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RESUMEN 

 

En este trabajo de investigación se prepararon fibras electrohiladas de acetato de celulosa 

(AC) y al caracterizarlas se observó que tienen una superficie lisa y miden de 800 nm a 1.5 

µm. Posteriormente, se recubrieron con sulfuro de plomo (PbS) siguiendo el procedimiento 

del método de absorción y reacción sucesiva de capas iónicas (SILAR por sus siglas en 

inglés) variando el número de ciclos de uno al 20. Las fibras recubiertas obtenidas se 

caracterizaron por microscopía electrónica de barrido (MEB), en las imágenes se pudo 

observar que el recubrimiento de las fibras es homogéneo con estructuras de PbS de 

tamaño uniforme, desde las primeras capas es posible identificar la presencia de PbS, 

aunque las fibras recubiertas con 5 ciclos de método SILAR destacan del resto, ya que 

presenta las mejores características de homogeneidad en el recubrimiento evidenciadas 

con las imágenes de MEB. Con análisis de mapeo elemental se corroboró la formación de 

PbS y se confirmó la ubicación de Pb y S formando una sola especie PbS. El recubrimiento 

de 20 capas mostró mayor cristalinidad evidenciada por el análisis de difracción de rayos X 

(DRX). En recubrimientos de 16 o más capas se observó la presencia de cúmulos o grumos 

que pueden causar reducción de las propiedades. Al hacer el análisis de espectroscopia 

UV-Vis, se observó que los valores de banda prohibida están cerca de 1.314 eV lo que 

confirmo la viabilidad del uso de las fibras electrohiladas recubiertas con PbS en 

dispositivos fotovoltaicos, ya que se logra un control en el rango de banda prohibida con un 

aumento en la cantidad de material depositado, por lo que se espera permitan obtener 

mayor eficiencia debido a que puede concentrarse mayor contenido de PbS por unidad de 

área y lo anterior, aumenta la capacidad de confinamiento de energía.  
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INTRODUCCIÓN 

 

Debido a la problemática actual de altas emisiones de CO2 generadas por el uso de 

combustibles fósiles,  es importante buscar opciones que permitan obtener energía que no 

sea dependiente de este tipo de combustibles, como son las energías alternativas (Shaffer 

y col., 2009). La radiación solar puede utilizarse para generación de energía sin la 

desventaja de emisiones. Lo anterior, ha motivado el desarrollo de dispositivos fotovoltaicos 

los cuales se han producido desde los años 60´s. En la actualidad se está trabajando en la 

cuarta generación de dispositivos fotovoltaicos en la cual se destaca el uso de materiales 

híbridos de tipo orgánico-inorgánico incorporados en los arreglos de las celdas, lo anterior 

con el fin de favorecer la heterounión entre los componentes y así tener mayores eficiencias 

(Cai y col., 2013), (Imalka y col., 2013). 

La combinación de materiales inorgánicos con orgánicos para obtener híbridos tiene 

la finalidad de lograr un efecto sinérgico, que permita desarrollar sistemas complejos de 

diferentes formas con control de los tamaños, la composición, la funcionalidad y morfología 

(Clément, 2011). El logro de estructuras híbridas implica estrategias sintéticas que ofrecen 

oportunidades para descubrir nuevos materiales que tienen  aplicaciones en numerosos 

campos como el medio ambiente, la energía, la vivienda, la salud, la micro-óptica, 

automotriz, microelectrónica, etc. (Lui y col., 2011), (Ortuno-Lopez y col., 2003). Las 

aplicaciones de los materiales híbridos son muy variadas debido a la amplia gama de 

combinaciones y arreglos que pueden lograrse, a continuación se mencionan algunas 

destacadas como son recubrimientos inteligentes, membranas, energía fotovoltaica, 

biovectores terapéuticos, biosensores, catalizadores,  textiles y piezas de automóviles 

(Obaid y col., 2012). Los materiales híbridos son altamente avanzados y complejos, 

materiales prometedores y definitivamente serán la respuesta futura a la solución de 

problemas en los sectores salud, ambiental e ingenierías (Guo, 2012), (Vorobiev y col., 

2012), (Sanchez y col., 2011). 

Existen varios métodos para la generación de materiales poliméricos con diferentes 

morfologías. Entre estos métodos, electrohilado es una técnica sencilla, versátil y eficaz 

para fabricar nanoestructuras, como nanocables, nanofibras, nanotubos y varios tipos de 

microesferas (Cortina y col., 2012), (Luong y col., 2013). La estructura y la morfología de 

los materiales poliméricos electrohilados, ya sean fibras o partículas, están determinados 
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por un efecto combinado de parámetros de la solución y las fuerzas electrostáticas (Nguyen 

y col., 2013) (Nyholm y col., 2011) (Teo y Ramakrishna, 2006). Los polímeros sintetizados 

a partir de un compuesto orgánico como el AC  pueden ser procesados de diferentes 

maneras y así mismo utilizarse como materia prima para la fabricación de materiales 

híbridos, para ello se dispuso del método SILAR, donde se utilizan iones en solución para 

el depósito de capas inorgánicas utilizando como sustrato el polímero previamente 

sintetizado. La metodología cuenta con una gran cantidad de ventajas, es relativamente 

sencilla de realizar, gran variedad de sustratos se pueden recubrir por diferentes soluciones, 

bajo costo y se puede realizar con materiales simples de laboratorio, permite controlar el 

espesor de la capa a depositar, todo mediado por una interacción iónica de los 

componentes (Muhammad y col., 2015). 

El PbS es un semiconductor de banda prohibida estrecha y tiene utilidad en sistemas 

fotovoltaicos ya que permite obtener energía proveniente de una fuente menor como es la 

radiación solar. Su efecto fotoconductivo se ha utilizado en celdas fotoeléctricas y muchos 

otros sistemas electroconductores (Vorobiev y col., 2011), (Valenzuela-Jauregui y col., 

2003). 

En este trabajo se propone una metodología de síntesis de fibras electrohiladas de 

AC y posterior recubrimiento con PbS mediante el método SILAR. La síntesis de estructuras 

híbridas establece una opción viable para la obtención de materiales electroconductores. 

Durante la elaboración se utiliza el reactivo orgánico como base con lo cual se busca 

aumentar el área de contacto y así mejorar el rendimiento del semiconductor, esto con la 

finalidad de aumentar la cantidad del compuesto inorgánico por área de depósito. La 

formación de PbS sobre el AC muestra una gran sensibilidad, el método SILAR permitió 

formar el PbS de forma gradual y ordenada y se obtuvieron depósitos homogéneos con 

buena adhesión por lo que se espera mejorar la eficiencia de funcionamiento del 

semiconductor, ya que se sabe que en este tipo de depósito hay un mayor aprovechamiento 

en la formación del PbS. Los nuevos semiconductores híbridos representan una alternativa 

viable para satisfacer las necesidades de las personas, cuidar el medio ambiente y así 

garantizar la sustentabilidad de los recursos naturales para generaciones futuras. 
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OBJETIVO GENERAL 

 

Preparar y caracterizar fibras electrohiladas de AC recubiertas con PbS. 

 

Objetivos Particulares 

 

 Preparar fibras de AC por electrohilado. 

 Caracterizar las fibras electrohiladas de AC. 

 Recubrir las fibras electrohiladas con PbS aplicando el método SILAR.  

 Caracterizar las fibras recubiertas con PbS. 
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ANTECEDENTES 

 

Materiales Híbridos con Aplicación en Energías Alternativas 

 

Un suministro de energía adecuado y seguro es esencial para la vida cotidiana, lo que debe 

lograrse con mínimos efectos ambientales adversos. Hasta la fecha, se ha demostrado que 

las emisiones globales tienen un impacto severo en el clima y la economía global. Es bien 

sabido que la primera transición del sistema energético comenzó con la introducción del 

carbón que reemplazó las fuentes tradicionales de leña y animales de trabajo. Durante este 

período de transición, la proporción de carbón aumenta, es decir, del 20% a más del 60%. 

Esta fase de desarrollo se distinguió por la introducción de vapor, acero y ferrocarriles. La 

siguiente transición se caracterizó por la sustitución del carbón por petróleo y gas natural. 

Se destacó por la rápida expansión de la combustión interna, la electricidad, los productos 

petroquímicos y el automóvil. En la década de 1990, más del 80% de la energía mundial 

estaba abastecida por fuentes de hidrocarburos, es decir, carbón, petróleo y gas natural 

(Guo, 2012). 

