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RESUMEN

En el presente trabajo se persiguié evaluar mediante Espectrofotometria UV-Visible el efecto de
la variacién de los parametros de sintesis de nanoparticulas de Cu (NPsCu) obtenidas por
reduccidn guimica. Estas particulas se caracterizan por presentar una alta inestabilidad con el aire
por lo que, ellas se oxidan muy rapido, sin embargo, cuando se presentan suspendidas en coloides
es posible alcanzar su estabilidad mediante un adecuado control de los pardmetros involucrados
en la sintesis. Mediante este estudio se realizo la sintesis de nanoparticulas de Cu via reduccion
quimica de una solucion de sulfato de cobre pentahidratado (CuSO4.5H20), utilizando como
agente  reductor borohidruro de sodio (NaBHs) y como estabilizante &cido
etilendiaminotetraacético (EDTA), poli-vinilpirrolidona (PVP) y alcohol isopropilico (70% vy
99,9%). Se evaluaron distintas condiciones experimentales involucradas en el proceso de sintesis,
tales como: tipo de estabilizante, temperatura, velocidad de reaccion y cantidad de volumen de
alcohol isopropilico (CsHgO). Ademas, se realizO wuna caracterizacion mediante
espectrofotometria UV-Vis de las diferentes muestras obtenidas con el propdsito de conocer la
absorbancia del plasmon superficial. Las curvas que se obtuvo por la espectrofotometria UV-Vis
(absorbancia versus longitud de onda) mostraron la existencia de NPsCu, asociada a la presencia
de un pico de absorbancia a una longitud de onda de entre 574-600 nm (en el espectro visible).
En cuanto a la caracterizacién de las NPs mediante espectroscopia UV, se encontrd que, al
aumentar la temperatura, velocidad de goteo y cantidad de volumen agregado a la reaccién, el
coloide se vuelve mas inestable. El tamafio de particula, de acuerdo con varios autores, se
encontr6 entre 20-30 nm, lo cual debe ser validado mediante Microscopia Electronica de
Transmisién (MET). Los resultados indicaron que las condiciones Optimas para obtener NPsCu
corresponden a: [CuSO4.5H.0] = 2 mM, [NaBHs] = 16 mM y [EDTA] = 1 mM a una
temperatura de 20 °C, con una velocidad de agregado de 1 gota x 3 seg y con alcohol isopropilico
al 99,9% de 3,2 ml. Por otra parte, se confirmd que el agente reductor y el estabilizante juegan
un papel importante en la distribucién de tamafio de las nanoparticulas, ya que inhiben la
aglomeracion.

Palabras Clave: coloide, nanoparticulas, agente reductor, agente estabilizante,
espectrofotometria UV-Vis.
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ABSTRACT

In the present work we aim to evaluate by UV-Visible spectrophotometry the effect of the
variation of the parameters of synthesis of nanoparticles of Cu (NPsCu) obtained by chemical
Reduction. These particles are characterized by high instability with the air so, they oxidize very
fast, however when they are suspended in colloids it is possible to achieve their stability by an
adequate control of the parameters Involved in the Synthesis. This study carried out the synthesis
of nanoparticles Cu via chemical reduction of a solution of copper sulphate Pentahydrate
(CuS04.5H20) using as a reducing agent sodium borohydride (NaBH4) and as a stabilizer acid
Ethylenediaminetetraacetic (EDTA), Poly-vinilpirrolidona (PVP) and isopropyl alcohol (70%
and 99.9%). We assessed different experimental conditions involved in the synthesis process,
such as: type of stabilizer, temperature, reaction rate and quantity of volume of isopropyl alcohol
(CsHgO). In addition, a characterization was made by UV-Vis spectrophotometry of the different
samples obtained for the purpose of knowing the absorbance of the superficial plasmon. The
curves obtained by the UV-Vis spectrophotometry (absorbance versus Wavelength) show the
existence of NPsCu, associated with the presence of an absorbance peak at a wavelength of
between 574-600 nm (in the visible spectrum). As for the characterization of NPs by UV
spectroscopy, It was found that, by increasing the temperature, dripping speed and amount of
volume added to the reaction, the colloid becomes more unstable. The particle size, according to
several authors, is between 20-30 nm, which must be validated by transmission electron
microscopy. The results indicate that optimal conditions for obtaining NPsCu correspond to:
[CuSO4.5H20] = 2 mm, [NaBH4] = 16 mm and [EDTA] = 1 mm at a temperature of 20 °C, with
an aggregate speed of 1 drop x 3 sec and with isopropyl alcohol at 99.9% of 3.2 ml. On the other
hand, it is confirmed that the reducing agent and the stabilizer play an important role in the
distribution of size of the nanoparticles, since they inhibit the agglomeration.

Key words: colloid, nanoparticles, reducing agent, stabilizing agent, UV-Vis Spectrophotometry.

