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RESUMEN

En este trabajo de investigacion se reporta la sintesis y caracterizacion de
nanomateriales luminiscentes de Y3AlsO12 (YAG) dopado con diferentes elementos
del grupo de tierras raras: YAG:RE®** (RE= Ce?*, Pr*, Nd**, Eu®*, Tb%*, Er¥*, Tm3*
Yb3*, ) mediante el método de sintesis asistida por microondas. Los nanopolvos se
hornearon a 1100°C en aire durante 3 horas para la obtencion de nanocristales
luminiscentes. El analisis cristalografico por difraccion de rayos-X revela la
formacion de la fase culbica de YsAlsOi12. Un estudio detallado por TEM
(Microscopia Electronica de Transmision) revela que la morfologia obtenida son
nanoesferas con un tamafio promedio de 110 nm. Se discute el efecto de
diferentes precursores metalicos sobre la morfologia de las nanoparticulas
sintetizadas, los grupos quimicos de la superficie se analizaron mediante
espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR). Las nanoesferas
exhiben una respuesta fotoluminiscente a diferentes longitudes de onda de
excitacion (UV, Visible, IR) en funcion de los distintos iones de tierras raras. Los
nanomateriales luminiscentes reportados tienen potenciales aplicaciones en el
area de nanomedicina (e.g. biomarcadores y nanocentelladores) y en

nanoelectronica (e.g. LEDs y laseres).
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CAPITULO 1. INTRODUCCION

El granate de itrio—aluminio (Y3AlsO12 abreviado YAG por sus siglas en inglés
Yttrium Aluminum Garnet) cristalino es uno de los materiales Opticos mas
ampliamente producido debido a su amplia gama de aplicaciones en fotonica tales
como: laser, lentes Opticos, centelladores y como revestimientos de barreras
térmicas. La red cristalina anfitiona YAG es un compuesto estable,
mecanicamente robusto, fisicamente duro, épticamente isotrépico, transparente
reduciendo su escala a partir de 4 micras y tiene una alta conductividad térmica
(0.14W/cme«K). Los cristales individuales de YAG son capaces de aceptar iones
trivalentes activadores como el grupo de tierras raras y el grupo de metales de
transicion (Hassanzadeh-Tabrizi, Taheri-Nassaj, & Sarpoolaky, 2008)(Xu et al.,
2006).

Por otra parte, los polvos de YAG dopados con tierras raras se han utilizado
ampliamente en el campo de luminiscencia debido a su estabilidad bajo
condiciones de alta irradiacion tales como un haz de electrones (I. Matsubaraa, M.
Paranthamana, S.W. Allisonb, M.R. Catesb, Beshearsb, D.L.A, 2000)(Xia, Zhou,
Zhang, Wang, & Xu, 2006).

La luminiscencia es un tema que hoy en dia sigue desempefiando un importante
papel tecnolégico para la sociedad en general, debido a sus diferentes
aplicaciones (Kitai, 2008). Un material luminiscente es un sélido que convierte

ciertos tipos de energia en radiacién electromagnética.

El material luminiscente debera estar formado por una red anfitriona, que
generalmente estd compuesta por un 6xido, un nitrato o un sulfato y por lo menos
un ion activador de algin elemento que pertenece a las tierras raras. Cuando el
activador absorbe la radiacion, ocasiona un estado de excitacion del electron. Es
decir, es impulsado de su estado base al siguiente nivel de energia y al regresar el
electron a su estado base emite luz. También existe una liberacion de fonones
pero en menor cantidad que se presenta como vibraciones de la red cristalina
(Figura 1) (“Yen, W. M; William M; Shionoya, S. & Yamamoto, H.,” 2007).
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Figura 1. Representacién de la emisidn de luz en un material luminiscente.

En el presente trabajo se utiliz6 como red anfitriona el material de granate de itrio-
aluminio con diferentes dopajes de tierras raras (RE por sus siglas en inglés Rare
Earth) como: Cerio (Ce), Praseodimio (Pr), Neodimio (Nd), Europio (Eu), Terbio
(Th), Erbio (Er), Iterbio (Yb) y Tulio (Tm) utilizando el método de sintesis asistida

por microondas, (MWAS, en inglés Microwave Assisted Syntesis).

La literatura al respecto, reporta las potenciales aplicaciones en nanomedicina y
nanoelectronica: (1) Bioetiquetadores que son nanoparticulas luminiscentes con la
capacidad de ser dirigidas a una célula mediante ligandos especificos para unirse
a ella (Cho, Wang, Nie, Chen, & Shin, 2008); (2) Nanocentelladores como
detectores de radiaciones ionizantes para sistemas de imagen para diagndstico
médico (Kramer, Dorenbos, Gldel, & van Eijk, 2006); (3) Diodos emisores de luz
(LED, por sus siglas en inglés Light Emitting Diode) para lamparas de iluminacién
blanca artificial de estado solido con aumento de vida util, mayor eficiencia, bajo

costo, etc. (Narendran, Maliyagod, Bierman, Pysar, & Overington, 2000).



1.1 ANTECEDENTES

1.1.1 Luminiscencia

Luminiscencia en estado sdlido es el fenomeno en el cual los estados electrénicos
de los solidos son excitados por alguna energia de una fuente externa y la energia
de excitacion se libera como luz visible. La emision luminiscente ocurre como
resultado de una transicion electronica radiativa, en la cual, un electron pasa de un
nivel de energia mayor a uno mas bajo, el electron es excitado a un nivel de
energia mayor por algin método de excitacion, por ejemplo; radiacién
electromagnética ultravioleta (Figura 2). La luz emitida por el material es de una
longitud de onda mayor al incidente. La onda de la luz emitida es caracteristica de
cada material (Vij, 1998).

El rendimiento cuantico o energético es una de las principales caracteristicas de la
radiacion de no equilibrio, es la relaciébn entre la energia de luminiscencia y
energia de excitacion absorbida. La fotoexcitacion es la relacion entre el nUmero
de cuantos de luminiscencia y el nimero de cuantos absorbidos eficientemente
por el material. Se distinguen dos tipos de rendimientos cuanticos, interno y
externo. El rendimiento interno es igual a la relacion entre el nimero de cuantos
de radiacion emitidos y el nUmero de recombinaciones de electrénicos y agujeros,
mientras que, el rendimiento externo tiene en cuenta sélo aquellos cuantos de
radiacion que son emitidos por el diodo emisor de luz y que puedan ser

registrados por un detector (Vij, 1998).

Existen diferentes tipos fenbmenos de luminiscencia, los cuales reciben nhombres

dependiendo del tipo de excitacién de la que se absorbe la energia:

e Bioluminiscencia es excitada por medio de reacciones bioquimicas.

e Catodoluminiscencia excitado por electrones o rayos catodicos.

¢ Electroluminiscencia excitada por un campo eléctrico.

e Fotoluminiscencia excitada por medio de radiacion electromagnética en el
rango UV-Infrarroja.

¢ Quimioluminiscencia excitada por reacciones quimicas.



e Piezoluminiscencia excitado por presibn mecanica.

¢ Radioluminiscencia excitado por radiacion ionizante.

e Termoluminiscencia excitada por la liberacion térmica de energia
almacenada en un solido previamente excitado con radiacion ionizante.

e Triboluminiscencia es por energia mecanica (e.qg. friccion).

De acuerdo al tiempo caracteristico que transcurre entre la excitacion y la
luminiscencia, esta se clasifica en fluorescencia o fosforescencia. La fluorescencia
es el fendbmeno luminiscente en el cual la emision de luz se da en periodos de
tiempo menores a 10% s después de la excitacion previa y se detiene
inmediatamente cuando esta cesa. El tiempo de decaimiento de la fluorescencia
esta determinado por la probabilidad de la transicién electronica de un nivel
excitado a su estado base (Blasse & Grabmaier, 1994).

Por otra parte la fosforescencia se caracteriza por un retraso entre la absorcion de
la energia y la luminiscencia, toma lugar en tiempos mayores a 108 s ademas que
esta continla después de que la fuente de excitacién ha sido removida. El tiempo

de decaimiento es dependiente de la temperatura.

En luminiscencia existen dos tipos de conversiones se refiere a la relacion entre la
energia de excitacion y emision, por ejemplo, en la conversion ascendente la
energia de excitacion es menor a comparacion con la energia de emision y
conversion descendente es lo contrario, una energia de excitacion mayor y una

energia de emision menor.
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Figura 2. Representacion de radiacion electromagnética.

1.1.2 Aplicaciones para YAG:RE®*

El granate de itrio-aluminio es un tipo de material muy importante con aplicaciones
potenciales en optoelectronica, microelectrénica, nanoelectronica y nanomedicina
de sistemas compuestos con iones de tierras raras, se encuentran en areas tan
diversas como detectores de radiacion, iluminacion, pantallas, diodos emisores de
luz, sensores, biomarcadores y laseres de estado solido (Xia et al.,
2006)(Wisniewska et al., 2001). Los comportamientos Opticos de YAG:RE3* se
determinan principalmente por la transicion electrénica 4f—5d de los iones RE®*,
estd influenciada por la interaccion de spin-6rbita y efecto del campo cristalino. Por
lo tanto, las propiedades luminiscentes de YAG:RE3* son fuertemente afectados
por el entorno de coordinacion de los iones de tierras raras para el caso de Cerio

valencia 3+ y europio valencia 2+ (Guo, Huang, Chen, Yang, & Zhao, 2012).