  Las fuentes de carbono cero, como la energía hidroeléctrica y la energía nuclear, 

desempeñan un papel limitado hoy en día, mientras que las energías renovables 

tradicionales suplen el resto de las necesidades de energía, especialmente en los países 

en desarrollo. Sin embargo, la demanda de energía en todo el mundo continúa en aumento, 

a medida que la población mundial crece y las economías del mundo en desarrollo se 

expanden. De acuerdo con las políticas actuales, incluso si se logra el potencial para 

aumentar las fuentes de energía de bajo contenido de carbono, es evidente que las reservas 

restantes de combustibles fósiles jugarán un papel importante en satisfacer las necesidades 

energéticas del mundo para el futuro previsible, y deben encontrarse formas de reducir las 

emisiones.  

 Un número creciente de científicos e ingenieros está explorando y modificando las 

propiedades de los materiales en una escala atómica para crear materiales de diseño, lo 

que en última instancia podría aumentar la eficiencia de las fuentes de energía actuales o 

hacer que las nuevas fuentes de energía sean prácticas a escala comercial. En la 

nanoescala, algunos materiales tienen diferentes propiedades físicas (resistencia, 

conductividad, reflectividad, reactividad química, etc.) distintas al material en bulto. Muchos 

materiales a nanoescala pueden autoensamblarse espontáneamente en estructuras 

ordenadas. Los materiales nanoestructurados también tienen enormes áreas de superficie 
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por unidad de peso o volumen, por lo que se dispone de una área de superficie infinitamente 

más amplia para interacciones con otros materiales a su alrededor. Eso es útil porque 

muchas reacciones químicas y eléctricas importantes ocurren solo en las superficies y son 

sensibles a la forma y textura de una superficie, así como a su composición química. 

  En lo que al sector energético respecta, los ingenieros se han esforzado en 

generar energía a partir de energía solar térmica durante un siglo. Para aplicaciones 

comerciales, es absolutamente necesario reducir el costo de la alta eficiencia, que cumplirá 

los criterios de asequibilidad.  

 La proporción de radiación solar que llega a la superficie de la Tierra cada año es 

más de 10.000 veces el consumo de energía global anual actual. Mientras tanto, más 

energía solar golpea la tierra de la que el mundo usa anualmente, razón por la cual el sol 

es tan atractivo como una fuente de energía fundamental. Entonces, en la comunidad 

fotovoltaica (PV, por sus siglas en ingles), la conversión de fotones solares en electrones lo 

suficientemente económicos como para competir con los combustibles fósiles sigue siendo 

un desafío de investigación. La nanotecnología puede ayudar tanto a aumentar la eficiencia 

como a reducir los costos de aprovechar la energía solar. 

  El sol tiene una gran cantidad de energía en el infrarrojo que no se captura con 

las celdas solares existentes de unión única. El corazón de cualquier celda solar es la unión 

p-n, una capa semiconductora estrecha donde los fotones solares dan lugar a pares de 

electrón-agujero que fluyen como corriente; en ambos lados de la unión hay diferentes 

materiales semiconductores, uno dopado para ser de tipo n para recoger los electrones que 

fluyen en una dirección y el otro dopado para ser de tipo p para recoger los agujeros que 

fluyen en la dirección opuesta. Dependiendo de la elección de los semiconductores, la unión 

p-n puede absorber fotones solares en una longitud de onda específica. Las celdas solares 

de película fina con múltiples funciones acumulan varias uniones p-n en capas finas, de 

modo que una celda solar puede producir eficientemente electricidad a partir de un espectro 

de longitudes de onda, incluido el infrarrojo (Guo, 2012). 

 

Semiconductores 

 

Los semiconductores se definen como aquellos materiales que se comportan como 

conductores, solo en determinadas condiciones. Los electrones dentro de un átomo, se 

pueden encontrar en 3 tipos de bandas diferentes:  
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1) Banda de conducción: es el intervalo energético donde están aquellos electrones que 

pueden moverse libremente. Están libres de la atracción del átomo. 

 2) La banda prohibida: representa la energía que adquiere un electrón de la banda de 

valencia para poder moverse libremente por el material y pasar a la banda de conducción. 

 3) Banda de valencia: intervalo energético donde están los electrones de la última órbita 

del átomo. 

La amplitud de la banda prohibida (diferencia de energía entre el punto más bajo de 

la banda de conducción y el limite más alto de la banda de valencia) y la disponibilidad 

relativa de electrones es lo que determina si un sólido es conductor, semiconductor o 

aislante. Un semiconductor, tiene una banda prohibida generalmente de 0.3 a 3 eV con una 

densidad de electrones en la banda de conducción comúnmente menor de 1020 cm-3, a su 

vez en un conductor no hay banda prohibida  y la densidad de electrones es 

aproximadamente de 1023 cm-3, mientras que los aislantes tienen una banda prohibida muy 

amplia, generalmente mayor a 3 eV y no tienen electrones en la banda de conducción ni 

huecos en la banda de valencia (Considine y Considine, 2013). 

Los semiconductores tienen una dificultad intermedia para pasar los electrones de 

la banda de valencia a la de conducción. En la mayoría de los casos es necesario 

suministrarles energía en forma de calor para que puedan alcanzar la banda de conducción 

es decir, convertirlos en materiales conductores. Un semiconductor se caracteriza por tener 

una banda prohibida, entre la de conducción y la de valencia, pero no muy ancha. Los 

semiconductores extrínsecos del tipo n están formados por átomos de material 

semiconductor, Silicio o Germanio, al que se le añade impurezas con átomos de otro 

material con 5 electrones de valencia. Como los átomos del material semiconductor tienen 

4 electrones de valencia y los átomos de la impurezas 5, se pueden formar 4 enlaces 

covalentes y por cada átomo de impureza quedará libre un electrón. Este electrón libre será 

el portador de electricidad. En los semiconductores del tipo n los electrones son los 

portadores de electricidad. Portadores mayoritarios = electrones. Los semiconductores 

extrínsecos del tipo p son material semiconductor a los que se les añaden átomos de 

impurezas con 3 electrones de valencia. En este caso cada átomo del material 

semiconductor solo podrá formar 3 enlaces con los átomos de impurezas. Los átomos 

semiconductores tienen un hueco esperando a que llegue un electrón para formar el enlace 

que le faltará. En este tipo de semiconductores los huecos serán los portadores para la 



15 
 

conducción. Portadores mayoritarios = huecos. Resumiendo en la zona n tenemos 

electrones libres y en la zona p tenemos huecos en espera de ser rellenados por electrones 

(Considine y Considine, 2005). Dada su capacidad de absorber luz en la región visible del 

espectro los semiconductores pueden ser útiles como componentes en las celdas solares 

ya que tienen capacidad de transferir electrones a materiales de banda prohibida mayor, 

entre los más utilizados se encuentran CdS, CdSe, CdTe, PbS, Bi2S3, CuS2 (Mohammad y 

Masoud, 2015), (Padalkar y col., 2011). 

El PbS, perteneciente al grupo IV-VI es un semiconductor binario que tiene una 

banda prohibida de 0.37-0.4 en bulto a temperatura ambiente, se utiliza en diversas áreas 

y dependiendo de sus características estructurales puede tener aplicación desde detectores 

de infrarrojo, fotorresistencias, transistores de películas delgadas y celdas solares 

(Tavakkol y col., 2014), (Rajathi y col., 2017), (Morales-Fernández y col., 2010). El PbS se 

combina con compuestos de tipo II-VI de cadmio o zinc para ajustar su banda prohibida y 

que sea útil en aplicaciones optoelectrónicas, en aplicaciones fotovoltaicas es muy común 

encontrarlo junto a CdS (Rajati y col., 2017), (Jean y col., 2013). 

Preetha y Remadevi en 2012, realizaron una evaluación del uso de los precursores 

PbCl2, PbNO3, PbSO4 y Pb(CH3COO)2
.3H2O utilizados como fuente de iones Pb2+ y el efecto 

de pH en el medio sobre las características de las estructuras obtenidas; sus resultados 

mostraron depósitos con una banda prohibida entre 1.82 eV- 2.28 eV y al emplear 

Pb(CH3COO)2
.3H2O es posible obtener los depósitos con ancho de banda más pequeño. 

Dada la importancia de tener un control en la homogeneidad de los depósitos y la 

uniformidad de las estructuras obtenidas, Tavakkol y col. en 2014, realizaron un estudio 

para evaluar el efecto del uso de trietanolamina (TEA) como agente complejante en las 

características de los depósitos de PbS y encontraron que en el sistema de depósito que 

no se utilizó la TEA, se obtuvieron espesores entre 300-1000 nm; mientras que al utilizar 

TEA los espesores se encontraron en un rango entre 40-120 nm, por lo que concluyeron 

que las películas obtenidas sin TEA tienen posibilidad de aplicación en detectores de 

infrarrojo mientras que las más finas pueden utilizarse como recubrimientos en dispositivos 

solares (Wu y col., 2012).  

