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RESUMEN

El presente trabajo aborda el aprovechamiento de residuos agroindustriales
para el desarrollo de tecnologias sostenibles orientadas a dispositivos de
almacenamiento de energia y ventanas inteligentes electrocromicas. Se
obtuvo acetato de celulosa a partir de colillas de cigarro para su aplicacion
como material dieléctrico en capacitores de placas paralelas, mientras que el
oxido de niquel (NiO) fue sintetizado mediante sintesis verde empleando
extracto de sargazo. Asimismo, se elaboraron compdsitos de poli(3-
hexiltiofeno) (P3HT)/NiO para su aplicacion en dispositivos electrocromicos.

Los materiales obtenidos fueron caracterizados mediante técnicas
fisicoquimicas, electroquimicas y Opticas. Los capacitores fabricados
mostraron valores de capacitancia estables a diferentes temperaturas y
comportamiento caracteristico de materiales capacitivos en pruebas de
impedancia. Por otra parte, los analisis de difraccién de rayos X confirmaron la
formacion de la fase cristalina del NiO, mientras que las pruebas
electroquimicas y 6pticas evidenciaron que la incorporacion de NiO modifica la
respuesta electrocromica y mejora la actividad electroquimica del P3HT. Los
dispositivos electrocromicos desarrollados presentaron cambios reversibles de
coloraciéon y adecuado contraste optico.

Los resultados demuestran la factibilidad de reutilizar residuos como fuente de
materiales funcionales para el desarrollo de dispositivos sostenibles con
potencial aplicacién en almacenamiento de energia y eficiencia energética a

traves de capacitores y ventanas inteligentes.



ABSTRACT

This work addresses the valorization of agroindustrial waste for the
development of sustainable technologies focused on energy storage devices
and electrochromic smart windows. Cellulose acetate was obtained from
cigarette butts and used as dielectric material for parallel-plate capacitors,
while nickel oxide (NiO) was synthesized through a green synthesis route using
sargassum extract. In addition, poly(3-hexylthiophene) (P3HT)/NiO composites
were prepared for electrochromic device applications.

The materials obtained were characterized using physicochemical,
electrochemical, and optical techniques. The fabricated capacitors exhibited
stable capacitance values at different temperatures and characteristic
capacitive behavior during impedance measurements. Furthermore, X-ray
diffraction analyses confirmed the formation of the NiO crystalline phase, while
electrochemical and optical studies demonstrated that the incorporation of NiO
modifies the electrochromic response and enhances the electrochemical
activity of P3HT. The developed electrochromic devices showed reversible
color changes and suitable optical contrast.

The results demonstrate the feasibility of reusing waste materials as a source
of functional materials for the development of sustainable devices with potential
applications in energy storage and energy efficiency through capacitors and

smart windows.
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Capitulo 1. Antecedentes

1.1Introduccion

La creciente generacion de residuos industriales, agricolas y electronicos ha
impulsado el desarrollo de estrategias de valorizacion orientadas a la
obtencion de materiales funcionales para aplicaciones energéticas vy
electronicas. En este sentido, el aprovechamiento de residuos como fuente de
materiales eléctricos y dieléctricos, y compuestos con propiedades deseadas
para dispositivos electrocrémicos representa una alternativa sostenible para el
desarrollo de capacitores de placas paralelas y ventanas inteligentes. Estas
tecnologias son de interés debido a su potencial en almacenamiento de
energia, eficiencia energética y reduccion del impacto ambiental asociado al
uso de materias primas convencionales. Estudios recientes han demostrado
que residuos como metales, biomasa y plasticos pueden emplearse en la
fabricacion de materiales con propiedades dieléctricas adecuadas para

aplicaciones electronicas y electrocromicas [1], [2].

Los capacitores de placas paralelas dependen directamente de las
propiedades del material dieléctrico colocado entre los electrodos, ya que éste
determina parametros fundamentales como la permitividad, la densidad de
energia y la estabilidad eléctrica. Diversas investigaciones han reportado el
uso de residuos lignoceluldsicos, cenizas y subproductos industriales para la
obtencion de materiales dieléctricos y carbonosos con aplicaciones en
dispositivos de almacenamiento energético y componentes electrénicos [3], [4],

[3].

Por otra parte, las ventanas inteligentes electrocromicas han emergido como
una tecnologia clave para edificaciones energéticamente eficientes, debido a
su capacidad para modular dinamicamente la transmision de luz y calor. Entre
los materiales mas estudiados destaca el 6xido de tungsteno (WO3), el cual

presenta alta eficiencia electrocromica, estabilidad y rapida respuesta optica
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[6]. Estas ventanas permiten reducir el consumo energético asociado a
sistemas de climatizacién e iluminac

ion, favoreciendo el desarrollo de edificios sostenibles. Investigaciones
recientes han reportado el desarrollo de dispositivos hibridos a base de
polimeros conductores y compuestos inorganicos obtenidos de residuos
agroindustriales con una excelente respuesta 6ptica [7].

Por lo tanto, el aprovechamiento de residuos para la obtencién y sintesis de
materiales eléctricos y dieléctricos, y compuestos polimero-inorganico para
aplicaciones electrocromicas constituye una linea de investigacion estratégica,
ya que integra economia circular, reduccion de costos y desarrollo de
dispositivos avanzados y sostenibles.

1.2 Antecedentes

Tradicionalmente, la manufactura de capacitores depende de la extraccion y
refinamiento de metales de alta pureza (como aluminio, cobre o plata) y la
sintesis de polimeros derivados del petrdleo o ceramicas avanzadas. En el
contexto de la sustentabilidad, la reutilizacion de metales provenientes de
residuos agroindustriales, en combinacion con dieléctricos derivados también
de residuos, representa una alternativa ecoldgica crucial para reducir el
impacto ambiental y los costos de produccion en la industria de la electronica.
Asimismo, en los ultimos afios la comunidad cientifica ha demostrado que
componentes biologicos como el sargazo pueden actuar eficazmente como
precursores para la sintesis verde de nanoestructuras de 6xidos metalicos,

disminuyendo el uso de reactivos quimicos toxicos y costosos.[8], [9]

Se ha reportado el desarrollo de ventanas inteligentes utilizando materiales
obtenidos de residuos agroindustriales. Vergara Juarez y colaboradores
desarrollaron un dispositivo electrocromico a base de poli(3-hexiltiofeno) P3HT
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y silice extraida de la cascarilla de arroz; la silice mejoré las propiedades del
P3HT, lo cual permitid tener una mayor cristalinidad y una disminucion de la
banda prohibida. Asi mismo, la presencia de la silice en el P3HT aumento el
contraste optico en el dispositivo electrocrémico simple
(vidrio/ITO/compuesto/electrolito polimeérico/ITO/) en un determinado rango de
longitud de onda [10].

Liliana  Cajero-Sotelo 'y  colaboradores  desarrollaron  dispositivos
electrocromicos “ventanas inteligentes” basados en compdsitos de (P3HT) y
diéxido de silicio (SiO,) obtenido a partir de bagazo de cafia de azucar, un
residuo agroindustrial. Las ventanas inteligentes tienen la capacidad de
modificar su transmitancia Optica mediante la aplicacion de un voltaje,
permitiendo controlar el paso de luz y radiacion solar para mejorar la eficiencia
energética.[11] En este trabajo se sintetizaron compdsitos P3HT/SiO, mediante
polimerizacidn oxidativa in situ, utilizando diferentes concentraciones de SiO,
(1, 3y 5 % en peso). Los materiales fueron caracterizados mediante FTIR, UV-
Vis, difraccion de rayos X, voltamperometria ciclica, SEM y AFM. Los
resultados mostraron que la incorporacion de SiO, mejoré el ordenamiento de
las cadenas poliméricas, aumento el almacenamiento de carga y disminuy¢ el
band gap del P3HT, favoreciendo sus propiedades electrocromicas. La adicion
de SiO2 al P3HT aumento el contraste optico de los DED duales hasta en un
126.9%.[11]

Asimismo, en la literatura se ha reportado que él 6xido de niquel es un 6xido
anédico con la capacidad de mostrar modulacién del color desde
completamente transparente hasta marron oscuro con un alto valor de
capacitancia teodrica, lo que lo hace capaz de usarse como un electrodo de
almacenamiento de energia electrocromico bifuncional para una variedad de

aplicaciones [12].

En otro estudio, Gomez y colaboradores (2024) demostraron que la

combinacion de poli(3-hexiltiofeno) (P3HT) con éxido de cobre (CuO), produce
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mejoras significativas en el desempefo de materiales destinados a dispositivos
electrocromicos. En su estudio, se observd que la incorporaciéon de CuO
incrementa la cristalinidad y el ordenamiento del P3HT, lo cual se traduce en
una mayor capacidad de carga y en un contraste Optico superior durante los
procesos de dopaje y desdopaje. Se destacé que tanto la concentracion de
CuO como el método de sintesis empleado influyen de manera directa en la
estabilidad electroquimica del material y en las tonalidades de color obtenidas
en los dispositivos electrocromicos. Estas mejoras estructurales y electropticas
posicionan a los compositos P3HT-CuO como alternativa altamente
prometedora para el desarrollo de dispositivos electrocromicos de alto
desempefio, asi como para futuras aplicaciones en tecnologias

optoelectronicas [13].

También, se ha demostrado que las nanoparticulas de O6xido de niquel
(NiONPs) presentan una alta actividad catalitica y fotocatalitica, especialmente
en procesos de degradacion de contaminantes organicos. En particular, la
sintesis “verde” de NiO a partir de extractos vegetales, como Sargassum
wightii, permite obtener nanoparticulas estables a temperatura ambiente, con
buena dispersion y propiedades fisicoquimicas controladas. Estas NiONPs han
mostrado ser catalizadores eficientes en la degradacion de colorantes
organicos toxicos, destacando su eficacia al emplearse en conjunto con
agentes reductores. Estas propiedades posicionan al NiO como un material
versatil y funcional para aplicaciones ambientales y potencialmente util en

sistemas electrocromicos y otros dispositivos optoelectrénicos [14].

Es importante mencionar, que no se ha reportado la utilizaciéon del 6xido de
niquel sintetizado a partir de sargazo para su aplicacion en ventanas
inteligentes. Debido a esto, el trabajo realizado presenta un alto contenido de
novedad.
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1.3 Planteamiento del problema

El incremento en la generacion de residuos industriales, agricolas vy
electronicos representa un problema ambiental debido a su acumulacion vy
limitada valorizacidn tecnoldgica. Aunque muchos de estos residuos contienen
compuestos con propiedades dieléctricas, semiconductoras y electroquimicas
potencialmente utiles, gran parte continua siendo destinada a rellenos
sanitarios o procesos de disposicion inadecuados que generan contaminacion

y desaprovechamiento de recursos.

Paralelamente, el desarrollo de dispositivos para almacenamiento de energia y
eficiencia energética, como los capacitores y las ventanas inteligentes,
depende en gran medida de materiales funcionales convencionales cuya
produccion implica altos costos energéticos y ambientales. En particular, los
capacitores requieren materiales dieléctricos con adecuada permitividad vy
estabilidad eléctrica, mientras que las ventanas inteligentes demandan
materiales electrocrémicos capaces de modular la transmision de luz y calor

de manera eficiente.

A pesar de los avances reportados en materiales sostenibles, aun existe una
limitada integracion de residuos valorizables en el disefio de capacitores y
ventanas inteligentes. Debido a esto, resulta necesario desarrollar estrategias
de aprovechamiento de residuos que permitan obtener materiales funcionales
de bajo costo y menor impacto ambiental, capaces de ser incorporados en
diferentes tecnologias energéticas.

1.4 Justificacion

Ante los desafios ambientales actuales, especialmente los derivados del
cambio climatico, resulta fundamental impulsar el desarrollo de tecnologias

que no comprometan los recursos naturales de las futuras generaciones.
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En este proyecto, en lugar de emplear materiales cuya fabricacion requiere
largos procesos industriales con alto consumo de energia y recursos naturales,
se optd por reutilizar residuos provenientes de distintas industrias. Estos
residuos, que normalmente no son aprovechados y pueden convertirse en
contaminantes ambientales, se transforman aqui en materia prima para el

desarrollo de tecnologias sostenibles.

Ademas, el aprovechamiento de estos subproductos permite generar un valor
agregado al producto principal, promoviendo un modelo de economia circular.
Este enfoque contribuye a prolongar la vida util de los materiales, reducir el

impacto ambiental y fomentar un uso mas eficiente de los recursos.

1.5 Hipétesis

El acetato de celulosa obtenido de residuos de cigarro y el 6xido de niquel
sintetizado a partir de sargazo, son materiales que pueden utilizarse para el
desarrollo de tecnologias sostenibles tales como capacitores y ventanas
inteligentes.

1.6 Objetivos

1.6.1 Objetivo general

Determinar la factibilidad de obtencion de acetato de celulosa y éxido de niquel
a partir de residuos agroindustriales para su aplicacion en dispositivos de

almacenamiento de energia y electrocrémicos.

1.6.2 Objetivos especificos

1. Determinar los parametros para la obtencion de acetato de celulosa y la
sintesis de 6xido de niquel.
2. Obtener el acetato de celulosa y sintetizar el 6xido de niquel.
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3. Elaborar compositos a base de P3HT y oxido de niquel para su aplicacion
en dispositivos electrocromicos.

4. Caracterizar fisicoquimicamente los materiales obtenidos.

5. Determinar la configuracion de los dispositivos de almacenamiento de
energia y electrocrémicos.

6. Ensamblar los dispositivos de almacenamiento de energia vy
electrocromicos para su caracterizacion electroquimica.

7. Evaluar el desempeio de los dispositivos utilizando técnicas
electroquimicas de corriente alterna (AC) y directa (DC), y opticas.
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Capitulo 2. Marco teérico

2.1 Capacitores y capacitancia

A lo largo de la historia se han realizado diferentes investigaciones sobre el
funcionamiento de los capacitores. Al respecto, Deshpande (2015) explica que
un capacitor se define como dos conductores (o conjuntos de conductores
interconectados) separados por un dieléctrico. Los conductores pueden ser
placas, laminas, formas sdlidas o incluso cables. El separador puede ser aire,
vacio, solidos, una capa de o6xido sobre metal (como en los capacitores
electroliticos), papel o pelicula delgada y plana, colocada o enrollada sobre los
conductores [15].

Se denomina capacitancia a la propiedad que presentan los conductores,
(materiales que permiten el movimiento libre de cargas eléctricas debido a la
presencia de electrones libres) para almacenar carga eléctrica cuando se
encuentran sometidos a una determinada diferencia de potencial [16]. La
capacitancia se mide en Faradios (F), microfaradios (uF), nanofaradios (nF) y
picofaradios (pF) y depende directamente de factores fisicos como el area de
las placas y la distancia entre ellas, asi como del material dieléctrico que
separa estas placas.

2.1.1 Funcionamiento de los capacitores y su clasificacién

Cuando se aplica un voltaje al capacitor, este tiene la capacidad de almacenar
energia eléctrica en sus dos placas, que posteriormente pueda ser liberada,
cuando sea requerida; los capacitores han evolucionado a lo largo de la
historia siendo utilizados en multiples aplicaciones como en el almacenamiento
de energia, aires acondicionados, arranques de motores eléctricos, memorias
en computadoras, pantallas tactiles, sensores, telecomunicaciones, regulacion

de voltaje, etc.
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Existen diversos tipos de capacitores, entre los tres mas importantes se

encuentran los de placas paralelas, los cilindricos y los variables.

Capacitores de placas paralelas

El capacitor de placas paralelas es uno de los mas importantes y utilizados en
la actualidad. Esta formado por dos placas conductoras colocadas una frente a
la otra y separadas por una pequefa distancia. Entre ellas puede haber un
material aislante llamado dieléctrico. Su capacidad para almacenar carga
eléctrica depende principalmente de tres factores: el area de las placas (a
mayor area, mayor capacidad), la distancia entre ellas (a menor distancia,
mayor capacidad) y el material que se encuentre entre las placas. Cuando se
aplica una diferencia de voltaje, se almacenan cargas opuestas en cada placa
ver Figura 1, lo que permite guardar energia eléctrica [16].
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Figura 1. Representacion de un capacitor de pelicula [3].