El granate de itrio-aluminio dopado con cerio es un material altamente
luminiscente, la aplicacién més notable es la iluminacion blanca artificial por LED,
pero se ha demostrado que funciona como detector de rayos-X y rayos gamma, ya
gue es tolerante a diferentes tipos de radiacién ionizante, lo que hace que este
material sea una opcién atractiva para construir diferentes tipos de detectores para
operar en un ambiente de irradiacion severa, particularmente en experimentos de
colisiones de particulas de alta energia (Kuznetsova, Dosovitskiy, & Dosovitskiy,

2017)(Jung et al., 2014). Otro funcionamiento es la iluminacion de estado soélido



basado en el diodo emisor de luz (LED) que actualmente ya reemplaza las
lamparas incandescentes y fluorescentes. La mayoria de las lamparas blancas
disponibles comercialmente utilizan un LED azul de nitruro de galio-indio (InGaN)
con un pico de emision a 460 nm en combinacion con un material luminiscente

amarillo YAG:Ce3* que absorbe en el azul y emite en el amarillo (a 530 nm).

Por otra parte, los grandes tamafios de particulas también inducen pérdidas
debido a la absorcion de luz retrodispersada en la unién p-n, disminuyendo asi el
rendimiento cuantico externo del dispositivo. Al reducir el tamafio del cristal
YAG:Ce*" a escala nanométrica para reducir dichas pérdidas de retrodifusion,
pero, manteniendo las mismas propiedades Opticas. Los nanomateriales
luminiscentes se depositan como capas gruesas para obtener una absorcion
suficiente de luz azul (en el sentido de no dispersion) (Revaux, Dantelle, George,
& Seshadri, 2015) (Abd et al., 2017).

El granate de itrio-aluminio dopado con neodimio tiene una buena conductividad
térmica, resistencia a golpes y altas temperaturas, ademas, excelentes
propiedades Opticas. Desde principios de los afios 1960’s los cristales de
YAG:Nd?** han sido ampliamente utilizados en diferentes areas como medicina,
campo militar, investigacion cientifica y a nivel industrial (Ma, 2009). Los laseres
de ondas continuas con emision de 2 ym como YAG:Nd3* y YAG:Tm?3* se utilizan

principalmente en cirugias oftdlmicas y terapia con laser (Ao et al., 2016).

Para el granate de itrio-aluminio dopado con erbio e iterbio dentro de sus
aplicaciones se ha utilizado ampliamente como laser debido a su amplia banda de
absorcién transversal. El co-dopaje de estos dos iones aumenta su energia,
debido que la energia absorbida por los iones de Yb3* son transferidos a los iones
de Er3* del nivel %li12. El laser se puede lograr una emisién a 1.6 ym por las
transiciones de los iones Er®* entre los niveles #l132 — 4l152 (Zhu, Tang, Duan, Luo,
& Zhang, 2013).

Se ha introducido una nueva tendencia con el logro de laseres de conversion
ascendente mediante el efecto de avalancha de fotones que implica una absorcion

inducida por el estado excitado. Hasta ahora los ejemplos mas interesantes son



YAG:Nd®*, YAG:Tm3 vy YAG:Yb*Tm3* que abarca un gran espectro
electromagnético como UV, visible e infrarrojo. Para el tulio se demostr6 una
emision de laser azul impulsada por conversion ascendente en la banda Gs—3Hs

a temperatura criogénica (Guy, Joubert, & Jacquier, 1994).

El laser de rubi fue desarrollado por Maiman en 1960, posteriormente dentro de
las multiples aplicaciones se describid la aplicacion para la posibilidad de su uso
para eliminar caries dental. Actualmente, se ha investigado la posibilidad de
sustituir el tratamiento convencional de la utilizacion de raspado mediante
fresadora para raspar el diente y rellenar de resina dental con ayuda de un &cido
grabador. La ablacién de tejido duro dental es posible usando laser de rubi pero se
necesita una mayor densidad energética causando dafio a la pulpa dental, se ha
estudiado la potencial aplicacién de otros laseres como YAG:Nd** y YAG:Er3*Yb3*,
La irradiacién con laser en los tejidos dentales duros implica la transformacion de
energia luminosa en energia térmica para la reseccion tisular, la irradiacion con
estos dos laseres diferentes del tipo de granate de itrio-aluminio induce cambios
en el esmalte dental, se ha irradiado tejidos dentales duros con el laser de
YAG:Nd3** y YAG:Er3*Yb®* obteniendo como resultados observados mediante el
microscopio electrénico de barrido (SEM, por sus siglas en inglés Scanning
Electronic Microscope) para Nd3* se notaron grietas en el diente, por otra parte,
para Erd*Yb®* hubo una apertura de los tldbulos dentarios y también
microirregularidades sin rastro de caries (ver Figura 3). Por lo tanto, es un método
factible para grabar el diente, también se ha demostrado que la irradiacién con
laser produce una rugosidad superficial similar al del &cido grabador por lo que se
sugiere el uso de un laser como YAG:Nd3** o YAG:Er**Yb3* como sustituto del
acido grabador antes de aplicar resina dental (Yamada, Uo, Ohkawa, Akasaka, &
Watari, 2004) (Esteves-Oliveira, De Guglielmi, Ramalho, Arana-Chavez, & De
Eduardo, 2010) (Simsek, Gurbuz, Buyuk, & Ozdemir, 2017) (Cheng et al., 2012).



Figura 3. Imagenes visualizadas por SEM de tejido duro dental con irradiacién de laser (a)
YAG:Nd3* y (b) YAG:Er3+Yb3*.

La hiperpigmentacion de la piel tiene varias etiologias incluyendo la
hiperpigmentacion post-inflamacion, melasma (hipermelanosis que se manifiesta
en zonas expuestas al sol), nevus de Ota (células melancitos en y alrededor de
0jos) (ver Figura 4). La sintesis de melanina se inicia por la hidroxilacion de L-
fenilalanina a L-tirosina regulada por la tirosina que produce y facilita la
maduracion de tirosina a la dopaquinona. En consecuencia, la eumelanina y
feomelanina son subproductos de la melanogénesis que se genera a partir del
proceso de oxidacion a partir de la dopaquinona. En la melanogénesis, MITF es un
regulador de melanocitos y funciona mediante la modulacion de tres enzimas
esenciales: tirosinasa, TRP-1 y TRP-2. Existe toda una via de sefalizacién
regulatorio para el desarrollo de nuevo inhibidores melanogénicos. Debido a este
problema se propone el uso de laser de granate de itrio-aluminio dopado con
neodimio y Q-switched con una emisiébn de 1064 nm, que se utiliza para la
tonificacion de Blaser, que es una técnica de superficie no ablativa que mejora la
despigmentacion con un tiempo de inactividad. Se hicieron analisis en la piel de
pez cebra, como resultado, los melanosomas se destruyeron selectivamente sin
necrosis celular cuando se irradiaron con un laser de YAG:Nd®*. Se presenté un
cambio ultraestructural de los melanosomas observados en tejidos humanos visto
a través de microscopia electrénica. En el examen histopatoldgico la cantidad de



proteinas de melanogénicas disminuy6 después de la irradiacion con laser (Nam,
Min, Kim, Yim, & Kim, 2017).

Figura 4. Ejemplos de hiperpigmentacién (a) en zonas cutaneas, (b) hiperpigmentacién
postinflamacién, (c) Melasma y (d) Nevus de ota.

Desde la década de 1960 los materiales de conversion ascendente han atraido
significativamente la atencion en su funcion como marcadores de fluorescencia
biolégica para el material YAG:Er**Yb3*. La conversibn ascendente es la
generacion de luz visible o ultravioleta a partir de una radiacion de menor energia
como el infrarrojo. La eficiencia de conversién ascendente de iones erbio puede
incrementarse mediante un co-dopaje con iones de iterbio, asi mismo, es posible
obtener luz visible con diferentes colores mediante la optimizacion de

concentraciones de ambos elementos (Liu, Wang, Zhang, An, & Chen, 2007).

El granate itrio-aluminio dopado con europio se utiliza por sus buenas propiedades
Opticas en tubos de rayos catédicos, pantallas, centelladores vy
electroluminiscencia. En algunos trabajos, se ha propuesto utilizar YAG:Eu3* como
un posible biomarcador de células (Branch, 2011).

Un nanotermémetro luminiscente se refiere a aquel cuya luminiscencia, muestra
una fuerte dependencia térmica, de tal manera que, un andlisis espectral de su
luminiscencia podria ser usado para determinar la temperatura real de las

nanoparticulas. Los nanotermémetros como YAG:Nd3* se comportan como
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sondas térmicas remotas (sin contacto) capaces de proporcionar lecturas térmicas
en tiempo real sin necesidad de tacto entre el observador y el sistema estudiado,
es decir, manteniendo perturbaciones inducidas en el sistema al minimo durante el
procedimiento de deteccion térmica. La resolucion espacial potencial alcanzable
es limitada por la escala nanométrica, aunque, en la mayoria de los casos, esta
resolucion se determina por el tamafio del haz del laser utilizado para la excitacion
Optica. En la actualidad, también es de gran interés en areas como micro y
nanoelectronica y en aplicaciones bioldgicas. Una de las aplicaciones en biologia
es como herramienta de diagndstico precoz de enfermedades como el cancer y
los procesos inflamatorios, conducen a la aparicion de una fuerte dependencia
térmica, de tal manera que se puede detectar en sus etapas iniciales (Benayas et
al., 2015).