La fuente de iones sulfuro también es de importancia para tener resultados óptimos, 

Minghong y col. en 2018 destacaron el uso de la tioacetamida como proveedora de iones 

S2- ya que se hidroliza en solución acuosa y libera HS- de forma lenta para formar iones S2-



16 
 

otra ventaja es que no forma precipitados con el plomo o algún complejo estable y además 

debido a que con los átomos de nitrógeno y azufre presentan enlaces covalentes no se 

oxidarán fácilmente.  

Los precursores para formular el PbS pueden combinarse de formas variadas con 

el fin de tener uso en distintas aplicaciones, lo mismo sucede con el método de depósito, 

en el transcurso de los años el PbS se ha depositado en formas muy diversas dentro de las 

que destacan las técnicas que permiten lograr depósitos de buena calidad de forma sencilla 

y a bajo costo (Yanmei y col., 2014), (Byung-man y col., 2015), (Akhtar y col., 2010), (Balaz 

y col., 2009). 

La deposición de baño químico (CBD, por sus siglas en inglés) es un método económico 

y de bajo consumo de energía comúnmente utilizado para la preparación de películas 

semiconductoras para sensores, fotodetectores y celdas solares (Carrillo-Castillo y col., 

2013). Era uno de los métodos tradicionales para obtener semiconductores de 

calcogenuros. Sin embargo, la deposición a gran escala del método CBD de películas 

plantea considerables preocupaciones medioambientales debido a la utilización de 

amoníaco altamente volátil y tóxico (Jang y col., 2010). Por otro lado, la volatilidad del 

amoníaco modifica el pH de la solución de reacción durante el método de deposición, 

provocando irreproducibilidad de las propiedades en la película delgada para el material 

obtenido en diferentes lotes (Preetha y Remadevi, 2013). Se sabe que PbS es muy 

prometedor para las aplicaciones de celdas solares, confirmado por el reciente 

descubrimiento de la generación de excitones múltiples en sus nanocristales (Vorobiev y 

col., 2012) pero tiene una desventaja, ya que todos los precursores se agregan a un mismo 

contenedor y da formación de PbS en bulto o de forma libre. 

Si bien el método de CBD ha sido ampliamente utilizado, otro método de fácil 

ejecución y que permite obtener un crecimiento ordenado y más limpio de los depósitos de 

PbS es el método SILAR (Preetha y col., 2012), dentro de los resultados a destacar está 

que permite controlar los depósitos de forma fina, a diferencia del método CBD en esta 

técnica la formación del PbS se da en forma gradual lo que permite que en la estructura 

resultante se pueda controlar la homogeneidad; además, de tener uniformidad en la 

distribución del tamaño de partícula (Kanniainena y col., 2000), (Muhammad y col., 2015), 

(Seghaier y col., 2006). 

 



17 
 

Método SILAR 

 

El método SILAR se basa principalmente en la adsorción y reacción de los iones de las 

soluciones y el enjuague entre cada inmersión con agua desionizada para evitar la 

precipitación homogénea en la solución. La recolección de una sustancia en la superficie 

de otra sustancia se conoce como adsorción, que es el componente fundamental del 

método SILAR. El término adsorción se puede definir como la capa interfacial entre dos 

fases de un sistema. La adsorción puede esperarse cuando dos fases heterogéneas entran 

en contacto entre sí. Por lo tanto hay tres posibles sistemas de adsorción, gas sólido, líquido 

sólido y gas líquido .  

 En el método SILAR, se da la adsorción en el sistema líquido-sólido. La adsorción 

es un proceso exotérmico y es un fenómeno de superficie entre los iones y la superficie del 

sustrato, es posible debido a la fuerza de atracción entre ambos. Estas fuerzas pueden ser 

fuerzas de cohesión, fuerzas de Van der Waals o fuerzas químicas atractivas. Los átomos 

o moléculas de la superficie del sustrato no están rodeados por átomos o moléculas de su 

tipo en todos los lados, por lo tanto, poseen fuerza desequilibrada o residual y retienen las 

partículas del sustrato de tal forma que los átomos pueden quedar retenidos en la superficie 

del sustrato. En la Figura 1 se muestra un esquema representativo del método de SILAR 

(Phatan y Lokhande, 2004), (Lokhande, 2004). 

 

 

 

Figura 1. Esquema representativo del método SILAR (a) precursor catiónico y (c) precursor 

aniónico, (b) y (d) agua desionizada (Phatan y Lokhande, 2004). 
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 Los factores como la temperatura de la solución, la presión, la naturaleza del 

sustrato, la concentración de la solución, el área del sustrato, etc., afectan el proceso de 

adsorción. La reacción en pre-adsorción (cationes) y nuevamente adsorción (aniones) 

forma las películas delgadas del material deseado.  

 El método de SILAR se basa en la reacción secuencial en la superficie del sustrato. 

El enjuague sigue a cada reacción, lo que permite la reacción heterogénea entre la fase 

sólida y los iones solvatados en la solución. El método SILAR está destinado a desarrollar 

películas delgadas de compuestos iónicos o covalentes iónicos insolubles en agua del tipo 

KpAa mediante reacción química heterogénea en la interfaz de solución sólida entre 

cationes adsorbidos, pKa+ y anión, aAp-, después de la reacción. 

(𝑝𝐾𝑎𝑐
𝑎+ + 𝑞𝑋𝑎𝑐

𝑏−) + (𝑏´𝑌𝑎𝑐
𝑞´+

+ 𝑎𝐴𝑝−) → 𝐾𝑝𝐴𝑎𝑠 ↓ +𝑞𝑋𝑎𝑐
𝑏− + 𝑏´𝑌𝑎𝑐

𝑞´+
 

𝑎𝑝 = 𝑏𝑞 = 𝑏´𝑞´, 

donde K representa el catión ( Cd2+, Zn2+, Fe3+, Cu+, etc.), p representa el número de cationes, a 

representa el valor numérico de la carga en el catión, X es un ion en precursores catiónicos que 

tienen carga negativa (X = SO4
2-, Cl-, NO3- etc. ), q representa el número de X en los precursores 

catiónicos y b el valor numérico de las cargas en X, b’ el número de Y en las soluciones aniónicas, 

q’ el valor numérico de la carga en Y, Y el ion que está unido a ion calcógeno, A representa el anión 

(O, S, Se y Te), a´ el número de aniones.A es el ion calcógeno. En presencia de agente 

complejante, la reacción anterior se puede escribir como  

𝑃[(𝐾𝐶)𝑎+]𝑎𝑐 + 𝑞𝑋𝑎𝑐
𝑏− + 𝑏´𝑌𝑎𝑐

𝑞´+
+ 𝑎𝐴𝑝− → 𝐾𝑝´𝐴𝑎´𝑠 ↓ +𝐶 + 𝑞𝑋𝑎𝑐

𝑏− + 𝑏´𝑌𝑎𝑐
𝑞´+

, 

donde C es un agente complejante. La Figura 2 representa la base de crecimiento del 

método SILAR. Consiste en al menos cuatro pasos diferentes: adsorción, enjuague (I), 

reacción y enjuague (II). 

 Adsorción: en este primer paso del método SILAR, los cationes presentes en la 

solución del precursor se adsorben en la superficie del sustrato y forman la doble capa 

eléctrica de Helmholtz. Esta capa se compone de dos capas: la capa interna (con carga 

positiva) y la externa (con carga negativa). La capa positiva consiste en los cationes y los 

negativos forman los contraiones de los cationes. 

 Enjuague (I): en este paso, el exceso de iones adsorbidos, pKa+ y aAp-, se 

enjuagan lejos de la capa de difusión. Esto da como resultado una doble capa eléctrica 

saturada. 



19 
 

 Reacción: en esta etapa de reacción, los aniones de la solución precursora 

aniónica se introducen en el sistema. Debido a la baja estabilidad del material, KpAa, se 

forma una sustancia sólida en la interfaz. Este proceso implica la reacción de especies de 

superficie pKa+ con el precursor aniónico, aAp-. 

 Enjuague (II): en la última etapa de un ciclo SILAR, las especies en exceso y sin 

reaccionar aAp-, X, Y y el subproducto de reacción de la capa de difusión se eliminan. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 2. Diagrama esquemático de crecimiento del método SILAR (Phatan y Lokhande, 

2004). 

 

 

 Al repetir estos ciclos, se puede cultivar una capa delgada de material, KpAa. 