Capacitores cilindricos

Los capacitores cilindricos se emplean con frecuencia como elementos de

referencia o patrones (se hace alusién a que sirven como modelo confiable
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para comparar o verificar otros capacitores), ya que su capacidad puede
calcularse con gran precision a partir de sus dimensiones fisicas. Su disefio
consiste, generalmente, en dos conductores con forma de cilindro: uno
ubicado en el interior y otro que lo rodea, separados por un material aislante
ver Figura 2.

Debido a su forma geométrica regular, esta caracteristica permite obtener
resultados confiables y reproducibles, lo que los convierte en dispositivos

adecuados para mediciones y comparaciones en estudios eléctricos [16].
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Figura 2. Capacitor cilindrico finito [4].

Capacitores variables

Los capacitores variables son dispositivos cuya capacidad puede ajustarse
dentro de ciertos limites. Generalmente, son de pequefia capacidad y con
frecuencia utilizan aire como material aislante entre sus placas. Estan
constituidos por dos conjuntos de placas metalicas paralelas: uno permanece
fijo, mientras que el otro es movil. Este segundo conjunto puede girar mediante
un pequeio eje, de modo que las placas moviles se intercalan entre las placas
fijas ver Figura 3 . Al variar el grado de superposicion entre ambas, cambia el
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area efectiva del capacitor y, en consecuencia, su capacidad para almacenar

carga eléctrica [16].

Placas
moviles

TERMINAL DE
LAS PLACAS
MOVILES {COMUN
A LAS DOS SEC-
CIONES)

Regulador Placas fijas

TERMINAL DE LAS PLACAS FIJAS
[UNAPARA CADA SECCION)

Figura 3. Capacitor variable [5].

2.1.2 Principales materiales para la fabricacién de capacitores

Actualmente se producen capacitores de distintas categorias y diversos
materiales para la fabricacion del dieléctrico. Por ejemplo, la mica es un
mineral con alta fuerza dieléctrica, las capacitancias con este material van
desde 1 pF hasta 0.1 mF. Otro material es la ceramica, la cual ha sido utilizada
para la fabricacion de capacitores de baja constante dieléctrica aplicados en
altas frecuencias y capacitores de alta constante dieléctrica los cuales son muy
utilizados para circuitos de baja frecuencia. El papel celulésico es uno de los
materiales mas utilizados por su bajo costo, y los capacitores son utilizados en
donde se requiera resistir alto voltaje. También, son muy utilizados los
plasticos como el teflon y polietileno; las capacidades van desde 500 pF a 1
mF. Estos capacitores tienen costos de fabricacion mas elevados a diferencia
de los de papel. Por ultimo, el aluminio y tantalio son utilizados para fabricar
capacitores electroliticos y sus capacidades van desde 1 hasta 500000 mF
[17].
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2.2 Materiales compuestos para la fabricacion de dispositivos
electrocrémicos.

Los materiales compuestos se constituyen, al menos, por una matriz y un
refuerzo de distinta naturaleza, cada uno conservando sus propias
propiedades fisicas, quimicas y mecanicas. Sin embargo, cuando se combinan
correctamente, se obtiene un material que integra y aprovecha las
caracteristicas individuales de ambos componentes [18].

2.2.1 Estructura de los materiales compuestos

A partir de la combinacion de cargas inorganicas con un polimero, pueden
obtenerse tres tipos principales de estructuras compuestas:

a) Microcompuesto: se forma cuando el polimero no logra introducirse entre
las particulas, dando lugar a un material con fases claramente separadas
[19].

b) Nanocompuesto intercalado: ocurre cuando las cadenas del polimero se
insertan entre las particulas, generando una estructura organizada en la

que se alternan capas de polimero y de material inorganico [19].

c) Nanocompuesto exfoliado: se caracteriza por presentar las particulas
distribuidas de manera uniforme dentro de la matriz polimérica. Este tipo de
estructura es comun en nanocompuestos elaborados con materiales como

grafeno y arcillas [19].

2.2.2 Sintesis de materiales compuestos

De los procesos mas empleados para la fabricacion de compdsitos o

materiales compuestos se encuentran los meétodos ex situ e in situ [13].
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METODO EX SITU

En este procedimiento, la polimerizacion de los mondémeros y la sintesis de las
particulas metalicas se llevan a cabo de manera independiente.
Posteriormente, ambos componentes se combinan mediante un proceso de
mezclado mecanico hasta obtener una dispersion uniforme que da origen al
compuesto. En este método, las interacciones que pueden establecerse entre
el polimero y las particulas son fuerzas de Van der Waals, interacciones de
tipo Lewis y enlaces acido-base [19].

METODO IN SITU

En este procedimiento, las particulas se dispersan previamente en el
monomero o en una solucion que lo contenga, de modo que la formacién del
polimero ocurre en presencia de dichas particulas. La reaccidn de
polimerizacién puede iniciarse mediante un cambio de temperatura (ya sea
aumento o disminucién) o mediante la adicién de un agente de curado (que es
una sustancia quimica encargada de activar o acelerar la reaccion,
favoreciendo la unidon de las moléculas para formar la estructura sélida del
polimero). EI monémero puede introducirse entre las particulas y, al comenzar
la reaccion, modificar su polaridad, el propio monémero puede actuar como
medio de dispersion, ayudando a mantener las particulas separadas y

facilitando una mejor interaccion entre estas y la matriz polimérica [13], [19].

2.3 Oxido de niquel

El 6xido de niquel (NiO) ha sido muy utilizado como refuerzo para la
fabricacion de  materiales compuestos aplicados en diferentes
tecnologias debido a sus propiedades fisicoquimicas. EI NiO es un
semiconductor tipo p donde el transporte de cargas ocurre principalmente
mediante huecos, normalmente no presenta una estequiometria perfecta,

debido a la coexistencia de iones Ni** y una pequefia fraccion de iones Ni** en
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su red cristalina, caracterizandose por tener una brecha amplia de energia (2.5
eV), elevada estabilidad térmica y quimica [8].

Es importante mencionar que el NiO puede obtenerse mediante sintesis verde
y que este compuesto obtenido por este método no ha sido reportado para la
elaboracion de materiales compuestos aplicados a  dispositivos

electrocromicos.

2.3.1. Sintesis verde de NiO

La sintesis verde ha cobrado relevancia como alternativas sostenibles a los
procesos convencionales, ya que emplean extractos bioldgicos ricos en
compuestos como flavonoides, polifenoles y proteinas que actuan como
agentes reductores (convirtiendo los iones de niquel en atomos de niquel
neutros) y estabilizantes (evitando la aglomeracion de las particulas),
permitiendo la formacion de particulas sin el uso de sustancias toxicas. Este
enfoque no solo reduce el impacto ambiental, sino que también simplifica el

proceso y disminuye los costos de produccion [7].

La sintesis verde de particulas de NiO consiste en mezclar una solucidn
acuosa de sales metalicas (acetato de niquel) con un extracto vegetal acuoso,
los cuales actuan como agentes reductores y estabilizantes ver Figura 4.
Después, la mezcla se agita constantemente durante varias horas a

temperatura ambiente [20].
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PROCESO DE SINTESIS

1. MEZCLA
b - ‘, f 1 REACCION Y
W FORMACION DE Ni
— g 4
SOLUCION ACUOSA = EXTRACTO ACUOSO b 0
DE ACETATO DE NIQUEL DE SARGAZO - g--\-tl
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(Ni#*) & o
~~ =) | °.9:
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(p. e]., 2-4 h) AMBIENTE | A3 M @9 J
(aprox. 20-25°C)
REACCION Y

FORMACION DE NiO

2. AGITACION CONSTANTE

Figura 4. Representacion del proceso de la sintesis
verde. Imagen generada mediante inteligencia artificial.

2.4 Polimeros conductores

De acuerdo con la Union Internacional de Quimica Pura y Aplicada (IUPAC) los
polimeros son sustancias compuestas de macromoléculas, moléculas muy
grandes con pesos moleculares que van desde unos pocos miles hasta
millones de gramo/mol [21]. Estas macromoléculas han sido muy utilizadas
como matriz para envolver y mantener unidos una infinidad de refuerzos,

siendo clave para la cohesion y forma del material final.

Los polimeros pueden adoptar distintas formas estructurales, tales como
lineales, ramificadas o entrecruzadas. Los polimeros lineales estan
compuestos por largas secuencias de monomeros conectados entre si, lo que
les da cierta rigidez. En cambio, los polimeros ramificados presentan cadenas
laterales unidas a la cadena principal, lo cual suele deberse a la presencia de

impurezas o a multiples grupos funcionales activos en los mondémeros. Por
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ultimo, un polimero entrecruzado se caracteriza por tener dos o0 mas cadenas
enlazadas mediante segmentos secundarios, generando una estructura en
forma de red [22].

Los polimeros conductores son materiales formados por polimeros insaturados
que contienen cadenas conjugadas, en las cuales los electrones tipo 1T estan
deslocalizados. Este tipo de estructura les permite exhibir propiedades

semiconductoras, con una banda de energia cercana a los 1,5 eV.[22]

La capacidad de conduccidon eléctrica de un polimero conductor puede
aumentarse principalmente de dos maneras. La primera consiste en someterlo
a un proceso de oxidacion, ya sea quimica o electroquimica, con el propdsito
de doparlo utilizando agentes que donen (tipo n) o acepten (tipo p) electrones.
La segunda forma implica modificar su estructura afiadiendo heteroatomos o

grupos funcionales a la cadena principal del polimero [22].

2.4.1 Teoria de bandas en polimero conductores.

Las bandas de energia, también conocidas como bandas permitidas, se
encuentran separadas entre si por regiones llamadas bandas prohibidas o
brechas de energia. La amplitud de estas brechas depende del tipo de atomo y
del tipo de enlace presente en el solido. La teoria de bandas permite explicar
la conductividad eléctrica en metales, semiconductores y aislantes, basandose
en la distancia que existe entre estas bandas.[23]

El gap de energia es el espacio que separa la banda de mayor energia
ocupada por electrones, llamada banda de valencia (BV), de la banda de
menor energia desocupada, conocida como banda de conduccion (BC). La
conductividad de un material esta determinada por la facilidad con la que los
electrones pueden pasar de la BV a la BC.[23]

28



En los materiales conductores, la ultima capa de electrones esta parcialmente
llena, lo que facilita que los electrones salten a la banda de conduccion. En
cambio, en semiconductores y aislantes, la banda de valencia esta
completamente llena, dificultando este salto; esta dificultad es especialmente
alta en los aislantes, que presentan un gap de energia mayor [23].

2.4.2 Politiofenos

Los politiofenos (PTs) constituyen una familia de polimeros conductores
obtenidos a partir de la polimerizacion del tiofeno, un compuesto heterociclico
que contiene azufre. Estos materiales pueden adquirir caracter conductor
cuando se someten a procesos de dopaje, es decir, cuando se les incorporan o
se les extraen electrones del sistema de orbitales 11 conjugados presentes en
su estructura [23].

Una de sus caracteristicas mas relevantes es la capacidad de conducir
electricidad, propiedad que se debe a la deslocalizacidén de los electrones a lo
largo de la cadena polimérica. Sin embargo, su interés no se limita unicamente
a la conductividad. Esta misma deslocalizacion electronica también influye en
sus propiedades O6pticas, particularmente en el color, el cual puede variar en
funcion de factores externos como el tipo de disolvente, la temperatura, el

potencial eléctrico aplicado o la interaccion con otras moléculas.[23]

Estos cambios en el entorno provocan modificaciones tanto en Ia
conductividad como en la coloracion del material, ya que ambos fenbmenos
estan asociados a variaciones en la conformacién de la cadena polimérica,
como la torsidbn o alteracion de su estructura conjugada. Debido a esta
sensibilidad frente a estimulos externos, los PTs presentan un comportamiento

versatil que los hace adecuados para aplicaciones en sensores quimicos y
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dispositivos electrénicos y opticos, donde se requieren respuestas ajustables y
controlables [23].

La sintesis de poli(3-alquiltiofenos) (P3AT) Uno de los procedimientos mas
importantes fue la sintesis mediante el acoplamiento de Kumada, una reaccion
de acoplamiento cruzado que emplea reactivos de Grignard y catalizadores
metalicos, generalmente de niquel o paladio, para formar enlaces carbono-
carbono. Este método permiti6 obtener polimeros conjugados con mejores
propiedades estructurales y eléctricas [24]. Posteriormente, se desarrollaron
métodos de polimerizacion oxidativa utilizando cloruro férrico (FeClz) como
agente oxidante. En este procedimiento, el mondmero 3-alquiltiofeno se
disuelve en solventes como cloroformo y posteriormente se oxida
quimicamente para formar el polimero. Esta metodologia destacd por su
simplicidad y por producir materiales con altos pesos moleculares y buena
estabilidad [13].

Poli (3-hexiltiofeno)

El Poli(3-hexiltiofeno) (P3HT) surgié como respuesta a las limitaciones
presentadas por los primeros PTs, los cuales eran insolubles y dificiles de
procesar. Debido a ello, diversos grupos de investigacion enfocaron sus
esfuerzos en desarrollar materiales que conservaran las propiedades
eléctricas de los PTs, pero que ademas fueran solubles en solventes organicos

y faciles de manipular para aplicaciones tecnoldgicas. [13]
El P3HT es un polimero conjugado que actua como material donador de

electrones de tipo p. En disolucion presenta una banda de absorcidon
caracteristica alrededor de los 466 nm y un ancho de banda prohibida cercano

30



a 1.9 eV. Gracias a la incorporacion de cadenas laterales alquilo en su
estructura, muestra buena solubilidad en diversos disolventes organicos, lo
que facilita su procesamiento y deposicion en forma de peliculas delgadas.
[13]

Este polimero ha sido ampliamente empleado debido a su desempefio
semiconductor, que en muchos casos supera al de otros polimeros
conductores como el poli(3-metiltiofeno), la polianilina (PANI) y el polipirrol. Por
ello, el P3HT se ha consolidado como uno de los PTs mas investigados en el
ambito de la electronica organica [13].

2.5. Electrocromismo

El electrocromismo se describe como la capacidad de ciertos materiales para
experimentar un cambio apreciable en sus propiedades Opticas (como la
transmitancia, la absorcién o la reflectancia) cuando se les aplica un estimulo
eléctrico externo. Esta transformacién es visible y se mantiene mientras se
conserve la sefal eléctrica, pero al mismo tiempo es reversible, ya que el

material puede retornar a su estado inicial al invertir la polaridad aplicada [13].

Este fendbmeno esta relacionado con reacciones de oxidacion y reduccidon
(procesos redox) que ocurren en el material al intercambiar electrones y iones
con el medio. Como resultado, se produce una variacidon en su estructura
electronica, 1o que se traduce en un cambio de color, generalmente entre un

estado transparente o incoloro y otro coloreado.[13]

Gracias a esta propiedad reversible y controlable, los materiales
electrocromicos se emplean en dispositivos que requieren regulacion de luz y
energia, como ventanas inteligentes, espejos antideslumbrantes y pantallas de
visualizacion, donde es posible alternar entre distintos niveles de coloracion

mediante la aplicacién de un voltaje especifico [25].
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2.6. Dispositivo electrocromico (ventanas inteligentes)

Las ventanas inteligentes electrocromicas estan formadas por una capa
delgada de material electrocromico que cambia de color cuando se le aplica un
voltaje, permitiendo el paso de iones a través de su estructura. Al invertir la
polaridad, el material recupera su estado transparente. Debido a este
comportamiento reversible, estas ventanas pueden controlar la cantidad de luz
que atraviesa el vidrio y, en consecuencia, contribuir a regular la temperatura
en el interior de un edificio, favoreciendo el ahorro energético y el confort
térmico [14].