Los centelladores se usan comunmente en los detectores de radiacion actuales
para diagnosticos médicos, inspeccion industrial, dosimetria, medicina nuclear y
fisica de altas energias. El centellador es el sensor de radiacién primario que
emite luz o “centellea” cuando es “golpeado” por fotones de alta energia. El
centellador es esencialmente un material luminiscente que absorbe los fotones de
alta energia y, posteriormente, emite luz visible. Los centelladores sélidos se
recubren reflexivamente para dirigir la luz emitida sobre fotodiodos o tubos
fotomultiplicadores para la conversion fotoeléctrica. La transparencia del material
de centelleo es critica porque debe transportar eficientemente el foton al
fotodetector (Greskovich & Duclos, 1997).

Los materiales centelladores se utilizan en una amplia variedad de dispositivos de
imagenes médicas como imagen de rayos-X, tomografia computarizada de rayos-
X, tomografia computarizada por emision de un unico foton y tomografia por
emision de positrones. En la actualidad, practicamente toda las modalidades de
imagenes médicas requieren de deteccion de fotones energéticos como son los
rayos-X y los rayos gamma, usando centelladores para su deteccién (Moses,
1999).
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El nanomaterial luminiscente de granate de itrio-aluminio dopado con terbio tiene
propiedades luminiscentes con insensibilidad a la variacion de temperatura y
muestra poca tendencia a la saturacion a altas excitaciones de corriente. Dicho
material es un material luminiscente caracteristico con una banda estrecha, debido
a esto, una aplicacion potencial es para tubo de rayos catodicos, centellador, asi
como también, en el mejoramiento del brillo y la resolucion de pantallas. Debido a
su estabilidad quimica a altas temperaturas, se espera que los materiales
luminiscentes basados en YAG reemplacen los materiales a base de sulfuros, que
actualmente se utilizan como componentes principales de tubos de rayos
catodicos (Zhang, Ning, Liu, Pan, & Huang, 2003) (Y. Zhou, Lin, Yu, Wang, &
Zhang, 2002) (J. Zhou et al., 2006).

Los detectores de centelleo se también se utilizan para la inspeccion de la
seguridad de los aeropuertos. El material de YAG:Pr3* muestra un rendimiento de
luz alto por lo que se propone como un material de centelleo potencial (Mihdkova
et al., 2007). El granate de itrio-aluminio dopado con praseodimio se considera
como centellador eficiente para radiaciones ionizantes como beta, gamma y los
rayos-X. Este material también posee excelentes propiedades de almacenamiento
de radiacién con gran estabilidad térmica (Sengar et al., 2017).

El cancer es una enfermedad caracterizada por el crecimiento descontrolado de
células anormales. Sin tratamiento, el cancer puede afectar negativamente la
calidad de vida del paciente y puede tener consecuencia como la muerte. El
Instituto Nacional de Cancer informa que existen mas de 18 millones de casos que
han sido diagnosticados desde 1990. La radioterapia actualmente es uno de los
tratamientos mas comunes y eficaz para muchos tipos de cancer, este tratamiento
se utiliza para causar un dafio letal a células cancerosas, pero como
consecuencia, los electrones secundarios de la radioterapia pueden crear
radicales quimicos altamente reactivos en células normales. Se han propuesto
materiales luminiscentes con caracteristicas de centelleo como YAG:Pr3* y
YAG:Ce®* para recubrir con medicamento, en el trabajo de Chen & Zhang, 2006

se reportan porfirinas, las cuales, al excitar al material mediante radiacion
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ionizante tal como con rayos-X se activa el material fotosensible y libera el
farmaco. Con esto se puede lograr resultados terapéuticos similares usando una
dosis de radiacidbn menor, con sistema simple y de menor costo (Chen & Zhang,
2006).

Por otra parte, las nanoparticulas de YAG:Ce?" son evaluadas por su posible
utilidad y uso como sensores para aplicaciones bioldgicas. En los ultimos afios, las
nanoparticulas de éxidos dopados con el grupo de lantanidos han sido estudiadas
por su gran respuesta a la luminiscencia. Se han propuesto como una nueva clase
de sondas fluorescentes que son prometedoras para el seguimiento de moléculas
especificas. En esta clase, el YAG:Ce?* presenta la gran ventaja que se excita en
el rango azul con una seccion transversal de alta absorcion, que es menos dafiina
para el tejido bioldgico en comparacion con las nanoparticulas de 6xidos dopados

con europio y terbio que se excitan en el rango ultravioleta (Revaux et al., 2015).

1.1.3 Sistema de reaccion por microondas

La radiacién de microondas es una radiacién electromagnética con un rango de
frecuencia de 0.3 a 300 GHz, que corresponde a la longitud de ondade 1 cmal
m (Figura 2). La regién del espectro electromagnético de microondas esta entre el
infrarrojo (IR) y las radiofrecuencias. El uso principal de microondas es para la
transmision de informacién o para la transmisién de energia. Entre la longitud de
onda de 1 cm a 25 cm se utiliza como radar de transmisién y el rango de longitud
restante se utiliza para telecomunicaciones. Todos los hornos de microondas
domeésticos y los reactores de microondas comerciales para sintesis quimica
operan a una frecuencia de 2.45 GHz (A= 12.25 cm) para evitar la interferencia
con telecomunicaciones, redes inalambricas y frecuencias de celulares telefonicos
(NUchter, Ondruschka, Bonrath, & Gum, 2004).

En las ultimas dos décadas, se ha puesto gran interés el uso de energia de

microondas para calentar reacciones quimicas debido a su exitosa sintesis
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organica: péptidos, polimeros, materiales y procesos bioquimicos. En muchos
casos, se ha demostrado que el uso de calentamiento por microondas como
fuente de energia no clasica reduce drasticamente el tiempo de sintesis, aumenta
el rendimiento del producto e incrementa la pureza del producto o material en
comparacion con sintesis convencionales (Baghbanzadeh, Carbone, Cozzoli, &
Kappe, 2011). De hecho, el numero de trabajos dedicados a la sintesis asistida
por microondas de nanomateriales inorganicos esta creciendo rapidamente y casi
todas las clases han sido probadas incluyendo metales, 6xidos, sulfuros, fosfatos y
haluros. El calentamiento por microondas no solo reduce el tiempo de reaccion,
sino que suprime las reacciones secundarias, mejorando el rendimiento y su
reproducibilidad (Bilecka & Niederberger, 2010).
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1.2 Hipétesis

La sintesis por radiacibn con microondas genera nanoparticulas esféricas

luminiscentes dopados con iones de tierras raras, YAG:RE®*.

1.3 Objetivos

1.3.1 Objetivos Generales

Sintesis rapida de nanomateriales luminiscentes por medio de un horno de

microondas de uso industrial.

Caracterizar nanomateriales luminiscentes compuestos de una matriz basada en
granate de itrio-aluminio dopado con diferentes elementos del grupo de las tierras

raras.

1.3.2 Objetivos Especificos

e Explorar los parametros de sintesis como temperatura y tiempo que
favorezcan la obtencion de nanomateriales luminiscentes deseados.

e Estandarizar la concentracion de los precursores contra el agente reductor.

e Estandarizar la concentracion de los precursores para la obtencién de
nanoesferas.

e Caracterizar la morfologia de las muestras obtenidas mediante el
microscopio electrénico de transmision (TEM) y la estructura cristalina
mediante difraccion de rayos-X (XRD), espectroscopia infrarroja con
transformada de Fourier (FTIR).

e Estudio de luminiscencia a través del espectrofluorometro (PL).
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CAPITULO 2. MARCO TEORICO

2.1 Sistema de reaccion de microondas

El equipo que se utiliz6 para la sintesis de nanomateriales luminiscentes es el
Sistema de reaccion de microondas AntonPaar Synthos 3000 (Figura 5). Es un
sistema de doble magnetrén con una potencia de salida de microondas no pulsada
de 1400 W, cuenta con una pantalla externa donde se visualiza el monitoreo
simultaneo de infrarrojo (IR) y de temperatura interna, alcanza hasta una
temperatura de 300°C y una presion de 80 bar, cuenta con altos estandares de
seguridad para el usuario ya que el equipo esta blindado internamente con una
superficie metalica mejor conocida como jaula de Faraday para evitar cualquier
fuga de radiacion electromagnética, asi mismo, cuenta con una unidad de

refrigeracion integrada (Anton Paar, n.d.).

'-"—77 Anton Paar

Synthos 3000

Figura 5. Sistema de reaccién de microondas, Anton Paar Synthos 3000.
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Se utiliza el microondas para la activacion de reacciones quimicas, la propiedad
importante de dicho sistema, es la movilidad de los dipolos y la capacidad para
orientarlos segun la direccion del campo eléctrico. La orientacion de los dipolos
cambia con la magnitud y la direccion del campo eléctrico. Las moléculas que
tienen un momento dipolar permanente pueden alinearse completamente o por lo
menos parcialmente con la direccion del campo. Para numerosas sustancias
polares, se observan pérdidas dieléctricas en el intervalo de microondas que se
convierte en energia cinética o térmica. Una ilustracion simplificada del
mecanismo de calentamiento de disolventes por radiacion de microondas se
muestra en la Figura 6 para el ejemplo de una molécula de agua. EI campo
eléctrico cambia rapidamente por la radiacion de microondas que conduce a una
rotacion de las moléculas de agua. Debido a este proceso de friccion, es lo que
conduce a un calentamiento uniforme de la mezcla de la reaccion. El por qué el
cambio en la polaridad del campo eléctrico es mas rapido que la rotacion de las
moléculas de agua alrededor de su centro dipolar, se produce un cambio de fase y
energia absorbida desde el campo eléctrico. El factor de disipacion define la
capacidad de un medio a una frecuencia y una temperatura para convertir la

energia electromagnética en calor (Tierney & Lidstrom, 2005).

t=0.1ns t=0.3ns

o

Figura 6. Esquematizacion del mecanismo de moléculas con momento dipolar.
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El equipo cuenta con diferentes rotores. El que se utiliz6 para este trabajo de
investigacion fue el rotor XF100 que contiene 8 vasos de reaccion y cada vaso de
reaccion contiene un sensor infrarrojo (IR) 5969 Anton Paar (Ver Figura 7). Esté

sensor IR hace la medicién de la temperatura en la pared del vaso de reaccion.

