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Resumen

El objetivo de la presente investigacion es utlizar dos
diferentes surfactantes: el propilenglicol y acido oleico
para modificar las caracteristicas morfolégicas y
respuesta eléctrica al gas propano de las nanoparticulas
de 6xido de hierro Ill. La obtencion de Fe,O3 por el
método sol-gel, se logra en un medio alcalino por la
reaccion de una sal metalica de Fe""' y una base, de la
cual se obtiene la goetita que es precursora del Fe;Os. La
adicién del surfactante durante el proceso de sintesis de
la goetita, reduce la velocidad de reaccion ya que recubre
las nanoparticulas de hidréxido en formacion
previniendo su crecimiento posterior durante la sintesis.
Las nanoparticulas preparadas con &cido oleico fueron la
que presentaron las mejores caracteristicas morfoldgicas
(poca aglomeracion, y formas definidas) y respuesta
eléctrica, ya que fue la que presentd mayor sensibilidad
al gas propano (4.7 a 250° C). De los resultados
obtenidos se concluye que entre mas pequefio sea el
tamafio de los aglomerados de particulas, habrd mayor
superficie para la deteccion del gas propano y al no
presentarse madurado de Ostwald, la conductancia es
mayor porque aumenta la varaicién de los portadores de
carga en la superficie.

Oxido de hierro, nanoparticulas, surfactante, sol-gel,
propano

Abstract

Objectives, methodology: Give it knowleng with a The
main objective of this research is to use two different
surfactants: propylene glycol and oleic acid in order to
modify the morphological characteristics and the electric
response of iron oxide Ill nanoparticles exposed to
propane gas. The sol-gel method was used to obtain the
Fe,0s3, this is done by the reaction of an alkaline media
and a Fe'" salt with a base, from this reaction, goethite
particles are obtained which are used as a precursor for
Fe;Os. The surfactant addition during the goethite
synthesis process slows down the reaction because it
covers the iron hydroxide nanoparticles preventing later
growth during the synthesis process. The nanoparticles
prepared with oleic acid performed exhibit better
morphological characteristics (fewer agglomeration and
well defined shapes), electric response and greater
propane gas response (4.7 at 250° C) than the ones
prepared with the propylene glycol. From the
experimental results, the conclusion is that nanoparticles
with a smaller size and less agglomeration present a
greater exposed surface for the propane gas detection.
Additionally, larger conductance was observed in the
absence of Ostwald ripening process.

Iron oxide, nanoparticles, surfactant, sol gel method,
Propane
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Introduccion

Los oOxidos de hierro de los metales de
transicion son los de mayor importancia
tecnolégica (Monhapatra, 2010:127). La
sintesis de 6xidos de hierro en el rango nano
para diversas aplicaciones ha sido un é&rea
activa y desafiante de investigacion durante las
ultimas dos decadas. La morfologia de las
particulas de oxido de hierro depende de los
procesos de  nucleacion,  crecimiento,
agregacion y adsorcion de impurezas. Sin
embargo, en muchos casos, no es posible
precipitar particulas de 6xido de hierro con el
tamafio y forma deseados (Monhapatra,
2010:127). La sintesis de estado solido
tradicional basada en la reaccion de polvos
precursores es inadecuada para la obtencion de
Oxido de hierro como materiales a nanoescala
con tamafio, forma y composicion bien
definidas. Los procesos con altas temperaturas,
las rutas de quimica humeda y en particular el
método sol-gel, ofrecen ventajas tales como la
posibilidad de obtener materiales metaestables,
lograr una pureza superior y homogeniedad
composicional de los productos a temperaturas
moderadas y con equipos de laboratorios
simples (Niederberger, 2007:793).

La reaccion del proceso sol-gel procede a
través de la siguiente ruta:

MM (Anién™1), - HOISﬂiM 1
(Anion™")3 - xH, 2 (1)

El proceso implica la eliminacion de
protones de la esfera de coordinacion acuosa de
las sales metalicas (formacidn del sol), seguido
por la condensacion y formacion del oxido
metalico  caracterizado por una red
tridimensional (Camponeschi, 2008:4063).

