
pH =75 hastaun pH = 9,2 se tiene este mismo comportamiento dicho de otra manera, en
este rango se tienen ambos compuestos.

Cuando se tiene un pH = 9.85 se observa mediante 037-0630 los picos etiquetados
por (X) que corresponde al Cu-Al LDH (CugAl,(OH),6CO; - 4H,0). Por ultimo, cuando se
aumenta el pH se notan un cambio con respecto al Cu-Al LDH ya que comienzan a for-
marse otros picos, los cuales se aprecian mejor cuando el pH = 12.2 'y pH = 13 mediante
080-0656 por los picos etiquetados por (+) que corresponden a la formacién de hidréxido
de cobre II (Cu(OH),). Notando entonces que entre pH = 9.95 y 12.2 se tiene una combi-
nacion entre el Cu-Al LDH vy el hidroxido de cobre I1.

47



48 Capitulo 4. Resultados Experimentales y discusiones

En la figura ?? (b) se muestra la difraccion de rayos X para observar el cambio en el
Cu-Al LDH, para el caso que se dopan con Au-NPs y en el caso que no se tienen Au-NPs.
La curva negra muestra el caso cuando sélo se tienen el Cu-Al LDH, donde pueden ob-
servarse los mismos picos que en ?? (a) etiquetados por (X). Por otro lado, la curva roja
muestra los picos caracteristicos del Oro etiquetados por (O).

_.__:._.M CUAHLDH + Au-Npg
W 0
< " , M., H10.00 < o
) )
2 T T 2
T | X )
s LA A pH 985 3
[ Ho20| ‘@
g /\'\_/\A___/\\_p\'_ c
S UM oHeds| 9 CuAl-LDH
. pH 8.00
o pH 7.50
T = T T T -
20 40 60 20 40 60
20 (%) 26 ()

(a) (b)

Figura 4.1: Patrén de difraccién de rayos X, (a) muestra el Cu-Al LDH variando la concentracién de pH.,
(b) muestra el Cu-Al LDH sélo y el Cu-Al LDH dopado con Au-NPs

4.2. Ultra Violeta Visible

El espectro UV-Vis se implementa usando la funcién Kubelka-Munk dada por la ecua-
cién (??) mediante la cual es posible observar la region en la cual la muestra absorbe, la
cual comprende desde 500 hasta 850 nm. Estas pruebas se presentan para cada una de las
muestras a distinto pH como lo muestra la figura ?? (a). Otra cosa notable es el compor-
tamiento del miximo de absobancia, donde se observa que conforme aumenta el pH la
absorbancia disminuye, esto se observa mediante la figura ?? (b) donde se toma el valor
maximo de la absorbancia para cada una de las muestras y se observa que para pH = 9.85
el comportamiento de la curva de absorbancia cambia haciendo notorio cuando se obtiene
el Cu-Al LDH, lo cual se atribuye al hecho que en este caso se tiene una transicion de fase,
como ya se observo mediante la difraccion de rayos X.



4.2. Ultra Violeta Visible 49

pH 8.45 740

7354

730
oH 11.56

7251
pH 9.85

l 710 u
\ 705 i
400 450 500 550 600 650 700 750 800 850 78 9 10 411
Longitud de Onda (nm) pH

(2) (b)

F(R) (U.A.)

7204

7154

Longitud de Onda (nm)

Figura 4.2: (a) Espectro de reflectancia difusa usando la funcién Kubelka-Munk para diferentes pH. (b)
Comportamiento del maximo del espectro de reflectancia UV-Vis.