Cubierta
( del rotor
Vasode Rotor [
reaccion XF100 . =,
‘ s f = 1<} " 5%
(17 Ji
|
Vaso de L
iaci i S IR
Radiacion IR reaccion ensor 1 i
Sensor IR f'l = =
ensor =

(@) (c)

Figura 7. (a) Ubicacion del sensor infrarrojo con respecto al vaso de reaccidn. El vaso de
reaccion se coloca en el (b) rotor XF100 que se ubica en el (c) sistema de reaccion de
microondas AntonPaar Synthos 3000.

2.2 Microscopia electrénica de transmision (TEM)

El microscopio electrénico de transmision (TEM, por sus siglas en inglés
Transmission Electron Microscope) se utiliza principalmente para caracterizar, con
alta amplificacion y alta resolucién, la microestructura de los materiales permite

obtener informacion sobre su morfologia (Williams, D.B; Carter, 1996).

El funcionamiento del TEM se basa en electrones que son transmitidos a través
del material (adelgazado previamente) que se esta analizando y posteriormente
son colectados bajo la muestra en una pantalla fosforescente o a través de una
camara. Los principales componentes es un cafidén de electrones, columna de

electrones, sistema de lentes electromagnéticas, detectores, camara de la



18

muestra, captura de la imagen, panel de control principal y controles de operacion
(Williams, D.B; Carter, 1996).

Es un instrumento 6ptico que utiliza un haz de electrones acelerados, generados
por un filamento de tungsteno incandescente. Los electrones acelerados son
dirigidos hacia la superficie de la muestra mediante lentes electromagnéticos y
condiciones de alto vacio (Figura 8) (Williams, D.B; Carter, 1996).

+— Filament
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Figura 8. Diagrama generalizado de la estructura interna del microscopio electrénico de

transmision.
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2.3 Espectroscopia Infrarroja con Transformada de Fourier (FTIR)

Esta técnica proporciona un espectro de reflexion de las bandas de los grupos
funcionales de las sustancias inorganicas, por lo cual es posible realizar una
identificacion de los materiales. Se basa en interferencia de radiacion entre dos
haces para producir un interferograma. La sefial es producida por una funcién de
cambio de trayectoria entre los dos haces, los dominios de distancia y frecuencia
son ajustables por el método matematico de transformacion de Fourier (Schrader,
1994).

—
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Figura 9. Esquematizacion de componentes basicos del FTIR.
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La radiacion que emerge de la fuente (ver Figura 9) se pasa a través de un
interferdmetro a la muestra antes de alcanzar un detector. Tras la amplificacion de
la sefial de las contribuciones de alta frecuencia, han sido eliminadas por un filtro y
los datos se convierten a forma digital mediante un convertido analdgico, de tal
manera, que se transfieren al ordenador para el posterior tratamiento matematico

mediante la transformacion de Fourier (Lampman, Vyvyan, Pavia, & Kriz, 1973).

2.4 Difraccion de Rayos-X (XRD)

La difraccion de rayos-X (XRD, por sus siglas en inglés X-Ray Diffraction) es una
técnica de versatil y no destructiva que permite la obtenciébn de parametros
cristalograficos de una muestra cristalina. Mediante el patron de difraccién de
rayos X se puede conocer la estructura cristalina, su fase cristalografica y el
espaciamiento atomico de los materiales (Bragg, 1895). La técnica consiste en
hacer incidir un haz monocromético de rayos X sobre la muestra que se desea
analizar. ElI fendmeno de la difraccion se puede describir con la Ley de Bragg, que
predice la direccion en la que se da interferencia constructiva entre haces de rayos

X dispersados coherentemente por un cristal:
Zdhkl Sln(e) =nA

Donde dnu, se refiere a la distancia interplanar de los indices de Miller (hkl), e es el
angulo entre los planos de la orientacion de la red cristalina y de los rayos X
incidentes, n es el orden de difraccién y A representa la longitud de onda de la
radiacion incidente (Figura 10). De manera que si dos o mas haces son
refractados debido a la existencia de planos cristalinos paralelos y generan
interferencia constructiva, se satisface que la diferencia de camino 6ptimo
recorrido (2dy sin(e)) por dichos haces es multiplo entero de la longitud de onda

de la radiacion incidente (Figura 10) (Bragg, 1895).
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Figura 10. Representacion esquematica de la Ley de Bragg.

La difraccion es esencialmente un fendmeno de dispersion en el que cooperan un
gran numero de atomos. Puesto que los &tomos estan dispuestos peridédicamente
en una red, los rayos dispersados por ello tienen unas relaciones de fase definidas
entre ellos; estas relaciones de fase son tales, que en la mayoria de las
direcciones se produce una interferencia destructiva, pero en unas pocas
direcciones se produce una interferencia constructiva y se forman rayos
difractados, que son los utilizados para el estudio cristalografico (Skoog, Douglas
A; Holler, F.James; Crouch, 2008).

2.5 Espectroscopia de fotoluminiscencia (PL)

La espectroscopia de fotoluminiscencia (PL) ha surgido como una herramienta
importante para estudiar las propiedades Opticas y electronicas de los materiales
de estado solido adecuados para aplicaciones optoelectronicas. Los experimentos
de fotoluminiscencia proporcionan informacion relativamente directa sobre la

recombinacién de electrones y procesos de relajacion. En general, estos
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experimentos son Utiles para la investigacion de las propiedades electronicas del

estado excitado y ofrecen varias ventajas sobre otras técnicas opticas.

Los metales, semiconductores y aislantes tienen un intervalo de energia para la
conduccion de electrones. Se considera que algunos de los electrones en un
sélido no estan firmemente unidos a los &tomos, ya que son para atomos
individuales, pero pueden saltar de un &tomo a otro. Estos electrones estan unidos
en el sélido y por lo tanto tienen una energia diferente. Los electrones que tienen
energias por encima de un cierto valor se denominan electrones de conduccion,
mientras que los electrones que tienen energias por cierto valor se denominan
electrones de valencia. Esto se representa en el diagrama (Figura 11), donde se
les denomina bandas de conduccion y de valencia. Ademas, existe una brecha de
energia entre los estados de conduccién y de electrones de valencia. La brecha de
bandas es la diferencia de energia entre el punto mas bajo de la banda de
conduccioén y de valencia. La brecha de banda es la diferencia de energia entre el
punto mas bajo de la banda de conduccion y el punto mas alto de la banda de
valencia (Skoog, Douglas A; Holler, F.James; Crouch, 2008). Si una particula de
luz (fotén) tiene energia mayor que la energia de banda, entonces puede ser
absorbida y, por lo tanto, elevar un electron de la banda de valencia hasta la
banda de conduccidn a través de la brecha de energia prohibida, como se muestra
en la Figura 11 (Blasse & Grabmaier, 1994).
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Figura 11. Diagrama Jablonski sobre proceso de fotoluminiscencia en un material
semiconductor.

En este proceso de foto-excitacion, el electron tiene generalmente un exceso de
energia que pierde antes de descansar a la energia mas baja de la banda de
conduccion. En este punto, el electrén finalmente cae de nuevo a la banda de
valencia. A medida que cae, la energia que pierde se convierte de nuevo en un
foton luminiscente que se emite desde el material. Por lo tanto, la energia del foton
emitido es una medida directamente de la energia de la banda, por ejemplo, el
proceso de excitacidon de fotones seguido por la emision de fotones se llama

fotoluminiscencia (Blasse & Grabmaier, 1994).

2.5.1 Eficiencia cuantica

Se conoce como rendimiento energético o eficiencia cuantica de luminiscencia al

valor arrojado de la razén entre energia de luminiscencia y energia de excitacion
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absorbida. Al utilizar fotones como energia de excitacion, se utiliza el término
eficiencia cuéntica y se define como la razén entre el nUmero de fotones emitidos
y el nimero de fotones absorbidos. Se denomina eficiencia cuantica externa
cuando sélo se consideran los fotones emitidos por el material luminiscente, y ésta

puede ser facilmente medida con un fotodetector.

Los datos en el presente trabajo, reportan la eficiencia cuantica externa detectada

mediante el espectrofluorometro, y una esfera integradora. Siguen la ecuacion:

QE = 1QE; — (1 — Absy)(IQE))

donde IQE,; y IQE; son las razones entre las intensidades de la fluorescencia y
absorcion bajo excitacion directa (d) e indirecta (i), mientras que Abs; es la
absorbancia bajo excitacién directa. Por lo cual, la eficiencia cuantica se puede
considerar como la razén entre el nUmero de fotones emitidos y el nUmero de
fotones absorbidos por el material luminiscente. El término —(1 — Abs,;)(QE;)
corresponde a la fluorescencia por re-excitacion debido a la reflexion de la
radiacion UV de excitacion dentro de la esfera integradora, es por ello que la
ecuacion anterior hace correccion y ese término de re-excitacion indirecta es
eliminado. Como se menciona, se requiere de excitacion directa e indirecta, es por
ello que se utiliza la esfera de integracibn como se muestra en la Figura 12
(Montes Frausto, 2017).



