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Método de sintesis de nanoparticulas de plata
adaptable a laboratorios de docencia relacionado
con la nanotecnologia
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Resumen: El auge de la nanociencia y la nanotecnologia ha llevado al surgimiento de cursos forma-
les especializados en este tema a nivel de ensefianza superior. Algunas universidades en México
ya cuentan con asignaturas de naotecnologia a nivel licenciatura, y para poder atraer estudiantes
a esta area, es necesario motivarlos desde la enseiianza media a través de demostraciones expe-
rimentales de las propiedades de la materia en escala nanométrica.

Este trabajo presenta un método sencillo de sintesis de nanoparticulas de plata disefiado con
reactivos disponibles en cualquier laboratorio de docencia. Los resultados de este experimento
demuestran que la plata en esta escala presenta diferente coloracion a la conocida cominmente
en escala macroscopica, este cambio es un efecto de la resonancia del plasmoén de superficie en
nanoparticulas metalicas.

PALABRAS cLAVE: nanoparticulas, plata, plasmon, nanotecnologia, ensefanza.

AssTracT: Nanoscience and nanotechnology development has led to the emergence of specialized
courses on this subject at higher educational level. Some universities in Mexico already have
courses at the undergraduate level, and in order to attract students to this area, it seems required
to motivate them starting from middle school through experimental demonstrations of matter
properties at the nanoscale.

This paper presents a simple method for synthesis of silver nanoparticles designed with reagents
usually available in any mid-school laboratory. The results of this experiment demonstrate that sil-
ver at this scale has different coloration to the commonly known macroscopic scale. Such change
is an effect of surface plasmon resonance in metal nanoparticles.

Kevworps: nanoparticles, silver, plasmon, nanotechnology, teaching.

INTRODUCCION

La plata es un elemento metalico muy utilizado tradicionalmente en joyeria, electré-
nica, electroquimica, ornamentacion, etc.; esto permite que las propiedades de este
metal en su forma macroscdpica sean bien conocidas por la mayoria de los estudian-
tes; sin embargo, muy pocos conocen la capacidad de éstas para cambiar de manera
apreciable cuando las dimensiones de las particulas de este metal estan en el orden
de los nanémetros (Chhatre, Solasa, Sakle, Thaokar y Mehra, 2012; Frank, Cathcart,
Maly y Kitaev, 2010). Por esta razon, se considera importante mostrar a estudiantes
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de preparatoria y licenciatura, como, a través de una practica experimental, la plata
puede tener diferentes propiedades.

Hasta ahora, algunos investigadores han propuesto algunas practicas sencillas
de laboratorio que pueden ser llevadas a cabo por estudiantes de licenciatura (Chha-
tre et al.,, 2012; Frank et al., 2010), el inico inconveniente de estas practicas es que
se requiere de equipo sofisticado en cual no todas las universidades del mundo tie-
nen a su disposicién, y menos aun con accesibilidad para los estudiantes principian-
tes. Este hecho nos motiva disefiar un método de sintesis de nanoparticulas de plata
que pueda realizarse en practicamente cualquier laboratorio de ensefianza superior
y media superior.

Las nanoparticulas de plata han atraido la atencién debido a que dependiendo del
tamafio o forma presentan las propiedades diferenciadas. En la antigliedad ya se em-
pleaban las nanoparticulas de plata y de algunos otros metales como oro, fungiendo
éstas como pigmentos decorativos en artesanias, tifiendo vidrio o cerdmica (Vankar y
Shukla, 2011). En la actualidad, se ha logrado aprovechar en distintas areas industria-
les y comerciales como bactericidas, sensores o incluso en la industria textil, debido a
las diferentes coloraciones que puede presentar la plata en funcién de su forma y ta-
mafio nanométrico (An, Zhu y Zhu, 2013).

Entre las propiedades caracteristicas de la plata nanométrica, estan las deriva-
das de la resonancia plasmoénica de superficie (conocida por sus siglas en inglés: SPR,
surface plasmon resonance). El fenémeno de SPR ocurre porque los electrones en la
superficie de una nanoparticula metalica oscilan al interactuar con una onda electro-
magnética y se induce un momento dipolar sobre la particula en un intervalo de tiem-
po (en la figura 1 se muestra cémo las cargas de electrones oscilan y se acumulan en
los extremos). Cuando la componente eléctrica (linea negra) de la onda electromag-
nética (de un haz de luz visible) que incide sobre la nanoparticula oscila a la misma
frecuencia que los electrones de ésta, ocurre el fendmeno de resonancia de plasmoén
de superficie.

