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SINTESIS Y CARACTERIZACION DE NANOPARTICULAS
DE PEROXIDO DE ZINC (ZnO,) OBTENIDAS MEDIANTE LA

TECNICA DE SOL-GEL

R. Colonia S.", M. M. Gémez L.2, K. Ledn?, J. L. Solis V.

RESUMEN

Nanoparticulas de peroxido de zinc (ZnO,) fueron sintetizadas mediante la técnica de sol-gel, empleando
acetato de zinc di-hidratado (Zn(CH,CQQ),.2H,0) y peréxido de hidrogeno (H,0,) al 30% en un medio
acuoso. Durante la sintesis, el sol fue expuesto a una determinada radiacién (gamma o ultravioleta).
Las nanoparticulas de ZnO, obtenidas fueron caracterizadas estructuraimente mediante la técnica de
difraccion de rayos-X. Se estudié la dependencia de la absorbancia del sol con relacién al tiempo de
irradiacion ultravioleta. Empleando la técnica de rociado pirolitico se depositaron peliculas delgadas de
Zn0,-Zn0 utilizando el sol irradiado. La morfologia de las peliculas fue estudiada mediante microscopia
de fuerza atomica.
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SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF NANOPARTICLES OF ZINC PEROXIDE (ZnO,) OBTAINED
BY SOL-GEL TECHNIQUE

ABSTRACT

Nanoparticles of zinc peroxide were synthesized by sol-gel technique using as precursors aqueous
solutions of zinc acetate di-hydrate (Zn(CH,COO),.2H,0) and hydrogen peroxide (H,0,) at 30%. During the
synthesis the sol was exposed to an specific radiation (gamma or ultraviolet). The structure of the ZnO,
nanoparticles was characterized by X-ray diffraction. The sol absorbance vs. the time of irradiation was
studied for UV irradiated sols. Thin films of ZnO,-ZnO were made using spray pyrolysis of the irradiated

sols. The morphology of these films was studied by atomic force microscopy.

Keywords: Zinc peroxide, zinc oxide, sol-gel, nanoparticles.

I. INTRODUCCION

El ZnO, es un polvo sin olor, de color blanco
o amarillo claro, casi insoluble en agua vy
soluble en acido. EI ZnO, es un tipo de pe-
réxido muy estable a temperatura ambiente
y presion atmosférica, pero cuando llega a
150 °C empieza a descomponerse y generar
oxigeno. Ademas, el ZnO, es un material
semiconductor con una energia de ancho de
banda prohibida de 4.20eV!"2'y es amplia-

mente utilizado en la industria del caucho®,
procesamiento plastico™, como oxidante
para explosivos y mezclas pirotécnicas’®, en
la industria cosmética y farmacéutica como
un aditivo antiséptico en el tratamiento de
las enfermedades de la piel®. También el
Zn0O, puede usarse en procesos de fotocata-
lisisI”® y como precursor para la preparacion
de ZnOR%19 También se han empleado
radiacion gammal'! y ultravioletal'? para la
sintesis del ZnO.,,
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La preparacion de ZnO, es producida prin-
cipalmente por la adicién de uno de los
siguientes reactivos: ZnOl'3, Zn(OH),1",
ZnEt"%, Zn(NO,),I", ZnCL"® 0 ZnCO !,

En el presente articulo reportamos la sin-
tesis del nanoparticulas de ZnO, mediante
la técnica de sol-gel, empleando acetato
de zinc di-hidratado (Zn(CH,COO),.2H,0)
y peroxido de hidrégeno (H,0,) al 30% en
un medio acuoso. Durante la sintesis, el sol
fue expuesto a una determinada radiacion
gamma o ultravioleta.

2. PARTE EXPERIMENTAL

Para la sintesis de ZnO, por la técnica de
sol-gel se emplearon 5 ml de H,0, al 30% en
50 ml de H,O destilada, luego en agitacion,
se agregé 1 g de Zn(CH,COO0),.2H,0. Se
obtuvo un sol homogéneo y transparente
que luego fue irradiado con radiacion gamma
o radiacion ultravioleta. Para someter el sol
a irradiacion gamma se empled el irradia-
dor Gammacell 220 Excel que emplea el
radioisétopo °Co, y se utilizé una dosis de
25 kGy. Mientras que para someter el sol
a irradiaciéon UV se emple6 una lampara
Osram Ultra Vitalux de 300 W, mientras se
mantenia el sol en agitacion.

Las muestras luego de ser irradiadas fueron
centrifugadas y el liquido sobrenadante fue
descartado. De esta manera se realizaron
varios lavados del material obtenido. Luego
del ultimo lavado el material fue secado a
70 °C durante 12 h.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

El proceso de gelacion durante la irradiacion
UV fue estudiado espectroscépicamente
midiendo la absorbancia del sol vs. el tiempo
de iluminacién. Para las medidas espectrofo-
tométricas del gel UV-irradiado se empled el
espectrometro UV-Vis Biochrom Libra S22.
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La estructura cristalina del material sélido
obtenido fue caracterizada por difraccion de
rayos-X, utilizando un difractémetro Rigaku
Miniflex 1l Desktop operado con una fuente
de radiacién de CuKa1 (A=0.15045 nm) a 30
kV, 20 mA'y con un paso de 3°/min.

a) Medidas espectrofotométricas del gel
UV-irradiado

El sol en proceso de gelificacion fue ilumi-
nado durante diferentes tiempos. La Figura
1 muestra las curvas de absorbancia para
periodos de irradiacion UV entre Oy 2 h.
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Figura 1. Espectro de absorbancia vs. tiempo
de irradiaciéon UV del gel.