El proceso de sintesis de sol-gel puede
realizarse mediante rutas de quimica acuosa y
No acuosa.
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La quimica acuosa sol-gel es la conversién
de una solucién precursora en un sélido
inorgénico mediante reacciones de hidrolisis y
condensacion, los compuestos iniciales o
precursores son cualquier sal metalica
inorganica o un compuesto metalico organico
como un alcoxido; es una ruta compleja
debido, por un lado, a la alta reactividad de los
precursores de los dxidos metélicos hacia el
agua, al doble papel del agua como solvente y
enlace, y por otra parte, debido al gran nimero
de pardmetros de reaccidn que tienen que ser
estrictamente  controlados (velocidad de
hidrolisis y condensacion, de los precursores,
pH, temperatura, método de mezclado,
velocidad de oxidacién, naturaleza vy
concentracion de aniones, entre otros). Otro
problema fundamental es que los precipitados
tal como se sintetizan son generalmente
amorfos (Niederberger, 2009:1,7).

En la quimica no acuosa sol-gel, la
transformacion del precursor toma lugar en un
solvente organico bajo la exclusion de agua, ya
que, el oxigeno para la formacion de
nanoparticulas de Oxido es provisto por el
solvente (alcoholes, ésteres, cetonas o
aldehidos) o por el constituyente organico del
precursor. Los precursores pueden ser ademas
de las sales metalicas inorganicas y alcdxidos
metalicos, acetatos metalicos y
acetilacetonatos metalicos. Las ventajas de la
ruta no acuosa son consecuencia directa del
multiple papel de los componentes organicos
en el sistema de reaccion (solvente, ligando
organico de la molécula precursora,
surfactantes, entre otros).
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Por un lado los solventes organicos actdan
como proveedor de oxigeno para la formacién
de oxidos y determinan fuertemente el tamafio
y forma de la particula asi como las
propiedades superficiales debido a sus
propiedades de coordinacion, y del otro lado, la
reactividad moderada del enlace carbono
oxigeno resulta generalmente en velocidades
de reaccion mas lentas.

El proceso no acuoso puede dividirse en
dos enfoques: surfactante y solvente
controlado. La ruta de sintesis por surfactante
controlado permite un control excepcional
sobre el crecimiento de las nanoparticulas de
Oxidos metalicos, llevando a muestras
perfectamente monodispersas en su mayoria.
La capacidad del surfactante para limitar la
superficie de las nanoparticulas, algunas veces
combinada con la selectividad hacia caras
cristalinas especificas, proporciona ventajas
como control en la forma, baja tendencia en la
aglomeracion, buena dispersion en solventes
organicos y el potencial para adaptar las
propiedades  superficiales  (Niederberger,
2009:1,7).

Un gran nimero de 6xidos metalicos, son
adecuados para la deteccion de gases
reductores u oxidantes, entre los que podemos
citar: ZnO, SnO, SnO,, Fe.0s, Cr.03, entre
otros. En general, los sensores a base de dxidos
metalicos (6xidos semiconductores) han sido
utilizados para sensar gases flamables y toxicos
que pueden estar presentes en una atmosfera
normal; por ejemplo: gas natural (CH4), gas LP
(CsHg y CsH10) y monoxido de carbono (CO)
(Aguilar-Leyva, 2012:117).
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El mecanismo de sensibilidad a los gases
de los materiales semiconductores esta
asociado con los efectos reversibles de las
moléculas de gas adsorbidas en la region de
carga y en la concentracion del portador cerca
de la capa superficial. EI cambio en la
conductividad eléctrica (sefial del sensor) se
determina principalmente por el tipo de
material semiconductor, la naturaleza y
concentracion de los centros activos de
adsorciéon en la superficie asi como la
estructura real del material, es decir, tamafio y
estructura cristalina de las particulas, grado de
aglomeracion, geometria de los poros y valor
del area especifica.