Metales como Au, Ag, Cu, y los metales alcalinos que poseen electrones libres
muestran plasmén de resonancia en el espectro visible, dando lugar a colores no
observados en los mismos materiales a escala macrométrica. Por ejemplo, las nano-
particulas de plata y oro muestran una intensa SPR principalmente en los interva-

FIGURA 1. Representacion del efecto oscilante de los electrones de superficie en nanoparticulas metali-
cas y su interaccion resonante con la luz (linea negra).
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FIGURA 2. Espectros de UV-vis de soluciones de nanoparticulas de plata con diferente radio. (Tang et
al, 2013a).
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los de longitud de onda de 410-420 nm y 520-530 nm, respectivamente. La SPR y,
por lo tanto, algunas propiedades dpticas de las nanoparticulas dependen en gran
medida de tamafio, forma, composicion, indices de refraccion del metal, el medio
circundante, la presencia de especies adsorbidas y la distancia media entre nano-
particulas vecinas (Chhatre et al., 2012; Frank et al., 2010; Vasileva, Donkova, Ka-
radjova y Dushkin, 2011).

En la literatura se puede encontrar una diversidad de espectros de SPR de nano-
particulas de plata en la region visible y las coloraciones que van del amarillo al azul
(como se muestra en la figura 2). Por esto, para observar el fenémeno de la SPR de na-
noparticulas de plata en un laboratorio de docencia sélo se necesita un espectrome-
tro UV-vis como apoyo o en su defecto el ojo humano en aquellos laboratorios donde
no se cuente con ese instrumento.

Por lo tanto, la propuesta de nuestro experimento es preparar nanoparticulas de
plata con reactivos de facil acceso para cualquier laboratorio de ensefianza media y
superior y que los alumnos puedan apreciar que la plata presenta una coloracién di-
ferente a la que convencionalmente presenta en tamafio macroscopico.
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METODOLOGIA

Se utilizaron los siguientes reactivos: dcido ascérbico (Productos Quimicos Monte-
rrey, C,H,0.0H, 99.9%:), citrato de potasio (Jalmek, C,H.K,0.-H,0, 99%), hidréxido
de sodio (Fermont, NaOH, 98.7%) y nitrato de plata (Golden Bell, AgNO,, solucién
estandar).

Las nanoparticulas de plata se forman por la reducciéon de la plata Ag* en la for-
ma de nitrato de plata acuoso, es decir, cada catién Ag* debe ganar un electrén para
convertirse en Ag’. El agente encargado de donar el electrén es el acido ascdrbico, el
cual sera activado por el hidréxido de sodio (Tang et al., 2013b). Si la mezcla de las
soluciones de nitrato de plata y dcido ascoérbico se realizara directamente, podria dar
lugar al crecimiento de particulas de plata con tamafio mayor al orden de los nanéme-
tros; con el propdsito de evitar esto, se utiliza la solucién de citrato, que se encarga-
ra de formar una cobertura para evitar su coalescencia e inhibir su crecimietno; esto
se conoce como pasivacion. Los pasivantes son compuestos quimicos que se unen a la
superficie de las nanoparticulas evitando la coalescencia (Caponetti, Pedone, Chillura
Martino, Panto y Turco Liveri, 2003).

El método propuesto se ha disefiado mediante la modificacion de diversos méto-
dos descritos en la literatura (Frank et al., 2010) y se compone de los siguientes pasos:

1. Con los reactivos descritos se prepararon las siguientes soluciones: acido as-
cérbico 6x10* M, citrato 3x10° M, NaOH 0.1 My AgNO, 0.1 M.

2. Se etiquetaron 3 vasos de precipitados.

3. A cada uno se anadieron 4 mL de la solucién de 4cido ascérbico y 4 mL de la
solucio6n de citrato.

4. Posteriormente, se ajusté el pH a cada mezcla con los valores de 10.9, 11.5
y 12.0 con la solucién de NaOH 0.1 M. En este punto, los interesados pueden
utilizar diversos valores de pH entre 8.0 y 12.0, teniendo cuidado de registrar
el valor exacto para después compararlo con el color de las nanoparticulas
obtenidas.

5. Finalmente, se afladié 1.0 mL de la solucién de nitrato de plata a cada vaso y
las soluciones se dejaron en reposo. Después de un minuto comenz¢ la apari-
cién de color.

Los centros de ensefianza que cuenten con técnicas de caracterizacion de sélidos
podran separar las nanoparticulas de la solucion mediante secado. En el presente
trabajo, las soluciones se introdujeron en una estufa a 100 °C hasta obtener un pol-
VO 0SCUro.

REesuLTADOS

Se realizaron tres ensayos de reduccion de la sal de plata a pH 10.9, 11.5 y 12.0. Las
soluciones se evaporaron y el polvo sélido se analiz6 por difraccién de rayos X. El di-
fractograma (figura 3) muestra una serie de reflexiones correspondientes a cristales
de plata metalica registrada en la ficha 040783 de la base de datos del International
Crystallography Centre Database (linea roja) y aparece con mezcla de nitrato de plata
que no fue reducido durante la reaccion (linea verde del difractograma).