Por otro lado, la figura ?? se presentan el Cu-Al LDH a diferentes concentraciones
de Au NPs junto al coloide de nanoparticulas solo, donde (a) muestra la regiéon donde
absorben, haciendo notar ademads que en el rango de 480-580 nm se observa el coloide de
NPs. De este modo, se analiza cada espectro y se verifica que en cada uno de ellos existe
un comportamiento asociado al Oro. Para tener una mejor visualizacion de ello, se aplica
una deconvolucién de funciones gaussiana, la cual consiste en descomponer una curva en
dos o mas curvas. Caso contrario a la convolucion de funciones, la cual al tener dos o mas
curvas las une formando una sola curva (una superposicién). Esto lo podemos ver, para el
caso de 30 ml de Au-NPs mediante ?? (b), donde la curva verde son los datos capturados
y la curva azul la deconvolucion de los mismos. Se muestra solo para este caso, ya que en
este se aprecia mejor el comportamiento del coloide. Esto se debe a que en un principio
se tienen muy pocas NPs (10 ml) para tener una buena deteccién y en el caso de 60 ml de
Au-NPs no se observa tan definido debido debido a que el rango donde se observa el LDH
es mds amplio y esto domina al comportamiento del coloide, haciendo que a simple vista
no se note demasiado, sin embargo con un andlisis detallado si se observa.
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Figura 4.3: Espectro de reflectancia difusa usando la funcién Kubelka-Munk para diferentes concentra-
ciones de Au-NPs y el coloide de Oro. (b) Desconvolucién de funciones para la concentracién de 30 ml de
Au-NPs.

4.3. Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fou-
rier

La técnica de espectoscopia FT-IR se emplea para revelar la composicion y tipos de
enlace de la muestra de Cu-Al LDH junto con la muestra de Cu-Al LDH adicionada con
Au-NPs con una concentraciéon de 60 ml. En la figura ?? se presenta dicho estudio de
ambos compuestos, donde se pueden identificar varios picos caracteristicos del material

para diferentes longitudes de onda. En primer lugar, para ambas curvas en 3450 cm™!, se

tienen las bandas relacionadas a H,0 y a los OH. Para la curva negra en 1639 cm™! se
tiene una modo de torsion de las moléculas de agua en la capa intermedia, mientras que la
curva roja muestra esto mismo, pero desplazado hasta 1630 cm™!. Después se tiene un pico
caracteristico del estiramiento en 1384 cm™!, en el intervalo entre 1045 cm™"'-840 cm™! (850
para el caso de la curva roja) se tienen las bandas debido a la vibracién de iones de CO3>.
Para el intervalo 723 cm™! (700 cm™' en la curva roja) a 400 cm™! se tienen vibraciones
debido a interacciones M-O, M-O-M y O-M-O [?]. Por otro lado, en la curva roja ademas
es posible notar otras diferencias y estas se atribuyen al anclaje del citrato que se mezcla

con el Cu-Al LDH, por ejemplo en 1490 cm™' y entre 1045 cm™'-890 cm™'[?].
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Figura 4.4: Caracterizacion del espectro FT-IR del Cu-Al LDH con y sin Au-NPs. (a) FT-IR de todo el

espectro (4000-400 cm™!), (b) Anlisis mas detallado del espectroscopia FT-IR comprendido entre 2000-500
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4.4. Microscopio Electronico de Barrido

Se emplea un andlisis de SEM para conocer el tamafio y la morfologia de los materiales.
En la figura ?? se presentan las imagenes de SEM, donde la barra inferior representa una
distancia de 100 nm. El inciso (a) muestra las Au-NPs, el inciso (b) muestra el Cu-Al LDH
con 10 ml de Au-NPs y se observa la incorporacion de las Au-NPs, de igual modo, el inciso
(c) y (d) muestran el caso para 30 y 60 ml de Au-NPs respectivamente. De esa imagenes
de SEM se puede observar la morfologia de las muestras. Ademads de que se observan la
incorporacion de las Au-NPs en cada imagen y de estas es posible estimar el tamafio de las
nanoparticulas. Cabe sefialar también que en el caso del coloide de Au-NPs se observo que
menos del 5 % se aglomeran, al igual que el LDH ya que a pesar que este si se aglomera, las
NPs adheridas no. Sin embargo esto es normal ya que las muestras de Cu-Al se midieron
en polvo y esto no influye en la adherencia de las NPs. Para medir se toma un promedio de
aproximadamente 100 NPs y se emplea la desviacion estandar dada por:

2% = x)?

