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RESUMEN

En este trabajo se presentan los resultados de la sintesis de nanoparticulas
de ZnS a partir de ZnSO,, utilizando un horno de microondas convencional
de 1650 W en pruebas de 60 segundos. Los productos obtenidos se analizaron
mediante espectrofotometria UV-vis, difraccion de rayos-X, FT-IR, luminiscencia
y microscopia electronica de transmision. Los resultados muestran la obtencidn
de nanoparticulas de ZnS con un tamafio aproximado de 15 nmy una morfologia
hexagonal, observandose ademas, propiedades de fotoluminiscencia en las
dispersiones obtenidas.
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ABSTRACT

The results of synthesis of ZnS nanoparticles from ZnSO,, employing a
conventional microwave oven of 1650 W in tests of 60 seconds are shown. The
obtained products were characterized by means of UV-Vis spectrophotometry,
X-ray diffraction, FT-IR, luminiscence and transmission electron microscopy.
The results confirmed the presence of ZnS nanoparticles of 15 nm with hexagonal
morphology, luminescence properties were also noticeable.
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INTRODUCCION

Debido a que las propiedades electromagnéticas presentan una dependencia
estrecha con el tamafio de la particula y la morfologia del material, una de las
principales lineas de investigacion que ha tomado auge en los Gltimos afios ha sido
la sintesis de materiales en escala nanométrica, los cuales son la base de nuevas
tecnologias en el area de los semiconductores y propiedades Optoelectronicas.

Entre las nanoparticulas semiconductoras que es posible producir se
encuentran el CdS?, CdSe?, CdTe?, ZnS*, ZnSe®. De entre ellos el ZnS es uno de
los mas utilizados en dispositivos opticos debido a su alto indice de refraccion
y alta transmision en el rango del visible®, ademéas de que su uso representa un
menor impacto ambiental.
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Existen distintas rutas reportadas para la sintesis
de nanoparticulas de semiconductores, siendo las mas
utilizadas la evaporacién térmica’® solvotermal,®°
y microondas***2, (MW). Cada una de ellas tiene
sus propias caracteristicas: la evaporacion térmica
consiste en el calentamiento hasta la evaporacién
del material que se pretende depositar, se lleva a
cabo en una cdmara de vacio en la que se condensa
el vapor sobre una lamina fria y se requiere un
control preciso de las condiciones de trabajo para
modificar la morfologia de la capa depositada; la
sintesis solvotermal es una técnica en la cual la
reacciOn ocurre en un recipiente a presion en la que
los solventes se calientan a alta temperatura, sin
embargo los tiempos de reaccion son largos; mientras
gue se argumenta que la técnica de irradiacion con
MW permite una dispersion estrecha de tamafios de
particula, aunque aun se requiere tener un control
mas preciso en el tamafio y morfologia como en las
otras técnicas.

La propuesta de irradiacion por microondas es
similar a la técnica solvotermal pero llevandola
a cabo a presién atmosférica y suministrando la
energia para el calentamiento con microondas. La
temperatura es menor que en el caso solvotermal
porque esta regida por la presion, pero se supone que
como la energia va al seno de la solucion la reaccién
sera mas rapida.

En este trabajo se presentan los resultados de
la sintesis de nanoparticulas de ZnS en dispersion
acuosa, las cuales se obtuvieron utilizando un horno
de microondas.
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Fig. 1. Esquema del procedimiento para obtener ZnS.
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EXPERIMENTACION
Sintesis

Se prepararon dos soluciones 30 mM de ZnSO,, y
tioacetamida y a partir de su mezcla estequiométrica
que posteriormente se diluy6 con agua destilada,
agregando citrato de sodio para obtener una
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Fig. 2. Espectros de absorcién para las dispersiones
sintetizadas bajo las distintas condiciones.

concentracion de 2mM, se ajustd el pH a 8 con una
solucién saturada de KOH. La mezcla fue expuesta
a microondas de 2.45 GHz y 1650 W de potencia
nominal durante 60 segundos (figura 1).

CARACTERIZACION

Las dispersiones obtenidas se analizaron mediante
espectroscopia UV-Vis, luminiscencia, FT-IR y
difraccion de rayos-X.

RESULTADOS Y DISCUSION

En lafigura 2 se presenta el espectro de absorcion
para la dispersion después de 60 segundos de
exposicion. Se puede apreciar que practicamente no
muestra absorbancia a energias menores que la de la
banda prohibida (Eg), mientras que por encima de
ésta la absorbancia crece de manera casi exponencial.
El valor calculado de Eg a partir de dicho espectro
es de alrededor de 3.6 eV, lo cual concuerda con el
valor reportado para el ZnS*. No se observan efectos
de confinamiento cuantico, lo cual sugiere tamafios
superiores a los 10 nm*,
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En la figura 3 se muestra el espectro de
fotoluminiscencia para las particulas obtenidas. Se
encontré un pico maximo de emisién cerca de los
395 nm y un pico maximo de excitacién a los 350
nm. Estos valores sugieren que se trata de ZnS, lo
cual se puede confirmar mediante difraccion de rayos
X (figura 4). Se presentan sefiales que corresponden
al ZnS en fase clubica (JCPDS 75-1534), y con esta
informacion complementaria se puede afirmar que

es ZnS.
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Fig. 3. Espectro de luminiscencia para la dispersion
obtenida, el recuadro presenta a la dispersion bajo
irradiacion de luz UV de 305 nm de longitud.
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Fig. 4. Difractograma del ZnS sintetizado.

Ademas el espectro infrarojo de la muestra
(figura 5) corresponde al del ZnS, aunque se aprecian
bandas de absorcion entre 1700 y 1000 cm™ que
corresponden a citrato de sodio absorbido por el
solido.
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Fig. 5. Espectro infrarojo de la muestra de ZnS.

El ancho y el ruido observado en las sefiales
se pueden considerar caracteristicos de sistemas
nanométricos, sin embargo se requiere una prueba
adicional, en este caso observar y medir el tamafio
de las particulas mediante microscopia electronica
de transmisién, la figura 6 muestra aglomerados de
nanoparticulas de ZnS, con tamarfios individuales
promedio de 15 nm y morfologia hexagonal (figura
7). Los tamafios de las particulas son consistentes con
lo esperado a partir de los espectros de UV-Vis.

Fig. 6. Micrografia del ZnS obtenido.

CONCLUSIONES

Los resultados obtenidos en el presente trabajo
permiten confirmar que la sintesis de nanoparticulas
de ZnS por medio de microondas es posible,
las particulas en dispersion acuosa exhibieron
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Fig. 7. Distribucidon de tamafio de las particulas
obtenidas.

propiedades de fotoluminiscencia dando una
coloracion verde azulada al ser irradiadas con luz
UV de 305 nm.

Por medio de difraccion de rayos X se confirmo
la presencia de ZnS en fase cubica, mientras que
la observacion mediante TEM permite estimar que
dichas particulas presentan tamafios aproximados de
15 nanémetros y morfologia hexagonal.

Es posible especular a partir de los resultados que
los valores son semejantes a los que se obtendrian
mediante sintesis solvotermal, pero en menor
tiempo.
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