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Rodŕıguez-Paez, Jorge Enrique;
Caballero Cuesta, Amador;
Villegas Gracia, Marina Pilar;
Durán Botia, Pedro y
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57 Resumen:
Procedimiento de obtención de part́ıculas de ZnO
con morfoloǵıa acicular.
La presente invención utiliza el método de precipi-
tación controlada para obtener part́ıculas de ZnO
con morfoloǵıa acicular. A través del control de
los parámetros de formación de precursores inter-
medios de compuestos de cinc y la evolución de di-
chos precursores intermedios mediante el lavado con
agua destilada de la suspensión coloidal se obtiene
hidróxido de cinc. La destilación entre 100-150◦C de
una suspensión acuosa del hidróxido de cinc produce
la formación de part́ıculas de óxido de cinc con mor-
foloǵıa acicular. El tamaño de las part́ıculas vaŕıa
con las condiciones de obtención, siendo el tamaño
estándar de 0.5 μm de diámetro y 5-8 μm de lon-
gitud. La eficacia del procedimiento es superior al
90%.

Aviso: Se puede realizar consulta prevista por el art. 37.3.8 LP.
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DESCRIPCION

Procedimiento de obtención de part́ıculas de
ZnO con morfoloǵıa acicular.
1. Campo de la invención
Materiales. Obtención de part́ıculas de ZnO

con forma acicular por precipitación.
2. Estado de la técnica
El óxido de cinc de gran pureza es un pro-

ducto de amplio espectro de utilización par la pro-
ducción de cerámicas, medicinas, pinturas, ter-
moplásticos y vulcanizado de caucho, entre otros.
Cerca de 160.000 toneladas se consumieron de
este producto en 1997 (Am. Ceram. Soc. Bull
78,8,148 (1999) al cual nos referiremos como do-
cumento 2). El 60% del consumo va dirigido a
aplicaciones como activador en los procesos de
vulcanización del caucho. El empleo de part́ıculas
aciculares en lugar de esféricas añade un pa-
pel reforzante de dicha carga. Los métodos de
obtención de part́ıculas aciculares desarrollados
hasta el momento son de dif́ıcil industrialización
debido a su baja eficiencia, que se traduce en un
coste muy elevado del producto.
Actualmente se investigan nuevas aplicaciones

de los polvos de ZnO que presentan esta morfo-
loǵıa en campos como la electroacústica y la op-
toelectrónica.
El polvo de ZnO comercial se obtiene por el

método francés y el método americano. Otros
métodos de śıntesis, sin aplicación industrial ma-
siva, empleados para obtener este óxido son:
el método sol-gel, la descomposición por evapo-
ración de una disolución (EDS), la precipitación
de disoluciones homogéneas, el método hidroter-
mal y las reacciones en fase gaseosa. La morfo-
loǵıa que presentan las part́ıculas de ZnO obte-
nidas a través de estos métodos es prismática o
esférica, principalmente (S. Hashimoto, A. Yama-
guchi, “Growth morphology and mechanism of a
hollow ZnO polycrystal”, J. Am. Ceram Soc.,
79, 4, 1121-1123 (1996) al cual nos referiremos
como documento 3). Por otro lado, las part́ıculas
de ZnO con forma acicular normalmente se ob-
tienen a través de reacciones redox del ZnO y el
carbón. En este procedimiento se parte de blo-
ques cerámicos de ZnO en presencia de polvo de
grafito. El crecimiento de cristales con forma de
acicular se logra a través de la reducción del ZnO
y la oxidación del vapor de cinc a una tempera-
tura entre 950◦C y 1400◦C (documento 3). En
este método de śıntesis es importante controlar la
velocidad de flujo del nitrógeno, del hidrógeno y
del vapor de agua y el suministro de ox́ıgeno. Por
lo tanto las propiedades y morfoloǵıa del ZnO que
se obtiene depende del flujo de las componentes
principales de la mezcla de gases que se utiliza
durante la śıntesis.
Otro método de obtención de ZnO con forma

acicular es el hidrotermal con descarga del gas
(W. Li, E. Shi, M. Tian, W Zhong, Z. Yin,
“The synthesis of ZnO acicular particles by the
hydrotermal discharging-gas method”, J. Mater
Res., 14,4,1532-1537(1999) al cual nos referiremos
como documento 4). En este procedimiento es
importante tanto la temperatura de la reacción
como la concentración de los precursores. La
temperatura de reacción más adecuada es de
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190◦C para una disolución de Zn(CH3COO)2 1M
con NaNO2 3M. En este método la velocidad de
hidrólisis de los precursores es la que controla el
proceso.
La presente invención emplea el método de