El mecanismo responsable de este efecto se basa en la insercion y extraccion
simultanea de iones y electrones en la pelicula electrocrémica al aplicar una
diferencia de potencial. No obstante, para que el sistema funcione
correctamente, es necesario que todos los componentes del dispositivo, como
el electrodo conductor transparente, el electrolito y las capas activas, sean
compatibles entre si, garantizando asi un desempefio eficiente y una

adecuada vida util del sistema [26].

2.6.1. Polielectrolito

Los polielectrolitos son materiales poliméricos que incorporan grupos idnicos
en su estructura, lo que les permite disolverse y facilitar el transporte de iones.
En el ambito de los dispositivos electroquimicos, estos materiales cumplen una
funcién esencial, ya que actuan como medio conductor para el movimiento

ionico y contribuyen al almacenamiento de carga [6].

Existen distintos tipos de electrolitos poliméricos transparentes, entre los que
destacan aquellos basados en oOxido de polietileno (PEO) combinados con
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ciertas sales, asi como polimeros que contienen grupos acidos capaces de
generar sus propios iones. En estos sistemas, algunas sales inorganicas
permiten el paso de iones, pero restringen la conduccion de electrones,

favoreciendo asi un comportamiento predominantemente ionico [13].

2.6.2. Sustrato ITO

El 6xido de indio (In,O3) y estafio (SnO;) (ITO) es un material conductor
transparente formado principalmente por In,O3; con SnO,. Esta combinacion le
confiere propiedades optoelectronicas sobresalientes, ya que permite el paso
de la luz visible mientras mantiene una adecuada conductividad eléctrica [6,
15].

Una de las caracteristicas mas destacadas de los sustratos o vidrios
recubiertos con ITO es su alta transmitancia éptica, que generalmente supera
el 80% en la region visible del espectro, lo que los hace practicamente
transparentes al ojo humano. Al mismo tiempo, presentan baja resistividad
eléctrica, lo que les permite actuar como electrodos conductores sin afectar
significativamente la transparencia del dispositivo. Esta dualidad
(transparencia y conductividad) es la razén principal de su amplio uso en
aplicaciones tecnolodgicas [6, 15].

Ademas, los vidrios ITO poseen buena estabilidad quimica, adecuada
adherencia a diferentes recubrimientos y compatibilidad con diversos procesos
de deposicion de peliculas delgadas. También presentan una superficie
relativamente uniforme, lo que favorece la formacién de capas activas en

dispositivos electronicos y electroquimicos [13], [27].

2.6.2. Pelicula electrocromica
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Las peliculas electrocrdmicas han despertado un gran interés debido a su
capacidad para modificar de manera reversible la transmision de luz y energia
solar mediante procesos de carga y descarga eléctrica. Gracias a esta
propiedad, estos materiales pueden emplearse en dispositivos como ventanas
inteligentes, las cuales permiten regular la entrada de luz y calor al interior de
edificios, contribuyendo tanto al confort térmico como a la eficiencia

energética.[28]

2.7. Parametros electrocromicos

Es importante considerar la variacidn cromatica como un aspecto relevante.
Dentro de estos parametros se incluyen la intensidad del color, el nivel de
cambio y el tiempo en el que dichas transformaciones tienen lugar. El analisis
de estos factores permite comprender con mayor claridad el comportamiento
de los materiales electrocromicos desarrollados, asi como compararlos con los
reportados en otras investigaciones, facilitando la evaluacion de su
desempefio en funcion de los materiales utilizados y su potencial aplicacion

comercial [29].

El contraste optico es un parametro fundamental que cuantifica la variacién de
color asociada a las transiciones redox del material electrocromico. En
dispositivos electrocromicos, se busca alcanzar valores elevados de contraste
optico, ya que estos indican una modulacion significativa de la respuesta
visual, es decir, una diferencia claramente perceptible entre los estados
coloreado y decolorado. Este parametro se define comunmente como la
diferencia porcentual en la transmitancia (A%T) entre el estado oxidado (Tox) y
el estado reducido (Treq) del material [13].

Ademas, el A%T depende de diversos factores, tales como el espesor de la

pelicula activa, la morfologia del material, la eficiencia en la insercion vy
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extraccion de iones, asi como la longitud de onda a la cual se realiza la
medicidon. Un alto contraste optico no solo mejora la visibilidad del cambio de
color, sino que también es un indicador indirecto de la eficiencia del material
para aplicaciones como ventanas inteligentes, pantallas y dispositivos de
control de luz. Por ello, su evaluacién, junto con otros parametros como el
tiempo de respuesta y la estabilidad ciclica, resulta esencial para determinar la

viabilidad tecnologica del sistema electrocromico [29].

2.8 Eficiencia de coloracion

La eficiencia de coloracion (CE), también denominada eficiencia
electrocromica, es una medida de la efectividad con la que un material
electrocromico convierte la carga eléctrica inyectada en un cambio de
propiedades Opticas. Este parametro se define como la razén entre el cambio
de densidad 6ptica (AOD) y la carga transferida (Q), expresandose en cm? C™.
Cuanto mayor es la eficiencia de coloracién, mayor es el cambio Optico
alcanzado por unidad de carga consumida, lo que indica una respuesta
electrocromica mas eficiente y un menor requerimiento energético para la

operacion del dispositivo.[13]

Capitulo 3. Desarrollo experimental

A continuacion, se presentan las metodologias utilizadas para el desarrollo y
caracterizacion de capacitores y ventanas inteligentes. Primeramente, se
presenta todo lo relacionado con los capacitores, es decir, la obtencion de los
dieléctricos y la fabricacion y caracterizacion de dichos dispositivos.
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Posteriormente, se presentan la sintesis verde y caracterizacion del NiO, y la

elaboracion y caracterizacion de los compdsitos y las ventanas inteligentes.

3.1. Obtencion de acetato de celulosa

Se recolectaron aproximadamente 100 colillas de cigarro, de las cuales se
separaron manualmente los componentes: filtros y envoltura de papel, ver

Figura 5.

Figura 5. A) y B) Recoleccion de cigarros y C) Separacion de papel y filtro.

Los filtros se lavaron con agua del grifo para eliminar las impurezas
superficiales. Posteriormente, los filtros (acetato de celulosa) se colocaron
sobre papel absorbente durante 1 h para eliminar el exceso de agua ver Figura
6, se secaron en un horno a 70 °C durante 12 h para eliminar la humedad

residual.
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Figura 6. A) Lavado de filtros, B) y C) Secado de filtros.

Para la purificacion, los filtros fueron sometidos a un proceso de extraccion
Soxhlet, ver Figura 7, los cuales se vertieron en un matraz bola, 100 mL de
tolueno y 100 mL de etanol, el sistema se mantuvo en reflujo durante 5 h para

eliminar la nicotina y otros componentes organicos.

Figura 7. Proceso de extraccion Soxhlet.
Posteriormente, los filtros fueron secados en el horno a 70 °C durante 12 h

para evaporar el disolvente residual, ver Figura 8.
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Figura 8. Secado de colillas en horno.

Se pesod 1 g de colillas de cigarro y posteriormente se disolvié en 10 mL de
acetona, manteniendo la mezcla en agitacion a temperatura ambiente,
posteriormente la solucion obtenida se precipitdé en agua destilada, hasta la
obtencion de las fibras de acetato de celulosa. Finalmente, el precipitado se
filtrd utilizando papel filtro y el material sélido correspondiente al acetato de

celulosa se sec6 a 70 °C durante 12 h, ver Figura 9.

do y
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Posteriormente se disolvieron 1 g del acetato de celulosa obtenido en 10 mL
de acetona, y se disolvieron 500 mg del acetato en 10 mL de acetona. Cada
solucion fue agitada durante 30 min a temperatura ambiente y se reposo
durante 12 h, ver Figura 10.

Figura 10. Preparacion de soluciones.

3.2. Elaboracion de electrodos de aluminio/peliculas de acetato de

celulosa

Para la elaboracién de los electrodos, se empled aluminio reciclado obtenido
de latas de aceite, ver Figura 11, como materia prima para la fabricacion de los
electrodos (placas conductoras). Se cortaron de 2.5 cm de largo y 1 cm de
ancho y se procedié al lijado de una de sus caras utilizando papel de lija de
diferentes granulometrias (180, 240, 300, 600, 1000) girando 90° entre cada
cambio de grano. Después, los electrodos se lavaron con agua de grifo y jabdn
para remover los residuos desprendidos del lijado. Posteriormente, se

colocaron en un vaso de precipitado con acetona y se limpiaron en un bafio
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ultrasénico durante 15 min ver Figura 11, este proceso se repitid 3 veces.

Finalmente, los electrodos fueron secados con aire caliente.

Figura 11. A) lata de aceite, B) aluminio cortado C) electrodos lijados D)
electrodos en acetona y E) bafo ultrasénico.

Para el ataque quimico de los electrodos de aluminio, se utilizé una solucion
compuesta por 10 mL de acido fluorhidrico y 10 mL de etanol. Para esto, se
sumergieron en una celda durante 10 s, ver Figura 12, aplicando una corriente
de 20 mA a través de los electrodos del sistema.
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Figura 12. Celda utilizada para el ataque quimico de los electrodos de
aluminio.

Las peliculas de acetato de celulosa se obtuvieron sobre electrodos de
aluminio sin tratar y tratados quimicamente. Para esto, se procedio al depdsito
por goteo de soluciones de acetato de celulosa (preparada en 3.1) sobre los
electrodos de aluminio. Se utilizaron dos concentraciones: 1g y 500 mg de
acetato de celulosa disueltos en 10 mL de acetona, y un volumen de 100 pL. El
secado de las peliculas se realizé en una atmdsfera saturada de acetona.

3.3. Obtencion de dieléctricos de poliéster

Se seleccionaron diferentes residuos de telas que tuvieran una composicion
del 100% de poliéster (una camiseta deportiva color azul, un mantel de mesa
color beige y una manta color café). Se cortaron 5 hojas de 1 x 1 cm de cada
residuo. Las hojas de poliéster (dieléctricos) se colocaron en vasos de
precipitado con acetona y se limpiaron utilizando un bafo ultrasénico durante
15 min; este proceso se repiti®6 dos veces con el objetivo de remover
colorantes y otras impurezas en los tejidos. Finalmente, se secaron con aire

caliente.
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3.4. Obtencion de dieléctricos de mica

Los dieléctricos de mica se obtuvieron de placas extraidas de hornos de
microondas descompuestos (basura). Con un cuter, se despegaron las capas
de la mica (la presentacidn en los hornos es multicapas) y se cortaron hojas de
1 x 1 cm. Las hojas, se colocaron en un vaso precipitado con acetona y se
limpiaron utilizando un bafio ultrasénico durante 15 min. Esto se realiz6 con el
fin de eliminar grasas y otros residuos. Finalmente, las hojas se secaron

utilizando aire caliente.

3.5. Fabricacion y caracterizacion de los capacitores

El ensamble de los capacitores se llevo a cabo como sigue: se utilizaron dos
placas de acrilico previamente perforadas en sus extremos para contener al
capacitor. Sobre una de las placas acrilicas se colocé un electrodo de aluminio
sin tratar y tratado quimicamente recubierto con la pelicula de acetato de
celulosa y sobre estos se coloc6 un segundo electrodo de aluminio (mismas
condiciones que el anterior). Posteriormente, se coloco la segunda placa de
acrilico sobre el electrodo de aluminio, formando una estructura tipo sandwich.
Finalmente, el conjunto se fijo mediante un par de tornillos en cada extremo de
las placas de acrilico, asegurando una adecuada compresion y alineacion de

los componentes, como se muestra en la Figura 13.
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@ Capa mctilica

® Separador dielectrico

Figura 13. Arreglo del capacitor.

La caracterizacion de los capacitores de energia se realizd utilizando un
capacimetro digital, con el objetivo de determinar el valor de la capacitancia.
Se realizaron mediciones a temperatura ambiente y a 60, 80 y 100 °C

(utilizando una mufla), con el fin de evaluar su desempefio, ver Figura 14.

Figura 14. Medicién de la capacitancia a diferentes temperaturas.
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Ademas, se realizaron pruebas de impedancia utilizando una amplitud de 60
mV rms y un rango de frecuencia de 0.1 Hz a 30 kHz. Para ello, se utiliz un
potenciostato/galvanostato GILL AC de la marca ACM Instruments.

3.6. Sintesis verde y caracterizacion del NiO

Tabla 1. Reactivos utilizados para la sintesis verde y caracterizacion del NiO

Reactivo Férmula Pesos Pureza Proveedor Funcién
quimica molecular
(g/mol)

Acetato de Ni(CH3 248.86 98% SIGMA-ALDRICH  Precursor de niquel

niquel (11) C00): para la sintesis de
tetrahidratado  -4H,0 NiO
Hidréxido de NaOH 40 98.9% Fermont Ajuste del pH de las

sodio soluciones

Acido acético CHsCOOH 60.05 99% SIGMA-ALDRICH Neutralizacidon del

exceso de NaOH

Agua H,O 18.015 - Libre de iones Medio para

desionizada extraccién del
sargazo y disolvente

para la preparacion

de las soluciones

3.6.1. Sintesis verde del NiO

La sintesis verde del NiO se realiz6 como sigue: se utilizé sargazo recolectado
de las playas del Caribe Mexicano como precursor, el cual se limpi6 utilizando

un colador para eliminar arena y otros sélidos. Posteriormente, el sargazo se
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lavd con agua de grifo para remover impurezas superficiales, y posteriormente,
con agua desionizada para garantizar una mayor limpieza superficial del

material, ver Figura 15.

Figura 15. Limpieza del sargazo.

El sargazo limpio se extendié en una charola cubierta con papel absorbente y
se dejo reposar a temperatura ambiente hasta eliminar la mayor cantidad de
agua. Posteriormente, se seco en un horno a 60 °C durante 48 h, asegurando
la completa eliminacion de humedad, ver Figura 16.




Figura 16. Secado del sargazo.

Después, el sargazo secd y se molio empleando un mortero, hasta obtener un
polvo fino homogéneo, ver Figura 17, adecuado para la sintesis del NiO.

Figura 17. Molienda del sargazo.

Posteriormente, se pesaron 5 g de sargazo molido y se diluyeron en 50 mL de
agua desionizada. La mezcla se agitd durante 60 min a temperatura ambiente,

para luego filtrar el so6lido y obtener el extracto de sargazo, ver Figura 18.
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Figura 18. Proceso de obtencion del extracto de sargazo.

Al mismo tiempo, se prepard una solucion de acetato de niquel 0.5 M
disolviendo 12.69 g de acetato de niquel en 100 mL de agua desionizada, la

cual fue nombrada como 1, que representa la muestra 1.

En la solucién acuosa de acetato de niquel, el ion principal que se forma es el
cation niquel (Il) (Ni?*), el cual se encuentra hidratado en el agua, formando el
complejo [Ni (H20)s]?*) (responsable del caracteristico color verde esmeralda
de la solucién). [30]

A esta solucidn, de la muestra 1, se le afladieron 5 mL del extracto de sargazo
previamente obtenido, y se le agregaron perlas de hidroxido de sodio, hasta
alcanzar un pH de 12. Debido al exceso de acetato de niquel, no fue posible
llegar a dicho pH, el pH que se alcanzo fue de 10. Posteriormente, la mezcla
se agitd durante 2 h a temperatura ambiente, ver Figura 19.
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Figura 19. Preparacion de la solucion de acetato de
niquel.

Se preparo una segunda solucion de acetato de niquel 0.5 M, disolviendo 3.17
g de acetato de niquel en agua desionizada hasta un aforo de 25 mL. Se
tomaron 8.7 mL de esta solucién y se disolvieron en 100 mL de agua

desionizada, la cual se le nombr6é como 2, que representa la muestra 2.

