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Preparacion de nanomateriales mediante microemulsiones
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En este trabajo se han utilizado microemulsiones para producir nanoparticulas de Fe y Pt. Dependiendo de las condiciones, el tama-
fio final de la particula puede o no estar controlado por el tamafio de la microgota. Mediante simulacién se ha estudiado la influen-
cia de distintos parametros sobre la distribucion final de los tamafios de particula.
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Preparation of nanoscale materials using microemulsions

The microemulsions technique to produce nanoparticles has been investigated. The final size of Fe and Pt particles depends on the
synthesis conditions. Simulation studies allows to investigate the influence of the different synthesis parameters.
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1. INTRODUCCION

La producciéon de materiales a escala nanométrica es uno de
los campos prioritarios de la ciencia y la tecnologia actuales.
Por consiguiente es de capital importancia el desarrollo de nue-
vos métodos que permitan, de forma sencilla y reproducible, la
obtencién de dichos materiales. De entre los métodos desarro-
llados en los uiltimos afios cabe destacar aquellos que emplean
moldes (templates) adecuados al tamafio requerido (1).

Una de las técnicas que permite la sintesis de nanoparticulas
estd basada en la utilizacion de agregados coloidales (2). Estos
sistemas , entre los que cabe citar, monocapas de Lagmuir-
Blogget, micelas, microemulsiones ¢ vesiculas, son apropiados
para utilizar como moldes.

Las ventajas de utilizar microemulsiones son varias, por una
parte son sistemas termodindmicamente estables y estan for-
madas por gotas de tamafio nanométrico y por otra su prepa-
racion es sencilla y pueden ser utilizadas con la mayor parte de
las reacciones en disolucion.

En este trabajo se daré cuenta de las principales variables que
posibilitan el empleo de las microemulsiones como moldes
para la obtencién de nanomateriales.

2. PARTE EXPERIMENTAL

Se han preparado particulas de hierro reduciendo Fe?* disuel-
to en microemulsiones de AOT(bis-2etil hexil sulfosuccinato
sédico)-HyO-Heptano, con BHyNa disuelto en idénticas micro-
emulsiones. Las disoluciones de BH4Na se preparaban inmedia-
tamente antes de ser utilizadas, para evitar la descomposicién.

Particulas de Pt fueron preparadas reduciendo HyPtClg en
microemulsiones de PEGDE-H,O-Heptano, con disolucion
acuosa de hidracina.
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Todos los reactivos empleados fueron Aldrich P.A. y se uti-
lizaron sin previa purificacion. La preparacién de las particulas
de Fe se llevo a cabo en camara inerte de Ar, para evitar la oxi-
dacién. La separacion de las particulas se realizé6 mediante
ultracentrifugacién después de repetidos lavados con agua y
acetona.

Utilizando medidas de DDL se estim el radio de las gotas
de las microemulsiones empleadas en la sintesis de particulas
de Pt.

Las imagenes de microscopia electrénica de transmision
(TEM) fueron obtenidas con un microscopio Jeol 2020.

3. RESULTADOS

En la fig.1 se representa el tamafio de las particulas de hierro
obtenidas frente al tamafio de la gota, calculado a partir de las
relacién que existe entre R (relacién de concentraciones agua
/sufactante) y el radio de la gota (3). Se puede observar la exis-
tencia de una buena correlacién lineal entre el tamafio del
molde (microrreactor) y el tamafio final de la particula. Es de
destacar que tal correlacién no se produce en todos los casos (4,
5,6,7).

En la fig.2 se muestra una fotografia de particulas de Pt obte-
nidas en microemulsiénes con R=0.61, asi como su correspon-
diente histograma Se observa en este caso una distribucién
bimodal contrariamente a lo que se obtenia en el caso de parti-
culas de Fe.

4. DISCUSION

Al objeto de interpretar los distintos resultados encontra-
dos en la preparacion de particulas en microemulsiones, se
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Fig. 1. Tamarios de particulas obtenidas en microemulsiones para
diferentes relaciones R=[agua] | [AOT]
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Fig. 2. Imagen e histograma de particulas de Pt obtenidas en micro-
emulsiones PEGDE/agua/heptano. R=0,61

llevé a cabo un estudio de simulacién por Montecarlo (8).Para
ello se supone que, una vez realizado el mezclado de reacti-
vos a partir de sus respectivas microemulsiones, tiene lugar el
intercambio de dichos reactivos por colisién entre las gotas de
agua. La velocidad de la reaccién quimica se supone muy
rapida, produciendose en cada colisién entre reactivos la for-
macién del producto. La reaccién se simula permitiendo que
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Fig. 3. Distribucion cuasimonodispersa de particulas prevista por
simulacion para un film de baja flexibilidad.

las gotas difundan sobre una red bidimensional moviéndose
independientemente y al azar para ocupar el sitio mas préxi-
mo en la red.

La velocidad de comunicacién entre gotas es muy rapida y
se supone que el intercambio puede tener lugar tan s6lo cuan-
do una colisién energética entre dos gotas es capaz de esta-
blecer un canal entre ellas. Este proceso es energéticamente
desfavorable porque implica un cambio en la curvatura del
film de surfactante. El proceso de intercambio no esta contro-
lado por difusién siendo efectiva tinicamente una de cada
aprox. 10.000 colisiones. Una vez que los reactivos se han
mezclado en el interior de las gotas se produce la reaccién
quimica que origina las microparticulas. En este proceso se
pueden considerar dos etapas: en la primera la reaccién qui-
mica origina la formacién de nucleos y en la segunda los
ntcleos crecen hasta el tamano final. Este crecimiento puede
ocurrir por intercambio de niicleos entre las gotas y/o por
intercambio de reactivos si la reaccion quimica es lenta. El
intercambio de nticleos esta condicionado por el tamafio del
canal entre las gotas que a su vez depende de la flexibilidad
del film.

Mediante este método de simulacién se puede determinar
la influencia de distintos parametros, tales como concentra-
cién de reactivos, flexibilidad del film, presencia 6 ausencia
de autocatalisis y tamafo de gotas, en la distribucién final de
los tamafios de las particulas.

A modo de ejemplo, en la fig. 3 se observa una distribucién
unimodal quasimonodispersa obtenida en condiciones de no
autocatdlisis por los niicleos, con un film poco flexible y con-
centraciones relativamente pequenas.

Se puede observar que este tipo de histogramas es el que se
obtiene en la reaccién de formacién de particulas de Fe. En
estas condiciones se observa que el tamafo de la gota contro-
la el tamanio de la particula.

En la fig. 4 se observa la aparicién de una distribucion
bimodal en las mismas condiciones que las de la fig.3 excep-
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Fig. 4. Distribucion bimodal de particulas por simulacion para un
film de baja flexibilidad en presencia de autocatdlisis por los niicleos.

to por la introduccién, en este caso, de autocatélisis por los
nucleos. La distribucién bimodal encontrada en las particulas
de Pt (fig.2) indica entonces que la autocatdlisis juega un
papel importante en el proceso de formacion de estas parti-
culas.
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5. CONCLUSIONES

Como conclusién mas importante se puede decir que, con-
trolando adecuadamente los pardmetros fisicoquimicos de la
microemulsién y la cinética de la reaccién, se consigue el con-
trol del tamafio de particula.
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