Siguiendo los pasos mencionados anteriormente, el aumento máximo del espesor de la 

película por ciclo de reacción es teóricamente una monocapa. Esto da como resultado una 

capa sólida del compuesto KpAa. Dividiendo el espesor de la película total medido por el 

número de ciclos de reacción, se puede determinar la tasa de crecimiento. Esto le da un 

valor numérico a la tasa de crecimiento bajo las condiciones dadas. Si la tasa de crecimiento 

medida excede la constante reticular del material, podría haber tenido lugar una 

precipitación homogénea en la solución. En la práctica, sin embargo, el aumento de grosor 

es típicamente menor o mayor que una monocapa. Por lo tanto, el método implica una 

inmersión alternativa del sustrato en una solución que contiene una sal soluble del catión 

del compuesto que se va a cultivar. El sustrato que soporta la película en crecimiento se 

Sustrato 
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enjuaga en agua desionizada altamente purificada después de cada inmersión. Los hechos 

que afectan los fenómenos de crecimiento son la calidad de las soluciones precursoras, sus 

valores de pH, las concentraciones, los contraiones, el enjuague individual y los tiempos de 

inmersión. Además, se ha demostrado que el agente complejante y el pre-tratamiento del 

sustrato afectan el crecimiento del método SILAR (Phatan y Lokhande, 2004). 

 

Acetato de Celulosa 

 

El AC es el derivado de éster de celulosa más común y ampliamente utilizado, ha mostrado 

gran ventaja en su aplicación como material biomédico debido a sus características 

adecuadas, como buena estabilidad térmica, resistencia química, biocompatibilidad, 

biodegradabilidad, no tóxico, etc. (Atila y col., 2015), (Benosmane y col., 2010). 

Recientemente, las membranas nanofibras electrohiladas de AC han mostrado un gran 

potencial debido a su similitud estructural con la matriz extracelular, gran relación de área 

superficial respecto al volumen, alta porosidad e interconectividad y funcionalidad 

superficial (Hu y col., 2014), (Jia y col., 2013), (Taepaiboon y col., 2007).  

Con una mayor conciencia de los problemas ambientales y la disminución de los 

recursos petroleros, la producción de "materiales verdes" derivados de los recursos 

naturales es de gran atención tanto en el campo académico como en el industrial (Oskman 

y col., 2006), (Tian y col., 2011). 

Los bionanocompuestos son materiales en los que la matriz polimérica y los rellenos 

se derivan de recursos biodegradables con al menos una dimensión de los rellenos a escala 

nanométrica (Alexandre y Dubois, 2000), (Goffin y col., 2011), (John y col., 2011). La 

celulosa es uno de los biopolímeros más abundantes y renovables, además tiene gran 

potencial en la sustitución de algunos de los plásticos tradicionales derivados del petróleo. 

El AC, como uno de los derivados de celulosa más importantes, es un tipo de 

plástico termoplástico transparente de alta calidad que se ha utilizado en campos como el 

embalaje, el textil, la construcción y la industria plástica (Rodrigues y col., 2008). Como la 

mayoría de los otros biopolímeros, mejorar sus propiedades mecánicas es un tema 

ineludible en sus aplicaciones (Castillo-Ortega y col., 2011a; Castillo-Ortega , 2010b). Una 

forma de mejorar las propiedades de los biopolímeros es producir nanocompuestos 

basados en biopolímeros (Gopiraman y col., 2013). Los nanorrefuerzos pueden mejorar la 
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rigidez, la resistencia, la tenacidad, la estabilidad térmica y las propiedades de barrera de 

la matriz de un polímero puro (Alexandre y Dubois, 2000), (Zhang y Hsieh, 2008).  

 

Técnica de Electrohilado 

 

El proceso de electrohilado permite obtener fibras por medio de estiramiento coaxial de una 

solución viscoelástica, estas fibras poseen diámetros que van de las submicras a los 

nanómetros. Por su tamaño las fibras poseen características únicas entre las que se 

encuentran: un área superficial muy grande en relación al volumen, flexibilidad en la 

superficie, alta porosidad, poros interconectados y un rendimiento mecánico superior 

comparado con otras formas ya conocidas del material. Estas características hacen que las 

nanofibras sean candidatas óptimas para una variedad de aplicaciones en ingeniería de 

tejidos, textiles, elementos para cubrir heridas, medios de filtración, membranas especiales 

y diversas aplicaciones médicas tales como reemplazo de huesos, implantes dentales, 

sistemas de liberación de fármacos, injertos vasculares, vasos sanguíneos artificiales entre 

otros (Duquez Sánchez , 2013), (Hu y col., 2014). 

El método de electrohilado se utiliza cada vez más para producir fibras ultra finas de 

una amplia gama de materiales poliméricos, el esquema general del sistema de 

electrohilado se muestra en la Figura 3. Esta técnica electrostática no mecánica implica el 

uso de un campo electrostático de alta tensión para cargar la superficie de una gota de una 

solución de polímero y así inducir la expulsión de un chorro de líquido a través de una hilera. 

En un proceso típico, se aplica un potencial eléctrico entre una gota de una solución 

polimérica contenida en el extremo de un tubo capilar y un blanco conectado a tierra. 

Cuando el campo eléctrico aplicado supera la tensión superficial de la gota, se expulsa un 

chorro cargado de solución polimérica. El chorro único formado inicialmente se divide en 

múltiples filamentos por repulsión de carga radial, lo que da lugar a la formación de fibras 

ultra finas solidificadas sobre el blanco (Ramakrishna y col., 2006). 

Un rasgo característico del proceso de electrohilado es la formación 

extremadamente rápida de la estructura de fibras, que está en una escala de milisegundos. 

Otras características notables son una enorme velocidad de elongación del material del 

orden de 1000 s-1, y una reducción del área de la sección transversal del orden de 105 a 

106, que se ha demostrado que afectan a la orientación de los elementos estructurales 
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dentro de la fibra. Las nanofibras de polímero tienen un diámetro que oscila entre un orden 

de unos pocos nanómetros a varios micrómetros y son notables por su gran área superficial 

por unidad de masa, por su pequeño tamaño de poro y por su alta porosidad y un bajo peso 

base. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 3. Esquema de electrohilado (Gatford J, 2008).  

 

 

Las nanofibras óptimas pueden prepararse controlando los parámetros del proceso 

de electrohilado, incluyendo la resistencia del campo eléctrico aplicado, la distancia de 

deposición y las propiedades de la solución polimérica. Además, este procedimiento es 

altamente versátil y permite el procesamiento no sólo de muchos polímeros diferentes en 

las nanofibras poliméricas, sino también el co-procesamiento de mezclas de polímeros, 

mezclas de polímeros y materiales no volátiles de bajo peso molecular, simplemente 

usando soluciones ternarias de componentes en el electrohilado para formar una 

combinación de funcionalidades de nanofibras. Los polímeros conductores eléctricos han 

atraído mucho interés en los últimos 20 años porque muestran simultáneamente las 

propiedades físicas y químicas de los polímeros orgánicos y las características eléctricas 
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de los metales. Además, la fabricación de nanofibras hechas de polímeros electrónicos 

conductores se ha demostrado recientemente en el diseño y construcción de dispositivos 

nanoelectrónicos (Duquez Sánchez , 2013). 

 

Técnicas de Caracterización 

 

Microscopia Electrónica de Barrido 

 

La MEB proporciona imágenes y datos físico-químicos de la superficie de cuerpos 

generalmente opacos a los electrones, por medio de un delgadísimo haz de electrones que 

recorre dicha superficie y de detectores que traducen las señales que de ella emanan, 

transformándolas en corrientes eléctricas que se emplean en formar una imagen en un 

monitor. Para realizar estas funciones los microscopios electrónicos de barrido cuentan con 

las siguientes partes: a) óptica electrónica, b) cámara del espécimen, c) circuitos de 

alimentación de la óptica electrónica, de generación de alto voltaje y de producción de 

barrido, d) detectores, e) dispositivos para observación y registro de las imágenes. 

La óptica electrónica está formada por un cañón electrónico, por los dispositivos de 

barrido y por lentes electromagnéticas condensadoras que generalmente son tres. El cañón 

cumple con las mismas funciones que el microscopio electrónico de transmisión: es 

generador y acelerador de electrones, así como también lente convergente que enfoca el 

haz formando una pequeña imagen de la región emisora. En la mayoría de los MEB 

actuales el cátodo está formado por un filamento de tungsteno caliente que emite electrones 

por efecto termoiónico. Un electrodo regulador en forma de cilindro hueco (cilindro de 

control o cilindro de Wehnelt) y un ánodo complementan el cañón. El cátodo de emisión de 

campo está formado por un cilindro metálico al que se le hace una punta cuyo diámetro sea 

menor de 1 µm, generalmente 0.1 µm. Esta punta se somete a un campo eléctrico muy 

intenso y en muy alto vacío se desprenden los electrones a temperatura ambiente. Aunque 

la punta tenga un diámetro de 100 nm, la fuente aparente de electrones tiene menos de 10 

nm. 