Se prepard una tercera solucion de acetato de niquel con la misma
concentracion 0.5 M de acetato de niquel, disolviendo 3.17 g de acetato de
niquel en agua desionizada hasta un aforo de 25 mL, los cuales se tomaron
8.7 mL de esta solucién y se disolvieron en 100 mL de agua desionizada , y se
nombré como 3, que representa a la muestra 3, la diferencia entre la muestra 2
y la muestra 3 , fue la incorporacion del hidroxido de sodio, a la muestra 2 se le
agregaron las perlas completas de hidréxido de sodio, hasta alcanzar un pH de
12, debido a la incorporacién del NaOH no controlado se nos pasé hasta un
pH de 14, tuvimos que agregar acido acético para neutralizar a un pH de 12,y
para la muestra 3 fue mas controlado, se le agrego el hidroxido de sodio por
goteo, se preparo una solucion de hidréxido de sodio (2 M) 2 gr de NaOH en
25 ml de agua desionizada, fueron 30 gotas aproximadamente las que se
vertieron a la solucion, y se logro obtener un pH de 12. Posteriormente, a
ambas muestras se les agregaron los 5 mL del extracto de sargazo y se agito
durante 2 h a temperatura ambiente.

Una vez ajustado el pH, las soluciones, se transfirieron a tubos de centrifuga y

se dejaron reposar durante 12 h. Pasado ese tiempo, las soluciones se

centrifugaron utilizando 6000 rpm durante 30 min, ver Figura 20.
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Posteriormente, se decanté cuidadosamente la fase acuosa, asegurandose de

no perder las particulas sdlidas.

La diferencia de las muestras 2 y 3 con respecto a la muestra 1 fue que esta
ultima tuvo una mayor concentracion de acetato de niquel (exceso de acetato

de niquel).

Figura 20. Nivelacion de pH y centrifugado de
soluciones de acetato de niquel.

Después, lo que se obtuvo se verti6 en un vaso de precipitado, se agito y
calentd hasta alcanzar el punto de ebullicion; se obtuvo una pasta de color
verde oscuro. La pasta se colocd en un crisol y se calentd en una mufla a
400 °C durante 2 h, ver Figura 21.
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Figura 21. Obtencion y tratamiento térmico de la pasta

Después del tratamiento térmico, la muestra obtenida se dej6é enfriar v,
finalmente, se moli6é utilizando un mortero hasta obtener un polvo fino, ver

Figura 22.

Figura 22. Molienda de la muestra.

Durante el proceso de sintesis, el extracto del sargazo funciona como un
agente reductor de la sal de niquel (acetato de niquel), debido a que contiene
fitoquimicos tales como los fenoles, flavonoides, alcaloides y terpenoides, los
cuales donan electrones a los iones de niquel (Ni?*), reduciéndolos a su forma

elemental neutra (Ni°).

La reaccion global de la sintesis puede representarse como [31]
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. alcinaciéon .
Ni(CH3CO0)2-4H,0+202 |, =~ NiO+4CO2+7H.0

El extracto de sargazo no aparece como reactivo estequiométrico porque
actua principalmente como agente complejante, estabilizante y combustible

organico durante la calcinacion.

3.6.2. Caracterizacion del NiO

La caracterizacion del NiO se llevd a cabo mediante diversas técnicas de

laboratorio con el fin de evaluar sus propiedades fisicas y quimicas.

Para esto, se realiz6 un analisis utilizando la difraccion de rayos X (DRX), la
cual es una técnica fundamental para la identificacion de fases cristalinas
presentes en el material. Los patrones de difraccion obtenidos fueron
comparados con un difractograma de referencia previamente reportado en la
literatura para el NiO. Esto permitié confirmar la formacion de la fase cristalina
correspondiente. Esta comparacion es esencial para validar la pureza y la

correcta sintesis del material.

A partir de los resultados de la DRX, se determind el grado de cristalinidad del
material, el cual proporciond informacion sobre la proporcion de estructura
ordenada presente en la muestra. Asimismo, se estimé el tamafo de cristal
mediante el uso de la ecuacion de Scherrer, la cual relaciona el
ensanchamiento de los picos de difraccion con el tamafio promedio de los
dominios cristalinos. Este parametro es relevante, ya que influye directamente

en las propiedades fisicas y quimicas del material.
Ademas, se realizé un analisis de la morfologia superficial del NiO mediante la

obtencién de imagenes en un microscopio electrénico de barrido (SEM). Este

analisis permiti6 determinar el tamano, la forma y la distribucion de las
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particulas. Estos parametros son relevantes, ya que influyen en las
propiedades electroquimicas y Opticas del material y, por lo tanto, en su

desempeno en aplicaciones electrocromicas.

3.7. Elaboracion de peliculas de P3HT/NiO

El P3HT usado para esta tesis fue proporcionado por el laboratorio de “Sintesis
y Caracterizacion de Polimeros” del CIICAp, el cual fue sintetizado mediante
oxidacion directa del monomero 3-hexiltiofeno utilizando cloruro férrico (FeCls)
como agente oxidante. Para ello, se disolvieron 0.0167 mol de 3-hexiltiofeno
destilado en cloroformo anhidro (CHCI3) y la solucion se afadié lentamente a
una solucion de FeCls (0.025 mol) bajo atmoésfera inerte y a temperatura
ambiente. La reaccion se llevo a cabo con una relacion molar 3HT:FeClz de
1:1.5 y la mezcla se mantuvo en agitacion durante 20 h a temperatura
ambiente. Una vez finalizada la reaccién el polimero obtenido se precipitd en
metanol, se filtré y se lavo cuidadosamente de forma secuencial con metanol,
acido clorhidrico al 10% v/v, acetona, hidroxido de amonio al 10% v/v, acido
etilendiaminotetraacético (EDTA) al 1% v/v y agua destilada, finalmente el

P3HT se seco para su posterior utilizacion.[32]

Para la elaboracion de los compdsitos de P3HT/NIO, se prepararon soluciones
conteniendo 15 mg de soluto disueltos en 1 mL de tolueno, ver Figura 23. Se
formularon tres concentraciones con diferentes porcentajes en peso de oxido
de niquel (3, 5y 8%), complementadas con P3HT como componente restante,

y para comparacion se preparo una pelicula con solo P3HT (15 mg).

El proceso consistié en: agitar las soluciones durante 48 h. Posteriormente, se

sometieron a un tratamiento ultrasonico por 5 min, ver Figura 23, alternando
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ciclos de 1 min de agitacion y un minuto de reposo. Esto se realiz6 para lograr
una dispersion homogénea de las particulas.

Figura 23. Elaboracion de compositos de P3HT/NIO.

Para la obtencion de peliculas de P3HT/NIO se siguié el siguiente

procedimiento:

Se procedio a cortar sustratos de vidrio tipo Corning e ITO. Ambos sustratos se
limpiaron con wuna gasa para eliminar cualquier impureza visible.
Posteriormente, los sustratos se sumergieron en una solucidn jabonosa y se
colocaron en un bafio ultrasonico durante 15 min. Después, se enjuagaron con
agua desionizada y se sumergieron en metanol para limpiarlos en un bafio
ultrasénico por 15 min. A continuacion, se lavaron con acetona en bafio
ultrasénico por 15 min. Por ultimo, se lavaron con isopropanol en bafio

ultrasénico por 15 min, y se secaron con aire caliente.
Los compositos de P3HT/NIO en solucién se depositaron mediante la técnica

de spin coating ver Figura 24; para cada muestra, se utilizaron 50 pL de la
solucién, utilizando una velocidad de rotacion de 2000 rpm. Se obtuvieron
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peliculas homogéneas sobre ITO y vidrio Corning como se muestran en la
Figura 24.

Figura 24. A) Spin coating y B) peliculas de P3HT/NIO
sobre ITO y vidrio Corning.

3.7.1. Caracterizacion de las peliculas de P3HT Y P3HT/NiO

La caracterizacion de las peliculas de P3HT y P3HT/NIO se realizé utilizando
el analisis por SEM y la espectroscopia ultravioleta-visible (UV-Vis). Las
imagenes del SEM se obtuvieron a 500, 1000, 5000 y 10000 aumentos con el
objetivo de realizar un analisis morfolégico superficial. Este analisis permitio
determinar si las peliculas eran homogéneas, la distribucion de fases en el
caso de los compositos, la presencia de aglomerados, asi como la textura y
posibles defectos superficiales.

Adicionalmente, se realizaron estudios de espectroscopia UV-Vis (190-1100

nm) en las peliculas. Esta técnica se utilizd para determinar las propiedades
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opticas, especificamente la capacidad de absorcidon de radiacion en la regidon
UV-Vis del espectro electromagnético. A partir de los espectros de absorcion
obtenidos, se estimd la energia de la banda prohibida (band gap) de cada
material mediante el método de Tauc. Este método consiste en la construccion
de una grafica conocida como “grafica de Tauc”, en la cual se relaciona el
coeficiente de absorcion con la energia del foton incidente. La extrapolacion de
la regidn lineal de dicha grafica hacia el eje de energia permite determinar el
valor del band gap, parametro fundamental para comprender el
comportamiento electronico y éptico de los materiales [33].

Asimismo, se realizaron pruebas de voltamperometria ciclica, técnica
electroquimica que permite estudiar los procesos de oxidacion y reduccion que
ocurren en las peliculas de P3HT, P3HT-NiO y PANI. A partir de los
voltamperogramas obtenidos, es posible identificar los potenciales redox
caracteristicos, evaluar la reversibilidad de las reacciones electroquimicas y

analizar la estabilidad de las peliculas durante ciclos repetidos.

Finalmente, se realizaron analisis mediante microscopia de fuerza atomica
(AFM). Esta técnica permitio obtener imagenes de la superficie del material,
proporcionando informacion detallada sobre la topografia, rugosidad vy
uniformidad de las peliculas. Estos parametros son relevantes, ya que pueden

influir en las propiedades oOpticas y electroquimicas del dispositivo.
En conjunto, estas técnicas de caracterizacion permitieron una evaluacion de

las propiedades fisicoquimicas de las peliculas sintetizadas, las cuales fueron
integradas en los DECs.

3.8. Fabricacion de los dispositivos electrocromicos simples y duales

Para la fabricacion de los dispositivos electrocromicos (DECs), se preparo

primero un polielectrolito, para lo cual se pesaron 0.6256 g de
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polimetilmetacrilato (PMMA), 0.8848 g de carbonato de etileno (EC), 0.14 g de
perclorato de litio (LiClO4), 0.725 mL de carbonato de propileno (PC)y 1 mL de
tetrahidrofurano (THF). Todos los reactivos fueron afiadidos en el orden en que
se presentaron dentro de un vial y se mezclaron bajo agitacion constante

durante 24 h para asegurar su completa homogenizacion.

Una vez preparado el polielectrolito, se depositd una gota sobre la pelicula
activa (P3HT o P3HT-NiO) obtenida sobre vidrio ITO. Posteriormente, para el
caso de los DECs simples se colocé otro sustrato ITO solo sobre lo anterior,
formando un arreglo tipo sandwich, ver Figura 25. Finalmente, el dispositivo

fue sellado en todo su perimetro utilizando silicdn caliente.

Figura 25. Ensamble de los dispositivos electrocromicos.

Para la fabricacion de los DECs duales se obtuvieron dos peliculas sobre
sustratos ITO, una de P3HT o P3HT-NIO y otra de polianilina (PANI). Para la
obtencion de la pelicula de PANI, se colocd un vaso de precipitados sobre una
parrilla de agitacion con un agitador magnético en su interior. Se midieron 15
mL de acido clorhidrico (HCI) 2M y se vertieron en un vaso de precipitado bajo
agitaciéon constante. Posteriormente, con ayuda de una micropipeta, se
tomaron 200 pL del mondmero anilina, el cual se afiadié gota a gota al vaso de
precipitado sin interrumpir la agitaciéon. Se permitio la disolucion completa del
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monomero en la solucion. A continuacion, se colocaron dos sustratos de vidrio
ITO en las paredes del vaso, procurando que no entraran en contacto con el
agitador, depositamos lentamente nuestro agente oxidante, 30 mL de
persulfato de amonio, y los dejamos una hora en agitacion continua, después

los sustratos fueron retirados.

Posteriormente, para la fabricacion de los DECs duales se utilizaron los
mismos procedimientos (arreglo tipo sandwich, sellado con silicon, etc.) y
polielectrolito preparado para los DECs simples, solo que esta vez como
contraelectrodo fue la pelicula PANI depositada sobre ITO.

3.9. Caracterizacion de los dispositivos electrocromicos simples y duales

La caracterizacion de los dispositivos electrocromicos simples y duales se llevd
a cabo mediante la transmitancia Optica. Esta técnica permite analizar la
capacidad del material para transmitir la luz en funcion del voltaje aplicado, lo
cual es fundamental en dispositivos electrocromicos, ya que su principio de
funcionamiento se basa en el cambio reversible del estado coloreado al estado
transparente. A partir de estas mediciones, es posible determinar parametros
como el contraste oOptico, la eficiencia de coloracion y la estabilidad del cambio
de estado entre las formas coloreada y decolorada.

Para la realizacion de las pruebas de transmitancia, se aplicaron voltajes de -
1.4,0y 1.4V con el fin de inducir los procesos de oxidacion y reduccion de las
peliculas de P3HT, P3HT-NiO y PANI. Se establecié un tiempo total de
medicion de 60 s, con un intervalo de adquisicion de datos de 2 s, obteniendo
un total de 320 mediciones.

Adicionalmente, se llevaron a cabo estudios de cinética Optica, los cuales
permiten analizar la velocidad de respuesta del dispositivo electrocromico
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durante los procesos de coloracion y decoloracidn. A partir de estas pruebas,
es posible obtener parametros como los tiempos de conmutacion (switching
times), los cuales indican qué tan rapido los DECs cambian entre sus
diferentes estados 6pticos. Para estas mediciones, se empled un tiempo de 60
s, con un total de 6 ciclos, una potencia de laser de 2.4 yW y una longitud de
onda de 532.2 nm, condiciones que permitieron monitorear con precision los
cambios en la transmitancia en funcidon del tiempo. Estas condiciones

permitieron evaluar el dispositivo ante estimulos eléctricos repetitivos.

En conjunto, estas técnicas de caracterizacion permitieron una evaluacion
integral del desempeiio de los DECs, abarcando la medicion de transmitancia
optica y cinética optica.

Capitulo 4. Resultados y discusién

A continuacion, se presentan los resultados y discusion de lo correspondiente
a la investigacion de los capacitores y posteriormente lo correspondiente a la

investigacion de las ventanas inteligentes.

4.1. Capacitores
La ecuacion (1) se utilizé para determinar la capacitancia de cada uno de los

dispositivos fabricados, considerando los parametros fisicos y dieléctricos
correspondientes.
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C=k el@02 ABRdM

ec. (1)

C = Capacitancia

k = Constante dieléctrica relativa del material, acetato de celulosa =

poliéster = 3.4, mica = 3

€0 = Permitividad del vacio,

8.854 x 1012 F g

A = Area de las placas metalicas

d = Espesor del dieléctrico

1.3,

Los valores de capacitancia para los dispositivos con el acetato de celulosa

obtenidos con el capacimetro y calculados, se presentan en la Tabla 2.

Tabla 2. Capacitancia calculada y medida del acetato de celulosa. Las celdas
con sombreado gris contienen los valores de los electrodos de aluminio sin
tratamiento electroquimico.

Con ataque quimico

Muestras Area (m) Espesor o Capacitancia del Capacitancia
distancia capacimetro nF calculada nF
(m)
Acetato de 0.000130 1.13E-04 0.033 0.0128
celulosa (1
ar)
Acetato de 0.000008 2.00E-06 0.032 0.04445
celulosa
(500 mg)
Sin ataque quimico
Acetato de 0.000120 7.50E-05 0.069 0.01778
celulosa
(1gr)
Acetato de 0.000110 1.20E-05 0.03 0.10186
celulosa
comercial (1

gar)
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Acetato de 0.000110 7.50E-05 0.058 0.016298

celulosa
(500 mg)

Acetato de 0.000130 2.72E-04 0.015 0.0053

celulosa
(1gr) 200 pL

Los resultados muestran que los dispositivos fabricados con acetato de
celulosa como material dieléctrico, empleando electrodos de aluminio sin
tratamiento y con tratamiento electroquimico, presentan valores de
capacitancia similares. Este comportamiento sugiere que el tratamiento
electroquimico aplicado al aluminio no genera una mejora significativa en las

propiedades capacitivas de los dispositivos.

