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Resumen

En este trabajo se reportan las propiedades derivadas de la
caracterizacion de nanoparticulas [NPs] de CdS
estabilizadas con Acido 3-Mercaptopropinico [AMP], por
sintesis via hidrotermal a una temperatura de 180°C,
variando el tiempo de reaccion, entre 20 a 160 minutos. En
estas condiciones de reaccidon, se observa una fina
distribucion de tamaiios, segun indica el pico excitonico del
espectro de UV-Vis. Al regular la temperatura de reaccion
se puede tener un control sobre el tamafio promedio de mas
NPs sintetizadas.

Introduccion

En décadas recientes se ha demostrado la estrecha relacion
entre el tamafo de las NPs y propiedades tales como punto
de fusion, calor especifico, comportamiento &ptico,
magnético, etc. [1]. Las NPs semiconductoras han sido
especialmente interés, debido a las propiedades opticas y
eléctricas que presentan en funcion de su tamafio. Las
propiedades que presentan estos materiales hacen de interés
su estudio para aplicaciones en la industria electronica, o
como nos interesa en nuestro caso, como marcadores
fluorescentes bioquimicos [2]. Se han reportado excelentes
propiedades Opticas en relacion al tamafio en las NPs de
CdS, lo cual hace de especial interés el desarrollo y estudio
de las mismas, por métodos mas sustentables [5].

Procedimiento Experimental

La sintesis por via hidrotermal de las NPs de CdS, se
llevara a cabo con el método Guo como se reporta en la
literatura [4-5] con algunas variantes. Utilizando como
precursores CdCl,, [AMP] como estabilizador de superficie
de las NPs, Na,S y NaOH para ajustar el PH de la
disolucion. La relacion de concentracion entre los
precursores [CdCl,][AMP][Na,S] utilizada es 1:2,4:0.5 con
el fin de obtener una fina distribucion de tamafios [4,5]. En
10ml de agua desionizada se agregan 0.0027g de CdCl, y
3.15ul de AMP, y procedemos a darle una agitacion para
homogeneizar la solucion, por medio de un agitador
ultrasénico por 15 minutos; a continuacion se ajusta el PH a
8.9 anadiendo gota a gota la solucion 1M de NaOH. La
solucioén obtenida es purgada con N, durante 30 minutos
con el fin de remover el O, y los sulfuros de hidrogeno
disueltos. A la par se prepara una solucion de Na,S
(0.03M), de la cual se afiaden inmediatamente después a la
solucién de CdCl, + AMP después de ser purgada con Nj.
Posteriormente se coloca dentro de una autoclave de acero

inoxidable, con un recipiente de teflon, la cual se mantiene
a temperatura de reaccion de 180°C dentro de una mufla,
variando el tiempo de reaccion (20 a 160 min). Terminado
este tiempo, es enfriada con agua a temperatura ambiente y
las dispersiones coloidales son mantenidas en embases
opacos para su posterior caracterizacion.

Resultados y Analisis
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Fig. 1 Espectro de absorcion de NPs de CdS estabilizadas
con AMP, sintesis por via hidrotermal a 180°C a diferentes
tiempos de reaccion.
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Fig. 2 Variacion en los espectros de absorcion de las NPs de
CdS (sintesis por via hidrotermal a 180°C, 120min), en
relacion al tiempo.

La Figura 1 muestra los espectros de absorcion de UV-Vis
de las NPs de CdS a dos diferentes tiempos de sintesis (100
-160 min), se observan un desplazamiento del pico
excitonico a mayores longitudes de onda en tiempo de
reaccion largos. La Figura 2 muestra que durante el
almacenamiento no existen desplazamientos del pico.
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Es posible determinar, como primer acercamiento, el
tamafio de particula por medio de los espectros de UV-Vis
como ya se ha reportado por medio de un polinomio en
funcion de la absorbancia [6].

D = (—6.6521x1078)A% + (1.9557x107*) A2
—(9.2352x107%)1 + (13.29)

100 min | 120 min 160 min
A 384 nm 405 nm 442 nm
D | 290nm | 3.55nm 4.93 nm

Tabla 1 Tamafio promedio de las NPs de CdS, en relacion
al tiempo de reaccion, empleando la A, de los espectros de
absorcion.

Fig.3 Microgra de HRTEM de NPs de CdS. Recuadro b:
FFT de la particula de CdS.

Los tamafios de particula que nos arroja empleando la
expresion en funcion de la A, de los espectros de absorcion
varian entre valores de 3 a 5 nm. En la Fig. 3 se muestra la
micrografia de HRTEM, hecha a las NPs de CdS y
podemos observar particulas dispersas con un diametro
aproximado de 5 nm.
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Fig. 4 Espectro de Fotoluminiscencia de las NPs de CdS (80
min con Aexc=370 nm, 120 min con Aexc=390 nm )
obtenidas por via hidrotermal a 180 oC con diferentes
tiempo de reaccion.
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Fig. 5 La fotografia muestra NPs de CdS obtenidas por via
hidrotermal a 180°C con diferentes tiempos de reaccion
(1=80 min, 2=100 min, 3=120min, 4=140 min, 5=160min).
Las muestras son excitadas con una lampara UV de 365nm
de longitud de onda y 4 Watt de potencia.

En la Fig. 4, se muestra los espectros de emision de 2 de las
muestras a diferentes tiempos de reaccion, y se observa un
desplazamiento al rojo en el maximo de emision en relacion
a mayor tiempo de reaccion, en la Fig. 5 en la cual tenemos
las 5 muestras excitadas a una misma A, se ve de manera
mas clara el desplazamiento a mayores longitudes de onda
en relacion al tiempo de sintesis.

Conclusiones

Existe una fuerte relacion en el tiempo de reaccion, con el
tamafio promedio de las NPs, asi como de sus propiedades
Opticas, como se observa en los datos arrojados por las
técnicas de caracterizacion.

En el caso de los maximos de absorcion de los espectros de
UV-Vis se aprecia desplazamientos al rojo a mayor tiempo
de reaccion, pero una vez en etapa de almacenamiento no
existen desplazamientos del pico, lo que nos muestra una
estabilidad de las NPs debido al AMP.

En la micrografia de HRTEM, tenemos que el tamafio de
particula observado, corresponde al determinado con los
espectros de UV-Vis.

De igual manera podemos observar un desplazamiento al
rojo en el maximo de emision en relacién a mayor tiempo
de reaccion.
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