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Sintesis de Nanoparticulas de Cu por Reducciéon Quimica
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RESUMEN: En este trabajo, se llevd a cabo la sintesis de nanoparticulas de Cu mediante un
método de reduccién quimica, usando como agente reductor NaBH, y variando la concentracion de
CuCl,. Los experimentos se hicieron a temperatura de 40°C, 50°Cy algunos a temperatura
ambiente. La caracterizacion de las nanoparticulas se hizo por microscopia electronica. Las
observaciones indicaron tamafios de particula promedio de 5nm y una distribucion de tamafio de
particula en el rango de 3 a 15 nm, asi mismo, las imagenes de alta resolucion muestran que las
particulas mas pequefias tienen forma esférica y se encuentran libres de maclado, mientras que
las més grandes presentan unay dos maclas.

1. INTRODUCCION

Las nanoparticulas son entidades ultrafinas de tamafio nanométrico. "Nano" es un prefijo que
denota la potencia 10-° m, es decir, una milmillonésima parte del metro. Esta definicion de
nanoparticulas varia dependiendo de la morfologia y dimension de los materiales, los campos y las
aplicaciones en cuestidon. En sentido estricto, las particulas mayores a 10nm son consideradas
nanoparticulas, donde las propiedades fisicas de los materiales sélidos cambian drasticamente, y
por debajo de ellas se encuentran los puntos cuanticos que dependen de las propiedades
cuanticas ™. Los nanomateriales se pueden sintetizar usando una amplia variedad de métodos,
que se clasifican en dos grandes categorias @ La primera, de arriba hacia abajo que consiste en
extraer el material de un objeto a mayor escala, para crear nanoestructuras y la segunda de abajo
hacia arriba, en el cual los bloques de construccién (atomos, moléculas) se ensamblan en
estructuras cada vez mas grandes hasta alcanzar un tamafio a nanoescala. Un ejemplo de estos
ultimos es el método por reduccion quimica.

En los dltimos afios, un considerable interés se ha centrado en las nanoparticulas de metal debido
a sus propiedades especiales y potenciales aplicaciones en diversos campos. Entre las diversas
particulas de metal, las nanoparticulas de cobre han atraido considerable atencién debido a sus
propiedades conductoras cataliticas, opticas y eléctricas. Varios métodos han sido desarrollados
para la preparacién de nanoparticulas de cobre, incluyendo la reduccion térmica, la sintesis de
vapor de metal, métodos de radiacion, las técnicas de microemulsion, ablacién con laser y la
molienda mecanica .

Este trabajo consistié en sintetizar nanoparticulas de cobre mediante reduccién quimica, utilizando
como agente reductor borohidruro de sodio y como agente desaglomerante polivinilpirrolidona
(PVP). Se evalud la relacién del agente reductor a la sal metalica a diferente temperatura (25-
50°C). La caracterizacion estructural se efectué por microscopia electrénica de transmision.
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2. PARTE EXPERIMENTAL

Las particulas fueron preparadas de acuerdo al método de Rivera Betancourt © realizando
pequefas variaciones, por ejemplo, el nimero de revoluciones durante la agitacion de las
soluciones, la secuencia en la adicion del agente desaglomerante y la variacién en las
concentraciones de sal metdlica. La reaccion quimica resumida corresponde a la reaccion
mostrada en la ecuacion 1. El valor de la energia libre de la ecuacién 1 es -201.92 kCal lo que
significa que es una reaccion espontanea.

CuC|22H20 @t 2NaBH4(aq) — Cu(s) +2 NaCI(aq)+ ZBH4(aq)+ 2H.0 @) 1)

AG = -201.92 Kcal

a).-Disolucion de la sal precursora (CuCl, .2H,0). Como primer paso, se pesaron las cantidades
de sal de cloruro de cobre (CuCl2.2H20) y borohidruro de sodio (NaBH4), utilizando como agente
desaglomerante Polivinilpirrolidona (PVP). Se procedié a diluir los reactivos por separado en agua
destilada, iniciando con la sal metalica la cual fue diluida en un matraz Erlenmeyer, asi mismo en
vasos de precipitado fue diluido el agente reductor y el desaglomerante, ambas diluciones, fueron
sometidas a agitacion magnética utilizando una parrilla por un tiempo de 20 minutos, calentandose
la solucién a una de temperatura dentro de un rango de 25 a 50 °C.