, 4.1)
n

donde X es el promedio del tamafio de las nanoparticulas, x; es el tamafio de la i-ésima
nanoparticula y N el nimero total de NPs. El tamafio de las NPs solas es 21 + 4 nm, para
la consentracion de 10 ml de Au-NPs el tamafio es de 21 + 3 nm, para la concentracién de
30 ml de Au-NPs el tamaio es de 20 + 4 nm y para la concentraciéon de 60 ml de Au-NPs
el tamafo es de 20 + 4 nm. De donde se afirmar que el tamafio de las NPs se mantiene
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a pesar de las diferentes consentraciones de Au-NPs en el Cu-Al LDH. Una visualizacion
esquematizada de esto se muestra en la figura ?? mediante histogramas, donde se le ajusta
un funcidn gaussiana para tener un mejor analisis.
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Figura 4.5: Imégenes de SEM para diferentes concentraciones de Au-Nps: (a) Coloide de nanopartéulas
de oro, (b) concentracién de 10 % de Au-NPs, (c) concentracién de 30 % de Au-NPs y (d) concentracién de
60 % de Au-NPs.
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Figura 4.6: Tamafio de particulas para diferentes concentraciénes de Au-NPs incorporadas al LHD: (a)
Coloide de nanopartéulas de oro, (b) concentracién de 10 % de Au-NPs, (c) concentracién de 30 % de Au-
NPs, (d) concentracion de 60 % de Au-NPs.
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4.5. Radiometria fototérmica infrarroja

Se trabajaran con modelos tridimensionales ya que el radio del spot del laser al ser 100
veces mds grande que las muestras implica ese escenario. Se realizaron diferentes pruebas
para verificar la calidad de los modelos matematicos, teniendo materiales cuya caracteri-
zacion ya es conocida en la literatura como el acero #314 de 50 ym, 100 ym, 1,2 cm de
grueso, asi como el aluminio de cocina de 25 um y el acero #304 de 75 ym.

En primer lugar se trabaja con el acero de 1,2 cm se toma como si fuese un material
semi-infinito. Con este se realizara una normalizacion, ya que los datos que arroja el detec-
tor no son exactos puesto que contienen lo que se llama respuesta del sistema. Esto es, que
el sistema tiene un determinado ruido que proviene de todos los aparatos electronicos como
el detector, el amplificador Lock-In, el l4ser, etcétera. Por tal motivo se deben normalizar
los datos. Para calcular la respuesta del sistema se toma la razén entre el experimento y el
modelo. De este modo, si

iPmo _ i
Tmod = Amode Pmod & Texp - Aexpe %Xp’ (42)

son la temperatura del modelo y la temperatura de los datos experimentales en forma com-
pleja respectivamente, donde A es la Amplitud y ¢ es la fase, al tomar la razén se tiene
que

iPexp pex
Texp _ Aexpe 7 _ (Aexp) erer :A€i(%x‘))_‘pmd (43)

Amod

Tmod Amodeiwmod ei‘10mod
y como solo se estudia la fase, se define la respuesta del sistema (¢g_s) como

Pr-s = Dexp — Pmod (44)

y esta serd la funcion con la cual se normalizara.

Los resultados del caso semi-infinito se presenta en la figura ??, donde (a) muestra el
modelo y los datos experimentales mediante la curva roja y los puntos azules respectiva-
mente. El modelo implementado no es el de un modelo infinito, ya que como podemos ver
mediante la ecuacion (??) este valor seria 7, ademds de que no es posible obtenerlo experi-
mentalmente. Sin embargo, lo que si es posible hacer es tomar el modelo de una capa de la
ecuacion (??) imponiendo la condicion que el material es muy grande. Asi mismo la figura
?? (b) muestra la respuesta del sistema dada por la ecuacion (??

PR-S = PSI-exp — PSI-mod> (45)

donde ¢g7_moq €s €l argumento del modelo semi-infinito y ¢g;_.., al argumento obtenido
del experimento del metal semi-infinito. Por dltimo, para normalizar los datos solamente
se toma la fase de los datos originales y se le resta la respuesta del sistema.

