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Resumen 

En este trabajo se explora el método de reacción por microemulsión O/W para la 

preparación de nanoestructuras organizadas de ZnO, con aplicaciones potenciales en el 

área energética. El método consiste en el uso de precursores organometálicos, estos se 

disuelven en gotas de aceite nanométricas estabilizadas con un surfactante, y dispersas 

en una fase continua acuosa. En el 2009, éste método se reportó por primera vez para la 

síntesis de nanopartículas metálicas y óxidos metálicos [1]. Se demostró que es posible 

obtener nanopartículas pequeñas, con buena cristalinidad y gran área superficial (SSA). 

Se sintetizaron nanopartículas de ZnO usando una microemulsión no iónica. Se 

obtuvieron nanopartículas de forma esférica con un tamaño de 5-10nm. Los estudios de 

difracción de Rayos-X y microscopía electrónica de transmisión de alta resolución son 

consistentes con la estructura cristalina hexagonal. Dependiendo de las condiciones de 

reacción y la composición de la microemulsión, las nanopartículas se autoensamblaron 

en nanoestructuras tipo “flores”, “moras” o “alambres”. Las propiedades eléctricas se 

evaluaron en polvo, para explorar las aplicaciones potenciales. Se demostró que 

mediante la síntesis por microemulsión o/w es posible sintetizar diferentes 

nanoestructuras de ZnO y las propiedades eléctricas finales pueden controlarse a través 

del método.  

 

 

I. Introducción  

Hoy en día los materiales nanoestructurados de ZnO han tomado gran interés, debido a 

sus propiedades ópticas, eléctricas y químicas, así como por su baja toxicidad. El ZnO 

nanoestructurado tiene una eficiente emisión de UV [1] a temperatura ambiente. Las 

nanoestructuras de ZnO tienen varias aplicaciones potenciales, tales como materiales 

luminiscentes [2,3], varistores [4,5], sensor de gas [6-8], bloqueadores-UV [9], agentes 

mailto:german.vidal@cimav.edu.mx
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antimicrobianos [10] y recientemente en celdas solares[11]. Para su síntesis se han 

usado técnicas como sol-gel [12,13], co-precipitación química[14,15], deposición química 

por vapor[16], deposición química por vapor metal-organico[17], pirolisis por spray[18], 

síntesis hidrotermal[19] y reacción en microemulsión3[20-22]. El método de 

microemulsión agua-en-aceite o inversa utiliza grandes cantidades de solventes 

orgánicos como fase continua, lo cual es un problema para el medio ambiente. Por otro 

lado es posible usar el método de microemulsión aceite-en-agua (O/W), el cual consiste 

en disolver un precursor metalo-orgánico en gotas de aceite de orden nanométrico, 

estabilizadas por un tensoactivo, y dispersas en una fase continua acuosa. La principal 

ventaja del método de reacción en microemulsión aceite-en-agua (O/W) es el uso de 

agua como fase continua. En la literatura aun no ha sido reportado el uso del método de 

reacción en microemulsión aceite-en-agua para la síntesis de NPs de ZnO y ZnO2. El 

propósito de este trabajo es sintetizar NPs cristalinas de ZnO2 por el método de reacción 

en microemulsión aceite-en-agua (O/W) a temperatura ambiente y a partir del mismo 

obtener ZnO mediante su calcinación. 

 

II. Metodología  

Materiales: El tensoactivo Synperonic® 91/6 (HLB=13) fue un regalo de Croda. El 

precursor 2-etilhexanoato de Zinc (Zn-EH), con una concentración del 80% en aceite 

mineral (Zn-EH) fue comprado a Alfa Aeser y el aceite n-hexano de Merck. El agente 

precipitante, hidróxido de sodio, así como el isopropanol fueron comprados a Carlo Erba. 

El peróxido de hidrogeno al 30% se obtuvo de Sigma Aldrich. 

Síntesis de NPs por el método de reacción en microemulsión O/W 

El sistema de microemulsión estudiado fue: Agua / Synperonic® 91/6 / Hexano. La 

composición de la microemulsión O/W fue de agua: tensoactivo: fase oleosa con una 

relación en peso de 64.5: 21.5: 14. La fase de aceite consistió en una solución del 

precursor Zn-EH en hexano. La síntesis consistió en agregar una solución acuosa de 

NaOH (2.5M) a la microemulsión bajo agitación vigorosa a 25.5 ºC. Después de una hora 

se le agregó una pequeña cantidad de H2O2 concentrado. La reacción se llevó a cabo con 

agitación toda la noche, después se filtró y lavó, con etanol/agua (1/1); las nanopartículas 

obtenidas se secaron a 70ºC. De esta manera se obtiene ZnO2; para obtener ZnO, las 

partículas de ZnO2 son tratadas a 300ºC por dos horas. 