La especificidad de estos materiales para
la deteccion de gases esta asociada con un
conjunto de prometedoras propiedades fisicas
y quimicas. La superficie de los oOxidos
metalicos expuestas al aire esta cubierta por
especies de oxigeno quimisorbido (0%, 0%, O
), cuya concentracion esta determinada por la
temperatura y contenido de oxigeno en el
volumen (oxigeno en la red) y en la fase
Gaseosa. Las propiedades eléctricas de los
Oxidos semiconductores dependen de la
composicion de la superficie, de modo que la
quimisorcién de algunas especies distintas del
oxigeno, asi como las reacciones quimicas que
se producen en el intervalo de temperaturas de
100-500 entre las especies quimicamente
oxigenadas y los componentes del gas del
ambiente, producen un cambio en el valor de la
conductividad. Las ventajas significativas de
los dxidos semiconductores son la estabilidad
en el aire, la simplicidad de la preparacion en
estado de alta dispersion y bajo costo.
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La gran desventaja de los sensores de gas
semiconductores es su escasa selectividad, esto
se debe al amplio espectro de centros de
superficie activa, que restringe la posibilidad
de determinar la contribucién de moléculas de
gas especificas a la sefal eléctrica integral
(Gaskov, 2009:3,4).

Trabajos anteriores se han enfocado en: el
estudio de las propiedades Opticas vy
estructurales de peliculas de 6xido de hierro
preparadas mediante un método quimico
hdmedo modificado (Carbajal 2012). Aguilar
(2012) obtuvo peliculas delgadas de 6xido de
estafio (SnO2) y déxido de estafio impurificado
con rutenio (SnO2:Ru) para aplicarlas como
sensores del gas propano. La sintesis y
caracterizacion de nanocompuestos de 6xidos
metélicos en relacién con el fendmeno de
sensado de gases (Gaskov, 2009). Preparacion
por métodos quimicos de peliculas de ferritas
puras e impurificadas con estafio para el
sensado del gas propano (Carbajal, 2004), los
efectos del surfactante en el tamafio de las
particulas de 6xido de hierro 11l formadas por
el método sol-gel (Camponeschi, 2008). Pero
hasta la fecha no se ha encontrado ninguna
investigacion que utilice la adicién de
surfactantes para modificar tanto las
propiedades morfolégicas como la respuesta
eléctrica al gas propano de nanoparticulas de
oxido de hierro.

El objetivo del presente trabajo es utlizar
dos diferentes surfactantes: el propilenglicol y
acido oleico para modificar las caracteristicas
morfologicas y respuesta eléctrica al gas
propano de las nanoparticulas de Oxido de
hierro 111 (Fe2053).
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En la Metodologia, la obtencion de Fe;Os3
por el método sol-gel, se logré en un medio
alcalino por la reaccion de una sal metéalica de
Fe''' y una base, de la cual se obtiene la goetita
(FeO(OH)) que es precursora del Fe>Oa:

FeCl, + 3NH,OH
- FeO(OH) + 3NH,Cl
+ H,0 2)

La sintesis de goetita se llevdé a cabo
mediante el método sol-gel en un medio mixto
compuesto de agua Yy alcohol isopropilico
(IsOH), debido a que el alcohol isopropilico
mejora la dispersion del material final
reduciendo la  aglomeracién de las
nanoparticulas de FeO(OH) (Carbajal,
2013:4582). Con la adicién del propilengligol
y el &cido oleico como surfactantes antes de la
precipitacion, se logré reducir la cinética de la
reaccion, asi como, poder controlar la
nucleacion y crecimiento de las nanoparticulas
de goetita sintetizadas (Méarquez, 2016:25,26).
Una vez formados los precipitados, se
obtuvieron los soles de goetita para su posterior
envejecimiento y depdsito de peliculas
mediante el método de inmersion, las peliculas
fueron oxidadas para la obtencion de
nanoparticulas de 6xido de hierro Ill.

Las peliculas de 6xido de hierro fueron
caracterizadas por Microscopia Electrénica de
Barrido (MEB) para determinar las
propiedades morfoldgicas y la Caracterizacion
Eléctrica en Atmdsfera Controlada para
determinar las propiedades eléctricas de las
nanaoparticulas de éxido de hierro Il1.
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En nuestro caso en particular, fue utilizado
el gas propano CsHs, que tiene un caracter
reductor, registrandose un aumento en la
conductividad eléctrica superficial de las
peliculas, asi que, para medir la respuesta
eléctrica de las nanoparticulas al gas propano,
se calculd y grafico la respuesta (Ec. 3) de
dichas peliculas (Morrison, 1982:335).

AG G—Gy, Amng
G, G, nt

3)

donde G es la conductancia eléctrica de la
pelicula expuesta al gas reactivo (propano), G,
es la conductancia eléctrica de la pelicula en
una éatmosfera de aire puro, n es la
concentracion de los portadores de carga, t es
el espesor de la pelicula y Ang es el
incremento de los portadores de carga por
unidad de &rea en la superficie.