Una vez que se tiene la forma de normalizar se emplea este mismo criterio para los
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Figura 4.7: Pruebas de radiomentria fototérmica infrarroja. (a) Muestran los datos experimentales y el ejuste
del modelo para el acero semi-infinito. (b) Muestra la respuesta del sistema empleando el acero semi-infinito.

demads casos: acero #314 de 50 yum y 100 yum, el aluminio de 25 um y el acero #304 de 75
um. Ahora que las muestras estdn normalizadas, se les ajusta el modelo tridimensional de
una capa para asi extraer la difusividad térmica y compararla con los datos ya conocidos en
la literatura. Para determinar los valores de la difusividad se minimiza el error del modelo y
el experimento respecto a @ y se presentan los resultados en el cuadro ??, mientras que los
datos experimentales y el ajuste empleando dichos paramétros para cada uno de los casos
se muestran en la figura ??, donde las curvas rojas representan a los modelos matematicos
mientras que los puntos azules representan los datos experimentales.

Cuadro 4.1: Valores de la difusividad térmica (), los sib-indices calc y lit son los valores
calculados mediante los modelos y los la literatura conocidos respectivamente [?].

Material | Grosor | @.ue (X107°m?s™") | @y (x1070m?s71)
Acero #316 | 50 um 3,87 3,5
Acero #316 | 100 um 3,78 3,5
Acero #304 | 75 um 3,93 4
Aluminio | 25 um 81,0 93,3

De la figura ?? se observa que para el caso del aluminio a frecuencias superiores a 200
cm™! los datos se vuelven mas ruidosos y esto es debido a que la longitud de difusividad
térmica para el caso tridimensional es mucho mas grande que el grosor de la muestra, es
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Figura 4.8: Pruebas de los datos experimentales usando el modelo matemético de una capa. (a) Aluminio
25 pm, (b) Acero #316 de 50 um de grueso, (c) Acero #304 de 75 um de grueso y (d) Acero #316 100 um
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por ello que para elaborar las peliculas de los materiales desarrollados se trabajara con el
acero #304, ademas de que no se tenian suficientes de los otros aceros.

Como se trabajara con el acero #304 es conveniente conocer sus propiedades, una de
ellas ya fue determinada mediante el modelo tridimensional de una capa, su difusividad.
Sin embargo, esto no es suficiente, es por ello que se prosigue calculando ahora su efusi-
vidad térmica (€). Para esto se implementa un sistema que consiste en elaborar una caja
con tres paredes de plastico y la cuarta pared del acero #304, la caja debe de ser suficiente-
mente gruesa para tomarse como un semi-infinito. De este modo es posible por medio del
modelo tridimensional de una capa con revestimiento (visto en el capitulo ??) extraer € y a
su vez corraborar @. Se toman dos mediciones, la caja vacid (llena de aire) y la caja llena
con algin otro material cuyas propiedades térmicas sean conocidas. En este caso se usa
agua desionizada, cuyos paramétros @ = 0.15 x 10%m?s™! y € = 1500Ws'?2m~'K~! son
conocidos[?]. Después se minimiza el error que existe entre las dos curvas (el modelo y el
experimento), se obtiene un valor para @ = 3.928 X 10%m?s™! y € = 7700Ws'/2m~' K=" los
cuales concuerda con mediciones encontradas en la literatura [?].

En la figura ?? (a) se muestran los datos experimentales para el acero-aire y el acero-
agua, donde se aprecia muy bien el comportamiento de ambos para frecuencias menores a
200 cm™'. En la figura ?? (b) se usan los paramétros encontrados y se muestra el ajuste del
modelo al experimento.
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Figura 4.9: Pruebas del acero #304, (a) Experimento de una capa con revestimiento, como revestimiento se
usa el aire y se usa agua desionizada. (b) Datos experimentales y ajuste del modelo para el acero #304
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Puesto que ya se definié que se trabajard con el acero #304, es conveniente generar
una nueva respuesta del sistema a la que llamaremos funcion de transferencia con la cual
se normalizaran todas las mediciones posteriores. La funcién de transferencia se emplea
siguiendo el mismo criterio que la ecuacion (??):

PFunTrans = QoaceroExp — PaceroMod (46)

donde aceroExp y aceroMod representan el experimento y el modelo del acero de 75um
respectivamente.

Una vez que se tienen caracterizadas las propiedades del acero se realizan las peliculas
para pH = 9,2, pH = 9,85, pH = 10y pH = 11, con el método del Dr. Blade como ya
se mostrd en la seccion anterior. Se presentan las mediciones experimentales normalizadas
junto con el modelo matematico de 2 capas sin absorcién Optica mediante la figura ??, don-
de las curvas rojas representan a los modelos matematicos mientras que los puntos azules
representan los datos experimentales.