b).-Reduccion del Cu por especies en solucion del NaBH, Como Segundo paso, se agregé el
agente reductor mientras la solucién de sal metalica estuvo bajo agitacién magnética constante.
¢).-Nucleaciéon y crecimiento de las particulas. Como Ultimo paso, se agreg6é el agente
desaglomerante variando el tiempo de la adicion. Para detener la reaccién, se agregaron 30 ml de
agua destilada fria, dejando la solucidon en agitacion magnética por 10 minutos. La solucion
resultante fue utilizada de manera directa para la caracterizacion por microscopia electrénica de
transmision en un equipo Phillips Tecnai F-20.

3. RESULTADOS

Las muestras obtenidas fueron analizadas por microscopia electrénica de transmisién, los
resultados nos indican la formacién de nanoparticulas de cobre. En la figura 1 los incisos a), b) y c)
muestran imagenes de campo claro a diferentes amplificaciones.

Frecuencia (%)

Tamaiio de particula (nm)

Figura 1. a), b), c) imagenes de campo claro (TEM) que muestran la distribucién de tamafio de particula, d)
Histograma que evidencia la presencia de particulas en un rango de tamafio nano-métrico.
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En las cuales se aprecia la formacion de nanoparticulas de Cu que presentan una morfologia
semiesférica y en el inciso d) la grafica indica la distribuciéon de tamafio de particula promedio igual
a 7nm, particulas que fueron sintetizadas a temperatura ambiente.

También se obtuvieron particulas con una morfologia ramificada lo cual es mostrado en la figura 2,
resultado que también es interesante debido a que aunque el tamafio de las particulas se
encuentra por encima de los 200nm, en la figura 2, inciso a) puede observarse que el tamafio de
las ramificaciones se encuentra dentro del rango nanométrico con una medida de 200nm respecto
a la longitud y de 100nm de ancho figura 2, inciso b). El andlisis EDS mostrado en c) es el
resultado obtenido de estas particulas en el cual se muestran los picos caracteristicos del Cu y
algunos picos del Cl lo cual se atribuye a los residuos de la sal que no se alcanzaron a reducir.
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Figura 2. a), b) Imagenes de campo claro a mayores amplificaciones, que muestran una morfologia similar a una
estrella.

Figura 3 Iméagenes obtenidas por HRTEM de los cristales, mostrando los planos (111) y (200)
correspondientes al cobre, a),b) y d) muestran una estructura de tipo FCC, c) y e) del tipo STP, y
f) presenta multiple maclado
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El analisis de las muestras nos permitid obtener imagenes de alta resoluciéon por medio de las
cuales se realiz6 la medicion de los planos que presentan las particulas obtenidas, las distancias
interplanares son; 1.99 A°, 2.03 A° y 2.04 A° distancias que pertenecen a los planos (111), figura 2
y haciendo una comparaciéon con la figura 4 que muestra una tarjeta correspondiente a las
distancias interplanares del cobre se encontr6 que las particulas obtenidas en este trabajo
corresponden a las distancias interplanares del cobre, lo cual indica que efectivamente se trata de
las mismas. En lo que respecta a la estructura, la mayor parte presentan una del tipo cubica
centrada en las caras (FCC, figura 2, a), b) y d)), aunque en poca cantidad otras presentan una
estructura de simple macla, es decir, la particula presenta dos orientaciones las cuales estan
determinadas por un macla como puede apreciarse en figura 2,c) y también se observé la
presencia de pocas estructuras del tipo multiple maclado (MTP) las que tienen dos o0 mas maclas
figura 2,f).

Pattem: 03- 065-9743 Radiation= 1.540600
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Figura. 4 Cu PDF # 03 -065 - 9743
4. CONCLUSIONES

Fueron obtenidas nanoparticulas de cobre que presentan morfologia semiesférica con un tamafio
promedio de 7nm, dentro de un rango de 2 a 20 nm, presentando una mayor frecuencia en
tamafios de 5nm, para una relacién molar de sal-agente reductor de 0.5, a una temperatura
ambiente y agitacion magnética a 120 rev/min durante 60minutos.

También se observé la presencia de nanoparticulas que presentan una estructura con una o dos
maclas, aunque en su mayoria las particulas muestran una estructura del tipo FCC.
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