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La obtencion de la mezcla de 6xidos metalicos por el método del citrato-gel requiere en una
primera etapa de la formacién de un precursor, seguida de una etapa de descomposicion y finalmen-
te de una de calcinacion del mismo.

Los parametros de sintesis de la nanoaleacion que influyen significativamente sobre el tamafio
de particula, el area superficial, la estabilidad del gel y la temperatura de descomposicion del pre-
cursor son el pH, la relacion molar &cido citrico-metal (C/Me) y la temperatura de calcinacién [1-3].

En este trabajo se ha estudiado el efecto del pH, la relacion molar C/Me y la temperatura de cal-
cinacion sobre las caracteristicas de la nanoaleacion Cu-Ni, obtenida a partir de un precursor prepa-
rado por el método del citrato-gel.

Tabla 1. Identificacion de los precursores.

Precursor Relacion pH
molar
(C/Me)
Bl 0,73 =
B2 1 ~1
B3 1,5 =
B4 0,73 1,6
B5 0,73 3

Tabla 2. Identificacion de las muestras obtenidas luego de la calcinacion.

Muestra Temperatura Muestra Temperatura
de calcinacién de calcinacion
(°C) (°C)
B1-300 300 B2-500 500
B1-350 350 B3-500 500
B1-400 400 B4-500 500
B1-450 450 B5-500 500
B1-500 500

Los productos obtenidos en cada una de las condiciones de trabajo investigadas fueron caracte-
rizados mediante termogravimetria (TG), espectroscopia infrarroja (IR), difraccion de rayos X
(DRX), microscopia electrénica de barrido (SEM), microanalisis con sonda de electrones (EPMA) y



microscopia electronica de transmision (TEM). El tamafio de grano fue estimado usando la ecua-
cién de Scherrer y mediante la técnica TEM.

Los difractogramas de los productos de la reduccién de los sélidos presentados en la Tabla 2,
muestran la presencia de tres picos, cada uno de ellos ubicado en una posicion intermedia entre las
correspondientes a los picos de cada metal puro. El corrimiento observado indica que, en estas con-
diciones de trabajo y para todos los casos investigados, se ha formado la solucion sélida Cu-Ni.

La Tabla 3 contiene los valores del parametro “a”, la composicion (determinada haciendo uso
de la ley de Vegard ) y el tamafio de grano de las aleaciones obtenidas. Los resultados obtenidos
permiten establecer las conclusiones siguientes:

- Los experimentos realizados con precursores preparados con diferentes relaciones molares
C/Me (B1-500, B2-500 y B3-500) mostraron que la composicion de x, referida a Cu, varia entre
0,52 y 0,55, modificandose ligeramente la estequiometria de la solucién sélida Cu-Ni formada,
siendo la mas préxima al 50% la obtenida a partir del precursor B1. El tamafio de grano es poco
influenciado por el aumento de la relacion molar C/Me.

- La variacién del pH (muestras B1-500, B4-500 y B5-500) modifica levemente la composicién
de las aleaciones obtenidas y afecta notablemente el tamafio de grano y la distribucion de tamafio
del producto final.

- El aumento de temperatura en la etapa de calcinacién modifica la composicion de la aleacion,
observandose que a mayores temperaturas de calcinacion la aleacién se enriquece en Cu y que la
formacion de la solucidn sélida més proxima a la relacion molar 1:1, se obtiene con la muestra B1-
500. También se puede apreciar que el aumento de la temperatura en la etapa de calcinacion aumen-
ta levemente el tamafio de grano de la aleacion.

Tabla 3. Parametro “a”, composicion y tamafio de grano de las aleaciones.

Muestra | a (A) Composicion (CuyNiy,) | Tamafio de grano (nm)
B1-300 3,562 Con42Nio,58 5-10

B1-350 | 3,564 CU0145Ni0,55 --

B1-400 3,564 CU0145Ni0,55 5-14

B1-450 | 3,565 Cuo46Nip,54 5-14

B1-500 3,570 CU0152Ni0,48 12-14

B2-500 | 3,571 Cuos3Nig 47 5-12

B3-500 3,573 CU0155Ni0,45 5-12

B4-500 | 3,561 Cug42Nig 58 10-35

B5-500 | 3,563 CuUp 44Nig 56 20-35
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