En la seccion de resultados se reportan los
datos obtenidos del método sol-gel, de la
caracterizacion por microscopia electrénica de
barrido y caracterizacion por atmosfera
controlada.

Finalmente, en la seccién de conclusiones
se hace una recapitulacion y andlisis de los
resultados obtenidos en esta investigacion y se
proponen posibles mejoras.

Metodologia
Meétodo Sol-Gel

Formacion de Soles. Se utiliz6 como sal
precursora el cloruro férrico hexahidratado
(FeCls-6H20), calidad QP (98.2% pureza);
solucion de hidroxido de amonio (NH4OH) del
28-30%, (base NHs, ACS reagents).
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Alcohol isopropilico (CH;CHOHCH3) alta
pureza, propilenglicol (CH3OHCHCH20OH),
calidad USP (99.5% pureza); acido oleico
(C18H340>), calidad USP (88.9% pureza).

La formacion de soles se llevo a cabo
mediante el proceso sol-gel en un medio
acuoso y en un medio mixto (agua-alcohol
isopropilico) y utilizando la ruta de sintesis de
surfactante controlado.

Reacciones de sintesis. La reaccion de
sintesis para la obtencion de goetita tanto en un
medio acuoso como en un medio mixto, se
llev6 a cabo mediante el mecanismo de
hidrolisis descrito en la reaccion 2.

Preparacion de soluciones. Se prepararon
soluciones en alcohol isopropilico (ISOH) para
el medio mixto, con las siguientes
concentraciones: la base (NHsOH) 0.8M, una
sal precursora (FeCls-6H20) 0.2M, los
surfactantes acido oleico (AO) y propilenglicol
(PG) 55mM cada uno. También se prepararon
concentraciones en agua en las mismas
concentraciones que en ISOH, excepto del AO
ya que es insoluble en agua.

Obtencion de Muestras. Cada muestra se
obtuvo de acuerdo a lo mostrado en la Tabla 1
y con las cantidades indicadas a continuacion:
50 ml. NHsOH (0.8M) + 50 ml. FeCl3z-6H20
(0.2M) + 5 ml. surfactante (55mM)

3 Preparacion
7 Surfactante Solvente Velocidad
§ PG AO H20 ISOH goteo
(ml/min)
M5 X 4.79
M6 X X 4.88
M7 X 451
M8 X X 4.56
M9 X X 4.45

Tabla 1 Proceso sol-gel en medio acuoso y en medio
mixto
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El NHsOH se mantuvo en agitacion
constante.

Ya formados los precipitados, se
realizaron los lavados con el solvente
correspondiente y centrifugando las muestras a
1000 rpm para eliminar los residuos de cloruro
de amonio (NH4Cl) formados durante la
reaccion. Finalmente, se obtienen los soles de
goetita y se dejan reposar por un mes para su
envejecimiento y posterior depdsito para la
obtencion de peliculas.

Depésito de peliculas. ElI depdsito de
peliculas se hizo por el método de inmersion
para el cual se utiliz6 un equipo de inmersién
capaz de realizar inmersiones y atracciones en
un rango de velocidades de 1-50 mm/min, se
utilizaron sustratos de borosilicato sodico.

Las condiciones bajo las cuales fue
calibrado el dispositivo para realizar el
depdsito de las peliculas fueron las siguientes:
velocidad de bajada 25 mm/min, velocidad de
subida 3 mm/min, profundidad 4 cm., paso 32
div./seg. y 1 repeticion.

Oxidacion de peliculas. Una vez obtenidas
las peliculas con nanoparticulas de goetita, se
les di6 un tratamiento térmico por dos horas a
500 °C con la finalidad de oxidar el hidroxido
(goetita), eliminar el solvente y asi obtener
peliculas de 6xido de hierro 1l1.

La oxidacién de la goetita se lleva a cabo
mediante la reaccion

500 €
2Fe0(0OH) — Fe,05 + H,0 4)

Caracterizacion de peliculas. Las peliculas
de 6xido de hierro fueron caracterizadas por los
siguientes metodos:
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Microscopia Electronica de Barrido
(MEB), mediante este método pudimos
determinar las propiedades morfoldgicas de las
peliculas. El equipo utilizado fue un
microscopio electronico de barrido marca Jeol,
modelo JSM.6610LV.