precipitación utilizando agua destilada como me-
dio de lavado, para obtener part́ıculas de ZnO con
forma acicular. Durante la etapa de lavado de la
suspensión coloidal se favorece la formación de
Zn(OH)2. Al destilar la suspensión obtenida se
produce la transformación a óxido obteniéndose
polvo de ZnO con part́ıculas que presentan mor-
foloǵıa acicular
3. Breve descripción de la invención
La presente invención describe la obtención

de part́ıculas de ZnO con morfoloǵıa acicular a
partir de precursores intermedios de cinc obteni-
dos por precipitación de disoluciones acuosas de
cinc. Estos compuestos están constituidos prin-
cipalmente por grupos acetato y grupos amino
debido a la naturaleza del precursor de cinc uti-
lizado Zn(CH3COO)2 , al tipo de base débil em-
pleada (NH4OH) y a las caracteŕısticas propias
del ion cinc.
El producto que se obtiene al finalizar el sumi-

nistro de NH4OH al sistema, se filtra y se dispersa
en agua destilada utilizando para ello un equipo
de alta velocidad de cizalla. Este proceso se re-
pite de 3 a 7 veces controlando la evolución de las
fases cristalinas presentes en el sólido y centrando
la atención en la presencia de hidróxido de cinc.
Cuando la fase sólida de la suspensión, obte-

nida durante el lavado, contenga principalmente
Zn(OH)2 se procede a la destilación de una sus-
pensión de la misma, a una temperatura ligera-
mente superior a 100◦C, para favorecer la trans-
formación del hidróxido a óxido de cinc. Al ter-
minar la eliminación del disolvente, el producto
se seca a baja temperatura, < 100◦C. El difracto-
grama de rayos x (DRX) del polvo cerámico obte-
nido indica que la fase cristalina más importante
es la cincita (ZnO) y al observar las part́ıculas
de este polvo, con Microscoṕıa Electrónica de Ba-
rrido (MEB), se observa que presentan morfoloǵıa
acicular.
4. Descripción detallada de la invención
El objetivo de la presente invención es la ob-

tención de part́ıculas de ZnO con forma acicular.
Para ello se utiliza el proceso de precipitación.
Como se muestra en la figura 1 se parte de una
disolución acuosa de acetato de cinc (0.1M - 1M).
La disolución acuosa se acidula con ácido ńıtrico
(0.1M - 1M) hasta alcanzar un valor de pH en-
tre 3-4, A esta disolución, en continua agitación,
se adiciona hidróxido de amonio (0.5M - 14M) a
una velocidad controlada entre 0.01 ml/s y 100
ml/s. El suministro de NH4OH al sistema se rea-
liza hasta que se alcanza un valor de pH en el
intervalo 7.7<pH<8.
La suspensión coloidal que se obtiene se filtra

y el sedimento sólido que resulta se dispersa en
agua destilada utilizando un equipo de alta velo-
cidad de cizalla (1.000-10.000 rpm) durante 1-10
minutos. Este proceso se repite entre 3 y 7 veces
controlando la evolución de las fases cristalinas
presentes en la parte sólida del sistema. El la-
vado con agua concluye cuando el Zn(OH)2 es la
fase cristalina presente en la suspensión.
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La suspensión que cumple con los anteriores
requerimientos se transvasa al sistema de desti-
lación y se procede a eliminar el disolvente. El
sistema se mantiene en un baño térmico que se
encuentra a una temperatura entre 60◦C - 250◦C.
El proceso se detiene cuando se ha eliminado
completamente. El ZnO aśı obtenido es un pro-
ducto bien cristalizado y cuyas part́ıculas presen-
tan morfoloǵıa acicular.
Figuras
Figura 1. Esquema del proceso utilizado en

la presente invención para obtener part́ıculas de
ZnO con morfoloǵıa acicular.
Figura 2. Difractogramas de rayos x corres-

pondientes a diferentes etapas del MPC: (a) pre-
cipitado; (b) cuarto lavado y (c) destilación.
Figura 3. Micrograf́ıa de las part́ıculas de la

fase sólida al final de la destilación.
Ejemplo n◦ 1
Se pesaron 294.5 gramos de Zn(CH3COO)2 .