Es preciso sefialar que a simple vista todas las mediciones tienen el mismo comporta-
miento debido a que el calor se incide sobre la lamina de acero y el grosor de las peliculas
es menor que el de de acero, haciendo que el comportamiento del acero sea el que domina
el comportamiento de la curva. Sin embargo, al tomar un estudio mds detallado si es posi-
ble observar un cambio, esto se observa en los resultados de los paramétros que se lograrén
determinar para @ y €, los que se presentan en la figura ??, con sus respectivas barras de
errores. Es evidente que la difusividad aumenta conforme incrementa el valor pH. Podria
pensarse que el comportamiento es lineal, pero esto es descartable, ya que para pH = 9.85
y pH = 10 hay una variaciéon muy pequefia en el pH y se tiene un cambio considerable
en la difusividad y la conductividad térmica. Es por ello que se piensa que entre estos dos
valores se tiene una discontinuidad, esto debido a la posible existencia de una transicion de
fase. Es por ello que se presenta un ajuste esquematico de una funcién sigmoidea, sin em-
bargo para tener mayor certeza de ello, se necesitan realizar mas mediciones para muestra
a diferentes pH.
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Figura 4.10: Experimentos y ajuste de las muestras a diferentes pH. (a) Muestar a pH = 9,20, (b) muestra
a pH = 9.85, (c) muestra a pH = 10, (d) muestraa pH = 11.
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Para el caso del Cu-Al LDH a diferentes concentraciones de Au-NPs también se presen-
tan las mediciones experimentales normalizadas junto con el ajuste del modelo matematico
de 2 capas mediante la figura ??, donde las curvas rojas representan el ajuste de los mode-
los matemaéticos mientras que los puntos azules representan los datos experimentales. Las
curvas también tienen comportamientos muy parecidos debido al acero, es por ello que al
igual que en el caso anterior, se grafican los valores obtenidos de «, € y k, con sus respec-
tivas barras de errores, los cuales se presentan en la figura ??. En estas curvas se observa
conforme la concentracién de Au-NPs crece, los valores de la difusividad, la efusividad y
la conductividad aumentan. Esto quiere decir que conforme mds NPs se tienen, el calor es
mads conductivo haciendo que este se propague con mayor rapidez. El comportamiento de la
?? (c¢) es posible determinarlo usando la teoria de medios efectivos para una conductividad
térmica o EMT, por sus siglas en inglés. Estudios experimentales de materiales compuestos
muestran que al afiadir particulas conductoras a una matriz de metal se mejora la conducti-
vidad térmica efectiva de metal.

A través de la historia se han desarrollado varios modelos que son capaces de simular
el comportamiento de la condutividad, es por ello que se intenta ajustar el modelo de ...,
que nos dice que cuando ...

Cabe sefialar que ademas se realizarén pruebas para verificar las mediciones obtenidas
cambiando el acero por laminas de aluminio y se observé que al sustituir los valores obteni-
dos tanto para las muestras donde se varia el pH, como en las que se varia la concentracion
de oro el comportamiento de los modelos y los experimentos se comportan muy similares,
con la desdicha que ya se menciono que para ese caso son muy ruidosos los datos.
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Figura 4.12: Experimentos y ajuste del material de Cu-Al LDH para diferentes concentraciones de Au-NPs.
(a) 0 ml de Au-NPs, (b) 10 ml de Au-NPs(c) 30 ml de Au-NPs y (d) 60 ml de Au-NPs
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Conclusiones

El objetivo principal de esta tesis fue desarrollar un compuesto de hidroxido de doble
capa de cobre y aluminio, asi como también elaborar diferentes compuestos para las dife-
rentes estructuras cristalinas que se forman al variar el pH durante el proceso de desarrollo
del LDH. Esto con el objetivo de caracterizar el material dado el conocimiento previo de
sus buenas propiedades y aplicaciones, dichos compuestos fueron elaborados satisfactoria-
mente.

