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Resumen 

En este trabajo se presenta la síntesis de nanoestructuras de óxidos de tungsteno (W03) utilizando un método hidrotétmico y 
se estudia el efecto que tiene el pH en las propiedades de Jos materiales. Las muestras obtenidas fueron analizadas mediante 
espectroscopia Raman, microscopía electrónica de transmisión (MET) y difracción de Rayos X (DRX). Se observó que a pH 
ligeramente ácido se forman nanomateriales con fase hexagonal mientras que a pH= 1 se obtuvieron materiales con fase 
mono clínica. 

Intl'od u cción 

Los materiales nanoestmcturados juegan un papel muy importante en diferentes campos de la ciencia. 
De la gran variedad de compuestos nanoestructurados, los óxidos de metales de transición presentan 
propiedades interesantes como sensores [1], semiconductores [2] y emisores de campo [3]. Además , se 
exploran nuevas aplicaciones de estos materiales como precursores para lubricantes [ 4] y catalizadores 
[ 5]. Se han reportado varios m étodos para la síntesis de nanoestmcmras de W03 los cuales incluyen: 
deposición fisica y química ele vapor [ 6], descarga de arco [ 6), método sólido-vapor en aire a presión 
atmosférica [7], sol-gel [8], evaporación ténnica [ 6] y síntesis hidroténnica [9]. En comparación con 
otras m tas de síntesis, el método hidroténnico es una buena altem ativa, lo anterior debido a su sencillez, 
reproducibilidad y que se puede controlar el tamaño de partícula . Por esta razón en el presente trabajo se 
utilizó el método antes mencionado para sintetizar nanoestm ctut·as de óxido de nmgsteno. 

Sección expet•imental 

Las nanoestmcturas de óxido de tungsteno se sintetizaron utilizando un método de envejecim iento­
hidroténnico. Para lo anterior se prepararon soluciones acuosas de metatungstato de amonio 
[(NH4)10W12041xH20] (0.15 mol de W) a pH=5 y pH = 1 (HN03 2.2 N), las cuales fueron transferidas a 
recipientes cen·ados con agitación a temperatura de 60°C durante 1 semana (envejecimiento). 
Posteriormente se tomaron 5 mL de cada solución envejecida y se depositaron en un recipiente 
(autoclave) para realizar el tratamiento hidroténnico en una mufla a temperamra de 200 oc durante 48 h. 
Finalmente cada solución se filtró y secó a temperamra ambiente. Las imágenes de microscopía 
electrónica de transmisión (MET) se obtuvieron en un equipo Philips CM200 y el análisis por difracción 
de rayos X (DRX) se realizó usando un difractómetro Rigaku modelo Miniflex con radiación ka del Cu, 
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cuya longitud de onda es l =1.54056 • A. El análisis mediante espectrosc.opía Raman fue desan·ollado en 
un sistema Labram modelo Dilor micro-Raman equipado con m1 laser a 20m WHe-Ne emitiendo a 632.8 
nm. 

Resultados y discusión 

El análisis por espectrosc.opía Raman de las muestras de W03 sintetizadas a pH de 5 y 1 se muestra en 
las figm·as l a y b. Se observa el efecto del pH en la estructura de los materiales obtenidos ya que a pH = 
5 la estmctura del W03 es hexagonal, mientras que a tUl pH = 1, la estructura del W03 fonnada es 
monoclínica. En la tabla 1 se describen los modos de vibración de ambas estructuras que conesponden a 
las señales detectadas en cada espectro [ 9, 1 O]. 
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Tabla l . Modos de vibración de las estructuras de W03 

W0 3 hexa2onal 
Modo de vibradón 

Estiramiento simétrico de 
enlaces W=O terminales 

Estiramiento asimétrico de 
enlaces W=O terminales 

Estiramiento simétrico de 
enlaces 
0 -W-0 

Estiramiento asimétrico de 
enlaces 0-W-0 

Señal característica de la red 
cristalina de W03 hexagonal 

Flexión simétrica de enlaces 
W-0 -W 

Flexión asimétrica de enlaces 
W-0 -W 
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W03 monoclínico 
Modo de vibrad ón 

Estiramiento simétrico de enlaces 
0-W-0 cortos 

Estiramiento asimétrico de 
enlaces 0 -W-0 largos 

Flexión simétrica de enlaces W-
0 -W 

Flexión asimétrica de enlaces W-
0 -W 

Vibración de la red cristalina 

Vibración de la red cristalina 
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Figura J. Espectros Raman de nanoestructuras de óxido de tungsteno: a) pH=5 y b) pH=l 

a) 

o 10 20 30 40 

~ Ñ 
N ~ 
N N 
-~-

N 

50 60 

2a (grados) 

70 80 

Figura 2a. Difractograma de nanoestructuras de óxido de tungsteno a pH=5 (Hexagonal) 

:..os patrones de difracción de rayos X (DRX) de las muestras obtenidas mediante el método 
1idroténnico se observan en la figtu·as 2a y 2b. Me.diante este análisis se confirma el efecto del pH en la 
:structura puesto que se obtienen fases cristalinas diferentes al modificar la acidez de la solución. Para la 
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síntesis con pH=5 los pic.os pueden ser indexados basados en tma celda hexagonal (JCPDS 33-1387) 
(a=7.298 A, c=3.899 A, grupo espacial P6/mm) [11,12]. Por otro lado, el patrón en la figura 2b se 
indexó en base a una celda monoclínica (JCPDS 43-1035). La diferencia en patrones de difracción 
podría estar relacionada con una mayor o menor cantidad de protones en solución en el medio ácido que 
modifican el cre.cimiento y estruct.tu·a de los materiales sintetizados. 
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Figura 2b. Difractograma de nanoestructuras de óxido de tungsteno a pH=l (Monoclínico) 

Figura 3. Imágenes de microscopía electrónica de transmisión (TEM) de 
nanoestmcturas de óxido de tungsteno a pH=S (Fase Hexagonal) 
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En la figura 3 se presentan imágenes representativas de microscopía electrónica de transmisión (TEM) 
de las nanoestmcturas de óxido de tunsgteno (W03) con fase hexagonal. La muestra consiste de 
partículas con fonna inegular y tamailos entre 30-300 nm y ancho de 20-100 mn aproximadamente, las 
cuales fonnan aglomerados debido a la alta energía superficial presente a nivelnanométrico. Utilizando 
microscopía electrónica de alta resolución (HRTEM) se observó que el crecimiento de las 
nanoestmcturas se dá en la dirección [01 0]. 

Conclusiones 

En el presente trabajo se observó que el pH de la solución es de gran importancia en la síntesis de 
nanoestmcturas de óxido de tungsteno. Se generaron materiales con fase hexagonal a pH ligeramente 
acido (pH = 5) y fase monoclínica a pH= l. El efecto del pH en las propiedades morfológicas y 
estmcturales se confirmó mediante espectroscopía Raman, microscopía electrónica de transmisión y 
difracción de rayos X. 
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