La resolución de estos instrumentos es mayor cuanto menor sea el diámetro de la 

región iluminada en la muestra en un instante dado, de forma que, si el cátodo produce 

electrones en una zona muy reducida, se podrá lograr una iluminación más pequeña sobre 
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la muestra y una mayor resolución. Además del filamento de tungsteno y el cátodo de 

emisión de campo, existe el cátodo delgado de hexaboruro de lantano, que funciona por 

emisión termoiónica y produce resultados algo mejores que el de tungsteno. En los MEB el 

cañón funciona generalmente a voltajes de aceleración hasta de 30 kV.  

Las lentes electromagnéticas, llamadas condensadoras, producen imágenes reales 

y de menor tamaño de la primera imagen de la fuente de emisión. Estas lentes 

condensadoras son generalmente tres, aunque en el caso de los MEB su propósito 

fundamental es iluminar una región redonda y lo más pequeña posible del espécimen.  

 La cámara del espécimen es muy amplia para dar cabida a objetos de varios 

centímetros o decímetros de diámetro y está situada en la parte inferior de la columna de 

la óptica electrónica. La cámara del objeto cuenta con un soporte para la muestra y aloja 

los detectores de electrones o de radiaciones emitidas por la muestra. Como el MEB explora 

únicamente la superficie superior del objeto, el soporte de la muestra no tiene que permitir 

el paso de electrones y está formado por una plataforma metálica móvil. Los movimientos 

de esta platina deben permitir exponer al haz, que incide verticalmente, todas las posibles 

anfractuosidades de las superficies de objetos con las más diversas formas. Por ello, la 

platina no sólo se mueve como la de los microscopios de luz en dos ejes perpendiculares 

al haz, sino que además las platinas de los MEB giran, se inclinan en todas direcciones, 

suben y bajan acercándose o alejándose del lente objetivo. La platina de soporte del objeto 

está siempre en conexión directa o a través de una resistencia, con la masa metálica del 

aparato que está conectada a tierra.  

En los circuitos de alimentación el generador de barrido permite que el rastreo de la 

superficie del objeto y el barrido del monitor de observación sean sincrónicos. La sincronía 

de los dos barridos hace que cada “punto” del “renglón” que traza el haz electrónico sobre 

el objeto se corresponda con un “punto” del “renglón” que se dibuja al mismo tiempo sobre 

el monitor de observación y el monitor de fotografía. Dicha sincronía da lugar también a que 

cada renglón sobre el objeto corresponda a un renglón del monitor y de esta forma la 

imagen del monitor corresponda “punto” a “punto” con las características del objeto. Esta 

correspondencia se ajusta a la definición de imagen y objeto en óptica. Dicho de otra 

manera, debido a la sincronía podemos tener una imagen del objeto en los monitores. Se 

utiliza comillas en la palabra punto debido a que en realidad no son infinitamente pequeños, 

sino áreas muy pequeñas, pero de diferente tamaño en el objeto y en el monitor, 

dependiendo del aumento. 
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Las líneas horizontales (renglones) del monitor tienen una longitud fija (el ancho de 

la pantalla) mientras que la longitud de los barridos sobre el objeto es mayor a bajos 

aumentos y más corta a grandes aumentos.  

De esta manera, la relación de la longitud de los barridos nos dará el aumento lineal de la 

imagen: 

𝐴𝑢𝑚𝑒𝑛𝑡𝑜 =
𝐿𝑜𝑛𝑔𝑖𝑡𝑢𝑑 𝑑𝑒 𝑏𝑎𝑟𝑟𝑖𝑑𝑜 𝑑𝑒𝑙 𝑚𝑜𝑛𝑖𝑡𝑜𝑟

𝑙𝑜𝑛𝑔𝑖𝑡𝑢𝑑 𝑑𝑒 𝑏𝑎𝑟𝑟𝑖𝑑𝑜 𝑠𝑜𝑏𝑟𝑒 𝑒𝑙 𝑜𝑏𝑗𝑒𝑡𝑜
 

 

Los detectores más empleados en el estudio de muestras biológicas son: a) los de 

electrones secundarios emitidos por la muestra, b) los de electrones del haz 

retrodispersados por la muestra, c) los de rayos x emitidos por la muestra, d) los de 

electrones transmitidos por la cara del espécimen contraria a la irradiada por el haz (barrido-

transmisión), y e) los de catodoluminiscencia (Figura 4). 

La imagen se observa en un monitor de tipo televisión cuyo barrido está sincronizado 

con el rastreo del haz sobre la muestra. Cuando el aumento es elevado se puede reducir la 

velocidad del rastreo para aumentar la señal proveniente de cada punto y mejorar la relación 

señal/ruido. En estas condiciones la imagen del monitor se hace menos visible porque 

cuando el barrido llega a la parte inferior de la pantalla la parte superior de la imagen se ha 

desvanecido. Por eso en una época se emplearon pantallas en las que la fluorescencia se 

mantiene mucho tiempo, llamadas pantallas de larga persistencia. Estas pantallas tienen el 

inconveniente de que al enfocar los cambios de nitidez producidos por variaciones 

relativamente rápidas del control de enfoque no se aprecian con claridad; también, cuando 

se mueve el espécimen, se pierde la nitidez porque se superpone parte de la imagen 

anterior con la nueva. Muchos de estos inconvenientes se han solucionado agregando a 

los MEB microcircuitos que permiten digitalizar las imágenes y promediar varios barridos 
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Figura 4. Esquema del arreglo de microscopio electrónico de barrido (Vázquez Nin y 

Echeverría, 2000). 

 

 

rápidos para mejorar la relación señal/ruido, ya que este último se va cancelando con los 

promedios, mientras que los detalles propios del objeto se refuerzan. En estas 

circunstancias se puede emplear pantallas de una persistencia no tan larga, lo que facilita 

el enfoque y el seguimiento del objeto durante los desplazamientos. Estas imágenes 

promedio, que se guardan transitoriamente en bancos de memoria constituidos por circuitos 

electrónicos, se pueden también almacenar en disco para ser estudiadas y/o fotografiadas 

en un monitor especial diseñado para este fin. 

Es frecuente que en los MEB modernos se incluya un procesador digital de 

imágenes con el que se puedan calcular diversos parámetros y editar imágenes 

modificando el contraste, eliminando regiones inútiles, adjudicando colores convencionales 

a las zonas que tienen diversas intensidades de grises, de manera que sean más fáciles de 

individualizar visualmente (Vázquez Nin y Echeverria, 2000). 
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Difracción de Rayos X 

 

Se puede obtener información sobre la estructura cristalina de un material utilizando DRX. 

Cuando un haz monocromático (de una sola longitud de onda) del mismo orden de magnitud 

que el espaciamiento atómico del material lo golpea, los rayos X se dispersan en todas 

direcciones. La mayor parte de la radiación dispersa por un átomo anula la dispersada por 

otros átomos. Sin embargo, los rayos X que golpean ciertos planos cristalográficos en 

ángulos específicos se ven reforzados en vez de eliminados. Este fenómeno se conoce 

como difracción.  

Los rayos X han sido difractados o el haz ha sido reforzado, cuando las condiciones 

satisfacen la Ley de Bragg,  

𝑆𝑒𝑛𝜃 =
𝜆

2𝑑ℎ𝑘𝑙
, 

donde el ángulo θ es la mitad del ángulo entre el haz difractado y la dirección original del 

haz, λ es la longitud de onda de los rayos X y de dhkl es la distancia interplanar entre los 

planos que causan el refuerzo constructivo del haz (Figura 5) (Askeland, 1998). 

 

Espectroscopia UV-Visible 

 

Las moléculas absorben radiación electromagnética a una frecuencia característica 

dependiendo de su estructura. Durante este proceso se transfiere energía a la molécula y 

provoca disminución en la intensidad de radiación electromagnética incidente. De tal forma 

que la absorción de radiación atenúa la intensidad del rayo incidente de acuerdo con la Ley 

de absorción que se menciona a continuación. 
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Figura 5. Interacciones destructivas y de refuerzo entre rayos X y la estructura cristalina de 

un material (Askeland, 1998). 

 

 

Los fundamentos teóricos de los métodos espectrofotométricos de absorción están 

dados por la Ley de Beer: 

A = εbC 

Donde A es la absorbancia, ε es el coeficiente de absortividad molar (L.mol-1.cm-

1), b es la longitud del paso de luz (cm) y C la concentración de la muestra.  

 Esta ley da información cuantitativa de la dependencia entre la atenuación de la 

radiación respecto a parámetros como la concentración de moléculas absorbentes y la 

distancia recorrida por el haz de luz. Al darse la excitación del analito, cuando absorbe la 

radiación electromagnética se observa disminución en la intensidad de dicha radiación. La 

radiación incidente se identifica como P0 y la radiación transmitida como P y ambas están 

relacionadas con la transmitancia T del analito, 

𝑇 =
𝑃

𝑃0
 

La transmitancia es la fracción de radiación incidente que transmite la muestra y se 

expresa como porcentaje de transmitancia. La absorbancia de una muestra está 

relacionada con la trasmitancia en forma logarítmica. 