2H2O y se disolvieron en una disolución que con-
teńıa 3936.16 ml de agua destilada y 63.84 ml
de HNO3 0.25 M. La disolución se mantuvo en
agitación continua a temperatura ambiente. La
adición del NH4OH 12M se realizó a una veloci-
dad de 0.1 ml/s. El suministro de base débil se
realizó hasta que la disolución adquirió un valor
de pH ∼7.7.
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La suspensión coloidal que se obtuvo, cons-
tituida principalmente por Zn(CH3COO)2.(2-x)
CH3CONH2.xH2O, Zn(CH3COO)2.2NH3 y Zn5
(OH)8(NO3)2.(2-x)NH3.xH2O se dejó en reposo
a temperatura ambiente durante tres d́ıas. Al
cuarto d́ıa se filtró y el sedimento sólido se dis-
persó en 4 litros de agua destilada utilizando un
equipo de alta velocidad de cizalla durante 4 mi-
nutos a 8.000 rpm. La nueva suspensión coloidal
se dejó reposar, a temperatura ambiente, durante
1 d́ıa. Este proceso se repitió 4 veces. Al terminar
la etapa de lavado la fase cristalina más impor-
tante fue Zn(OH)2. En la figura 2 se muestran
los difractogramas de muestras sólidas obtenidas
del precipitado, último lavado y del final del tra-
tamiento térmico.
La suspensión que se obtuvo se vertió en un

balón de rotavapor en rotación continua de 3
litros de capacidad y se mantuvo en un baño
térmico de aceite a una temperatura de 105◦C.
El producto resultante al final del secado fue ZnO
bien cristalizado (figura 2).
La figura 3 muestra la morfoloǵıa, y el tamaño,

de las part́ıculas obtenidas. Las part́ıculas de
ZnO obtenidas presentaron una morfoloǵıa aci-
cular con un espesor entre 0.5 - 1.5 μm y una
longitud entre 4 y 20 μm. El rendimiento del
proceso fue > 93%.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento de obtención de part́ıculas
de ZnO con morfoloǵıa acicular caracterizado
porque, se parte de precursores intermedios de
cinc obtenidos por precipitación de disoluciones
acuosas de cinc que se acidulan con ácido ńıtrico
obteniendo un producto que se filtra y se dispersa
en agua destilada, utilizando para ello un equipo
de alta velocidad de cizalla, repitiendo este pro-
ceso de 3 a 7 veces, controlando la evolución de
las fases cristalinas presentes en el sólido y cen-
trando la atención en la presencia de hidróxido
de cinc; cuando la fase sólida de la suspensión,
obtenida durante el lavado, contenga principal-
mente Zn(OH)2 se procede a la destilación de una
suspensión de la misma, a una temperatura lige-
ramente superior a 100◦C; al terminar la elimi-
nación del disolvente, el producto se seca a baja
temperatura, < 100◦C.
2. Procedimiento según reivindicación 1 ca-

racterizado porque el precursor intermedio de
cinc utilizado es Zn(CH3COO)2 .
3. Procedimiento según reivindicaciones 1 y

2 caracterizado porque, se parte de una diso-
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lución acuosa de acetato de cinc (0.1M - 1M),
la cual se acidula con ácido ńıtrico (0.1M - 1M)
hasta alcanzar un valor de pH entre 3-4; a esta
disolución, en continua agitación, se adiciona
hidróxido de amonio (0.5M - 14M) a una velo-
cidad controlada entre 0.01 ml/s y 100 ml/s; el
suministro de NH4OH al sistema se realiza hasta
que se alcanza un valor de pH en el intervalo
7,7<pH<8; la suspensión coloidal que se obtiene
se filtra y el sedimento sólido que resulta se dis-
persa en agua destilada utilizando un equipo de
alta velocidad de cizalla (1.000-10.000 rpm) du-
rante 1-10 minutos (este proceso se repite entre 3
y 7 veces controlando la evolución de las fases cris-
talinas presentes en la parte sólida del sistema),
el lavado con agua concluye cuando el Zn(OH)2
es la fase cristalina presente en la suspensión; la
suspensión que cumple con los anteriores reque-
rimientos se transvasa al sistema de destilación y
se procede a eliminar el disolvente, el sistema se
mantiene en un baño térmico que se encuentra a
una temperatura entre 60◦C - 250◦C; el proceso se
detiene cuando se ha eliminado completamente; el
ZnO aśı obtenido es un producto bien cristalizado
y cuyas part́ıculas presentan morfoloǵıa acicular.
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