25

Haz de excitacion Haz de excitacion

Fluorescencia Fluorescencia

(a) Muestra (b)

Figura 12. Se observa las modalidades de obtencién de eficiencia cuantica para excitacion
directa (a) e indirecta (b) dentro de la esfera integradora.

2.5.2 Tiempo de decaimiento

Es la velocidad de decadencia de la luminiscencia después de la excitacion por un
haz de alta energia a un estado base donde el mecanismo de relajacion se lleva a
cabo mediante transiciones radiativas y no-radiativas, es un parametro importante
en la interpretacion de fendmenos de centelleo. En otras palabras, se mide el
cambio en la poblaciébn un estado excitado. Para realizar estas mediciones se
requiere exponer el material luminiscente a un pulso corto e intenso de radiacion
excitante (UV, IR) que logre que la poblacion de electrones sean excitados. Se
mide la intensidad de la emision como funcion del tiempo, esta sefial generada va
disminuyendo debido a que los electrones del estado excitado se van relajando.
La intensidad luminiscente es proporcional a la poblacién de electrones en estado

excitado y la sefial decrecera exponencialmente con el tiempo de acuerdo a:
X
Ity = I(o)e™
donde 7 es el tiempo de decaimiento de la fluorescencia, los valores I, € I

son generados por el detector de intensidad. El valor de 7z puede variar entre 108
s hasta tiempos mayores a 1 s, lo cual depende de la naturaleza de la transicion

electronica. Las transiciones permitidas presentaran tiempos de decaimientos muy
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cortos, mientras que aquellas prohibidas generan tiempos mucho mayores (Vij,
1998). También es necesario conocer el punto de saturacion del material, es decir,
a partir de cuanto tiempo de excitacion permanente el material ya no es capaz de

incrementar la intensidad de su emision.

2.6 Diagrama de cromaticidad

Entre las propiedades fisicas que el ojo humano distingue son: el matiz, la
saturacion y el brillo. Es costumbre distinguir los colores espectrales de acuerdo a
la longitud de onda, sin embargo, la percepcion de luz con multiples longitudes de
onda es un proceso mas complicado. Es ahi donde se involucra el diagrama de
cromaticidad (Wladyslaw, S; Koschan, 1994). En la coordenada (0.4, 0.4) o centro
del diagrama se encuentra el punto acromatico o blanco (Ver Figura 13), cualquier
color que se produzca a partir de los colores primarios pueden ser identificados

dentro del diagrama de cromaticidad mediante una proyeccién en el plano:
C=RR+GG+BB

donde se utilizan las magnitudes o intensidades relativas de cada componente en
rojo, verde o azul (Red, Green, Blue) y valores unitarios (representados en

negritas) de los colores primarios.
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Diagrama de cromaticidad x, y (CIE 1931)

Coordenada de cromaticidad -y

0.0 0 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0
m

Coordenada de cromaticidad -x

Figura 13. Diagrama de cromaticidad que muestra los colores espectrales que se
encuentran involucrados en la emision de un color.

La posicion dentro del diagrama de cromaticidad surge con el programa que
pondera cada uno de los componente constituyentes, asi mismo el brillo del
material, dando un valor Unico en las coordenadas de cromaticidad (Montes
Frausto, 2017).
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CAPITULO 3. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

El método de sintesis asistida por microondas fue el utilizado para la obtencion de

todas las muestras de YAG:Ce3*

La estequiometria basica de la reaccion es la siguiente:

3(1—X)Y(N03)3 + 5A1(NO3)3 + 3XC€(N03)3 + NHZCONHZ
- (Y;_,)3Als04,: Ce, + 3H,0 + 14N, + CO, + 280,

Se prepararon primeramente 3 soluciones de YAG:Ce®* a diferentes
concentraciones con respecto a la urea; que es el agente reductor, en la reacciéon
nos ayuda en la precipitacion para la formacion de nanoparticulas y a su vez para

encontrar la concentracion éptima para obtener una geometria esférica.

Posteriormente, planteamos el calculo para obtener el peso de cada precursor. La
concentracion molar de los precursores contra el agente reductor, son: para R1 es
1:30, R2 es 1:50 y R3 1:60.

Al granate de itrio-aluminio se dop6 con cerio al 1.5% del reactivo total, como lo

describimos a continuacion.

x=0.015 (Yp.085)3Al5015: Ceqo1s

[(88.905)(0.985)][3] + (26.9815)(5) + (15.9994)(12) + (140.12)(0.015)
= 262.7142 + 134.9075 + 191.9928 + 2.1018 = 591.7163
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Tabla 1. Descripcién de los precursores utilizados, su peso molecular y la cantidad

requerida para la formacién del compuesto YAG:Ce3*.

Peso molecular . .
Precursor Estequiometria
(gramos/mol)

Y(NO,); - 6H,0 383.0117 3

AI(NO,)5 - 9H,0 375.1342 5

Ce(NO,); - 6H,0 434.2267 0.015
NH,CONH, 60.0558 1

Tabla 2. Descripcidn de los precursores utilizados, el cdlculo efectuado y el resultado para
la formacion de los compuestos YAG:Ce3*,

Precursor Célculo Resultado 1:30 1:50 1:60
(3)(383.0117)
Y(NO -6H,0 1.9419 0.194 0.194 0.194
(NO5)s - 6H, 591.71637 g g g g
(5)(375.1342)
AI(NO -9H,0 3.1699 0.317 0.317 0.317
(NO3)3 2 59171637 g g g g
Ce(NO
(NO2)a (0015)(434.2267) ) g 1lmg 11mg 1.1mg
- 6H,0 591.71637
NH,CONH, (1)(60.0558) 0.1014g 0.304g 0.507g 0.608¢
591.71637
H20 - - 60 ml 60 ml 60 ml

Para cada reaccion se multiplicé por 4 para obtener una cantidad de muestra mas
significativa. Obteniendo los gramos requeridos para cada reaccion como vemos

en la siguiente tabla.
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Tabla 3. Cantidad en gramos requerida para cada reaccion.

Precursor 1:30 1:50 1:60
Y(NO5); - 6H,0 0.776 g 0.776 g 0.776 g
AI(NO5); - 9H,0 1.268 g 1.268 g 1.268 g
Ce(NO3)3 - 6H,0 4.4 mg 4.4 mg 4.4 mg

NH,CONH, 1.216 g 2.028 g 2.432 g

dH20 240 ml 240 m| 240 ml

1. Peso y disolucién de precursores

Para lograr obtener estos compuestos, se pesaron los precursores de cada
reaccion. Primeramente, se vertieron en un vaso precipitado tipo Griffin de 400 ml,
se agregd un agitador magnético y posteriormente se colocé en un termoplato
(Thermo Scientific) el cual cuenta con agitacion magnética, y se hizo funcionar a

6.8 rev/min durante 45 min.

2. Sintesis en el sistema de reaccién de microondas

Una vez transcurrido el tiempo de agitacion, la solucién se distribuydé en 4
recipientes especiales con los que cuenta el equipo. Se introdujeron al rotor XF100
de tal manera en que estaban equilibrados; tanto el rotor como los recipientes.
Después se le puso la cubierta del rotor y se introdujo al equipo de microondas. Se
verifico que estuvieran activos tanto el rotor XF100, el sensor IR y los accesorios
magneéticos. Después de consultar en la literatura, aplicamos una rampa de trabajo
variando la potencia para el inicio, para lograr incrementar la temperatura hasta
aproximadamente 80°C, luego, la disminuimos, incrementado el tiempo de
duracion para buscar lograr en nuestras nanoparticulas una mejor geometria

esférica.
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Se programoé el equipo de la siguiente manera: 500 W por 5 minutos y después a
220 W por 14 min. Una vez iniciada la reaccion, el rotor giré a 3 rpm mientras que
en la pantalla observamos la potencia, presion, temperatura de cada vaso de
reaccion y tiempo. Acabada la reaccion con ayuda de un propipeta y pipeta

graduada de 10 ml se recolecto la solucion en tubos tipo Falcén de 50 ml.

Cabe destacar que al introducir la solucion al sistema de reaccién de microondas,
la solucion es transparente y al finalizar el tiempo programado la solucion es

blancuzca tipo lechoso.

3. Lavado de nanoparticulas

Posteriormente se procedié al lavado de nanoparticulas por el siguiente método:
se centrifugd la muestra a 4000 rpm durante 10 minutos, se tiré el sobrenadante y
se le agregd agua, repitiendo el proceso tres veces. Se volvioé a centrifugar, se le
tiré el sobrenadante y se le agregd etanol también durante tres veces. Al final
gueda en el vaso solamente el precipitado y a este se le agrego etanol para

posteriormente hacer un secado.

4. Secado y tratamiento térmico

La solucion con etanol y nanoparticulas se pasé a un vaso precipitado, se metio a
un horno para efectuar un secado a 90°C por 16 horas. Pasado este tiempo, se
sacoO del horno la muestra, se traspas6 a un mortero de agata para ser molido,
después de esto, nuevamente se traspaso a un crisol de porcelana y se meti6 al
horno para un posterior tratamiento térmico a 1100°C por 3 horas, pasadas las
tres horas, de nuevo se vertid la muestra en polvo del crisol al mortero de agata
para su molienda y finalmente se envaso para tenerlo de forma adecuada para las

diferentes caracterizaciones a realizar.
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Debido a los resultados observados por las imagenes del microscopio electronico
de transmision, no eran los esperados, se optd por elegir la reaccion 2 (R2) de
1:50, por lo que, en los futuros calculos para el peso de los precursores, tendran
esta relacion y asi mismo, al no encontrar la morfologia esférica deseada, se
busco en la literatura trabajos relacionados con la sintesis de YAG, por lo que
experimentamos y agregamos un nuevo precursor de aluminio que es amonio

sulfato de aluminio.

