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INTRODUCCION

Los nanomateriales, especificamente las nanoparticulas con morfologia controlada muestran
propiedades Unicas dependientes de las facetas que exponen (Wu, 2016). El éxido cuproso
(Cu20) es un material ampliamente estudiado debido a sus propiedades electronicas, de
semiconduccion (band gap), y cataliticas. Por tal motivo, es importante desarrollar estrategias de
sintesis de nanoparticulas de Cu2O con diferentes morfologias.

En el presente trabajo se reportan los resultados de dos rutas de sintesis, con y sin el empleo de
un agente direccionador de estructura, para la preparacion de 6xido cuproso nanoestructurado.

OBJETIVOS

- Dilucidar el efecto de la polivinilpirrolidona (PVP) como agente direccionador de estructura en
la sintesis de 6xido cuproso.

- Caracterizar los sistemas sintetizados en cuanto a su estructura morfolégica y planos expuestos
haciendo uso de microscopia electronica de transmision (TEM) y de barrido (SEM).

METODOLOGIA

En una sintesis tipica, se prepararon 100 mL de una solucién acuosa del precursor CuCl,.2H,0
(0,01 M), a la cual se le adicion6 10 mL de una solucion de NaOH (2 M) hasta pH=12. A esta
mezcla se le agreg6é 10 mL de una solucion de &cido ascorbico (0,6 M) como agente reductor y
se mantuvo bajo agitacion durante 3,5 horas. En el caso de la ruta de sintesis en la cual se
emple6 PVP como agente direccionador de estructura (K30, PM=40000 g/mol), el mismo se
agrego en forma solida (4,444 g) en la etapa posterior a la adicién del precursor y
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previa al agregado de la base (Zhang, 2009). En todos los casos se utilizaron las siguientes
relaciones molares: Cu*2:0H = 1:20, Cu*2:AA = 1:6 y Cu™:PVP-K30 = 9. La sintesis se llevd
a cabo con agitacibn magnética en un bal6n de vidrio de tres bocas conectado a un
refrigerante a bolas y sumergido en bafio de agua a 55 °C. El precipitado se obtuvo mediante
centrifugado (6000 rpm) y lavado secuencialmente tres veces con agua ultrapura y finalmente
una vez con etanol. Por ultimo, el sélido obtenido se secé en estufa a 60 °C durante 12 horas.

La nanomorfologia de los 6xidos sintetizados se determiné por Microscopia Electrénica de
Transmision (TEM) empleando un instrumento JEOL 2100 Plus y por Microscopia Electrénica
de Barrido (SEM) mediante en un equipo Phenom proX. Se emplearon los programas ImageJ
y SightViewer para analizar las micrografias obtenidas.

Para determinar las morfologias y las facetas cristalinas expuestas se analizaron
comparativamente las imagenes TEM y SEM con respecto a imagenes modeladas utilizando
el Software VESTA. Empleando la estructura cristalina del Cu.O (Pn-3m, obtenida de la base
de datos Crystallography Open Database) se construyeron modelos (3D) de nanoparticulas
con diferentes morfologias como, por ejemplo, cubos, octaedros y cuboctaedros. A partir de
las proyecciones (2D) de las particulas simuladas se obtuvieron los angulos entre los planos
expuestos y se asignaron a los angulos medidos experimentalmente en las imagenes de
microscopia (Sun, 2020).

RESULTADOS Y CONCLUSIONES

En la Fig. 1 se muestra la celda unitaria del Cu,O con simetria cubica (Pn-3m). A partir de la
misma se generaron los modelos utilizando el programa VESTA. En el extremo izquierdo se
presenta una particula de morfologia cubica exponiendo los planos {100}. En el extremo
derecho se muestra una particula con morfologia octaédrica exponiendo solo los planos {111}.
Los modelos intermedios muestran diferentes particulas cuboctaédricas logradas a partir de
cortes en planos {100} y {111}. Estos modelos se utilizaron para caracterizar las
nanoparticulas obtenidas.
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Figura 1: celda unitaria del Cu20 y modelos generados con VESTA.

En la Fig. 2 se muestran imagenes TEM del Cu.O obtenido a partir de la ruta de sintesis sin
la utilizaciéon del agente direccionador de estructura. En esta imagen se observa la presencia
de particulas con morfologia cubica de aproximadamente 100 nm de lado, exponiendo
preferencialmente las facetas {100}. No obstante, también se observa que los bordes estan
parcialmente truncados, exponiendo los planos {110}.

Federacitn
< Universibaria
delLitoral



[ |
XXVII Encuentro de Jovenes Jovenes Investigadores E I Encugntro
1 al 4 de octubre de 2024 | Santa Fe Argentina de JOVENES
I INVESTIGADORES

L .
Figura 2: a) imagen TEM de nanocubos de Cu20 y b)modelo generado en VESTA donde se
visualizan los planos {100} en color lila y bordes truncados por planos {110} en color celeste.

En la Fig. 3 se presentan las imagenes TEM y SEM de las particulas de CuzO sintetizadas
utilizando PVP. Las particulas obtenidas presentan morfologia poliédrica y tamafios uniformes
de aproximadamente 500 nm. A partir del andlisis de estas imagenes y su comparacion con
los modelos generados con el programa VESTA se determiné que la morfologia predominante
es de cuboctaedros que exponen facetas {111} y {100}. En la figura d) se verifica el buen
acuerdo entre los modelos y las imagenes obtenidas.

e)
Figura 3: a) y b) imagenes TEM de los cuboctaedros, con medicion de los angulos entre planos
expuestos. ¢) modelo de particula proyectada de forma comparativa a la imagen experimental (b)
donde se visualizan los planos {100} en color lilay los planos {111} en color rosado. d) y €) imagenes
SEM comparativas con modelos cuboctaédricos.

En conclusién, se logré sintetizar y caracterizar nanoparticulas de Cu,O con diferentes
estructuras. La morfologia obtenida en la sintesis sin uso de PVP fue de cubos que exponen
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preferencialmente planos {100} y bordes truncados por planos {110}. El agregado de PVP
modifica drasticamente la estructura obtenida. En este caso, se obtuvieron particulas
cuboctaédricas que exponen planos {111} y {100}. En continuidad con este trabajo, se
explorara el roll del PVP para modificar la cinética del crecimiento de los diferentes planos
cristalinos.
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