INTRODUCCION
La nanotecnologia es un area fundamental para el desarrollo tecnoldgico que ha evolucionado al
transcurrir de los afios; se basa principalmente en el proceso de sintesis de nanoparticulas
metalicas que han permitido conocer y estudiar las propiedades fisicas, quimicas y mecanicas que
estas poseen.
Existen diversos tipos de nanoparticulas, tales como: oro, platino, cobalto, niquel, hierro, plata,
cobre y sus Oxidos, entre otros. Las nanoparticulas de cobre han atraido considerablemente la
atencion de muchos investigadores, como: Socorro M.[1], Zhang, Q. y colaboradores[2], entre
otros; debido a sus propiedades conductoras cataliticas, Opticas y eléctricas. Existes algunos
factores que impiden el uso o desarrollo de las nanoparticulas de cobre, uno de ellos es que el Cu
es susceptible a la oxidacion, por lo que es muy inestable en la presencia del aire[3]. Ademas, el
tamario de las NPsCu es controlado por el agente precursor.
Por lo tanto, la presente investigacion tiene como objetivo general evaluar mediante
Espectrofotometria UV-Visible el efecto de la variacion de los parametros de sintesis de
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nanoparticulas de Cu obtenidas por reduccion quimica, planteando asi los siguientes objetivos
especificos: evaluar el efecto de la temperatura, la influencia de la variacion de la velocidad de
goteo, evaluar el efecto de la variacion de la composicion del solvente (agua, agua + alcohol
isopropilico en diferentes proporciones) y estudiar la influencia del tipo de estabilizante, en la
sintesis de nanoparticulas de Cu obtenidas por reduccion quimica y en la estabilidad de los
coloides.

La sintesis se llevd a cabo partiendo de una sal metélica de sulfato de cobre pentahidratado
(CuS04.5H20), un agente reductor de borohidruro de sodio (NaBH4), como estabilizante se
empled acido etilendiaminotetraacético (EDTA), Poli(1-vinilpirrolidin-2-ona) (PVP) y alcohol
isopropilico (C3HgO): 70% y 99,9%, con lo cual se obtuvo soluciones coloidales de
nanoparticulas de cobre, bajo condiciones experimentales que se fijaron de manera de evaluar el
comportamiento del pico de absorbancia e intensidad.

METODOLOGIA

Los materiales para la sintesis quimica fueron: Sulfato de Cobre pentahidratado (CuSQO4.5H20),
Borohidruro  de  Sodio  (NaBHa), Poli(1-vinilpirrolidin-2-ona) ~ (PVP),  Acido
etilendiaminotetraacético (EDTA), Agua desionizada, Alcohol isopropilico (C3HgO): 70% vy
99.9%. Ademas, se requirié el empleo de los siguientes equipos y materiales: balanza, plancha de
calentamiento y agitacion, agitadores magnéticos y Espectrofotometro UV-visible.

Por otra parte, uno de los métodos que es empleado para la sintesis de nanoparticulas de cobre es
la reduccion quimica, este método consiste principalmente en la reduccion del i6n Cu*?, a partir
de la sal metélica que en este caso es el sulfato de cobre pentahidratado utilizando como agente
reductor el borohidrudo de sodio y como agente estabilizante EDTA, PVP y alcohol isopropilico.
Las condiciones experimentales se encuentran establecidas en la Tabla 1, las cuales involucran:
Temperatura, volumen del alcohol isopropilico y velocidad de goteo (Agregado del

CuS04.5H20).
Tabla 1. Condiciones experimentales establecidas para la sintesis quimica.

Variables Condicion

Temperatura (°C) 20, 35,40 y 50.

Concentracion CuSO4.5H20 (mM) 2

Volumen de CuS04.5H20 (ml) 8

Concentracion NaBH4 (mM) 16

VVolumen de NaBH4 (ml) 20

Concentracion PVP (mM) 0.03

Volumen de PVP (ml) 3

Concentracion EDTA (mM) 1

Volumen de EDTA (ml) 4

Alcohol Isopropilico (%) 70y 99.9

Volumen de Alcohol al 70% (ml) 1ly3.2

Volumen de Alcohol al 99.9% (ml) 3.2,35y55

Agregado (CuS04.5H20) Una Gota cada 1, 2 y 3 seg.