.
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FIGURA 3. Difractograma de rayos X de las nanoparticulas de los polvos obtenidos.
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En la figura 4 se observan dos de las tres muestras de nanoparticulas de plata. En
la cual se tiene el frasco etiquetado como pH = B, que corresponde a un pH de 10.9,
que presento un color amarillo palido que fue estable por al menos 3 dias. Esta mues-
tra adquiere dicho color debido al fen6meno de SPR.

Al aumentar el pH a 11.5 (muestra etiquetada como pH = A en la figura 4), la solu-
cion de la plata se oscurece, pero se mantiene el color amarillo.

Retomando las imagenes obtenidas de la bibliografia (figura 2) la nanoparticu-
las que presentan color amarillo presentan la SPR cerca de los 450 nm. En esa misma
figura, se muestran diversos colores, resultantes de diferentes tamafios de particu-
la. En los resultados obtenidos en el presente trabajo (figura 4), el color presentado

FIGURA 4. Ensayos realizados a distintos valores de pH (A=11.5 y B=10.9). Nétese la diferencia en la
coloracion.




Mundo Nano | Articulos | Vol. 6, No. 10, enero-junio, 2013 | www.mundonano.unam.mx

FIGURA 5. Comparacion visual de los tres ensayos realizados denotando la diferencia en la concentra-
cion de nanoparticulas de plata en la solucién.

estd en la gama del amarillo, lo cual sugiere que no hubo cambio en el tamafo de las
particulas.

Una explicacion al hecho que las muestras obtenidas sélo estén dentro de la re-
gién del amarillo es que el tamafio formado es el mismo a diferentes valores de pH.
Para sustentar esto, obsérvese la figura 6 que se reporta en la literatura, donde se lo-
gra apreciar la secuencia de tres muestras a diferentes valores de pH. Percibase que
el inico cambio es la tonalidad del color, siendo este resultado similar a un trabajo re-
portado anteriormente donde se demuestra que el cambio de tonalidad es debido a
un cambio de concentraciéon como se demuestra en la figura 6 (Chhatre et al., 2012).

Por lo tanto, con el método de sintesis propuesto en este trabajo se logr6 obtener
nanoparticulas de plata con un tamafio uniforme, y el inico efecto del pH es el de au-
mentar la concentracion de nanoparticulas.

Se sugiere a los interesados en utilizar el método disefiado modificar la cantidad
de la solucién de acido ascdrbico afiadido para tener una diferente concentracién de
moléculas pasivante y promover la formacion de otros tamafos de particula.

El procedimiento disefiado para esta practica utiliza reactivos de muy facil acce-
so para cualquier laboratorio de educacién media y superior, y ademas los residuos
pueden ser completamente manejables, pues las soluciones de acido ascérbico y ci-

FIGURA 6. Efecto de la concentracion de nanoparticulas de plata de un mismo radio sobre el color. Las
concentraciones son 47.7, 42.9, 33.4, 28.6, 23.9, 21.5, 19.1, 16.7, 14.3, 13.1, 11.9, 9.5, 7.2 y 4.8 ug/m?, de
izquierda a derecha. Imagen tomada de Chhatre y colaboradores (Chhatre et al., 2012).
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trico son completamente biodegradables si se descartan por el drenaje, mientras que
las soluciones con nanoparticulas de plata se pueden reciclar mediante una evapora-
cién para retirar el agua, seguida por una calcinacién para eliminar residuos de mate-
ria organica y una redisolucién de las nanoparticulas con acido nitrico para retornar
finalmente a la solucidn de nitrato de plata.

CONCLUSIONES

Se ha propuesto una estrategia de sintesis nueva adaptada a partir de diversas fuentes
bibliograficas. La obtencion de las nanoparticulas de plata fue exitosa por este méto-
do y permiti6 observar el color amarillo de la plata que es una diferencia contrastante
con el color conocido en tamafio macrométrico. El método es sencillo y facilmen-
te puede ser desarrollado en cualquier laboratorio de ensefianza media y superior
orientado al drea de nanociencias ya que se utilizan reactivos de facil acceso, baja toxi-
cidad y de bajo costo.

A pesar de esta sencillez, los fundamentos técnicos y cientificos que explican el
comportamiento tan complejo de los materiales a escala nanométrica son novedosos
y extensos. La demostracion del efecto de resonancia del plasmdn de superficie es uno
de ellos y puede motivar a los estudiantes a profundizar en el estudio del comporta-
miento de la materia en escala nanométrica.

Se invita a los lectores interesados a reproducir este método variando mas para-
metros como pH y concentraciones del acido citrico y ascérbico para obtener otras
posibles coloraciones.
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