Logrado el primer objetivo, se trabajé con el compuesto de Cu-Al LHD, al cual se
le afadieron nanoparticulas de Oro (Au-NPs), haciendo asi un composito Cu-Al LDH +
Au-Nps, esto se realiz6 agregando diferentes concentraciones del coloide de Au-NPs (10,
30y 60 ml) con el objetivo de mejorar las propiedades térmicas que presenta el Cu-Al LHD.

Una vez que se obtuvieron todos los compuestos variando el pH y todos los compositos
variando las Nps, se prosigui6 a caracterizarlos. Usando difraccion de rayos X fue posible
conocer su estructura cristalina. Las pruebas de SEM ilustraron su morfologia y la adhe-
rencia de las NPs. El espectro ultra violeta visible muestra la region en la cual las muestras
absorben que comprende de 500 a 850 cm™!, ademds se observan a las Au-NPs entre 450-
550 cm~'. Mediante espectroscopia por transformada de Fourier se mostré la composicién
y tipos de enlace de las muestras.

Lo siguiente que se realiz6 fue desarrollar peliculas entre 10 y 50 um. Posteriormen-
te con ayuda de la teoria de radiometria fototérmica infrarroja se implementaron modelos
matematicos tridimensionales, los cuales fueron ajustados a experimentos propuestos de
donde se aplicaron criterios de minimizacion entre ambos para asi extraer multiples pa-
ramétros y obtener las propiedades térmicos de los materiales. Los paramétros obtenidos
fueron la difusividad y efusividad térmica.

Al analizar los paramétros térmicos obtenidos, para el caso de la variacion de pH se ob-
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servo que el comportamiento de la conductividad térmica tiende a aumentar y se propone
que existe una transicion de fase ya que para los casos pH = 9.2, pH =9.89y pH = 10 el
comportamiento que se presenta en los resultados tiene esa tendencia, ademds del anélisis
de los rayos X. Por otro lado, para el analisis del composito Cu-Al LDH + Au-NPs, también
se observa un comportamiento creciente para la conductividad, con respecto al aumento de
nanoparticulas, es por ello que se presenta un modelo de conductividad efectiva mediante
el cudl se pretende corroborar dichos comportamiento.

Sin embargo, para tener certeza del comportamiento en ambos casos se necesitan reali-
zar algunas cuantas pruebas mads para diferentes concentraciones de pH y Au-NPs, ademés
es preciso notar para el caso de Au-Nps que este comportamiento tendrd una limitacion ya
que se llegard al caso en que el compuesto de LDH ya no pueda absorber NPs mediante
el proceso antes mencionado y seria interesante, en trabajos futuros tener un analisis de tal
limite y encontrar una concentracion de Au-NPs ideal que optimice las propiedades térmi-
cas.

Cabe senalar que aun es posible mejorar las mediciones de las propiedades térmicas,
esto por un lado aumentando el grosor de las peliculas haciendo que sean del orden o ma-
yores que el grosor del acero o implementando un acero mas delgado. Asi mismo como ya
se observo los comportamientos en los resultados son muy similares y al realizar las simu-
laciones matematicas se observa que el comportamiento es mas notorio cuanto mas gruesa
es la muestra. Notando que el grosor de las muestras influye significativamente, de este
modo es posible tener un andlisis mds completo teniendo muestras con diferentes grosor.

Algo que ayudaria también a corroborar las mediciones seria implementar otro arreglo
experimental tratando de que se tenga el mismo nimero de curvas que de paramétros a
ajustar, y no como en este caso que se tiene una curva con dos paramétros a ajustar, es decir
se tiene un problema con multiples paramétros, y al realizar el anélisis es posible obtener
una combinacion de soluciones que no sea unica. Una solucion que se puede implementar
es un andlisis por transmicidn, esto es; modificar un poco el experimento y tomar las me-
diciones por el lado donde se ubica la muestra. Este andlisis daria dos ajustes y dos curvas.
Sin embargo aunque nos ayudaria a corroborar las propiedades ya medidas, es muy pro-
bable que se tenga que implementar un nuevo modelo matematico, ya que por medio de
FT-IR se cree que la muestra presenta un paramétro llamado emisividad, que es la radiaciii
térmica emitida. A pesar de ello, ahora se obtendrian 3 paramétros y dos curvas y de este
modo seria interesante implementar este y otros arreglos para asi obtener mas propiedades
de los material.
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