𝐴 = −𝑙𝑜𝑔𝑃 

Cuando la absorbancia de un analito aumenta se refleja en una reducción en la 

trasmitancia. En un espectro, una banda de absorción se caracteriza por su posición y su 

intensidad. Por consiguiente, los espectros registrados son generalmente una gráfica de 

absorbancia vs longitud de onda. Al realizar excitación de moléculas con radiación UV y 

visible se promueve la transferencia de un electrón desde un nivel bajo de energía molecular 

hasta un nivel de mayor energía, este proceso se conoce como transición. Para que la 
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transición ocurra la energía del fotón հν debe ser igual a la diferencia de energía entre los 

dos niveles.  

𝐸 = ℎ𝑣 

Donde h es la constante de Planck y ν es la frecuencia de la luz, de modo que la 

ecuación de energía puede reescribirse en términos de la longitud de onda como: 

𝐸 = ℎ
𝑐

𝜆
 

Donde c es la velocidad de la luz en el vacío y λ la longitud de onda, así que 

considerando que h y c son constantes, el valor de la energía a determinada longitud de 

onda depende del inverso de λ. Si la transición se da por un electrón es conocida como 

transición electrónica (Skoog y West, 1998). 

El espectrómetro UV-visible utiliza un monocromador o un policromador en 

combinación con un transductor para convertir las intensidades de radiación en señales 

eléctricas. Los espectrofotómetros son espectrómetros que permiten medir la relación entre 

la energía radiante de dos rayos, lo cual es necesario para medir la absorbancia. 

Los espectrofotómetros tienen la notable ventaja de que la longitud de onda se 

puede modificar continuamente, por lo que es posible registrar espectros de absorción. Se 

pueden conseguir en versiones para haz sencillo o doble (Skoog y col., 2005). 

Los instrumentos de doble haz se caracterizan porque la radiación se dispersa en 

una red cóncava que enfoca al haz sobre un espejo de sectores rotatorio, tal que la 

radiación tiene contacto de forma simultánea con la muestra y la referencia. Dicho arreglo 

contribuye a la característica principal de este tipo de instrumentos que es una excelente 

exactitud fotométrica 0.5 por 100 de T y reproducibilidad del 0.2 por 100 de A. En la Figura 

6 se muestra el esquema del arreglo del espectrómetro de doble haz (Skoog y West, 1998). 
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Figura 6. Esquema de un espectrofotómetro de doble haz UV-visible (Breto, 2011). 

 

 

Espectroscopia de Infrarrojo 

 

La espectrofotometría infrarroja es una herramienta poderosa para identificar compuestos 

orgánicos e inorgánicos puros porque, con excepción de unas cuantas moléculas 

homonucleares como O2, N2 y Cl2, las especies moleculares absorben radiación infrarroja. 

Además, cada especie molecular tiene un espectro de absorción infrarroja característico, 

con la excepción de las moléculas quirales en estado cristalino. Así, existe una 

correspondencia exacta entre el espectro de un compuesto de estructura conocida y el 

espectro de un analito al cual se identifica con claridad (Skoog y col., 2005). 

La energía de la radiación infrarroja excita las transiciones vibracionales y 

rotacionales, pero no es suficiente para excitar las transiciones electrónicas. Los espectros 

de infrarrojo exhiben bandas de absorción estrechas y poco espaciadas, que resultan de 

transiciones entre los distintos niveles cuánticos vibracionales. Las variaciones en los 

niveles rotacionales también podrían dar lugar a una sucesión de picos para cada estado 

vibracional, pero con las muestras líquidas o sólidas es común que la rotación se 

obstaculice y se limite, además de que pasan desapercibidos los efectos de estas pequeñas 

diferencias de energía. Así, un espectro de infrarrojo característico de un líquido, consta de 

una sucesión de bandas vibratorias.El número de formas en que puede vibrar una molécula 

se relaciona con su número de átomos y, por consiguiente, de enlaces. Incluso, en el caso 

de una molécula sencilla, el número de posibles vibraciones es grande. La absorción 
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infrarroja ocurre no sólo en moléculas orgánicas, sino también en complejos metálicos de 

enlaces covalentes, que por lo general están activos en la región de infrarrojo de longitud 

de onda más grande. Los estudios espectrofotométricos infrarrojos han aportado mucha 

información útil sobre iones metálicos complejos. 

En los laboratorios modernos existen tres tipos de instrumentos de infrarrojo: 

espectrómetros de dispersión (o espectrofotómetros), espectrómetros de transformada de 

Fourier (FTIR) y fotómetros de filtro. Los dos primeros se utilizan para obtener espectros 

completos en identificaciones cualitativas, mientras que los fotómetros de filtro están 

diseñados para tareas cuantitativas. Los instrumentos de filtro de transformadas de Fourier 

son no dispersivos, en el sentido de que no utilizan una rejilla o prisma para dispersar la 

radiación en sus longitudes de onda. En esta investigación se utilizó el instrumento FTIR. 

Estos espectrómetros de infrarrojo ofrecen ventajas de sensibilidad inusualmente 

alta, resolución y rapidez de adquisición de datos (los datos de un espectro completo se 

obtienen incluso en menos de 1 s). Los primeros FTIR eran instrumentos grandes, 

complejos y controlados mediante computadores para laboratorio muy costosos. A medida 

que evolucionó la instrumentación se redujo el precio de los computadores, al mismo tiempo 

que su potencia, rapidez y facilidad de uso mejoraron en varios órdenes de magnitud, los 

espectrómetros FTIR llegaron a ser de uso común en muchos laboratorios. 

Los instrumentos FTIR no contienen elementos de dispersión y permiten detectar y 

medir todas las longitudes de onda simultáneamente. En lugar de monocromador, se utiliza 

un interferómetro para producir patrones de interferencia que contienen la información 

espectral infrarroja. Los mismos tipos de fuentes que se utilizan en los instrumentos 

dispersivos se pueden utilizar en los espectrómetros FTIR. Los transductores son 

típicamente de sulfato de triglicina (un transductor piroeléctrico) o de teluro de cadmio y 

mercurio (un transductor fotoconductor). Para calcular la energía radiante en función de la 

longitud de onda, el interferómetro modula la señal de la fuente de manera que se pueda 

descifrar por la técnica matemática de transformadas de Fourier. Esta operación requiere 

un computador de alta velocidad para efectuar los cálculos necesarios.  

La mayoría de los espectrómetros FTIR de mesa son del tipo de haz sencillo. Para 

obtener el espectro de una muestra, primero se obtiene el espectro del fondo mediante la 

transformada de Fourier del interferograma que proviene de dicho fondo (disolvente, agua 

del ambiente y dióxido de carbono). A continuación, se obtiene el espectro de la muestra. 
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Finalmente, se calcula la relación entre el espectro de la muestra, con haz sencillo, y el 

espectro del fondo y se traza la gráfica de la absorbancia o transmitancia frente a la longitud 

de onda o el número de onda. Con frecuencia, en los instrumentos de mesa el 

espectrómetro se purga con un gas inerte o seco, libre del CO2 del aire, para reducir la 

absorbancia de fondo del vapor de agua y el CO2. 

Las principales ventajas de los instrumentos FTIR sobre los espectrómetros 

dispersivos son la mayor velocidad y sensibilidad, mayor poder de concentración de luz, 

mayor exactitud en la calibración de la longitud de onda, diseño mecánico más sencillo y la 

eliminación de los problemas de dispersión de la luz y emisión IR.  

Por estas ventajas, casi todos los nuevos instrumentos IR son sistemas FTIR (Skoog y col., 

2005). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

METODOLOGÍA 

 

Preparación de Fibras de Acetato de Celulosa 
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Para la preparación de la solución de AC, se disolvieron 1.43 g de AC (Aldrich Mn 50000) 

en 20 mL de acetona-agua en proporción 80:20 para obtener una solución al 8% 

(peso/volumen), el matraz se mantuvo en agitación constante a temperatura ambiente. La 

obtención de fibras electrohiladas se realizó utilizando un sistema de electrohilado con 

arreglo vertical como el que se muestra en la Figura 3. Se utilizaron jeringas desechables 

de 10 mL de capacidad y con aguja de 0.8 mm de diámetro interno. La jeringa se llenó con 

solución de AC y se colocó en la bomba dispensadora KDS Scientific la cual se programó 

a  una velocidad de flujo de 1.5 mL/h. Como placa colectora se utilizaron cuadros de 

aluminio de 10 cm de ancho por 10 cm de largo y se ubicó a una distancia de 16 cm de la 

punta de la aguja. Se utilizó una fuente de poder de alto voltaje Spellman modelo CZE 

1000R el voltaje aplicado fue de 15 kV. El contacto proveniente de la fuente se coloca en la 

punta de la aguja y el contacto que va hacia la tierra física se conecta a la placa colectora 

con este arreglo al encenderse el voltaje la diferencia de potencial atraerá la solución hacia 

la placa colectora. Durante el proceso de electrohilado debe haber monitoreo constante 

para asegurar que no se formen cúmulos de solución en la punta de la aguja. La obtención 

de las fibras se realizó a temperatura ambiente y en periodos en los que la humedad relativa 

estuvo entre 10-20%. Las fibras obtenidas se separan de la placa de aluminio para realizar 

el recubrimiento. 