Con el nuevo precursor de aluminio, se hicieron dos reacciones de la siguiente

manera:

Nitrato de aluminio

A la reaccion 4 (R4) tendrad entonces la forma , —=2y la
Amonio sulfato de aluminio

Nitrato de aluminio

reaccion 5 (R5) sera , — =
Amonio sulfato de aluminio

Para R4, la estequiometria de la reaccién es la siguiente:
10 5
31 Yog); + 5 Al(NO3); + 3 AINH,(S0,); + 3xCe(NO3); + NH,CONH,

10 34 10 473
= (Y1-x)3Al501: Ceyx + ?HZO + ?Nz + ?504 + CO, + EOZ

Al granate de itrio-aluminio, se dop6 de cerio al 1.5% del reactivo total.
x=0.015 (Yo.985)3Al5012: Cego1s

[(88.905)(0.985)][3] + (26.9815)(5) + (15.9994)(12) + (140.12)(0.015)
= 262.7142 + 134.9075 + 191.9928 + 2.1018 = 591.7163
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Tabla 4. Descripcion de los precursores utilizados para R4, su peso molecular y la cantidad

requerida para la formacion del compuesto YAG:Ce3*.

Peso molecular

Precursor

(gramos/mol)

Estequiometria

Y(NO5); - 6H,0 383.0117
AI(NO3) - 9H,0 375.1342
AINH,(SO,), - 12H,0 453.3273
Ce(NO3); - 6H,0 434.207
NH,CONH, 60.05

o
(U
= 8w|mw|o w

(€3]

Tabla 5. Descripcidon de los cdlculos de cada precursor para R4 para la formacion de

YAG:Ce3.
Precursor Célculo Resultado 1:50
(3)(383.0117)
Y(NO,), - 6H,0 1.9419 0.1941
(NO5)s - 6H, 591.7163 g g
10
AI(NOs); - 9H,0 (3) (375.1342) 21132 g 0.2113 g
591.7163
(5) (453.3273)
AINH,(SO,), - 12H,0 3 : 1.2768 g 0.1276 g
591.7163
(0.015)(434.2267)

Ce(NO,), - 6H,0 0.0110 1.1 m
(NO3)s - 6H, 591.7163 g g
NH,CONH, (1)(60.0558) 0.1015 g 0.5075 g

591.7163
H.0O ; - 60 ml
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Para R5, la estequiometria de la reaccidn es la siguiente:

5 5
3-0Y(N0g)s + 5 AINO3); + 5 AINH,(SO,); + 3xCe(NOs); + NH,CONH,

21 79
= (Yi-x)3A1s015: Cey + 7TH,0 + =N, + 5504 + €O, + -0,

Al granate de itrio-aluminio se dopo de cerio al 1.5% del reactivo total.
x =0.015  (Yo.985)3Al5012: Cego1s

[(88.905)(0.985)][3] + (26.9815)(5) + (15.9994)(12) + (140.12)(0.015)
= 262.7142 + 134.9075 + 191.9928 + 2.1018 = 591.7163

Tabla 6. Descripcién de los precursores utilizados para R5, su peso molecular y cantidad
requerida para la formacion del compuesto YAG:Ce3*.

Peso molecular _ _
Precursor Estequiometria
(gramos/mol)

Y(NO5)s5 - 6H,0 383.0117 3
AI(NO,); - 9H,0 375.1342 ;
5

Ce(NO3)s - 6H,0 434.207 0.015
NH,CONH, 60.05 1
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Tabla 7. Descripcidon de los cdlculos de cada precursor para R5 para la formacion de

YAG:Ce?.
Precursor Célculo Resultado 1:50
(3)(383.0117)
Y(NO,), - 6H,0 1.9419 0.7764
(NO5)s - 6H, 591.7163 g g
(5) (375.1342)
AI(NO5)s - 9H,0 2 : 1.5849 g 0.6336 g
591.7163
(5) (453.3273)
AINH,(S0,), - 12H,0 2 : 1.9153 g 0.766 g
591.7163
(0.015)(434.2267)

Ce(NO,), - 6H,0 0.0110 4.4m
(NO5)s - 6H, 591.7163 g g
NH,CONH, (1)(60.0558) 0.1015 g 2.03 g

591.7163
H20 - - 240 ml

Una vez que obtuvimos los pesos para YAG:Ce®* de los precursores para R4 y R5

se siguieron los siguientes pasos antes ya descritos:

0N PE

Peso y disolucién de precursores.

Lavado de nanoparticulas.
Secado y tratamiento térmico.

Sintesis en el sistema de reacciéon de microondas.

El resultado de ambas sintesis se observo la morfologia a través del microscopio

electronico de transmision y se decidio por trabajar con R5 ya que se encontro las

concentraciones ideales para la obtencion de nanoesferas.

La estequiometria general para un solo dopaje es la siguiente:
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5 5
3-0Yog)s + 5 AINO3); + 5 AINH,(SO,); + 3xRE(NO); + NH,CONH,

21 79
il (Yl—X)3A15012: REX + 7H20 + 7N2 + 5504 + C02 + TOZ
Y para doble dopaje es:

5 5
3(1—X—y)Y(NO3)3 + EAI(NO3)3 + EA]NH4(SO4)2 + 3XRE(NO3)3 + 3yRE(NO3)3
+ NH,CONH,

21 79
= (Yi—x—y)3Als015: REREy + 7H,0 + =N + 550, + C0; + -0,

Tabla 8. Nanomateriales obtenidos y su posterior porcentaje de cantidad de dopaje de
tierras raras.

Nanomaterial Porcentaje de dopaje
Y3A15012: Ce3+ 15%
Y3A15012: PI‘3+ 1%
Y;Al;0,,: Nd3* 1%
Y3A15012: Eu3+ 8%
Y3A15012: Tb3+ 2%
Y;Als0,,: Er3tyb3+ 1%, 10%
Y;Als04,: Er3tyb3+ 1%, 20%
Y;Als0,,: Er3tyb3+ 1%, 30%
Y;Al50;,: Tm3* 5%

Y;Al:045: Yb3* Tm3* 1%, 0.75%




Tabla 9. Cantidad requerida para la formacién del compuesto YAG:Pr3*,
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Precursor Cantidad
Requerida
Y(NO3); - 6H,0 0.7756 g
AI(NO5); - 9H,0 0.6332 g
AINH,(S0,), - 12H,0 0.7652 g
Pr(NOs)s - 6H,0 2.936 mg
NH,CONH, 2.028 g
H20 240 ml

Tabla 10. Cantidad requerida para la formacién del compuesto YAG:Nd3*.

Precursor Cantidad
Requerida
Y(NO3); - 6H,0 0.7756 g
AI(NO3)3 - 9H,0 0.6332¢g
AINH,(S0,), - 12H,0 0.7652 g
Nd(NO3); 2.288 mg
NH,CONH, 2.028 g
H20 240 ml
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Tabla 11. Cantidad requerida para la formacion del compuesto YAG:Eu3*.

Precursor Cantidad
Requerida
Y(NO3); - 6H,0 0.7864 g
AI(NO3); - 9H,0 0.64¢g
AINH,(S0,), - 12H,0 0.7756 g
Eu(NOs); - 6H,0 24.44 mg
NH,CONH, 2.056 g
H20 240 ml

Tabla 12. Cantidad requerida para la formacién del compuesto YAG:Tb3*.

Precursor Cantidad
Requerida
Y(NO3); - 6H,0 0.7768 g
AI(NO3)3 - 9H,0 0.634 g
AINH,(S0,), - 12H,0 0.7664 g
Tb(NO3)3 4.76 mg
NH,CONH, 2.03 g
H20 240 ml




Tabla 13. Cantidad requerida para la formacién del compuesto YAG:Er3*Yb®* 1%, 10%.
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Precursor Cantidad
Requerida

Y(NO3); - 6H,0 0.788 g
AI(NO5); - 9H,0 0.6428 g
AINH,(S0,), - 12H,0 0.7772 g
Er(NO5)s - 5H,0 3.04 mg
Yb(NO5); 25.32 mg
NH,CONH, 2.0592 g

H20 240 ml

Tabla 14. Cantidad requerida para la formacién del compuesto YAG:Er3*Yb3* 1%, 20%.

Precursor Cantidad
Requerida

Y(NO3); - 6H,0 0.8008 g
AI(NO3)3 - 9H,0 0.6536 g
AINH,(S0,), - 12H,0 0.7896 g
Er(NO3); - 5H,0 3.008 mg
Yb(NO3); 51.2 mg
NH,CONH, 2.0928 g

H20 240 m|




Tabla 15. Cantidad requerida para la formacién del compuesto YAG:Er3*Yb®* 1%, 30%.
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Precursor Cantidad
Requerida
Y(NO3)5 - 6H,0 0.8096 g
AI(NO5); - 9H,0 0.6608 g
AINH,(S0,), - 12H,0 0.7984 g
Er(NOs); * 5H,0 3.124 mg
Yb(NO3); 77.6 mg
NH,CONH, 2.1164 g
H20 240 ml

Tabla 16. Cantidad requerida para la formacién del compuesto YAG:Tm?3*.