La Caracterizacion Eléctrica en Atmosfera
Controlada fue utilizada para determinar las
propiedades eléctricas de las particulas, esta
caracterizacion se realiza en un sistema cerrado
con temperatura y flujo gaseoso controlado. El
aire empleado es de grado de alta pureza y
extraseco, el vacio es proporcionado por una
bomba rotatoria, por lo que se trabaja con bajo
vacio, el hidrocarburo utilizado (gas propano)
tiene una concentracion de 1000 ppm diluido
en el aire extraseco con un flujo controlado de
200 cm®/min. La camara de pruebas es de acero
inoxidable.

Resultados

Método sol-gel. Mediante el procedimiento
descrito en la Tabla 1, la sal precursora con o
sin surfactante se adiciona por goteo a la base.
La Figura 1 corresponde a soles de goetita
formados en un medio acuoso, la Figura la
muestra un sol formado usando una muestra
control y al sol mostrado en 1b se le adiciond
propilenglicol. En ambas figuras podemos
observar que los soles siguen precipitando
debido a que la dispersion de las particulas en
agua no es buena y como consecuencia las
peliculas depositadas sobre los substratos de
vidrio no fueron uniformes.
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Figura 1 Soles formados en medio acuoso y por goteo

Al utilizar un medio mixto (agua-alcohol
isopropilico) para la formacion de los soles de
goetita se obtuvo una mejor dispersion de las
particulas en el medio, ya que el alcohol
isopropilico previene la aglomeracion de las
mismas, como se muestra en la Figura 2: la
Figura 2a corresponde a un sol formado
mediante una muestra control, las Figuras 2b y
2¢ muestran soles formados con influencia de
propilenglicol 'y &cido oleico como
surfactantes, respectivamente. Los resultados
obtenidos muestran una mejor dispersion de las
particulas en el medio que contiene &cido
oleico, ya que este contribuye a que las
particulas sean de menor tamario.

Figura 2 Fromacion de soles en ISOH y por goteo

De los precipitados, se obtuiveron
peliculas transparentesy uniformes (Figura 3).
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Figura 3 Peliculas de Fe;Os; de los soles obtenidos
mediante el procedimiento de la Tabla 1

Caracterizacion de Peliculas

Microscopia Electronica de Barrido. Las
iméagenes de MEB de la Figura 4 corresponden
a peliculas cuyos soles fueron preparados
mediante el procedimiento descrito en la Tabla
1 en un medio acuoso.

Figura 4 Muestras en medio acuoso, depositadas sobre
substratos de borosilicato sédico mediante el método de
inmersidn: (a) muestra oxidada sin surfactante, (b)
muestra oxidada con surfactante

La figura 4a corresponde a una pelicula de
muestra control y la 4b a la de una pelicula con
propilenglicol. Las imagenes muestran que el
propilenglicol promueve la homogeneidad de
la pelicula a lo largo del substrato, obteniendo
peliculas mas delgadas.

La figura 5 muestra iméagenes del MEB de
peliculas cuyos soles fueron preparados en un
medio mixto (agua-alcohol isopropilico). Las
figuras 5a y 5b corresponden a imagenes de
muestras control sin oxidacion y con
oxidacion, en las cuales observamos la
aglomeracion de particulas.
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En 5¢c y 5d se muestran imagenes de
propilenglicol sin oxidar y oxidadas y en las
imagenes 5e y 5f observamos peliculas con
acido oleico bajo las mismas condiciones. La
diferencia en la aglomeracion entre las
muestras preparadas en medio acuoso y las
preparadas en medio mixto es muy clara, ya
que en los soles en medio mixto por la forma
de su dispersion los tamafios de poro son
mayores. Con respecto a la adicion del
surfactante, las aglomeraciones de las
particulas recubiertas con &cido oleico son de
menor tamafio y con formas mejor definidas
que las aglomeraciones de las particulas
recubiertas con el propilenglicol.

Caracterizacion Eléctrica por Atmdsfera
Controlada. Es necesario analizar las peliculas
delgadas a diferentes temperaturas ya que los
sensores semiconductores operan dentro de
una ventana de temperatura (Carbajal,
2000:141).