Se puede observar un pico prominente a 300
nm. Es notorio cémo a medida que aumenta
el tiempo de irradiaciéon UV aumenta la ab-
sorbanciadel gel, probablemente este efecto
se encuentra relacionado a un incremento en
el proceso de gelacion con la radiacién UV.

b) Caracterizacion Estructural del ZnO,

La Figura 2 muestra el difractograma de las
nanoparticulas de ZnO, obtenidas luego de
la irradiacién gamma del sol. Como se puede
observar, todo el material corresponde al
peréxido de zinc en fase cubica. El tamaio
medio de cristalito calculado empleando la
férmula de Scherrer fue de 20 nm.
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Figura 2. Difractograma de rayos X de nanopar-
ticulas de ZnO, obtenidas del sol irradiado a una
dosis 25 KGy de irradiacion gamma.

La Figura 3 muestra los difractogramas de
las nanoparticulas de ZnO, obtenidos para
diferentes tiempos de irradiacion UV del sol.
Se puede observar que a mayor tiempo de
irradiacion se muestra un crecimiento en el
tamafio de grano.
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Figura 3. Difractogramas de rayos X de nano-
particulas de ZnO, obtenidas para diferentes
tiempos de irradiacion UV del sol.

c) Peliculas Delgadas de ZnO-ZnO,

El gel luego de la irradiacién se empled
para la fabricacion de peliculas delgadas.
Los recubrimientos delgados de ZnO,-ZnO
fueron depositados empleando el método
del rociado pirolitico utilizando un equipo

54

gue antes ha sido descrito!"®. Para la pulve-
rizacién se uso como solucion precursora el
gel irradiado con una presién de aire de 20
kPa obteniendo peliculas delgadas sobre
sustratos de vidrio.

Las peliculas de ZnO, obtenidas a partir del
gel irradiado con gamma se pulverizaron du-
rante 30 min manteniendo la temperatura del
sustrato a 160 °C. Mientras que las peliculas
de ZnO, a partir del gel irradiado con UV y
se pulverizaron por 1 h.a 100 °C. Luego del
depdsito las peliculas fueron sometidas a un
tratamiento térmico a 300 °C por 1h. La Figu-
ra 4 muestra el difractograma de una pelicula
de ZnO obtenida de un gel gamma-irradiado
a la que se le dio un tratamiento térmico a
300 °C. Se puede observar que solo esta
presente el ZnO en la fase hexagonal.
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Figura 4. Espectro de difraccion de rayos X, de
de la pelicula de ZnO obtenida del un gel-gam-
ma irradiado después de un tratamiento térmico
a 300 °C.

La Figura 5 muestra los difractogramas de
las peliculas delgadas obtenidas a partir de
un gel UV-irradiado. Luego del depésito se
realizo un tratamiento térmico a 300 °C. Se
puede observar como la pelicula obtenida
a 100 °C muestra la estructura cristalina
del ZnO,, mientras que la tratada a 300 °C
posee la estructura cristalina del ZnO. Este
hecho concuerda con la descompocisién
térmica del ZnO, a temperaturas mayores
alos 150 °C.
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Figura 5. Peliculas de ZnO, y ZnO obtenidas de
un gel UV-irradiado mediante la técnica de ro-
ciado pirolitico. Los tratamientos térmicos para
cada pelicula estan indicados.

La morfologia de las peliculas delgadas fue
estudiada mediante microscopia de fuerza
atomica (MFA). Las medidas fueron reali-
zadas empleando el instrumento Nanosurf
EASY SCAN 2 AFM System con una punta
de Silicio. La Figura 6 muestra la imagen
de MFA de una pelicula delgada obtenida
del gel gamma-irradiado, a la que se le so-
metié a un tratamiento térmico de 300 °C.
La estructura superficial esta conformada
por canales protuberante que presentan un
tamafio medio de 5 ym.
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Figura 6. Microfotografia de fuerza atomica de
la superficie de una pelicula de ZnO obtenida
del gel gamma-irradiado.
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La Figura 7 muestra la imagen de MFA para
una pelicula delgada de ZnO, obtenida del
gel UV-irradiado.

La micrografia muestra dominios circulares
con diametros de ~5 uym que presentan
aglomerados.
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Figura 7. Microfotografia de fuerza atomica de
la superficie de una pelicula de ZnO, obtenida
del gel UV-irradiado.

4. CONCLUSIONES

Se sintetizo el ZnO, mediante la técnica de
sol-gel y se irradié durante el proceso de
gelacion, con radiacion gamma o radiacion
ultravioleta. Las nanoparticulas de ZnO,
obtenidas presentan tamafos de cristalito
promedio de 20 nm. También se depositaron
peliculas delgadas usando la técnica de
rociado pirolitico empleando como solucion
fuente el gel irradiado. Se comprobo el pro-
ceso de descomposicion del ZnO, a ZnO
para temperaturas superiores a los 150 °C.
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