Precursor Cantidad
Requerida
Y(NO3); - 6H,0 0.7764 g
AI(NO3)3 - 9H,0 0.6336 g
AINH,(S0,), - 12H,0 0.766 g
Tm(NO3)3 12.28 mg
NH,CONH, 2.0296 g
H20 240 ml
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Tabla 17. Cantidad requerida para la formaciéon del compuesto YAG:Yb3* Tm3*.

Precursor Cantidad
Requerida
Y(NO5)s - 6H,0 0.7764 g
AI(NO5); - 9H,0 0.6336 g
AINH,(S0,), - 12H,0 0.7656 g
Yb(NO3); 2.48 mg
Tm(NO3); 1.84 mg
NH,CONH, 2.0288 g
H20 240 ml

Una vez que obtuvimos los pesos para YAG:RE?* de los precursores se siguieron

los siguientes pasos antes ya descritos:

Peso y disolucién de precursores.
Sintesis en el sistema de reaccién de microondas.

Lavado de nanoparticulas.

A

Secado y tratamiento térmico.

Con esto se termind todas las sintesis de nanomateriales luminiscentes.

Microscopio electronico de transmision

Para el andlisis de la estructura cristalina y su morfologia utilizamos el microscopio
electrénico de transmision (TEM) JEOL 2010. Primeramente, se procedié a tomar
una pequefa cantidad del polvo sintetizado, de cada nanomaterial, posteriormente
se introdujo este a un eppendorf de 1.5 ml que incluia etanol. Se dejo en
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sonicacion, para romper los cumulos de nanoparticulas, para asi eliminar los
conglomerados de particulas durante 5 minutos. Con ayuda de un gotero se
tomaron unas gotas, mismas que después se insertaron en una rejilla del
portamuestras de cobre, el cual es especial para TEM, se dej6 secar la rejilla para
la observacion en el equipo y se obtuvieron imagenes a diferentes escalas.

Espectroscopia Infrarroja con Transformada de Fourier (FTIR)

Para la caracterizacion mediante FTIR, primeramente, procedimos a tomar una
pequefia porcion de la muestra del nanomaterial sin haberle efectuado tratamiento
térmico, se coloc6 a un mortero de &gata, para su molienda, es importante
mencionar que por cada porcion de muestra se le agregd aproximadamente; 3
veces mas de bromuro de potasio. Se mezclé6 homogéneamente y se procedié a
su trituracién hasta obtener un polvo muy fino. El polvo obtenido, se colocé en el
portamuestras especial con que cuenta el equipo Nicolet 6700 de Thermo
Scientific. Para efectuar el analisis, primero se tomd lectura de un blanco para
después tomar lectura de cada una de las muestras en cuestion, se limpio el
equipo. Finalmente se efectué elm mismo procedimiento para el nanomaterial con
tratamiento térmico.

Los resultados obtenidos se graficaron mediante el programa OriginPro.

Difraccién de rayos-X (XRD)

El andlisis se efectlo de la siguiente manera: primeramente se homogenizan los
polvos mediante una pequefia molienda, posteriormente se colocaron los polvos
en un portamuestras, mismo que se posiciona dentro del difractometro Philips
X'pert MPD, para realizar un barrido de entre 20 y 80 grados, con un paso de 2
grados por minuto. Posteriormente se hizo la comparacion del difractograma
obtenido y medido con los patrones de difraccion que se encuentra en la base de
datos del equipo. Este proceso generalmente lo efectla el software del equipo. A
este proceso automatizado se le denomina andlisis de blasqueda e identificacion
de fases. No se requiri0 ningun esfuerzo especial para controlar la orientacion
preferente de los polvos al observa que las intensidades correspondian al orden
de las medidas. Todos los difractogramas medidos, fueron comparados con el
archivo de Difraccion de Polvos de la base de datos ICDD.

Los resultados obtenidos se graficaron mediante el programa OriginPro.
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Espectroscopia de fotoluminiscencia

Mediante el espectrofluorometro Hitachi F-7000, cada muestra se analiz6 a
diferentes longitudes de onda de excitacion y emision especificas para cada
nanomaterial en el rango UV-Visible. Para los materiales que emiten en el

infrarrojo se utilizé un laser de 801 nm y 908 nm.

Los resultados obtenidos se graficaron mediante el programa OriginPro.

Eficiencia cuantica

Para los nanomateriales analizados se inserta en una celda de cuarzo especial
para la esfera integradora para el espectrofluorometro (espectrofotbmetro de
fluorescencia) Hitachi F-7000. Como se muestra en la Figura primero se analizé
de forma directa el haz hacia la muestra, se puso un blanco de alimina
posteriormente se analizo la muestra. Se prosiguié al analisis de forma indirecta el
haz hacia la muestra, se puso el blanco de alimina y posteriormente se analizo la
muestra. Mediante el programa del equipo se obtienen los datos siguientes tanto
para la forma directa e indirecta: eficiencia cuantica interna, eficiencia cuantica

externa y absorbancia.

QE = 1QE; — (1 — Absy)(IQE;)

QFE = Eficiencia cuantica
IQE,; = Eficiencia cuantica interna directa
Abs; = Absorbancia directa

IQE; = Eficiencia cuantica interna indirecta
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Tiempo de decaimiento

Para la medicion del tiempo de decaimiento se utilizO el espectrofluorémetro
Hitachi F-7000. Para cada muestra se programa la longitud de onda de excitacion
y por medio del programa del equipo hace una curva la cual indica el tiempo en el

gue el nanomaterial luminiscente dejara de emitir luz medida en milisegundos.

Los resultados obtenidos se graficaron mediante el programa OriginPro.

Diagrama de cromaticidad

Para obtener el diagrama de cromaticidad especifica de cada nanomaterial se
utilizé los datos de emisién del espectrofluorometro anteriormente analizadas,
dichos datos se introdujeron al programa ColorCalculator (Osram, n.d.), de tal
manera que se consiguieron coordenadas automaticas especificas de color del
espectro visible para cada nanomaterial, con esto tenemos la visualizacion rapida

en el diagrama.
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CAPITULO 4. RESULTADOS Y DISCUSION

Se presentan los resultados en imagenes del microscopio electrénico de
transmision, de los nanomateriales de YAG:RE?3* sintetizadas por microondas. La
morfologia resultante es esférica ya que se estandarizaron las concentraciones de
sintesis de 1:30 con respecto a la urea y en base a los precursores de aluminio es
1:1. También los resultados de Espectroscopia Infrarroja con Transformada de
Fourier (FTIR) para detectar los grupos de las nanoparticulas sintetizadas antes y
después un tratamiento térmico de 1100°C. El estudio de Difraccion de rayos-X,
en donde se muestra los espectros de difraccion de rayos-X para los diferentes
nanomateriales luminiscentes sintetizados con tratamiento térmico. De
Espectroscopia de fotoluminiscencia; espectros de emision y excitacion, en donde
las graficas de fotoluminiscencia nos indica la presencia del dopaje de los
nanomateriales que se han sintetizado. Eficiencia cuantica, en donde se observo
que a partir de la férmula descrita anteriormente en el capitulo 2.5.1 para la
obtencién del rendimiento cuantico se obtuvo que para YAG:Ce3* es 20% Yy para
YAG:Eu®* es 16%. Finalmente, el tiempo de decaimiento a partir de la curva del
comportamiento de la luminiscencia. Se calculé el tiempo de emision a partir de la
excitacion del material con resultado para YAG:Eu®* de 6.849 ms y para YAG:Th3*
de 4.505 ms. Finalmente, el diagrama de cromaticidad para cada nanomaterial

sintetizado y la eficiencia de sintesis.
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4.1 Microscopia electrénica de transmision

4.1.1 Imagenes para las reacciones R1, R2y R3

A continuacion, se ilustran las micrografias de TEM representativas de todas las

muestras de este trabajo.

Figura 14. Micrografias TEM de nanomateriales de YAG:Ce3*. (A) y (B) representa reaccion
1 (R1) con una concentracién de 1:30, con morfologia amorfa. (C) y (D) pertenece a la
reaccion 2 (R2) a una concentracién de 1:50, se observan particulas aglomeradas con una
semi-forma ovalada. (E) y (F) representa a reaccién 3 (R3) a una concentracién de 1:60 se
observan particulas agregadas sin forma.

Para las imagenes (C) y (D) se observa una morfologia homogénea a
comparaciéon del resto de imagenes, asi también, se adecua a los objetivos

particulares sobre nanomateriales esféricos.
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De acuerdo a los resultados de las imagenes de TEM, se optd por usar la reaccion
(R2) con una concentracion 1:50 con respecto a la urea, y esta relacion se

mantuvo para los experimentos posteriores, mostrados a continuacion.

4.1.2 Imagenes para las reacciones R4y R5

Figura 15. Micrografias TEM de nanomateriales de YAG:Ce3*. (A) y (B) pertenecen a R4 de

., Nitrato de aluminio , .
la relacién , — = 2, se observa una morfologia mejor pero en
Amonio sulfato de aluminio

comparacion con las imagenes (C) y (D) pertenecen a la reaccion R5 de la relacién
Nitrato de aluminio

=1, se obtuvo una morfologia esférica que es uno de los

Amonio sulfato de aluminio
objetivos particulares, a partir de las imdgenes se optéd por seguir la sintesis de
concentracion R5 con respecto a los dos precursores de aluminio.

Al agregar un nuevo precursor de aluminio se obtuvieron nanoesferas

homogéneas, en general del mismo tamafio, de diametro de 110nm.
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4.1.3 Imagenes de nanomateriales de YAG:RE3*

Figura 16. Imagenes vistas a través de TEM de los nanomateriales de YAG:RE3* sintetizadas
por microondas.
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En las imagenes mostradas se puede observar una morfologia esférica ya que se
estandarizaron las concentraciones de sintesis de 1:30 con respecto a la urea y en

base a los precursores de aluminio es 1:1.