Figura 5 Muestras en medio mixto (agua-ISOH),
depositadas sobre substratos de borosilicato sddico
mediante el método de inmersion: (a) y (b) muestra
control sin oxidacién y con oxidacion respectivamente,
(c) y (d) muestras con propilenglicol sin oxidacién con
oxidacion respectivamente, (e) y (f) muestra con &cido
oleico sin oxidacion y con oxidacién respectivamente
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Se analizaron tres muestras caracteristicas:
una pelicula sin surfactante, una pelicula fresca
con acido oleico y una pelicula afiejada con
acido oleico. Se eligié un rango de temperatura
de 150 a 400 °C, el voltaje de polarizacion que
se aplico a las muestras fue de 10v.

Primeramente se construyd una curva de
ajuste, midiendo la conductancia de las
peliculas en una atmdsfera de aire puro, la cual
servird para el célculo de la respuesta.
Posteriormente se midio la conductancia de las
peliculas en una atmdsfera de propano en una
concentracion de 1000 ppm y un flujo de 200
cm3/min. y con estos datos se obtuvo la curva
para el gas en estudio (Ec. 1).

Dado que a temperatura constante

G = I ()
v

y que la conductancia (G) tiene un
comportamiento lineal, los célculos de las
conductancias para cada pelicula se obtuvieron
a partir de las regresiones lineales hechas para
cada curva (V vs. I), teniendo que si [ = GV y
y = mx + b, entonces G es la pendiente m de
la recta.

En el Gréafico 1 se muestran las curvas
caracteristicas de la temperatura (T) contra la
conductancia (G) de un semiconductor de
Fe>Os para aire y propano diluido. La
diferencia entre la curva de conductancia para
aire y la curva de conductancia para propano es
muy baja, siendo ligeramente mayores los
valores de las conductancias en propano, las
diferencias entre estos valores es del orden de
décimas de microsiemens a temperaturas
superiores a los 200 °C por lo cual no son
observables en las gréaficas.
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— b) Respuesta de la pelicula delgada de

* propan Fe,O3 de una muestra fresca con acido oleico.
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Graéfico 1 Curva caracteristica de la temperatura (T)
contra la conductancia (G) de un semiconductor de
Fe,Os3

De acuerdo a la definicion de sensibilidad
(Ec. 1), se calcul6 y grafico la sensibilidad de
las trs peliculas caracteristicas:

a) Respuesta de la pelicula de Fe2O3 sin
surfactante.

El grafico 2 muestra que la pelicula
delgada de Fe;O3 sin surfactante a 225 °C
presentd su mayor valor de respuesta en
0.1675.
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Grafico 2 Respuesta de una pelicula delgada de Fe;O3
sin surfactante al gas propano a 1000 ppm
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En la grafica de la Figura 8 se observa que
el mayor valor de respuesta lo presenta en
4.6911 a 250 °C. La respuesta de esta pelicula
es 28 veces mayor que la de la muestra sin
surfactante, esto es debido a que la adicién del
surfactante modifica la morfologia de las
particulas y como consecuencia el nimero de
portadores de carga por unidad de &rea en la
superficie de la pelicula y la conductividad de
la pelicula semiconductora aumentan; ademas
el acido oleico proporciona las caracteristicas
estructurales necesarias (buena dispersion,
aglomeraciones de particulas con formas mejor
definida y méas pequefias) como se observé en
las imagenes e) y f) de MEB en la Figura 5.

c) Respuesta de la pelicula delgada de
Fe»O3 de una muestra con acido oleico afiejada.
También se midid la respuesta de una pelicula
delgada de Fe>Os de una muestra con &cido
oleico afiejada.

—m— Sensibilidad
Muestra
AO fresca

Sensibilidad
N
|

S

0+ — g - "

1;0 2(‘)0 2&")0 3(‘)0 35‘)0
Temperatura (°C)
Gréfico 3 Respuesta de la pelicula delgada de Fe;O3 de

una muestra fresca con &cido oleico al gas propano a
1000 ppm

La respuesta al gas propano presentada por
esta pelicula es baja, siendo de 0.2377 a 200 °C
(Grafico 4).
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La respuesta de esta muestra tiende mas
hacia el valor de la respuesta de la muestra sin
surfactante, que al valor de la respuesta de la
muestra fresca con acido oleico y esto puede
ser debido a que con el paso del tiempo, las
peliculas tienden nuevamente a aglomerarse y
el tamafio de la particula aumenta debido al
madurado de Ostwald, en el cual particulas
relativamente grandes crecen a expensas de
otras particulas mas pequefas (Cao, 2004).