Para realizar el recubrimiento de las fibras de AC se utilizaron como soportes 

portaobjetos. Los portaobjetos primero se lavaron con agua y jabón y se enjuagaron con 

agua destilada, después utilizando el baño de ultrasonido se realizaron cuatro lavados, el 

primero con agua destilada, el segundo con acetona, el tercero con isopropanol y por último 

etanol, todos por periodos de 20 min. Una vez secos los portaobjetos se recubrieron con 

fibra de AC en uno de los extremos con rectángulos de fibra de AC de tres cm de largo por 

dos de ancho, este procedimiento sirvió para mantener la fibra extendida y así favorecer el 

contacto con las soluciones.  

 

Recubrimiento de Fibras de Acetato de Celulosa con PbS por Método SILAR 

 

Para recubrir las fibras de AC con PbS se siguió el método SILAR. El proceso se realizó en 

cuatro etapas las cuales en conjunto completan un ciclo Figura 7. Durante la primera etapa 

en el vaso uno se colocaron la solución de acetato de plomo (CH3COO)2Pb.3H2O y de TEA; 
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la fibra se mantuvo en contacto con la fuente de iones Pb2+ durante 10 segundos, en la 

segunda etapa se realizó un enjuague de cinco segundos en agua con la finalidad de retirar 

los iones Pb2+ que no estén adheridos a la superficie; en la tercera etapa la fibra con iones 

Pb2+ entró en contacto durante 10 segundos con la solución de tioacetamida que aportó 

iones S2- y posteriormente, la fibra se retiró del reactor y se dejó al aire libre en reposo por 

un periodo de un minuto, esto para dar tiempo a que se dé la reacción de formación del 

PbS. Después del minuto y para realizar la cuarta etapa la fibra se enjuagó en el vaso cuatro 

que contenía agua durante 30 s, con este enjuague se retiraron los iones libres sin 

reaccionar y en este punto terminó un ciclo de reacción.  

 

 

 

 

Figura 7. Esquema del método SILAR para recubrimiento con PbS. 

 

 

Para la realización de este método se utilizaron soluciones de (CH3COO)2Pb.3H2O 0.5 M, 

TEA 1M en el primer paso del ciclo, para que los iones plomo estuviesen disponibles, el 

(CH3COO)2Pb.3H2O se disocia y produce hidróxido de plomo Pb(OH)2; este último al 

disociarse permite la disponibilidad de iones Pb2 como se muestra en las siguientes 

ecuaciones: 
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𝑃𝑏(𝐶𝐻3𝐶𝑂𝑂)2 ∙ 3𝐻2𝑂 + 𝐻2𝑂 → 𝑃𝑏(𝑂𝐻)2 + 2𝐶𝐻3𝐶𝑂𝑂𝐻 

𝑃𝑏(𝑂𝐻)2 →  𝑃𝑏2+ + 2𝑂𝐻− 

La TEA se utiliza para controlar la concentración de iones Pb2+ en el sistema de reacción y 

evitar que el Pb(OH)2 precipite (Kanniainena, y otros, 2000). 

[𝑃𝑏(𝑇𝐸𝐴)]2+ → 𝑃𝑏2+ + 𝑇𝐸𝐴 

La tioacetamida sufre hidrólisis y de esta forma permite la formación de H2S que a su vez 

liberara los iones S2- lentamente  

𝐶𝐻3𝐶𝑆𝑁𝐻2 + 2𝐻2𝑂 → 𝐶𝐻3𝐶𝑂𝑂𝐻 + 𝑁𝐻3 + 𝐻2𝑆 

Después de que la fibra es sumergida en el tercer vaso están presentes los iones 

involucrados en la formación de PbS 

𝑃𝑏2+ + 𝑆2− → 𝑃𝑏𝑆 

Con dichas soluciones se realizaron recubrimientos de las fibras de AC capa por capa, tal 

que al finalizar el método se obtuvieron fibras de AC recubiertas desde 1 hasta 20 capas 

de PbS. Finalmente las fibras se secaron a 40 °C durante 6 horas y se caracterizaron. 

 

Caracterización 

 

Microscopia Electrónica de Barrido 

 

Las fibras electrohiladas de AC y AC-PbS se caracterizaron morfológicamente por MEB 

para tal fin se utilizó un equipo marca Philips XL 30 ESEM operado a 20 kV.. Se realizaron 

mapeos elementales de MEB para evaluar la distribución de Pb2+ y S2- en las muestras y 

corroborar que la presencia de Pb2+ y S2- se debía a la formación de PbS.  

Difracción de Rayos X 

 

La estructura cristalina de las muestras fue analizada mediante la técnica de difracción de 

rayos x (DRX) en el difractómetro marca Rigaku modelo Dmax 2100. El análisis se realizó 
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antes y después de recubrir las fibras y se identificó la presencia de PbS. Para corroborar 

la obtención de PbS se tomará como referencia la ficha de Galena PbS identificada como 

JCPDS 05-0592 en la cual se identifican picos en 26°, 30°, 43°, 51°, 53°, 63°, 69°, 71° y 79° 

en los planos (111) (200) (220) (311) (222) (400) (331) (420) (422), respectivamente. 

 

Espectroscopia UV-Visible 

 

Se realizó el análisis de UV-Visible de las fibras de AC recubiertas con PbS utilizando el 

equipo de la marca Perkin Elmer modelo Lambda 20. Se obtuvieron los espectros de 

absorción en los que se representó la absorbancia contra longitud de onda donde se 

identificará la señal correspondiente al PbS. También se obtuvo la gráfica absorbancia 

contra energía para evidenciar el pico que nos ayudó a determinar el valor de la banda 

prohibida de PbS. 

 

Espectroscopia de Infrarrojo 

 

Las muestras se analizarán por FTIR ATR en un espectrofotómetro Perkin Elmer Frontier. 

Se realizó el análisis de espectroscopia de infrarrojo de las fibras recubiertas con PbS para 

observar el efecto de los recubrimientos en las señales y se identificaron las señales 

principales. 

 

 

 

 

RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

 

La evaluación morfológica de las fibras de AC obtenidas se realizó con micrografías de MEB 

como se muestra en las imágenes de la Figura 8, donde se observó que la superficie de las 
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fibras es lisa lo cual es óptimo para que el recubrimiento con PbS sea homogéneo. Los 

diámetros de las fibras se encuentran entre 800 nm y 1.5 µm, por lo que son aptas para 

soportar buena cantidad de PbS en su superficie que permitió obtener mayor concentración 

de PbS por unidad de área, esto es de gran importancia, ya que se desea ofrecer una 

alternativa que aporte mayor cantidad de PbS por unidad de área al incorporarlo en 

dispositivos fotovoltaicos. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

        Figura 8. Micrografía de MEB de las fibras electrohiladas de AC. 

 

Al inicio del método SILAR se colocó la solución de acetato de plomo en el primer 

vaso, dicha solución se tornó ligeramente blanquecina debido al inicio de la formación de 

Pb(OH)2. Esto fue deseable ya que pequeñas cantidades de este hidróxido funcionaron 

como semillas en la formación de PbS. Es importante mencionar que para asegurar que los 

iones Pb2+ estuvieran disponibles se añadió al mismo vaso la solución de TEA que actuó 

como agente complejante y tuvo la función de reducir la concentración de iones Pb2+ en el 

medio de reacción para así evitar la precipitación en fase sólida del Pb(OH)2. En el tercer 

vaso que contenía la solución de tioacetamida se dio la liberación lenta de iones S2-, esto 

ayudó a que la formación de PbS sobre la superficie de la fibra se de en forma gradual y 

ordenada, el minuto de secado posterior a la tercera etapa sirvió para dar tiempo a que se 

llevara a cabo la reacción entre los iones. 