De manera similar, los dispositivos elaborados con acetato de celulosa
comercial y placas de aluminio sin tratar exhibieron valores de capacitancia del
mismo orden de magnitud que aquellos fabricados con acetato de celulosa
obtenido a partir de residuos de cigarro. Adicionalmente, se evalué un
dispositivo preparado con una concentracion de 1 g de acetato de celulosa
disuelto en 200 pL de acetona, utilizando placas de aluminio sin tratamiento
electroquimico. En este caso, los valores de capacitancia fueron similares a los

otros dispositivos.

En conjunto, estos resultados indican que tanto los materiales empleados
como el método de fabricacion propuesto son viables para el desarrollo de
capacitores de pelicula con enfoque sostenible.

En la Tabla 3 se reportan los valores de capacitancia medidos a temperatura
ambiente, asi como a 60, 80 y 100 °C, para los dispositivos fabricados con
acetato de celulosa. Los resultados obtenidos evidencian que la capacitancia
se mantiene practicamente constante en todo el intervalo de temperaturas, lo

cual sugiere una buena estabilidad térmica de los dispositivos.
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Tabla 3. Capacitancia a diferentes temperaturas con el acetato de celulosa.

Con ataque quimico

Capacitancia experimental nF

Capacitancia tedrica nF

Muestras 24°C 60°C 80°C 100°C Area Espesor Capacitancia
(m) (m) calculada
Acetato de 0.03 0.03 0.03 0.02 0.0168 1.13E- 0.17
celulosa 04
(1gr)
Acetato de 0.03 0.03 0.02 0.02 0.00099 2.00E- 0.56
celulosa 05
(500 mg)
Sin ataque quimico
Acetato de 0.03 0.03 0.03 0.02 0.01 7.50E- 1.68
celulosa 05
(1gr)
Acetato de 0.05 0.04 0.04 0.03 0.01 1.20E- 9.59
celulosa 05
comercial
(1gr)
Acetato de 0.04 0.04 0.04 0.04 0.0156 7.50E- 2.39
celulosa 05
(500 mg)
Acetato de 0.01 0.01 0.01 0.01 0.0156 2.72E- 0.66
celulosa 04
(1gr) 200
uL

En la Tabla 4 se presentan los valores de capacitancia correspondientes a los

dispositivos fabricados con poliéster y placas de aluminio, evaluados a

diferentes temperaturas. Los resultados muestran que la capacitancia se

mantiene practicamente constante en el rango térmico analizado, lo que

sugiere una adecuada estabilidad de los dispositivos. Asimismo, los valores de

capacitancia obtenidos mediante calculo tedrico se encuentran en el mismo

orden de magnitud que los valores experimentales, para el valor tedrico se

utilizo la ec. 1, y los valores experimentales fueron medidos directamente con

el multimetro. Esto nos indica que el procedimiento de fabricacién fue

implementado de manera correcta y consistente.
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Tabla 4. Capacitancias calculada y medida a diferentes temperaturas con
poliéster como dieléctrico.

Capacitancia experimental nF Capacitancia tedrica nF
Poliéster 60 °C 80 100 24 Area Espesor Capacitancia
°C °C °C (m) (m) calculada
1 0.006 0.006 0.005 0.006 0.0001 0.000676 0.004
2 0.01 0.01 0.008 0.011 0.0001 0.000272 0.01
3 0.009 0.009 0.008 0.01 0.0001 0.000375 0.008

En la Tabla 5 se presentan los valores de capacitancia correspondientes a los
dispositivos fabricados con mica como dieléctrico, evaluados a diferentes
temperaturas. Los resultados muestran que la capacitancia se mantiene
estable en todo el intervalo de temperatura, lo que sugiere una alta estabilidad
en el desempefo de los dispositivos. Asimismo, los valores de capacitancia
obtenidos mediante calculo tedérico son muy cercanos a los valores
experimentales, lo que indica una buena concordancia entre ambos. Este
comportamiento sugiere que el proceso de fabricacion fue realizado de manera

adecuada.

Tabla 5. Capacitancia calculada y medida a diferentes temperaturas con mica
como dieléctrico.

Capacitancia experimental nF Capacitancia tedrica nF
Dieléctrico 60 80 100 21 Area Espeso Capacitanci
°C °C °C °C (m) r (m) a calculada
Mica 0.0 0.0 0.01 0.0 0.0001 0.00014 0.045
2 2 9 2
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En las Figuras 26 a 28 se presentan los diagramas de Nyquist obtenidos en las
pruebas de impedancia para los dispositivos fabricados con electrodos de
aluminio sin tratar y acetato de celulosa, mica, y poliéster, respectivamente.
Los dispositivos fabricados con acetato de celulosa y mica presentaron una
respuesta caracterizada por valores elevados de impedancia y una tendencia
semicircular amplia en todo el rango de frecuencias. Este comportamiento
sugiere una alta resistencia interna y una importante contribucion capacitiva
derivada de la polarizacién del material dieléctrico. La desviacidn respecto al
comportamiento ideal puede atribuirse a procesos de relajacion dieléctrica y a
la naturaleza heterogénea de los materiales. Asimismo, la posible absorcion de
humedad por parte del acetato de celulosa puede favorecer mecanismos
adicionales de polarizacion, incrementando las pérdidas internas del
dispositivo.

Por otra parte, el capacitor elaborado con poliéster mostré una respuesta mas
vertical en todo el rango de frecuencias. Este comportamiento es muy similar
al de un capacitor ideal. En consecuencia, este dispositivo presentd el
desempefio mas eficiente para el almacenamiento electrostatico de energia en

todo el rango de frecuencias probado.

Es importante mencionar que, al inicio de la prueba, en el rango de altas
frecuencias (entre 1 y 30 kHz, diagramas insertados), se identifica una linea
recta cuasivertical en todos los dispositivos. Este comportamiento es
caracteristico de los capacitores, dado que un capacitor ideal exhibe una linea
vertical que forma un angulo de 90° con respecto a la componente real de la
impedancia (Z’) [16]. Esto nos indica que los dispositivos desarrollados tienen
el potencial para aplicaciones de alta frecuencia como por ejemplo en

instrumentos musicales.
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Figura 26. Diagrama de Nyquist para el
dispositivo fabricado con acetato de celulosa.

. —— Mica 60mV
3.2x10 ; . - . - . - .
6x10°

2.4x10% . |
*E 2x10° 1 1
£ 1.6x10° -
<
o 0 ‘ ‘
Nl 0 2x10° 4x10° 6109
N Z'(ohms*cm?)

8.0x107 - |

0.0

0.0 8.0x107 1.6x10® 2.4x10® 3.2x102

Z’(ohms*cm?)

Figura 27. Diagrama de Nyquist para el dispositivo
fabricado con mica.
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Figura 28. Diagrama de Nyquist para el dispositivo
fabricado con poliéster.

4.2. Ventanas Inteligentes

4.2.1 Propiedades fisicoquimicas de NiO, P3HT y compésitos

4.2.1.1 Microscopia electrénica de barrido (SEM)

La micrografia de SEM de la Figura 29 correspondiente a la muestra 1 de NiO
muestra una morfologia constituida por aglomerados irregulares de particulas
pequefias. Se observa una morfologia no homogénea del material,
con agregados compactos con superficies rugosas y formados de particulas
granulares. A mayor aumento (1000x), se distinguen claramente particulas
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submicrométricas fuertemente aglomeradas, lo que sugiere una elevada

interaccidn entre particulas durante el proceso de sintesis y secado.

SElI 10kV WD11mm SS60

Oct 16, 2025

P
% P

SElI 10kV. WD11mmSS60 x1,000 10um
Oct 16, 2025

Figura 29. Micrografia de la muestra 1 en polvo del NiO.

La micrografia de SEM de la Figura 30 correspondiente a la muestra 2 de NiO
presenta una morfologia mas compacta y menos porosa en comparacion con
la muestra 1, ver Figura 29. A 500x se observaron aglomerados de mayor
tamano con superficies mas densas y menos definidas. En la imagen a 1000x
se aprecia una morfologia mas homogénea y continua, con particulas finas
incrustadas dentro de una matriz aglomerada. Esto puede indicar una mayor
union de granos o crecimiento de grano, posiblemente asociado a variaciones

en las condiciones de sintesis.




Figura 30. Micrografia de la muestra 2 en polvo del NiO.

La micrografia de SEM de la Figura 31 para la muestra 3 de NiO exhibe una
morfologia de aglomerados mas porosos que las muestras 1 y 2, y con mayor
rugosidad superficial, mostrando una morfologia porosa mas homogénea que
la muestra 1. A 500x se observa una distribucion relativamente uniforme de
agregados, con presencia de cavidades y mejor definicion de las particulas. A
1000x se distinguen claramente estructuras altamente rugosas formadas por
particulas aglomeradas, lo que sugiere una mayor area superficial efectiva. En
este caso a diferencia de la muestra 2 el agregado del NaOH fue en solucién
por goteo, lo que probablemente contribuyé a una mejor interaccion de los
materiales formando una superficie con mayor rugosidad. Una mayor

rugosidad indica mayor area de contacto con el entorno, que para el caso de
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los DECs se tendria un mayor contacto con el electrolito lo que beneficiaria el
mejor desempenfio del dispositivo.

En base a estos resultados se seleccionaron las muestras 1 y 3 por mostrar
una mayor rugosidad para la sintesis de los compositos de P3HT/NiO.

SElI 10kV. _WD11mm SS60 x1,000 10um - =
Oct 16,2025

SElI 10kV WD11mm SS60 x500 50pum

Oct 16, 2025

Figura 31. Micrografia de la muestra 3 en polvo del NiO.

La micrografia de SEM de la Figura 32 correspondiente al P3HT muestra una
superficie formada por estructuras tipo fibrilar y dominios entrelazados. A un
aumento de 5000x se observa una red densa de fibras poliméricas
ramificadas, lo cual es tipico del autoensamblaje del P3HT durante el proceso
de formacion de la pelicula. Estas estructuras muestran que el material tiene
una distribucion relativamente ordenada en algunas zonas, lo que ayuda a que

las cargas eléctricas se muevan con mayor facilidad dentro del material. La
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superficie se observa uniforme y con una rugosidad similar en toda la muestra,
sin particulas o acumulaciones extranas, lo que indica que el polimero se

encuentra puro y sin otros materiales anadidos.

SElI 10kV.  WD10mm SS56 e — ey —
_—— Oct 16, 2025
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Figura 32. Micrografia de la pelicula del P3HT.

La micrografia de SEM de la figura 33 para el compuesto P3HT/NiO-muestra 1
al 5% presenta una morfologia donde se observa claramente la interaccion
entre la matriz polimérica y las particulas de 6xido metalico. A 500x y 5000x se
distinguen estructuras fibrilares del P3HT interrumpidas por la presencia de
dominios mas densos y contrastados, correspondientes a la incorporacion del
NiO. Se observan zonas donde las particulas de NiO inducen la formacion
de aglomerados locales, lo cual puede influir en la movilidad de portadores de
carga y en las propiedades electrocromicas del sistema.
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SElI 10kV WD10mmSS56 x5,000 5um
Oct 16, 2025

SEI 10kV  WD10mm SS56 x500 50um
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Figura 33. Micrografia de la pelicula del P3HT/NiO-1,5%.

La micrografia de SEM de la figura 34 para el compuesto P3HT/NiIO al 5% de la
muestra 3, muestra una morfologia mas heterogénea en comparacion con la
muestra 1. A un aumento de 500x se observa una pelicula continua con pequefias
redes o lineas distribuidas sobre la superficie, lo que puede relacionarse con la
distribucion del NiO dentro de la matriz polimérica. También, se aprecia una
estructura mas grande con forma radial o tipo “flor”, rodeada por filamentos
alargados, indicando una posible acumulacién local del material inorganico o una

region donde ocurrid crecimiento preferencial de cristales.

70



En la imagen ampliada a 5000x se distinguen estructuras alargadas vy
entrelazadas con apariencia fibrilar o laminar, la superficie presenta rugosidad
moderada y distribucion relativamente uniforme, sin grandes aglomerados visibles,

lo que indica una buena incorporacion del NiO dentro de la pelicula compuesta.

A7 p3HT/NiO 3 o P3HT/NiO' 3

\/ satox | g, 500x

o

SEl 10kV WD10mm SS56 x500 50pum

Oct 16, 2025

Figura 34. Micrografia de la pelicula del P3HT/NiO-3,5%

Se observé una mayor modificacion de la morfologia del P3HT en la muestra
3, probablemente se debe a una mejor incorporacion del NiO en el P3HT.

4.2.2. Difraccion de rayos X

En los difractogramas de rayos X presentados en la Figura 35 se observan los
patrones de difraccidén correspondientes a las tres muestras de NiO obtenidos

con diferentes parametros. En los tres difractogramas, ver Figura 35 se
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identifican picos caracteristicos del NiO localizados aproximadamente en 26 =
37°, 43°, 63°, 75° y 79°, los cuales corresponden a los planos cristalinos (111),
(200), (220), (311) y (222), respectivamente [14]. Estos resultados son
coherentes con la estructura hexagonal de wurtzita de las nanoparticulas de
NiO se caracteriza segun los datos de JCPDS (Tarjeta n.° 47-1049) [14]. Esto

confirma la formacion exitosa de la fase cristalina en todas las muestras

analizadas.
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Figura 35. Difractogramas del NiO para los tres parametros.
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Se observan diferencias significativas en la intensidad y definicion de los picos
entre las muestras. La muestra NiO-1 (con exceso de acetato) presenta picos de
mayor intensidad y definicidn, lo cual sugiere un mayor tamano de cristal y una
menor dispersion estructural. En contraste, las muestras NiO-2 (con adicion de
perlas de NaOH) y NiO-3 (con adicion de NaOH por goteo) exhiben picos mas
anchos, lo que indica tamafos de cristal mas reducidos y un posible incremento

en la densidad de defectos estructurales.

Asimismo, los patrones obtenidos fueron comparados con patrones de NiO, ver
Figura 36, reportados en la literatura, corroborando la adecuada sintesis del

material.

Y s — NIO Nps
= a g = JCPDS Data
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2 0 (degree)

Figura 36. Patrones de difraccion del NiO reportados en [14]

Los valores correspondientes al tamafio de cristal y al grado de cristalinidad de
cada muestra se presentan en la tabla 6, los cuales fueron determinados

mediante la ecuacion de Scherrer, ver ec (2).
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D = tamaiio del cristalito
K = constante o factor de forma (0.9)

A = longitud de onda

B = ancho a media altura del pico mas intenso
6 = angulo de Bragg

El grado de cristalinidad de las muestras se determiné a partir de los patrones
de difraccion de rayos x (DRX), mediante el método de integracién de areas.
Para ello, los difractogramas fueron analizados utilizando el sofware Origin,
donde se realizd la integracion del area correspondiente a las regiones
cristalinas, asociadas a los picos de difraccidon del area total comprendida bajo

la curva del difractograma.

Tabla 6. Tamanio de cristal y grado de
cristalinidad del NiO.

Sample Grado de Tamaiio
cristalinidad  de cristal
(%) (nm)
NiO1 46.49 17.03
NiO 2 69.02 8.14
NiO 3 68.34 8.03

El analisis cuantitativo muestra que la muestra NiO-1 posee un tamafo de
cristal de 17.03 nm y un grado de cristalinidad de 46.49%, mientras que las

muestras NiO-2 y NiO-3 presentan tamafos de cristal considerablemente
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menores (8.14 nm y 8.03 nm, respectivamente) y mayores grados de
cristalinidad (aproximadamente 69%), ver Tabla 6.