—m— Sensibilidad
Muestra
0.3 AO afiejada
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Gréfico 4 Respuesta al gas propano a 1000 ppm de la
pelicula delgada de Fe,Os de una muestra con &cido
oleico afiejada
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Conclusiones

Se obtuvieron peliculas delgadas de 6xido de
hierro con dos diferentes surfactantes mediante
el método sol-gel, para lo cual fueron
preparados los soles de goetita en soluciones
con concentraciones diluidas de 0.2 M para la
sal y 0.8 M para el hidroxido, buscando una
buena dispersién de las particulas en la
solucion. Los precipitados fueron preparados
en un medio acuoso y posteriormente en un
medio mixto (agua-alcohol isopropilico),
logrando una mayor segregacion de las
particulas y porosidad en el material, asi como,
peliculas mas uniformes y delgadas gracias al
cambio del solvente y la adicion del
surfactante. Se utilizaron dos surfactantes:
propilenglicol (PG) y &cido oleico (AO), para
modificar la morfologia de las particulas de
oxido de hierro formadas mediante el método
sol-gel ya que la adicion de estos disminuye la
energia intersticial de las particulas y permite
la creacion de particulas de 6xido de hierro mas
estables.

En consecuencia, la aglomeracion de las
particulas depende del medio donde ocurre el
precipitado ya que mientras el agua produce
una alta aglomeracion, el alcohol isopropilico
(IsOH) promueve la segregacién de las
particulas y la porosidad del material.

Los resultados del analisis por MEB
mostraron que la adicion del surfactante (PG)
al precipitado ayud6é a que las peliculas de
Oxido de hierro en medio acuoso fueran méas
delgadas, por lo que el agrietamiento
disminuy6 considerablemente o llegé a ser casi
nulo.
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En un medio mixto, las imagenes de MEB
mostraron que las particulas se encontraban
menos aglomeradas porque hubo una mejor
dispersion que en medio acuoso permitiendo
tamafios de poro mas grandes. En relacion al
surfactante, los aglomerados de particulas
recubiertas por acido oleico fueron de menor
tamafo y con formas mejor definidas que las
aglomeraciones de particulas recubiertas con
propilenglicol.

Por lo tanto, se obtuvo un mejor control
sobre el crecimiento y morfologia de las
particulas en medio mixto y adicionando acido
oleico como surfactante.

Se obtuvieron los valores de las
conductancias de las muestras en aire (para el
calculo de respuesta) y de propano (gas
reactivo). La diferencia entre la curva de
conductancia para aire y la curva de
conductancia para propano en la muestra sin
surfactante es casi nula, siendo ligeramente
mayores los valores de las conductancias para
el propano, las diferencias entre estos valores
es del orden de décimas de microsiemens a
temperaturas superiores a los 200 °C.

Al calcular y graficar la curva de respuesta
de las peliculas preparadas a partir de una
muestra sin surfactante, una muestra fresca con
acido oleico y una muestra con &cido oleico
afiejada, se obtuvo que la pelicula que presenta
mayor respuesta al gas propano es la
correspondiente a la muestra fresca con &cido
oleico, debido a que al no presentarse el
madurado de Ostwald la conductancia es
mayor porque al modificarse la morfologia de
las particulas aumenta la variacion de los
portadores de carga en la superficie de la
muestra.
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Por lo tanto se concluye que los efectos
derivados del uso de surfactantes, &cido oleico
y propilenglicol encontrando que un medio
mixto, el acido oleico es el surfactante que
proporciona las mejores caracteristicas
estructurales y eléctricas para el sensado del
gas propano (dispersion, tamafio y forma de
particula), porque entre mas pequefio sea el
tamafio de los aglomerados de particulas y
tengan una mejor dispersion, habra mayor
superficie para la deteccidn del gas propano en
la pelicula delgada de 6xido de hierro (Fe203).
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