Las fibras de AC recubiertas con PbS obtenidas siguiendo la metodología SILAR 

fueron caracterizadas por MEB, primero se realizó el análisis morfológico dando 
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seguimiento a las modificaciones en la estructura del recubrimiento al aumentar en número 

de ciclos, las imágenes mostradas en la Figura 9 sección A-F corresponden a las 

micrografías de MEB obtenidas a 25,000 y 10,000 aumentos. En las fibras recubiertas con 

un ciclo identificadas como imagen 9A, se observó la presencia de nanoestructuras 

esféricas que cubren la fibra en su totalidad con lo que se comprobó que las fibras de AC 

son un buen soporte para crecimiento de PbS, dado que a pesar de que solo se realizó un 

ciclo SILAR ya presentaba presencia de nanopartículas de PbS. Las fibras con tres ciclos 

de depósito se muestran en la imagen 9B y se observó la homogeneidad en las estructuras 

formadas además, se observó una cobertura completa de las fibras con PbS; la imagen 9C 

muestra la cobertura completa de la fibra con nanopartículas de PbS de forma homogénea 

después de cinco ciclos pero, en esta etapa se empezaron a identificar estructuras de mayor 

tamaño sobre la superficie, esto pudo deberse a semillas de Pb(OH)2 de mayor tamaño, 

debido a que cuando se realizó el quinto ciclo de depósito ya habían transcurrido al menos 

siete minutos de iniciada la reacción. Las fibras obtenidas después de 10 ciclos de depósito 

observadas en la imagen 9D muestran en general el mismo comportamiento con 

homogeneidad en el recubrimiento e identificándose mayor cantidad de cúmulos en la 

superficie de las fibras. El proceso de 15 ciclos sobre las fibras se mostró en la imagen 9E 

en la que se observó un recubrimiento completo y homogéneo con nanopartículas de PbS 

de estructura definida. Finalmente, en la imagen 9F se observó el recubrimiento obtenido 

después de 20 procesos en los cuales la fibra sigue cubierta de forma homogénea pero, se 

nota pérdida de definición en las estructuras; en éstas se observó presencia de cúmulos 

blancos definidos y de mayor tamaño que pudo deberse a formación de mayor cantidad de 

Pb(OH)2 ya que el inicio del vigésimo ciclo se realizó aproximadamente 36 minutos después 

de iniciado el primer depósito.  

De forma complementaria a las micrografías de MEB se obtuvo un mapeo elemental 

de las fibras de AC cubiertas con PbS el cual se muestra en la Figura 10. En dichas 

imágenes se observó A) fibra de AC recubierta con PbS después de cinco ciclos de 

deposición SILAR y los mapeos elementales de la imagen 10A en la cual se identificaron 

B) PbS, C) Plomo y D) Azufre. La imagen 10B muestra de color rosa fucsia la presencia de  
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Figura 9. Micrografías de MEB de fibras de AC recubiertas con PbS por método SILAR 

durante A) 1  B) 3  C) 5 D) 10 E) 15 y F) 20 ciclos de depósito a 25,000x,10,000x. 

Pb y de color anaranjado el Azufre, como se esperaba el mapeo mostró coloración rosa-

anaranjada resultado de la superposición de los dos tipos de átomos en la estructura 

analizada. Lo anterior confirmó la formación del PbS sobre la superficie. Las imágenes 10C 
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y 10D mostraron el mapeo individual de Plomo y Azufre, respectivamente que ayudarón a 

corroborar que la ubicación de la coloración tuvo coincidencia con el PbS.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 10. Micrografía MEB de mapeos elementales de PbS, Pb y S. 

 

 

Al realizar el análisis de DRX de las fibras de AC recubiertas con PbS (Figura 11) se observó 

que todas las fibras presentaron las señales características del PbS y fue posible observar 

un incremento en la intensidad de las señales en proporción al número de ciclos en el 

método SILAR a los que fueron sometidas las fibras. Fue posible identificar la presencia de 

PbS desde el primer ciclo aunque en muy baja proporción tal que las señales de 63°, 69°, 

71° y 79°; apenas fueron perceptibles en los primeros dos ciclos. Apoyados en los 

resultados obtenidos en MEB se corroboró que desde los primeros ciclos hubo una 

distribución homogénea de estructuras de PbS sobre la superficie de las fibras. A partir del 

A B 

C D 
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tercer ciclo se identificaron las siguientes señales en 26°, 30°, 43°, 51°, 53°, 63°, 69°, 71° y 

79° las cuales correspondieron a los planos (111) (200) (220) (311) (222) (400) (331) (420) 

(422), respectivamente. Estas señales tienen total correspondencia con Galena PbS usada 

como referencia 05-0595 del catálogo JCPDS.  

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 11. Difractograma de rayos x de fibras de AC recubiertas con PbS por método 

SILAR. 

Se obtuvo el espectro UV-visible (absorbancia vs longitud de onda) de fibras de AC 

recubiertas con PbS por método SILAR (Figura 12) y se observó un aumento gradual en la 

absorbancia que fue proporcional al incremento en el número de ciclos de recubrimiento 

observando una absorbancia máxima cerca de 1.4 para la fibra de AC con 20 ciclos de 

depósito. Fue posible identificar una señal con máximo a 943 nm en todos los espectros, lo 

que indico que el recubrimiento de todas las fibras está compuesto de PbS de tamaño 

homogéneo, dicha señal es característica del PbS y es de importancia para hacer una 

aproximación de la utilidad del semiconductor, considerando que:  
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𝐸 =
ℎ𝑐

ʎ
 

donde հ es la constante de Planck y c es la velocidad de la luz en el vacío, el producto hc 

es constante con valor de 1240 eV.nm, de tal forma que si dividimos este valor entre una 

longitud de onda, en este caso 943 nm podemos determinar la energía en ese punto que 

es 1.314 eV. Los valores de banda prohibida del semiconductor obtenido serían cercanos 

a este punto por lo que las fibras de AC recubiertas con PbS tendrían una utilidad viable en 

dispositivos fotovoltaicos.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 12. Espectro UV-visible absorbancia vs longitud de onda de fibras de AC recubiertas 

con PbS por método SILAR. 

En la Figura 13 se muestra el espectro UV-visible de absorbancia contra energía en eV esto 

se realizó con el fin de evidenciar la posición de la señal en 1.314 eV para todas las fibras 

de AC recubiertas con PbS. 
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Figura 13. Espectro UV-visible absorbancia vs energía de fibras de AC recubiertas con 

PbS por método SILAR. 

 

 

Finalmente, se realizó el análisis de espectroscopia de infrarrojo de las fibras de AC 

recubiertas con PbS (Figura 14). En este espectro se identificaron las señales 

características de AC, la principal es la señal correspondiente a estiramiento C=O de éster 

ubicada en 1736 cm-1, además se observó la flexión O−C−O con posición en 1221 cm-1. Es 

evidente que al incrementarse el número de ciclos de recubrimiento se tuvo un aumento en 

la intensidad de las señales en el rango de 2000-3500 cm-1, en esta región se observaron 

normalmente las bandas que corresponden a estiramientos C−C y C−H, en este caso el 

aumento del espesor del recubrimiento produce pérdida de definición de las señales. 

 

Después de realizar el análisis de resultados se confirmó el efecto positivo de 

realizar el recubrimiento de las fibras mediante el método SILAR ya que permitió obtener 

recubrimientos   muy   ordenados  aunque   se  incrementó   la cantidad de   semiconductor 
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Figura 14. Espectro FTIR de fibras de AC recubiertas con PbS por método SILAR. 

 

 

depositado, lo cual representa una gran ventaja respecto a los métodos convencionales 

como es el CBD en el cual se logran los depósitos pero, con formación de cúmulos de 

semiconductor sin tener un control preciso de las estructuras formadas. 
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Se prepararon fibras electrohiladas de AC homogéneas y de superficie lisa. Se recubrieron 

fibras de AC con PbS mediante el método SILAR. Las fibras obtenidas fueron 

caracterizadas morfológicamente y mediante métodos espectroscópicos. Se obtuvieron 

recubrimientos homogéneos de PbS, con tamaño uniforme y estructura compacta. Se 

observó que el semiconductor depositado tendría un valor de banda prohibida cercano a 

1.314 eV, con lo que se confirmó la posible utilidad para transferir electrones a materiales 

de banda prohibida superior en sistemas fotovoltaicos. La cantidad de semiconductor 

aumentó al incrementar los ciclos de recubrimiento sin modificar las características de las 

estructuras depositadas, por lo que concluimos que al utilizar el método SILAR para obtener 

el PbS, éste se forma gradualmente y permite aumentar la concentración de semiconductor 

en un área sin modificar las propiedades. Por lo anterior, las fibras electrohiladas de AC 

recubiertas con PbS aplicando el método SILAR tienen la calidad necesaria para ofrecer un 

efecto sinérgico al incorporar este tipo de compuestos en dispositivos fotovoltaicos. 
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