Con base en estos resultados, se seleccion6 la muestra 3 de NiO como la mas
adecuada, debido a que fue obtenida bajo un control mas preciso en la adicidon
del agente precipitante (NaOH por goteo), lo que favoreci6 una mayor
interaccidn de los materiales en la formacion del NiO, ademas mostréo un
material mas poroso. Para comparacion se escoge la muestra 1 de NiO porque
mostré un espectro de rayos X mejor definido ademas de que también mostré

porosidad.

La Figura 37 muestra los difractogramas de rayos X correspondientes al P3HT
y a los compdsitos P3HT/NIO con diferentes concentraciones de oxido de
niquel. En todos los difractogramas se observan las reflexiones caracteristicas
del P3HT, destacando los planos cristalograficos (100), (200), (300), (002) y
(120) localizados a valores de 20 de 5.24°, 10.56°, 15.98°, 21.40° y 23.72°
.Los indices de Miller fueron identificados con la ficha de P3HT:00-54-2080
(sistema cristalino: Ortorrombico). [34]

Se determind el tamano de cristalito mediante la ecuacion de Scherrer, ver ec
(2) empleando la reflexion (100) del P3HT, debido a que esta reflexion
representa el ordenamiento lamelar caracteristico del polimero y es la mas

utilizada en la literatura para este tipo de materiales.

Los parametros necesarios para el calculo fueron obtenidos mediante un
ajuste gaussiano realizado en el software Origin. A partir de dicho ajuste se
determinaron la posicion del maximo de difraccion (208) y el ancho completo a
media altura (FWHM). Posteriormente, el valor de 20 fue dividido entre dos
para obtener el angulo de Bragg (8), mientras que el FWHM fue convertido de

grados a radianes.
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Por otra parte, el grado de cristalinidad fue determinado mediante el analisis de
areas de las regiones cristalinas y amorfas de los difractogramas utilizando el
software Origin.

Los valores obtenidos para el tamafio de cristalito y el grado de cristalinidad se
presentan en la Tabla 7.

i -~ P3HT

1 100 — P3HT/NiO-1,5%
. 002 ——— P3HT/NiO-3,3%
] — P3HT/NiO-3,5%
. P3HT/NiO-3,8%

. 300 120
200

Intensidad (cps)

10 20 30 40 50 60 70
2 theta

Figura 37. Difractograma del P3HT y compositos.

Para el P3HT sin NiO se obtuvo un grado de cristalinidad de 36.41 % y un
tamano de cristal de 10.13 nm ver Tabla 7. Después de incorporar 1,5 % de
NiO, el grado de cristalinidad aument6 hasta 44.41 %, mientras que el tamafno
de cristal increment6 a 11.11 nm. En la muestra P3HT/NiO-3,3 % se obtuvo el
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mayor tamano de cristal, con un valor de 12.23 nm, acompafnado de un grado
de cristalinidad de 41.11 %, ver Tabla 7.

El mayor grado de cristalinidad se obtuvo para la muestra P3HT/NiO-3,5 %,
con un valor de 49.69 %, mientras que su tamano de cristal fue de 10.85 nm.
Este resultado en cristalinidad, representa un incremento de aproximadamente

13.28 puntos porcentuales respecto al P3HT puro.
Por otro lado, al incrementar la concentracion de NiO hasta 8 %, el grado de

cristalinidad disminuy6 hasta 37.62 %, valor cercano al obtenido para el P3HT

puro, mientras que el tamafo de cristal se mantuvo en 11.11 nm.

Tabla 7. Tamanio de cristal y grado de cristalinidad del P3HT y compositos.

Muestra Tamaio de Grado de
cristal (nm) cristalinidad
(%)
P3HT 10.13 36.41
P3HT/NiO-1,5% 11.11 44 .41
P3HT/NiO-3,3% 12.23 41.11
P3HT/NiO-3,5% 10.85 49.69
P3HT/NiO-3,8% 11.11 37.62

4.2.3. Voltamperometria ciclica

Los analisis de voltamperometria ciclica de las peliculas de P3HT vy los
materiales compuestos P3HT/NiO obtenidos a una velocidad de barrido de 20
mV s™' muestran procesos redox caracteristicos asociados a la oxidacién y

reduccion de las cadenas del polimero.

Para el P3HT puro, se observa la presencia de un pico de oxidacion principal
localizado aproximadamente a 648 mV y un pico de reduccién alrededor de
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460 mV, ver Figura 38. Ademas, la densidad de corriente aumenta
considerablemente a potenciales superiores a 1000 mV, comportamiento
asociado a la formacion de especies oxidadas del polimero. EI aumento
progresivo de la corriente durante los ciclos indica la activacion electroquimica

del material y una adecuada estabilidad durante el proceso redox.
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Figura 38. Voltamperograma del P3HT.

Para la muestra P3HT/NiO-1,5%, ver Figura 39, el pico de oxidacion se
localiza en 552 mV, mientras que el pico de reduccion aparece en 318 mV. En
comparacion con el P3HT puro, ambos picos se desplazan hacia potenciales

mas bajos, indicando que la incorporacion de NiO facilita los procesos de
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transferencia de carga. Ademas, esta muestra presenta la relacion Qox/Qred
mas alta (2.17), sugiriendo una mayor contribucion de los procesos oxidativos,

lo que indica que el proceso redox es menos reversible, ver Tabla 8.
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Figura 39. Voltamperograma del P3HT/NiO-1,5%.

La muestra P3HT/NiO-3,3%, ver Figura 40, exhibe un pico de oxidacién en
602 mV y un pico de reduccion en 357 mV. Se observa un aumento de la
densidad de corriente respecto al P3HT puro, lo que indica una mejora en la
actividad electroquimica atribuida a la interaccion entre el polimero conductor y
las nanoparticulas de NiO. Asimismo, presenta los valores mas altos de carga
anodica (Qox = 6.32 mC/cm?), ver Tabla 8.
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Figura 40. Voltamperograma del P3HT/NiO-3,3%.

En la muestra P3HT/NiO-3,5%, ver Figura 41, el pico de oxidacion se
encuentra en 685 mV, mientras que el de reduccion aparece en 416 mV. El
desplazamiento del pico anddico hacia potenciales mas positivos indica que el
proceso de oxidacion requiere mayor energia en comparaciéon con las
muestras de menor contenido de NiO. Ademas, se observa una disminucion de
la densidad de corriente y de la carga almacenada respecto a la muestra con
3,3 % de NiO.
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Figura 41. Voltamperograma del P3HT/NiO-3,5%.

La muestra P3HT/NiIO-3,8 %, ver Figura 42, presenta un pico de oxidacién en
676 mV y un pico de reduccion en 450 mV. Aunque mantiene una respuesta
redox bien definida, las densidades de corriente son menores que las
observadas para las concentraciones intermedias de NiO. Esto puede
atribuirse a una posible aglomeracion de particulas.
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Figura 42. VVoltamperograma del P3HT/NiO-3,8%

Tabla 8. Valores de Qox, Qred Y Qox/Qred para el P3HT y
sus compaositos.

Muestra Qox (MC/cm?) Qred Qox/Qvred
(mC/cm?)
P3HT 4.6789 3.3568 1.3938
P3HT/NiO-1, 5% 6.1962 2.8501 2.1740
P3HT/NiO-3, 3% 6.3202 3.6646 1.7246
P3HT/NiO-3, 5% 4.683 2.6237 1.7849
P3HT/NiO-3, 8% 3.0705 3.0705 1.5184
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La figura 43 muestra el voltamperograma del segundo ciclo de cada muestra.
En comparacion con el P3HT puro, los compodsitos P3HT/NiO-1,5% vy
P3HT/NiIO-3,3% presentan un desplazamiento de los potenciales redox hacia
valores menos positivos. La muestra P3HT/NiO-1,5% mostr6 el mayor
corrimiento, con desplazamientos de —-96 mV y —165 mV para los procesos de
oxidacion y reduccion, respectivamente. Este comportamiento indica una
disminucién de la energia requerida para llevar a cabo los procesos redox. Por
su parte, la muestra P3HT/NiO-3,3% presentd corrimientos de -56 mV en
oxidacion y -125 mV en reduccién. Aunque estos desplazamientos son
menores, dicha muestra exhibi6 mayores densidades de corriente en el pico
de oxidacion y una mayor area de ciclo de la curva voltamétrica, lo que sugiere
una mejora en la capacidad de transferencia y almacenamiento de carga.
Estos resultados indican que la incorporacidon de NiO dependiendo de la
concentracion, puede modificar favorablemente las  propiedades
electroquimicas del P3HT, siendo la composicion de 3,3% la que proporciona
el mejor equilibrio entre actividad electroquimica y capacidad de intercambio

de carga.
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Figura 43. Voltamperograma del segundo ciclo de cada muestra.

La Figura 44 presenta las diferentes tonalidades observadas para el P3HT
puro y los compositos P3HT/NIO al aplicar potenciales entre 0 y 1100 mV
durante los procesos de oxidacion y reduccion. Cuando se aplica un potencial
a las peliculas poliméricas se inducen reacciones electroquimicas de oxidacion
y reduccion que generan cambios en la coloracion del material. La magnitud
de estos cambios depende tanto del potencial aplicado como de la
concentracion de NiO incorporada en la matriz polimérica. Como
consecuencia, los dispositivos electrocrémicos obtenidos presentan diferentes
intensidades de coloracion y decoloracion en funcion de la composicién del

material.
Durante el barrido anddico, el P3HT puro experimentd una transicion gradual

desde una tonalidad rojiza hacia una coloracidn gris-azulada al aumentar el

potencial. De manera similar, los compdsitos P3HT/NiO mostraron cambios
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progresivos de color; sin embargo, la incorporacion de NiO modificd la
intensidad y velocidad de estas transiciones. Las muestras P3HT/NiO-3,3%,
P3HT/NiIO-3,5% y P3HT/NiIO-3,8% exhibieron cambios de coloracién roja a
azul a menor potencial, indicando un intercambio de carga mas facil 6 rapido.
Durante el barrido inverso, desde 1100 mV hasta potenciales negativos, las
peliculas recuperaron practicamente sus tonalidades iniciales, evidenciando la

reversibilidad de los procesos electroquimicos.

El intercambio de carga eléctrica durante las reacciones de oxidacion
(almacenamiento de carga) y reduccion (liberacion de carga) se determind
mediante la integracion del area bajo las ramas anddica y catddica de los
voltamperogramas ciclicos, respectivamente. La carga oxidativa (Qox) se
calculo a partir del area integral de la rama anodica, mientras que la carga
reductiva (Qred) s€ obtuvo a partir del area integral de la rama catddica. Los
valores obtenidos para cada material se presentan en la Tabla 8. Asimismo, la
reversibilidad electroquimica de los sistemas fue evaluada mediante la relacion
Qox/Qred, donde valores mas cercanos a la unidad indican una mayor
recuperacion de la carga almacenada y, por lo tanto, una mayor reversibilidad

electroquimica.
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Figura 44. A) Cambio de coloracion con excitacion de voltaje de los dispositivos en
corridas de voltametria ciclica de 0-1100 mV, para P3HT y compdsitos P3HT/NIO.
B) Cambio de coloracion con excitacion de voltaje de los dispositivos en corridas

de voltametria ciclica de 1100-(-200) mV, para P3HT y compdsitos P3HT/NiO.
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4.2.4. Espectroscopia de UV-Vis y determinacién del bandgap

En la Figura 45 se muestran los espectros de absorcion UV-Vis del P3HT y de
los materiales compuestos P3HT/NiIO con diferentes concentraciones de NiO.
Todas las muestras presentan una banda de absorcion intensa centrada
aproximadamente en 495 nm, caracteristica de la transicion electronica mr-*
de las cadenas conjugadas del P3HT. La posicion del maximo de absorcidn
permanece practicamente constante para todas las composiciones, o que
indica que la incorporacion de NiO no modifica significativamente la estructura
electronica del polimero ni genera corrimientos apreciables hacia la region azul

o roja del espectro.

En cuanto a la intensidad de absorcion, se observa que las muestras
presentan ligeras variaciones respecto al P3HT puro. La incorporacion de NiO
en P3HT provoco una disminucion de su absorbancia. El material P3HT/NiO-
3,5 % exhibe la mayor absorbancia, mientras que las composiciones con 3,3%

y 3,8 % de NiO muestran valores ligeramente menores.
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Figura 45. Espectros de absorbancia para P3HT y P3HT-NiO.

En las Figuras 46 a 50 se muestran la estimacién del bandgap 6ptico del P3HT
y compositos P3HT/NiO mediante el método de Tauc y en la Tabla 9 los
valores obtenidos. En cada caso, el valor del bandgap se obtuvo mediante la
extrapolacion lineal de la region de absorcion hacia el eje de energia. Para el
P3HT ver Figura 46, Tabla 9, se determiné un valor de 1.99 eV, el cual se toma

como referencia del material base.

Al incorporar NiO, se observa una ligera disminucién en el bandgap, y un
menor bandgap implica que el material puede absorber luz con menor energia,
es decir requiere de menor energia para que un electrén pase de la banda de
valencia a la banda de conduccién, absorbiendo luz en una regién mas amplia
del espectro visible, lo que puede favorecer un mayor contraste Optico,
mejorando la eficiencia del dispositivo. La muestra P3HT/NiO-1,5% ver Figura
47, Tabla 9, presenta un valor de 1.97 eV, mientras que la muestra P3HT/NiO

3,3% exhibe el menor bandgap con 1.94 eV, ver Tabla 9 lo que sugiere un
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mejor acoplamiento electrénico entre el polimero y el 6xido, asi como una
posible mayor deslocalizacién de los electrones. En el caso de la muestra
P3HT/NIO 3,5% mantiene un valor de 1.97 eV, ver Figura 49, Tabla 9.
Finalmente, la muestra P3HT/NiO-3,8% ver Figura 50, Tabla 9, presenta
un bandgap de 1.96 eV, lo que indica que un incremento en la concentracion
de NiO no produce una reduccién adicional significativa, posiblemente debido
a fendmenos de agregacidon, defectos estructurales o una dispersion no

homogénea del 6xido.
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Figura 46. Estimacién de bandgap 6ptico para el P3HT.
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Figura 47. Estimacién de bandgap 6ptico para el P3HT/NiO-1,5%.
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Figura 48. Estimacién de bandgap optico para el P3HT/NiO-3,3%.
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Figura 49. Estimacién de bandgap optico para el P3HT/NiO-3,5%.
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Figura 50. Estimacién de bandgap optico para el P3HT/NiO-3,8%.

Tabla 9. Valores de Bandgap
de P3HT y sus compadsitos.