Agitacion Moderada 6

Tiempo de Reaccion (min) 1:30,3y5.
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Por lo tanto, para el proceso de sintesis de NPsCu, se prepararon 2 mM de CuSO4.5H,0 y 16 mM
de NaBH4, 1 mM de EDTA y 0,03 mM de PVP. Las dos primeras soluciones se aforaron en
balones de 250 ml, mientras que el resto se aforo en balones de 50 y 25 ml, respectivamente.
Para el proceso de sintesis de NPsCu, se hizo reaccionar en una solucién acuosa de 8 ml de
CuS04.5H20 y 20 ml de NaBHg4; por otro lado, la solucion acuosa de 4 ml de EDTA y 3 ml de
PVP (ambos son estabilizantes) fueron agregados directamente a la solucion luego de haber
culminado el proceso de sintesis para la obtencién de NPsCu. Posteriormente, se adiciond 1 ml
de alcohol isopropilico (es un agente estabilizante) de 70%. En cambio, el volumen de alcohol
isopropilico de 3,2; 3,5y 5,5 ml se mezclé con la solucion acuosa de NaBH4 antes de iniciar el
proceso de sintesis de nanoparticulas y se dejo por 1 min en el indicador nimero 6,
correspondiente a una agitacion moderada. De esta manera, se logré obtener coloides que podian
ser sintetizados y al mismo tiempo mantenerse estables por cortos periodos de tiempo.
La reduccion del ion de Cu*? con estas condiciones, se logra debido a las relaciones molares pre-
establecidas, a saber: entre CuSO4.5H.0 y NaBH34 de [1:20], CuSO4.5H.0 y EDTA de [1:0.25], y
CuS04.5H20 y PVP de [1:0.02].
En cambio, para la caracterizacion de los coloides, se emple6 un espectrofotometro UV-visible,
de manera de determinar la absorbancia del plasmon de las NPsCu sintetizadas bajo las diversas
condiciones experimentales descritas ya en la Tabla 1. Los resultados se expresan en valores de
absorbancia versus longitud de onda, logrando asi evaluar la respuesta optica de los diferentes
coloides obtenidos, asociada a su vez a un color caracteristico y a un determinado tamafio de
particulas, segun cada condicién ensayada.

RESULTADOS Y DISCUSION

Para la obtencién de nanoparticulas de cobre via reduccion quimica, se emplearon CuSO4.5H,0
(sal metélica), NaBH4 (agente reductor), EDTA, PVP vy alcohol isopropilico (protectores o
estabilizante). Las soluciones finales fueron coloides de una diversidad de colores donde se
evidencia la existencia de nanoparticulas de Cu, es decir se puede tener coloides de color
amarillo, marrén oscuro y rojo, entre otros[4-7]; aungue esos coloides presentan una distribucion
de tamafio que de acuerdo con varios autores oscilan entre 20 a 30 nm, asociado a la coloracion
que ellos presentan y a la caracterizacion mediante Microscopia Electrénica de Transmision
(MET) en cuanto a tamafio y morfologia.[8,9]

En la Figura 1, se evidencian dos curvas, a saber: una empleando como agente protector alcohol
isopropilico al 99,9 % vy la otra al 70 %; la curva con alcohol isopropilico al 99,9% tiene un
ancho de la banda espectral mucho menor que la curva correspondiente al alcohol al 70%. En
otras palabras, la curva con alcohol al 70% posee una amplia distribucion de tamafios y la
intensidad de absorbancia para el alcohol al 99,9% es mayor que con el alcohol al 70%, logrando
asi obtener una mayor cantidad de NPsCu con alcohol 99,9% y reduciendo a su vez la posibilidad
de formar Oxidos sobre la superficie de las particulas de cobre al transcurrir del tiempo,[5] por lo
que se puede inferir que la sintesis de NPsCu empleando alcohol isopropilico al 99,9% garantiza
una distribucion de tamafios mas homogénea y una mayor cantidad de NPsCu en la solucion
coloidal. Ademas, el alcohol al 70%, es menos puro que el alcohol al 99,9%, por lo que este
ultimo posee menos cantidad de agua, logrando que la solucién coloidal resulte menos inestable.
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Figura 1. Espectro comparativo de UV-Visible realizado a una muestra de nanoparticulas de Cu
con [CuS04.5H20]= 2 mM, [NaBH4]=16 mM y [EDTA]=1 mM auna T = 20 °C, con
alcohol isopropilico al 99,9% y 70% (volumen de alcohol=3,2 ml) y 1 gota x 3 y seg.