Caracterización de NPs de ZnO2 y ZnO  

La morfología y el tamaño de partícula se estudio con microscopia electrónica de 

transmisión JEOL JEM 2100 o microscopia electrónica de emisión de campo, JEM-

2200FS, 200kV, con una resolución de 0.19nm en modo TEM. La preparación de la rejilla 
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de TEM se llevo a cabo mediante una dispersión de 0.0001 g de muestra (polvo) en 

isopropanol (2mL), seguido de sonicado, y una gota de esta dispersión fue depositada 

sobre una rejilla de cobre con carbón y formvar. 

 

III. Resultados y discusión  

La solución acuosa de NaOH (2.5M) incrementa la concentración de OH- en la 

microemulsión, lo que permite la reacción entre el Zn2+ y OH-, por la difusión de los iones 

(OH-)  en la fase continua acuosa. Esto genera nucleación y crecimiento de estructuras 

de ZnO. El precursor organometálico de Zn-2EH es disuelto en gotas de aceite, mientras 

que el agente precipitante es soluble en la fase continua acuosa. De tal forma que la 

nucleación probablemente inicia en la interface aceita/agua. El crecimiento puede ser 

influenciado por varios mecanismos tales como maduración de Oswald o la agregación 

de los núcleos. La concentración del precursor y el agente precipitante es un parámetro 

crucial que puede influir en la cinética de crecimiento[23]. La obtención de núcleos de 

ZnO permite la agregación y estos germinan formando cristales autoensamblados. 

Existen muchas investigaciones en las cuales al sintetizar ZnO  se generan cristales 

alargados,  en forma de pétalos los cuales se autoagregan como nanoestructuras en 

forma de flor[24]. Sin embargo, en esta investigación, al añadir el H2O2, las especies 

HOO- aparentemente inhiben el crecimiento preferencial en el eje-c de los cristales 

alargados, dando un crecimiento en forma globular de las nanopartículas de ZnO2, 

ensambladas en formas de mora (80-100nm), como se observa por SEM (Figura 1a), 

dicha estructura se mantiene al calcinarse a 300ºC y obtenerse ZnO (Figura 1b) 

 

 

Figura 1. Micrografías de SEM en donde se muestran las nanoestructuras de ZnO2 (a), y 

de ZnO (b).  

 



2º. Congreso Nacional de Ingeniería Química UJAT 2012   
Villahermosa, Tabasco, 22 al 24 de Agosto de 2012 

 

262 
 

Las micrografías de TEM (Figura 2b) revelan que los ensambles de nanopartículas de 

ZnO2 se encuentran en el orden de 5-10 nm y por alta resolución (Figura 2b) se puede 

observar la buena cristalinidad del material. El patrón XRD fue consistente con la 

estructura cristalina cúbica del ZnO2 (tarjeta JCPDS No. 13-0311). Después de la 

calcinación de las NPs de ZnO2 por 2 horas a 300ºC, se obtuvieron NPs de ZnO, y la 

morfología se mantuvo (nanomoras), aunque el tamaño fue mayor, en el orden de 10-

15nm (Figura 2c), y la buena cristalinidad es observada en la Figura 2d. El espectro de 

XRD (Figura 3), muestran que las nanopartículas de ZnO poseen una estructura cristalina 

de wurzita (consistente con la tarjeta JCPDS No. 80-0075). Mediante la ecuación de 

Debye-Scherrer, se pudo estimar el tamaño del cristal usando las reflexiones de mayor 

intensidad. Las NPs de ZnO2 obtenidas directamente de la microemulsión tienen una 

distancia cristalina (dxyz) de 9nm, mientras que después de la calcinación la distancia 

cristalina (dxyz) es de 15nm.  

 

 

Figura 2. Micrografías de TEM mostrando las nanopartículas de ZnO2 (a y b), y de ZnO 

(c y d). Los recuadros de las figuras (b) y (d) muestran los FFT de las regiones marcadas 

por un recuadro punteado rojo. 

 

(a) (b) 
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Figura 3. Espectros de XRD de las nanopartículas de ZnO2 (abajo, en azul), y las de ZnO 

(arriba, en rojo). 

 

IV. Conclusiones  

Es posible sintetizar nanopartículas de ZnO y ZnO2 mediante el método de reacción por 

microemulsión aceite-en-agua (O/W) a temperatura ambiente. El ZnO posee una 

estructura cristalina de wurtzita hexagonal mientras que el ZnO2 tiene una estructura 

cúbica. La caracterización por TEM y SEM han demostrado que las NPs de ZnO2 

sintetizadas a través de la precipitación con NaOH y H2O2 se autoensamblaron en 

nanoestructuras tipo nanomoras. Además, la calcinación de ZnO2 permite la formación de 

NPs de ZnO donde se mantuvo las dicha nanoestructura. En función de la morfología de 

las nanoestructuras y de la naturaleza de las mismas, debe ser posible adaptar las 

propiedades físicas, de tal modo que se puede aumentar el rango de aplicaciones 

potenciales. 
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