Muestra Bandgap
P3HT 1.99 eV
P3HT/NiO-1,5% 1.97 eV
P3HT/NiO-3,3% 1.94 eV
P3HT/NiO-3,5% 1.97 eV
P3HT/NiO-3,8% 1.96 eV
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4.2.5. Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier

Los espectros FTIR del P3HT y de los materiales compuestos P3HT/NiO con
diferentes concentraciones de 6xido de niquel se muestran en la Figura 51. En
el espectro del P3HT se observan las bandas caracteristicas reportadas en la
literatura para este polimero conductor. El pico localizado alrededor de 1737
cm™' se atribuye a vibraciones de estiramiento de grupos carbonilo (C=0). Las
bandas observadas en 1455 y 1510 cm™ corresponden a las vibraciones
simétricas y asimétricas del enlace C=C del anillo de tiofeno conjugado,
confirmando la formacidén de la estructura caracteristica del P3HT.[13]

La banda situada en 1377 cm™ se asocia a vibraciones de deformacion
simétrica de los grupos metilo de las cadenas laterales hexilo, mientras que la
sefal en 1240 cm™ se atribuye a vibraciones de flexion C-H, y a
contribuciones de enlaces C-C presentes en la estructura del polimero.
Asimismo, en el espectro FTIR del P3HT se identificaron tres bandas
adicionales, ubicadas aproximadamente en 1737, 1240 y 1021 cm™, las cuales
pueden atribuirse a residuos de los solventes empleados durante el proceso de
purificacion. En particular, las sefales cercanas a 1240 y 1737 cm™ se
relacionan con vibraciones caracteristicas de la acetona. Asimismo, la banda
localizada en 1114 cm™ corresponde al estiramiento del enlace C-S del anillo
de tiofeno, considerado uno de los modos vibracionales mas representativos
del P3HT.[13], [35]

Las bandas presentes en 819 cm™ y 726 cm™ corresponden a vibraciones
fuera del plano de los enlaces C—H del anillo de tiofeno y a movimientos
oscilatorios de los grupos metileno de las cadenas hexilo laterales,
respectivamente. La presencia de la banda a 819 cm™ confirma la
polimerizacion del 3-hexiltiofeno y la formacion de unidades 2,3,5-trisustituidas
caracteristicas del P3HT.[13]
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Para el NiO, presenta una banda caracteristica localizada en 551 cm™,
atribuida a las vibraciones de estiramiento del enlace Ni-O, lo que confirma la
formacion de la fase de 6xido de niquel, la anchura de dicha banda indica que
los polvos de NiO son nanocristales. Esta sefial es caracteristica de los 6xidos
de niquel y constituye la principal evidencia espectroscopica de la presencia
del material.[36]

Adicionalmente, se observan bandas en 845 cm™ y 1446 cm™. La sefal a 845
cm™ puede asociarse a vibraciones de grupos hidroxilo y especies
carbonatadas adsorbidas sobre la superficie del NiO, mientras que la banda a
1446 cm™ corresponde a las vibraciones asimétricas del ion carbonato
(CO5*).[36], [37]

Al comparar el espectro del NiO con los obtenidos para los compodsitos
P3HT/NIO, se observa que las bandas caracteristicas del 6xido permanecen
presentes, aunque con variaciones en su intensidad debido a la interaccion
entre las particulas de NiO y la matriz polimérica. Particularmente, la banda de
551 cm™ confirma la incorporacion exitosa del NiO en los compdsitos,
mientras que las sefales alrededor de 845 cm™ y 1446 cm™ sugieren la
presencia de grupos superficiales adsorbidos que pueden contribuir a las

interacciones interfaciales entre el 6xido y el polimero conductor.
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Figura 51. Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier de P3HT,
compositos y NiO.

La Tabla 10 presenta los valores del indicador de longitud de conjugacion,
calculado mediante la relacion entre las intensidades de las bandas
localizadas en 1455 cm™ y 1510 cm™. Valores mas bajos de Ilsym/lasym
corresponden a longitudes de conjugacion mayores. EI P3HT presenta un

valor de 3.14, mientras que la muestra P3HT/NiO-1,5 % alcanza el valor mas
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alto 3.62, lo que sugiere un decremento en la longitud efectiva de conjugacion
debido a la incorporacion inicial de NiO.

Sin embargo, las muestras con mayores concentraciones de 6xido presentan
valores progresivamente menores 2.77 para P3HT/NiO-3,3%, 2.76 para
P3HT/NIO-3,5 % y 2.50 para P3HT/NiO-3,8 %, todos menores al del P3HT, lo
que indica un aumento de la longitud de conjugacién en comparacion al P3HT.

Con la finalidad de determinar si el NiO habia interaccionado con los
electrones de la doble ligadura del anillo tiofeno, se determind la razon de
intensidades de la banda 1455 cm™ correspondiente a la vibracion simétricas
del enlace C=C del anillo de tiofeno conjugado en relacion a la banda 1377 cm-
' (l14s5/11377). Dicha relacién aumenta desde 1.22 para el P3HT hasta 1.71 para
la muestra P3HT/NiO-3,5%. Sin embargo, para la muestra P3HT/NiO-3,8 %
esta relacion disminuye hasta un valor cercano a 1. La variabilidad de la

relacién en todos los compositos confirma la interaccion del NiO con los anillos

de tiofeno.
Tabla 10. Indicativo de longitud de conjugacion
Muestra Indicativo de longitud de Relacién
conjugacion(lsim/lasim) 11455/11377
P3HT 3.14 1.22
P3HT-NiO-1,5% 3.62 1.52
P3HT-NiO-3,3% 2.77 1.13
P3HT-NiO-3,5% 2.76 1.71
P3HT-NiO-3,8% 2.5 1

4.2.6. Microscopia de fuerza atémica

Las micrografias obtenidas por microscopia de fuerza atomica (AFM) para las
peliculas de P3HT y sus compdésitos con NiO a diferentes concentraciones y
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condiciones de sintesis se presentan en las Figuras 52 a 56. Cada recuadro
corresponde a una topografia 3D de la superficie (escala de 70 ym x 70 ym),

donde la altura (eje Z) representa las variaciones de rugosidad.

El P3HT ver Figura 52, muestra una superficie relativamente homogénea y
uniforme, con pocas variaciones en altura. Esto se confirma con su baja

rugosidad promedio (52.451 nm).

Z-Axis - Scan forward Line fit

Line fit 1.29um

Figura 52. Micrografia del P3HT.

En la muestra de P3HT/NiO-1,5% ver Figura 53, la superficie se vuelve
notablemente mas irregular, con presencia de picos y valles mas marcados,
mostrando varias particulas con alturas que sobresalen, esto corrobora la
presencia del NiO en P3HT. La pelicula puede presentar una dispersion no
completamente homogénea del NiO. La rugosidad aumenta significativamente
(307.81 nm).
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Figura 53. Micrografia del P3HT/NiO-1,5%.

La muestra de P3HT/NiIO-3,3% ver Figura 54, presenta aun mas
irregularidades, con estructuras sobresalientes mas evidentes. Esto indica una
mayor heterogeneidad superficial, es decir, la superficie del material no es
uniforme, sino que presenta variaciones en sus propiedades o estructura,
reflejada en la rugosidad mas alta (321.84 nm). Esto podria corroborar una

mayor incorporacion del NiO en P3HT.

98



Z-Axis - Scan forward Line fit

Line ® 1.28um

Figura 54. Micrografia del P3HT/NiO-3,3%.

La muestra de P3HT/NiO-3,5%, mostrada en la Figura 55, presenta una
superficie con mayor presencia de estructuras sobresalientes (protuberancias
o picos) distribuidos de manera aislada sobre la pelicula. Estas estructuras
sobresalen notablemente de la superficie promedio, indicando la presencia de
aglomerados o regiones con mayor acumulacion del material. El analisis
topografico revela una rugosidad de 317.06 nm, valor considerablemente
superior al de peliculas mas uniformes, lo que sugiere una morfologia menos
plana y una distribucién heterogénea de las particulas de NiO dentro de la
matriz de P3HT.
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Y* 70pm

Figura 55. Micrografia del P3HT/NiO-3,5%.

En la muestra P3HT/NiO-3,8% ver Figura 56, se observarse una superficie aun
menos homogénea, un incremento en la rugosidad, con mayor numero de
particulas que sobresalen en altura, se aprecian picos altos anchos con
estructuras mas desordenadas, lo que indica posible aglomeracién de

particulas a mayor concentracion de NiO. Su rugosidad es alta (281.37 nm).
La mayor rugosidad obtenida en los compositos favorece el transporte de

carga y la respuesta 6ptica en ventanas inteligentes, y la muestra con mayor
rugosidad es la del composito P3HT/NiO-3,3%, ver Tabla 11.
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Z-Axis - Scan forward Line fit

Line ft 1 29um

Figura 56. Micrografia del P3HT/NiO-3,8%.

4.3. Transmitancia y cinética 6ptica en los dispositivos electrocrémicos
simples (DES)

En las Figuras 57 a 61, se presentan los espectros de transmitancia en funcion
de la longitud de onda para los DES a base de la pelicula de P3HT y sus
compuestos con NiO bajo la aplicacién de diferentes potenciales eléctricos (0
V, -1.4 Vy 1.4 V). Para la muestra de P3HT, ver Figura 57, se observa un
minimo con baja transmitancia en la region de 400—600 nm, correspondiente a
la banda de absorcion n-n*. Al aplicar un potencial negativo -1.4 V, la
transmitancia disminuye aun mas en esta region, indicando un estado mas
absorbente, es decir el material esta dejando pasar menos luz y absorbiendo
mas, mostrando el estado completamente reducido del polimero. Al aplicar un

potencial positivo 1.4 V, la transmitancia aumenta, es decir ahora pasa mas luz
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a través del material, la absorcion disminuye, el material se vuelve mas claro,
evidenciando el estado oxidado del material por la formacion de la banda
bipolarénica a 780 nm aproximadamente. El material tiene menor densidad
electronica e interactia menos con la luz en esa region. La variacion entre
estados confirma una respuesta electrocrémica. Sin embargo, a ese potencial
de 1.4 V pareciera que la muestra no logra oxidarse completamente, ya que se
espera que la banda de absorcion n-n* desaparezca en un dopaje completo.
En relacion a la zona de 600-1100 nm se observa lo contario al caso anterior, a
un potencial de 0 V se tiene una transmitancia alta aproximadamente 90%, al
aplicar un voltaje de -1.4V la transmitancia se incrementa hasta el 100%, es
decir a este potencial se tiene la reduccion completa del polimero. Al aplicar un
potencial de +1.4V, la transmitancia se reduce drasticamente llegando casi al
60%. Esta muestra presenta un mayor contraste optico en la region mayor de
600 nm. En la Tabla 12 se muestran los contrastes 6pticos maximos obtenidos
en ambas regiones del espectro.
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80 1
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©
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Figura 57. Espectros de transmitancia para el DES a base de P3HT con
excitacion de voltaje.

Para la muestra de P3HT/NiO-1,5% ver Figura 58, se observa una region de
baja transmitancia entre 400 y 600 nm, asociada a la banda de absorcion mr-m*
caracteristica del P3HT. A un potencial de 0 V, la transmitancia minima se
encuentra alrededor del 20 %, mientras que al aplicar un potencial de -1.4 V la
transmitancia aumenta ligeramente en esta region, indicando una disminucion
en la absorcion y sugiriendo que el material se encuentra en un estado mas
reducido. Por otro lado, al aplicar +1.4 V, la transmitancia aumenta aun mas en
la zona de absorcion, alcanzando valores cercanos al 30 %, lo que evidencia
una modificacion en la estructura electronica del material debido al proceso de

oxidacion.

En la region comprendida entre 600 y 1100 nm, la muestra presenta una
transmitancia elevada a 0 V, con valores cercanos al 85-90 %. Al aplicar —-1.4
V, la transmitancia disminuye hasta aproximadamente 75 %, mientras que a
+1.4 V se reduce aun mas, alcanzando valores cercanos al 70 %. Este
comportamiento indica la formacion de nuevas especies cargadas asociadas al
proceso de dopaje electroquimico, las cuales absorben en la regién del
infrarrojo cercano. La diferencia observada entre los estados de reduccion y

oxidacion confirma la respuesta electrocromica del material.
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Figura 58. Espectros de transmitancia para el DES P3HT/NiO-1,5% con
excitacion de voltaje.

Para la muestra de P3HT/NiO-3,3 % ver Figura 59, se observa igualmente una
banda de baja transmitancia entre 400 y 600 nm, correspondiente a la
transicion electronica m-m* del P3HT. A 0 V y -1.4 V, los espectros
practicamente se superponen, presentando una transmitancia minima cercana
al 20 %, lo que indica que en esta region la absorcion del material permanece
elevada. Sin embargo, al aplicar un potencial de +1.4 V, la transmitancia
aumenta considerablemente, alcanzando valores cercanos al 40 %, lo que
evidencia una disminucion de la absorcién asociada al proceso de oxidacion

del polimero.

En la region de 600 a 1100 nm, el comportamiento es inverso. AOVy-14YV
la transmitancia alcanza valores cercanos al 95%, indicando una baja
absorcion en esta zona espectral. No obstante, al aplicar +1.4 V, la

transmitancia disminuye significativamente hasta valores entre 60 y 65 %,
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evidenciando la formaciéon de estados polaronicos y/o bipolarénicos que
incrementan la absorcion en longitudes de onda mayores. El contraste 6ptico

para esta muestra fue mayor al de las muestras anteriores.

P3HT/NIO-3, 3% — 0V
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Figura 59. Espectros de transmitancia para el DES P3HT/NiO-3,3% con
excitacion de voltaje.

Para la muestra de P3HT/NiO-3,5%, ver Figura 60, se observa una banda de
baja transmitancia en la region visible 400—600 nm, asociada a la transicion
electronica 1-mm* caracteristica del P3HT. AO V y —1.4 V las curvas presentan
un comportamiento muy similar, alcanzando un minimo de transmitancia
cercano a 500 nm. Cuando se aplica un potencial de +1.4 V, la transmitancia
en esta regibn aumenta ligeramente, indicando una disminucién de la

absorcion y, por lo tanto, un proceso de oxidacion parcial del polimero.

En la region de 600-1100 nm, el comportamiento es inverso. AOVy-1.4V se

observan valores de transmitancia cercanos al 65 %, mientras que al aplicar
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+1.4 V la transmitancia disminuye hasta aproximadamente 50 %. Esta
reduccion indica la formacion de estados cargados en la cadena polimérica,
asociados a polarones y/o bipolarones, los cuales incrementan la absorcion en
el infrarrojo cercano. La diferencia entre los estados oxidado y reducido genera
un contraste Optico maximo de aproximadamente 14.57 % a 729 nm, mientras
que en la region visible el contraste maximo es de 6.98 % a 529 nm, ver Tabla
12. Estos resultados evidencian una respuesta electrocromica moderada,

siendo mas notable en la regién infrarroja que en la visible.
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Figura 60. Espectros de transmitancia para el DES P3HT/NiO-3,5% con
excitacion de voltaje.

Para la muestra de P3HT/NiO-3,8%, ver Figura 61, se observa una respuesta
electrocromica mucho mas pronunciada. En la region visible 400-600 nm, las
curvas registradas a 0 V y —-1.4 V presentan una marcada disminucién de la
transmitancia alrededor de 520 nm, alcanzando valores cercanos al 25 %, lo

que corresponde a la absorcion -1 caracteristica del estado neutro o
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reducido del polimero. Al aplicar un potencial de +1.4 V, la transmitancia
aumenta significativamente hasta valores cercanos al 43 %, indicando una
disminucién importante de la absorcion en esta region debido al proceso de

oxidaciéon del material.

Este incremento de la transmitancia confirma que el polimero pasa de un
estado mas absorbente a uno mas transparente en la region visible. Ademas,
la disminucién de la intensidad de la banda 1r-1* sugiere la formacién de
especies cargadas (polarones y bipolarones), aunque la banda de absorcidn
visible no desaparece completamente, lo que indica que la oxidacion podria no
ser total.

En la regién de 600-1100 nm se observa nuevamente el comportamiento
opuesto. A0 Vy -1.4V la transmitancia alcanza valores elevados, cercanos al
92%, mientras que al aplicar +1.4 V disminuye progresivamente hasta
aproximadamente 55 % alrededor de 800 nm.

La muestra presenta un contraste optico maximo de 20.094 % a 516 nm, ver

Tabla 12 en la regién visible y de 35.63 % a 770 nm en la region infrarroja,
valores similares a los de la muestra P3HT/NIO-3, 3%.
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Figura 61. Espectros de transmitancia para el DES P3HT/NiO-3,8% con
excitacion de voltaje.

Los resultados de la Tabla 12, indican que la incorporacion de NiO modifica la
respuesta electrocrémica del P3HT, donde existe una concentracién 6ptima,
que es la de 3,3%, la cual alcanza el mayor cambio de transmitancia respecto
a las otras muestras. Con la incorporacion de NiO al P3HT, se logré mejorar el
contraste optico del P3HT en aproximadamente 17% en el rango 400-600 nm y
en un 3% en el rango de 600 a 1100 nm.

Tabla 11. Valores obtenidos de los contrastes 6pticos maximos en
ambas regiones del espectro para P3HT y sus compdésitos.

