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Resumen

En el presente trabajo se estudia la sintesis por nucroondas de nanoestructuras de 6xidos de CoMoW utilizando un método
idrotérmico. Las muestras obtemdas fueron analizadas mediante microscopia electronica de transmision (MET) y difraccion
de Rayos X (DEX). Se observo la presencia de particulas en forma de “laminas”™ v “cintas” con longitudes entre 70-200 nm v
ancho de 25-50 nm aproximadamente. En todos los casos las nanoestructuras de éxidos de CoMoW forman aglomerados
debido a su alta energia superficial.

Introduccion

Actualmente los materiales nanoestructurados juegan un papel muy importante en diferentes campos de
la ciencia. De la gran variedad de compuestos nanoestructurados. los dxidos de metales de transicion
presentan propiedades interesantes como sensores [1]. semiconductores [2] v emisores de campo [3].
Ademas. se exploran nuevas aplicaciones de estos materiales como precursores para lubricantes [4] v
catalizadores [5]. De la gran variedad de métodos de obtencion de nanoestructuras de dxidos de metales
de transicion. el método hidrotérmico es una buena alternativa de sintesis. lo anterior debido a su
sencillez. reproducibilidad y bajo costo. En la mayor parte de la literatura se menciona el uso de hornos
o muflas para suministrar la energia requerida durante el tratamiento hidrotérmico; sin embargo. el uso
de un reactor de microondas proporciona condiciones adecuadas para tal efecto. ademas de que
disminuye el tiempo requerido para la sintesis del material. Por tal motivo, en este trabajo se presenta la
sintesis por microondas de nanoestructuras de dxidos de CoMoW. Se analizé la morfologia v estructura
eristalina de los materiales mediante Microscopia Electrénica de Transmisiéon (MET) v difraccidon de
Rayos X (DRX), respectivamente.

Seccion experimental

Las nanoestructuras de oxidos de CoMoW se sintetizaron utilizando un método de envejecimiento-
hidrotérmico asistido con radiacidén por microondas. Para lo anterior se prepard una solucion acuosa de
metatungstato de amonio [(NHy);gW1204xH,0]. heptamolibdato de amonio [(NHy)sMo70,4.4H,0] v
nitrato de cobalto [Co(NO;3),.6H,0] con una relaciéon molar de 1:1:1 (Co:Mo:W) (pH=5) vy se depositd
en un recipiente cerrado con agitacion a temperatura de 60°C durante 1 semana (envejecimiento).

Posteriormente se utilizaron y tomaron 20 mL de la solucidn envejecida. 10 mL de agua desionizada y 4
mL de HNO3 y se depositaron en un recipiente (autoclave) para realizar el tratamiento hidrotérmico en
un equipo de radiacién con microondas a temperatura de 200 °C por 20 y 40 minutos. Finalmente la
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solucion se filtré y secd a temperatura ambiente. Las imdagenes de microscopia electronica de
transmision (MET) se obtuvieron en un equipo Philips CM200 y el analisis por difraccién de rayos X
(DRX) se realizé usando un difractdmetro Rigaku modelo MiniFlex con una radiacion ka del Cu. cuya
longitud de onda es /=1.54056 "A.

Resultados y discusion

En las figuras la-c, se presentan imdgenes de microscopia electrénica de transmisién (MET) de las
nanoestructuras de oxidos de CoMoW sintetizadas mediante un método hidrotérmico asistido por
microondas con relacién molar 1:1:1 (Co:Mo:W) y tiempo de reaccidon de 20 minutos.
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Figura 1. Imdgenes de TEM de nanoestructuras de oxidos de CoMo W sintetizadas por microondas (1=20 minutos)
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En todas las muestras se observa la presencia de particulas en forma de “laminas™ con longitudes entre
70-200 nm y ancho de 25-50 nm aproximadamente. Ademas se observa que las nanoestructuras forman
aglomerados debido a su alta energia superficial. Mediante el analisis de espectroscopia de energia
dispersiva (EDS) se confirmé la presencia en la muestra de los elementos oxigeno, molibdeno. tungsteno
v cobalto vy la ausencia de impurezas (Figura 2).
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Figura 3. Imdgenes de TEM de nanoestructuras de oxidos de CoMoW sintetizadas por microondas (=40 minutos)
En el caso de las nanoestructuras de éxidos de CoMoW con relacidon 1:1:1 v tiempo de reaccion de 40

minutos, las imdgenes muestran particulas de forma irregular ademas de materiales con forma de
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“cintas” con longitudes entre 100-800 nm y ancho de 50-500 nm aproximadamente. Este
comportamiento podria estar relacionado con la aglomeracién y agregacion de las particulas por efecto
de una mayor exposicion a la radiacion por microondas. Ademas se observa que las nanoestructuras
forman aglomerados debido a su alta energia superficial como en el caso de las muestras a menor tiempo
de exposicion a la radiacion (Figura 3).

Conclusiones

En el presente trabajo se observd que el tiempo de exposicidn a la radiacidén por microondas en el
método hidrotérmico afecta la morfologia y estructura de nanoestructuras de 6xidos de Co, Mo y W
provocando materiales con forma mas irregular a mayor tiempo de reaccioén. Por otro lado se concluye
que el método hidrotérmico asistido con microondas reduce en gran medida el tiempo requerido para la
sintesis de nanoestructuras de oxidos de metales de transicion.
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