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Introduccién

Los materiales nanoestructurados han atraido el interés de varios campos de
investigacion aplicada debido a sus propiedades fisicas y quimicas Unicas, y a la potencial
aplicacion en nanodispositivos [1].

Varios métodos se han desarrollado y utilizado para la sintesis de polvos de oéxidos
cristalinos de dimensiones nanomeétricas. Asi, para la obtencién de nanoparticulas de
oxidos metalicos, muchos investigadores han empleado diversas técnicas, tales como sol-
gel, sintesis asistida por surfactante, descomposicion térmica, solvdlisis, electroquimica y
sintesis mediada por una matriz polimérica [2-4]. El éxido de niquel (NiO) es un material
semiconductor con posibles aplicaciones como sensores de glucosa, antioxidantes en
sistemas biologicos y material de electrodo para supercapacitores [5-8].

En este trabajo, se describe la preparacion y caracterizacién de nanoparticulas de éxido
de niquel a partir del método Sol-Gel, utilizando como reactivos acetato de niquel y acido
oxalico en dos solventes: etanol y etilenglicol. Se estudia la influencia de la variacion del
solvente y las temperaturas de calcinacion sobre la morfologia y el tamafo de las
particulas. Los compuestos sintetizados fueron caracterizados por difraccién de rayos X
(DRX), microscopia electrénica de barrido (MEB) y microscopia electronica de transmision
(TEM).

Experimental

Se sintetizaron nanoparticulas de NiO mediante el método Sol-Gel. Se disolvié acetato
tetrahidratado de niquel Ni(CH;COO), 4H,O en etanol o etilenglicol (2 % P/V) bajo
constante agitacion a 60°C durante 2 horas. Luego, se anadié lentamente una solucién
caliente de acido oxalico (7% P/V en etanol o etilenglicol) a la solucion anterior,
obteniéndose un gel espeso de color verdoso. El producto obtenido fue posteriormente
secado en una estufa a 110°C por 24 horas y, seguidamente calcinado en un horno por 2
horas. Se utilizaron tres temperaturas de calcinacion diferentes: 300°C, 400°C y 500°C.
Este proceso produjo un polvo negro que finalmente fue triturado en un mortero hasta
obtener un fino polvo.

Los compuestos sintetizados fueron caracterizados por difraccion de rayos X (DRX) con
anodo de cobre, microscopia electronica de barrido (MEB) y microscopia electronica de
transmision (TEM).

Resultados y Discusion

En la Figura 1 se muestran las micrografias de las nanoparticulas de 6xidos de niquel
sintetizadas. Cuando se utiliza etanol como solvente, la morfologia cambia con el
aumento de la temperatura, diferenciandose aglomerados de nanoparticulas a bajas
temperaturas y un agregado de nanoparticulas de mayor uniformidad a altas



temperaturas. Cuando el solvente es etilenglicol, se encuentra en todos los casos un
agregado de nanoparticulas con una forma mas aplanada, semejando hojuelas.
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Figura 1. Micrografias de NiO: a y d) T=300°C, b y €) T=400°C y c y f) T=500°C utilizando
etanol (a, b y c) y etilenglicol (d, e y f) como solventes.

Los patrones de difraccion de rayos X de las nanoparticulas sintetizadas se muestran en
la Figura 2. La existencia de fuertes picos de difraccion situados en 206 = 37.3°, 43.3°,
62.9°, 75.4° y 79.4° que corresponden a los planos de cristal (111), (200), (220), (311) y
(222) respectivamente, indican la formacion de una fase pura, de oxido niquel cubico
(estructura de NaCl) [7-8]. Se observan ademas picos de difraccion correspondientes a la
fase de Ni situados en 28 = 44.5°, 51.8° y 76.3° que corresponden a la estructura FCC del
niquel metélico [4]. Estos Gltimos no se evidencian cuando la temperatura es de 500°C y
el solvente es etilenglicol, dando s6lo 6xido de niquel. En todas las muestras, el aumento
de temperatura proporciona mayor cristalinidad. Mediante la ecuacion de Scherrer se calculd
el tamafo de particulas, los cuales se presentan en la Tabla 1, observandose que los
diametros de las particulas son menores cuando se utiliza etanol como solvente.

Tabla 1. Tamafo de nanoparticulas de NiO.
Diametro medio (nm)

Temperatura (°C) Etilenglicol Etanol
300 324 13.8
400 46.5 24.8

500 70.9 28.1
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Figura 2. DRX de NiO a diversas temperaturas y utilizando como solvente a) etanol y b)
etilenglicol.

Conclusiones

Mediante el método de Sol - Gel se sintetizaron nanoparticulas de NiO utilizando como
solventes etanol vy etilenglicol. Diversas técnicas fisicoquimicas permitieron Ila
caracterizacion de las nanoparticulas. A partir de DRX se determiné que, a las
temperaturas de trabajo, se obtienen particulas de NiO y Ni metalico cuando se utiliza
etanol como solvente. Si el solvente empleado es etilenglicol, a temperaturas altas se
sintetizan unicamente nanoparticulas de NiO.

Ademas, cuando se utiliza etilenglicol o etanol con temperaturas elevadas, la morfologia
final corresponde a nanoparticulas, con un tamafo medio variable entre 14 y 70 nm. Las
particulas mas pequefias se obtienen empleando etanol en la sintesis a bajas
temperaturas.
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