Visible Infrarrojo
400 - 600 nm 600 - 1100 nm
Muestra AT max(%) [ (nm) AT max(%) [ (nm)
P3HT 17.577 518 39.10 717
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P3HT/NiO-1, 5% 2.297 518 7.14 760

P3HT/NiO-3, 3% 20.529 518 40.21 733
P3HT/NiO-3, 5% 6.975 529 14.57 729
P3HT/NiO-3, 8% 20.094 516 35.63 770

Tabla 12. Valores obtenidos de los espectros de
transmitancia para P3HT y sus compositos a 532 nm.

Muestra AT max(%) [ (nm)
P3HT 16.98 532
P3HT/NiO-1, 5% 1.89 532
P3HT/NiO-3, 3% 19.62 532
P3HT/NiO-3, 5% 6.64 532
P3HT/NiO-3, 8% 18.91 532

En la Tabla 13 se muestran los resultados de los contrastes opticos a 532 nm
que fue la longitud de excitacion que se utilizd en las pruebas cinéticas Opticas.
Los resultados de la prueba cinética 6ptica ver Figura 62, muestran una
respuesta periodica bien definida a lo largo de los seis ciclos. La transmision
aumenta y disminuye de forma similar en cada ciclo, las muestras presentan
una disminucién de la transmitancia gradual con el numero de ciclo, lo que
indica que los dispositivos no son estables, esto puede deberse a que el

material se esta degradando y presenta alguna pérdida en sus propiedades.

El P3HT, ver Figura 62, muestra una respuesta peridédica bien definida. Sin
embargo, la amplitud es menor en comparacion con los compuestos con NiO,
a excepcidon del composito P3HT/NiO-3,5% que mostré un contraste optico

menor. En la muestra P3HT/NiO-1,5%, ver Figura 62, se observa un mayor
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incremento en la amplitud de la sefal respecto al P3HT, presentando el mayor
valor de transmisién, ademas mostré una mejor estabilidad que los demas

DEC a base de compositos, lo que indica una mejor eficiencia.

-~ P3HT
5.0x10° - ~ P3HT/NIO-1, 5%
——— P3HT/NIO-3, 3%
— P3HT/NIO-3, 5%
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F 3.0x10°
2.5%10° -
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Figura 62. Cinética 6ptica del P3HT y sus compdsitos para voltajes de £1.4 V.

La eficiencia de coloracién (CE) de las peliculas electrocromicas fue calculada
a partir de la variacién de densidad optica y de la carga intercambiada durante
el proceso de oxidacion-reduccion, ver ec (3). Los valores obtenidos para cada
muestra se presentan en la Tabla 14.
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CE= AODBEQ/AM
ec (3)

donde:

CE = eficiencia de coloracion (cm?/C)
AOD = cambio en densidad optica

Q = carga eléctrica intercambiada, en C

A = area activa de la pelicula/dispositivo, en cm?

Se observa que el P3HT puro presenta una eficiencia de coloracién de
54.1358 cm? C™'. Al incorporar 5 % de NiO,de la muestra 1, la eficiencia
disminuye drasticamente hasta 5.8035 cm? C™', indicando que la presencia
inicial del éxido de niquel reduce considerablemente la efectividad del proceso

electrocromico.

Para la muestra P3HT/NiO-3,3 %, la eficiencia de coloracion aumenta hasta
43.58 cm? C™", recuperando gran parte del desempefio observado en el P3HT
puro. Este incremento sugiere que, a esta concentracion, el NiO favorece las
interacciones electronicas dentro del material compuesto y mejora la utilizacion

de la carga inyectada durante el proceso de coloracion.

Posteriormente, en la muestra P3HT/NiO-3,5 %, la eficiencia vuelve a disminuir
alcanzando un valor de 28.8883 cm? C™, lo que indica que pequenas
variaciones en la concentracion de NiO pueden modificar significativamente el
balance entre transporte de carga y cambio oOptico. Este comportamiento

podria estar relacionado con cambios en la morfologia de la pelicula o con una
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distribucion menos homogénea de las particulas de NiO dentro de la matriz

polimérica.

Por otra parte, la muestra P3HT/NiIO-3,8 % presenta la mayor eficiencia de
coloraciéon de todas las formulaciones estudiadas, alcanzando un valor de
80.8946 cm? C™'. Este resultado indica que esta composicion es capaz de
generar una mayor modulacion optica utilizando una menor cantidad de carga
eléctrica, evidenciando una interaccion mas eficiente entre el P3HT y el NiO.
Este comportamiento es consistente con los resultados electrocrémicos
obtenidos previamente, donde esta muestra presentd uno de los mayores
contrastes opticos tanto en la region visible como en el infrarrojo cercano, ver
Tabla 12.

Tabla 13. Eficiencia de coloracion de P3HT y compositos.

Eficiencia de coloracion

Muestra CE (cm?c~1)
P3HT 54.1358
P3HT/NiO-1,5% 5.80355
P3HT/NiO-3,3% 43.5821
P3HT/NiO-3,5% 28.8883
P3HT/NiO-3,8% 80.89464

4.4. Transmitancia y cinética éptica en los dispositivos electrocrémicos
duales (DED)

Con la finalidad de mejorar el contraste optico y la estabilidad de los DES, se
prepararon los dispositivos electronicos duales (DED). Las graficas de
transmitancia de los dispositivos duales muestran el comportamiento

electrocromico del P3HT y del compuesto P3HT/NiO-3,3%, ver figuras 63 y 64,
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bajo la aplicacion de diferentes potenciales (0 V, -1.4 V y 1.4 V), se tomo la
muestra del composito P3HT/NiO-3,3%, ya que esa fue la muestra con mejor

resultado de los dispositivos simples.

Para el dispositivo basado unicamente en P3HT, ver Figura 63, la mayor
diferencia de transmitancia se presenta en la regién visible alrededor de 503
nm, donde se obtiene un valor maximo de AT de 40% ver tabla 15. La curva
correspondiente a -1.4 V presenta una disminucidn significativa de la
transmitancia en el visible respecto al estado oxidado (1.4 V), indicando que el
material entra en un estado mas absorbente al aplicarse un potencial negativo.
Por el contrario, al aplicar 1.4 V la transmitancia aumenta considerablemente,
evidenciando el proceso de oxidacion del polimero y un estado mas
transparente. En la regién infrarroja se observa una menor modulacion 6ptica,
con un AT maximo de 14.27% alrededor de 673 nm ver tabla 15.

En el caso del dispositivo P3HT/NiO-3,3%, también se aprecia un
comportamiento electrocrémico claro; sin embargo, la incorporacion de NiO
modifica la respuesta optica del sistema. En la region visible se registra un AT
maximo de 26.98% a 514 nm, valor menor al observado para el P3HT puro.
Esto sugiere que la adicion de NiO reduce parcialmente la amplitud de la
modulacidn optica en el visible, posiblemente debido a una disminucién en la
movilidad de carga o a cambios en la interaccion electréonica dentro de la

pelicula compuesta.

En la region de 600-1000 nm el dispositivo con NiO presenta una variacion
mas pronunciada, alcanzando un AT de 29.52% alrededor de 690 nm, superior
al del P3HT puro ver tabla 15. Este comportamiento indica que la
incorporacion de NiO favorece la respuesta Optica en longitudes de onda mas

altas, mejorando la capacidad de modulacion en el infrarrojo cercano.

En ambas muestras se observa que las curvas asociadas a 0 V presentan un

comportamiento intermedio entre los estados reducido y oxidado en el
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espectro visible, lo que confirma la oxidacidn minima parcial de la pelicula al
inicio de la prueba.

En general, los resultados indican que el P3HT puro presenta una mayor
modulacién Optica en la region visible (400-600 nm), mientras que el
compuesto P3HT/NiO-3,3% mejora la respuesta en la regién de 600-1000 nm,
lo que podria ser favorable para aplicaciones electrocromicas y ventanas
inteligentes con control selectivo de radiacion solar.
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Figura 63. Espectros de transmitancia para el DED P3HT con excitacion de
voltaje.
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Figura 64. Espectros de transmitancia para el P3HT/NiO-3,3% con excitacion
de voltaje.

Tabla 14. Valores obtenidos de los espectros de transmitancia para P3HT y
sus compaositos.

Visible Infrarrojo
400 - 600 nm 600 - 1000 nm
Muestra AT max(%) A(nm) NATmax(%) Q(nm)
P3HT 40.22 503 14.27 673
P3HT/NiO-3, 3% 26.98 514 29.52 690

La longitud de excitacion que se utilizé para las pruebas cinéticas opticas de
las muestras fue a 532 nm ver Tabla 16, muestra el contraste 6ptico a esa
longitud de onda.
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Tabla 15. Valores obtenidos de los espectros de transmitancia
para P3HT y sus compdésitos a 532 nm.

Muestra AT max(%) A (nm)
P3HT 37 532
P3HT/NiO-3, 3% 26 532

CINETICA OPTICA

La figura 65 muestra los resultados de la cinética Optica de los dispositivos
duales basados en P3HT y P3HT/NiIO-3,3%. En la grafica se representa la
variacion de la transmision 6ptica en funcién del tiempo, donde cada cambio
abrupto corresponde a la aplicacion alternada de potenciales eléctricos (+1.4
V) que inducen los procesos de oxidacion y reduccion de los materiales.

Ambos dispositivos presentan una respuesta periodica y reproducible a lo largo
de los ciclos, lo que evidencia un comportamiento electrocrémico reversible y
una adecuada estabilidad durante el proceso de conmutacion. Se observa que,
al aplicarse el potencial correspondiente al estado oxidado, la transmision
aumenta rapidamente, mientras que al invertir el potencial y llevar el material al

estado reducido, la transmision disminuye de manera pronunciada.

El dispositivo basado unicamente en P3HT presenta valores de transmision
maximos cercanos a 4.0 x 107 W y minimos alrededor de 1.34 x 107® W. Las
transiciones entre ambos estados son rapidas y relativamente estables,
mostrando una sefal uniforme en los diferentes ciclos, lo cual indica buena
reversibilidad y estabilidad electroquimica del polimero conductor.

El dispositivo P3HT/NiIO-3,3% exhibe valores maximos de transmision

superiores, alcanzando aproximadamente 4.3 x 10™® W. Esto sugiere que la
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incorporacion de NiO favorece una mayor modulacién Optica durante el estado
transparente del dispositivo (estado oxidado de la pelicula). Ademas, la sefial
mantiene una respuesta repetitiva y estable durante los ciclos, indicando que

el material compuesto conserva una buena estabilidad operativa.

También, puede observarse que el dispositivo con NiO presenta una ligera
disminucién gradual de la sefal en la parte superior de cada ciclo, lo que
podria asociarse a la movilidad de carga dentro de la pelicula compuesta. Este
comportamiento sugiere que la incorporaciéon de NiO modifica la dinamica de
transporte de carga del sistema, afectando ligeramente la velocidad de

respuesta optica.

En general, los resultados de cinética Optica demuestran que ambos
dispositivos poseen buena reversibilidad y estabilidad electrocromica. EI P3HT
puro presenta una respuesta mas uniforme, mientras que el compuesto
P3HT/NIO -3,3% muestra una mayor intensidad de transmisiéon y una
modulacidn Optica mas amplia, lo cual puede resultar favorable para

aplicaciones en ventanas inteligentes y dispositivos electrocrémicos.
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Figura 65. Cinética Optica de los dispositivos duales P3HT y compdsito
P3HT/NiO-3,3% para voltajes de £1.4 V.

4.5. Conclusiones y trabajo futuro

En este trabajo se demostr6 la factibilidad de aprovechar residuos
agroindustriales y urbanos para el desarrollo de materiales funcionales
aplicados en tecnologias sostenibles, especificamente en dispositivos de

almacenamiento de energia y ventanas inteligentes electrocromicas.

A partir de colillas de cigarro se obtuvo acetato de celulosa utilizado como
material dieléctrico en capacitores de placas paralelas, mientras que el 6xido
de niquel fue sintetizado exitosamente mediante sintesis verde utilizando

extracto de sargazo.
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Los capacitores fabricados con acetato de celulosa presentaron valores de
capacitancia estables y del mismo orden de magnitud que los obtenidos con
materiales comerciales, lo que evidencia la viabilidad del material recuperado
para aplicaciones dieléctricas. Ademas, las pruebas realizadas a diferentes
temperaturas mostraron una adecuada estabilidad térmica, mientras que los
diagramas de impedancia confirmaron un comportamiento caracteristico de
materiales capacitivos, indicando su potencial aplicacion en dispositivos

electrénicos de alta frecuencia.

Por otra parte, los analisis de difraccion de rayos X confirmaron la formacién
de la fase cristalina correspondiente al NiO sintetizado mediante el método
verde. Asimismo, los estudios electroquimicos, O6pticos y morfolégicos
demostraron que la incorporacion de NiO modifica las propiedades del P3HT,
favoreciendo una mejora en la respuesta electrocromica y en la actividad

electroquimica de los compdsitos desarrollados.

Los dispositivos electrocromicos fabricados presentaron cambios reversibles
de coloracion, buena modulacion optica y respuesta repetitiva durante los
ciclos de oxidacién y reduccidén. Los resultados obtenidos indican que la
adiciéon de NiO influye en las propiedades opticas y cinéticas del sistema,
contribuyendo a mejorar el desempefio de los dispositivos electrocromicos.

En conjunto, los resultados obtenidos permiten concluir que los residuos
utilizados en esta investigacion pueden transformarse en materiales con valor
agregado y aplicaciones tecnoldgicas reales, contribuyendo al desarrollo de
dispositivos sostenibles y al aprovechamiento responsable de residuos
contaminantes. Ademas, este trabajo aporta una alternativa sustentable para la
obtencion de materiales funcionales con potencial aplicacion en tecnologias

orientadas a la eficiencia energética y al almacenamiento de energia.
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Finalmente, esta investigacién abre la posibilidad de continuar explorando el
uso de residuos agroindustriales en la fabricacion de materiales avanzados,
asi como optimizar las propiedades electroquimicas y Opticas de los
dispositivos desarrollados para futuras aplicaciones tecnoldogicas vy

comerciales.
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RESUMEN

El desarvollo de capacitores sostenibles es un avance cricial en la electronica moderna, pues busca reducir of impacto

biental de extos componentes esenciales. En el presente trabajo, se utilizaron materiales reciclados (ahominto, poliéster.
mica v acetato de celulosa) para ef desarvollo de capacitores de peticula, el aluminio se wtilizo para elaborar las placas
metilicas, v el poliéster, acetato de celulosa y la mica como dicléctricos. Los dispositivos se caracterizaron por
espectroscopia de impedancia a 22 °C y eléctricamente para determinar su capacitancia a 22, 60, 80 y 100 *C. Asi mismo,
la capacitancia fue calculada para comparaciin. Los resultados indicaron que los dispositivas tienen la capacidad para
almacenar energia. wi excelente funcionamiento en altas frecuencias v s capacitancia es estable a diferentes temperanas
Por lo tanto, es factible el desarvollo de capacitoves sostenibes a partir de materiales reciclados para contribwlr con la
economia circular y el cuidado del medio ambiente.
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ABSTRACT

The devel of. inable capacitors is a crucial advance in modern electronics, as it seeks to reduce the environmental
impact of llmv essential components. In this work, recyeled materials (ahomimen. polyester, mica. and cethdose acetaw)
were used wo develop film capacitors; aluminem was used to make the metal plates, and polyester, cellulose acerate. and
mica were wied as dielectrics. n.- devices were characterized by wpedance spectroscopy ar 22°C and elecirically to
deterviine their capacitance ar 22, 60, 80, and 100°C. Capacitance was also calculated for comparison. The reswlts indicared
that the devices have the zupuut) w0 stare energy, perform excellently at high frequencies, and their capacitance is stable at
different temperaneres. Therefore, the develog of sustainable capacitors from recycled matevials is feasible to contribute
ta the circular economy and environmental protection.
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