En la siguiente Figura 2, se evidencian dos curvas, una empleando como agente protector el
EDTA vy la otra PVP; la curva con EDTA tiene un ancho de la banda espectral mucho menor que
la curva correspondiente al PVP, por lo que la distribucion de tamafios de las nanoparticulas de
Cu para la curva con EDTA resultd ser menor que para el PVP. Es decir, para la curva con PVP
se asume que posee una amplia distribucion de tamafios.[8] Por tanto, para estas condiciones es
mas factible el estabilizante EDTA, porque mantiene méas estables las nanoparticulas de Cu y
para un mismo tiempo de estabilidad se puede garantizar que el EDTA (estabilizante
electrostatica) posee una fuerza repulsiva mayor que el estabilizante estérico PVP, por lo que la
aglomeracion de las nanoparticulas de Cu procede mas rapido con el estabilizante PVP.
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Figura 2. Espectro comparativo de UV-Visible realizado a una muestra de nanoparticulas de Cu
con [CuS04.5H20]= 2 mM, [NaBH4]=16 mM, [EDTA]=1 mM y [PVP]= 0.03 mM a
una T =~ 40 °C, con alcohol isopropilico al 70% (volumen de alcohol= 1 ml) y 1 gota x
2 seg.
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Adicionalmente, fue sintetizada con CuSO4.5H,0, NaBHsy EDTA a una temperatura de 20 °C, y
una velocidad de goteo de 1 gota por cada 3 seg. En la Figura 3, se evidencian dos curvas, a
saber: una empleando como agente protector alcohol isopropilico al 99,9 % y la otra al 70 %; la
curva con alcohol isopropilico al 99,9% tiene un ancho de la banda espectral mucho menor que la
curva correspondiente al alcohol al 70%. En otras palabras, la curva con alcohol al 70% posee
una amplia distribucion de tamafios y la intensidad de absorbancia para el alcohol al 99,9% es
mayor que con el alcohol al 70%, logrando asi obtener una mayor cantidad de NPsCu con alcohol
99,9% Y reduciendo a su vez la posibilidad de formar 6xidos sobre la superficie de las particulas
de cobre al transcurrir del tiempo,[5] por lo que se puede inferir que la sintesis de NPsCu
empleando alcohol isopropilico al 99,9% garantiza una distribucion de tamafios mas homogénea
y una mayor cantidad de NPsCu en la solucion coloidal. Ademas, el alcohol al 70%, es menos
puro que el alcohol al 99,9%, por lo que este Gltimo posee menos cantidad de agua, logrando que
la solucion coloidal resulte menos inestable.
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Figura 3. Espectro comparativo de UV-Visible realizado a una muestra de nanoparticulas de Cu
con [CuS04.5H20]=2 mM, [NaBH4]=16 mM y [EDTA]=1 mM auna T = 20 °C, con
alcohol isopropilico al 99,9% y 70% (volumen de alcohol= 3,2 ml) y 1 gota x 3 seg.

CONCLUSIONES

Las NPsCu presentan una gran inestabilidad en presencia del aire, por lo que su estado de
oxidacion procedié muy rapido, alcanzando pocos dias de estabilizacion (aproximadamente 7
dias, empleando las condiciones dptimas).

El color de la solucién final de los coloides sintetizados via reduccién quimica varia de acuerdo a las
condiciones experimentales, desde un color amarillo hasta un color rojo brillante.
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Se logro alcanzar una amplia distribucion de tamafios de NPsCu, que de acuerdo a otros
investigadores podrian presentar una distribucion de tamafio no uniforme que van desde 200 a
300 nm [8], dependiendo de las condiciones experimentales ensayadas.

El acido etilendiaminotetraacético (EDTA) resultd ser mejor estabilizante que el Poli(1-
vinilpirrolidin-2-ona) (PVP).

El alcohol isopropilico al 99,9% resultd ser mejor estabilizante que el alcohol al 70%.

Para condiciones de [CuSO4.5H20] = 2 mM, [NaBH4] =16 mM, [EDTA] = 1 mM vy alcohol
isopropilico al 99,9% (volumen de alcohol = 3,2 ml) y con aumento de la temperatura, la
velocidad de goteo o la cantidad de volumen agregado a la reaccion, el coloide se vuelve mas
inestable y la forma, tamafio y estabilidad de la NPs son altamente dependientes de estos
parametros.

Para la condicion de [CuSO4.5H20] = 2 mM, [NaBH4] = 16 mM y [EDTA] =1 mM o [PVP] =3
mM a una T= 20 o 40 °C, con alcohol isopropilico de 99,9% o 70% (volumen de alcohol = 3,2
ml) y 1 gota x 3 seg., las curvas de absorbancia versus longitud de onda obtenidas por la
espectrofotometria UV-Vis, muestran la existencia de NPsCu en los coloides sintetizados via
reduccion quimica, asociadas a la presencia de un pico de absorbancia a una longitud de onda de
entre 574-600 nm (en el espectro visible), lo cual se corresponde a un tamafio de particula, de
acuerdo con varios autores, entre 20-30 nm.

Las condiciones Optimas para obtener NPsCu corresponden a: [CuSO4.5H20] = 2 mM, [NaBHj4]
=16 mM y [EDTA] = 1 mM a una temperatura de 20 °C, con una velocidad de agregado de 1
gota x 3 seg y con alcohol isopropilico al 99,9% de 3,2 ml. Se confirma que el agente reductor y
el estabilizante juegan un papel importante en la distribucion de tamafios de las nanoparticulas, ya
que inhiben la aglomeracion.
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