4.2 Espectroscopia Infrarroja con Transformada de Fourier (FTIR)

Después del tratamiento térmico

Transmitancia (%)

3425
Antes del tratamiento térmico

1379

N 1 N 1 N 1 N 1 N 1 N 1 N 1
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Numero de onda (cm™)

Figura 17. Espectro de FTIR para detectar los grupos de las nanoparticulas sintetizadas
antes y después un tratamiento térmico de 1100°C.

De la grafica podemos obtener informacion sobre las vibraciones moleculares ya
gue cada tipo de enlace quimico, vibra a una frecuencia especifica. Para los picos
464 cm, 566 cm?, 693 cm™t y 786 cm™ se encontr6 que es el enlace 6xido de
metal por lo que se refiere al enlace de itrio — oxigeno y aluminio — oxigeno. Para
el pico 1379 cm es del grupo carbonilo, esto se debe a la descomposicion de la
urea. Para el pico 1631 cm™ es agua, para 2361 cm™ y 2421 cm™ es diéxido de
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carbono que se encuentra en la atmosfera al igual que el agua. En 3425 cm es

presencia del grupo hidroxilo.

4.3 Difraccidon de Rayos-X (XRD)
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Figura 18. Coincidencia de la estructura cristalina de la red anfitriona YAG para los

nanomateriales con diferentes dopajes.

Se muestra los espectros de difraccibn de rayos-X para

80

los diferentes

nanomateriales luminiscentes sintetizados con tratamiento térmico, asi mismo, se
visualiza la carta cristalografica de referencia JCPDS-33-0040 para el granate de

itrio-aluminio, esto nos indica que efectivamente en todos los nanomateriales

sintetizados existe la presencia del granate de itrio-aluminio con una estructura

cubica centrada en las caras (FCC).



51

4.4 Espectroscopia de fotoluminiscencia.

4.4.1 Espectros de emisidn y excitacion.

Cada nanomaterial se excitd a una longitud de onda especifica dependiendo del
dopaje de tierra rara. Las graficas de fotoluminiscencia nos indican la presencia

del dopaje de los nanomateriales que se sintetizaron.

2 2 Excitacio
d— I:5/2, 712, 9/2 E);::ils.%crl]on
A= 454 nm
Aem= 534 Nm
-
<
= 2
b F7/2
2
g ':5/2 2F9/2
‘»
[
[¢B]
-—
=
\
v I v I v I v I -
300 400 500 600 700 800

Longitud de onda (nm)

Figura 19. Espectros de fotoluminiscencia de emisidn y excitacién para YAG:Ce3*.

La curva de emision es amplia a tal grado que tiene un ancho aproximado de 200
nm, por lo que se han insertado tres curvas que estan presentes en la curva
principal dando una emision en un color amarillo verdoso. Este nanomaterial se
excita con longitud de onda en el espectro visible (450nm) y a su vez emite
igualmente en la region visible (banda ancha en 500-700 nm), por lo tanto es

conversion descendente.
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Figura 20. Espectros de fotoluminiscencia de emision y excitacion para YAG:Pr3*,

Los picos caracteristicos para este nanomaterial se proyectan con mayor
intensidad, uno en la region ultravioleta y otro en la regién visible. EI nanomaterial
se excitd en el rango ultravioleta y su emisién abarca dos rangos en el ultravioleta

y visible, pertenece al comportamiento de conversion descendente.
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Figura 21. Espectro de fotoluminiscencia de emision para YAG:Nd3*.

Para el granate de itrio-aluminio dopado con neodimio, solo se representa el
espectro de emision, el cual abarca la regién de infrarrojo cercano y a su vez fue
excitado en la regién del infrarrojo (801 nm), en la grafica de la Figura 21, se

muestran las transiciones electrénicas correspondiente para cada pico.
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Figura 22. Espectro de fotoluminiscencia de emisidn y excitacién para YAG:Eu3*.

Para el nanomaterial presente se ha excitado a una longitud de onda en el rango
ultravioleta dando una emisién en el rango visible por lo que se habla de un
comportamiento de conversion descendente. Para los picos con mayor intensidad

se han etiquetado con sus respectivas transiciones electronicas.
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Figura 23. Espectros de fotoluminiscencia de emision y excitacion para YAG:Tbh3*.

En el espectro de emision se observan picos especificos para terbio y en cada uno
se representa su transicién electrénica. La muestra se excitd con radiacion
ultravioleta, dando como resultado una emision en el visible en color verde, este

efecto corresponde a conversion descendente.
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Figura 24. Espectros de fotoluminiscencia de emision para YAG:Er3*Yb3*.

En la grafica de la Figura 24, se observan tres espectros de emision
correspondiente a granate de itrio-aluminio dopado con erbio e iterbio a diferentes
porcentajes. Se han excitado con infrarrojo cercano y su emisién esta en el rango
visible, debido a los cambios de energia es conversion ascendente. El porcentaje
de dopaje para erbio es contante del 1% muestra que en el caso del iterbio cambia
a 10%, 20% y 30%. En base a los diferentes porcentajes de dopaje se observa un
cambio en el color de emision, para 10% se observé un color verde, 20% se

observo un color amarillo y para 30% se observo un color rojo.
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Figura 25. Espectro de fotoluminiscencia de emisidn y excitacion para YAG:Tm?3*,

El nanomaterial de granate de itrio-aluminio se excitdé con radiacién ultravioleta
observandose un espectro de emision en el rango del visible, perteneciente a

conversion descendente.
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Figura 26. Espectro de fotoluminiscencia de emisidn y excitacidn para YAG:Yb3*Tm3*.

Este nanomaterial fue excitado con una energia de infrarrojo cercano observando

sSu emision en la region visible, caso perteneciente a conversién ascendente.

4.4.2 Eficiencia cuantica

A partir de la formula descrita en el capitulo 2.5.1, para la obtencién del
rendimiento cuantico se obtuvo que para YAG:Ce3* es 20% y para YAG:Eu®* es
16%.
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4.4.3 Tiempo de decaimiento

——— YAG:EU®*"
YAG:Tb®*"

6.849 ms

Intensidad (u.a.)
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o] 5 10 15 20
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Figura 27. Curva de decaimiento de luminiscencia para YAG:Eu3*y YAG:Tb3".

A partir de la curva se obtiene el tiempo de decaida automatico del programa del
espectrofluorémetro para ambos nanomateriales. Se calcula el tiempo de emisién

a partir de la excitacion del material con resultado para YAG:Eu®* de 6.849 ms y

para YAG:Tb®* de 4.505 ms.
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4.5 Diagrama de cromaticidad

0.9
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Figura 28. Diagrama de cromaticidad de las nanoesferas de YAG:RE3*.

Se obtuvieron las coordenadas de cromaticidad mediante el uso de los espectros
de emision obtenidos por el analisis de espectroscopia de luminiscencia, estos
espectros fueron evaluados mediante un programa desarrollado Illamado
ColorCalculator, con esto se obtuvo un valor Unico de coordenadas dentro del
diagrama para cada nanomaterial sintetizado. Con este diagrama se facilita la

visualizacion de colores para los diferentes nanomateriales luminiscentes.
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En el diagrama solo se graficaron los nanomateriales que emiten en el espectro

visible.

(A) Y;Al:04,: Ce3*con un dopaje del 1.5%, emite entre las regiones de verde y
amarillo.

(B) Y;Al;0,,: Pr3* con un dopaje del 1%, emite entre las regiones de verde y
azul, un tipo de color aqua.

(C) Y;Al;0,,: Eu3*con un dopaje del 8%, emite en el color rojo.

(D)Y;Al;04,: Tb3* con un dopaje del 2%, emite entre las regiones de verde y
amarillo.

(E) Y3Al504,: Er3*Yb3*con un dopaje del 1% y 10%, emite en el color verde.

(F) Y;Al;04,: Er3*Yb3*con un dopaje del 1% y 20%, emite en el color amarillo.

(G)Y3Al;0,,: Er3tYb3*tcon un dopaje del 1% y 30%, emite en el color
anaranjado.

(H)Y;Al:0,,: Tm3* con un dopaje del 5%, emite en el color azul.

(1) Y3Als0,: Yb3*Tm3* con un dopaje de 1% y 0.75% respectivamente, emite

en el color azul.
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CAPITULO 5. CONCLUSIONES

En el presente trabajo de investigacién se concluye de manera general que la
sintesis asistida por microondas es una excelente ruta en la obtencion de
nanomateriales luminiscentes del tipo granate de itrio-aluminio debido a que estos
se obtienen con excelentes propiedades estructurales, fisicoquimicas y Opticas
muy similares a las obtenidos por métodos convencionales pero con la gran
ventaja que la sintesis ocurre a un tiempo muy corto y eficiencia que se traduce en

un ahorro considerable de energia.

e Mediante el presente trabajo de investigacion se logré sintetizar
nanomateriales luminiscentes del tipo de granate de itrio-aluminio mediante
el reactor de microondas (Synthos 3000 de Anton Paar), en presencia de
urea.

e Los nanomateriales sintetizados presentan la propiedad de luminiscencia al

ser excitados con radiacion UV, luz visible e infrarrojo cercano.

® |a morfologia de los nanomateriales luminiscentes es generalmente
esférica con un diametro promedio de 110 nm con potenciales aplicaciones
biomédicas como: biomarcadores de células, nanotermémetros,

nanocentelladores, sensores y sondas fluorescentes.
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