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RESUMEN

El objetivo de la investigacion fue sintetizar a escala nanoparticulas magnéticas de Hierro
(NPMs), a partir del método quimico de co-precipitacion y caracterizar mediante métodos épticos
para obtener datos de tamafio y composicion. Es asi que se sintetiz6 NPMs siguiendo diferentes
técnicas basadas en la literatura bibliogréfica, se realiz6 cinco ensayos, cada uno posee una
variacion tanto en cantidad de reactivos como en control de variables en el proceso de sintesis.
Asi pues, el ensayo con el que se obtuvo mejores resultados de tamafios en el microscopio de
fuerza atomica fue el segundo en el que se evidencian cinco muestras, de las cuéles dos de ellas,
muestra 1 y muestra 5, presentan homogeneidad en la solucién de ferro-fluido, con tamafios de
10 a 20 nm y de 12 a 25nm respectivamente, por lo tanto de estas dos técnicas se selecciond la
técnica de la muestra 5 ya que es el proceso mas viable, sencillo y cuenta con todos los materiales
y reactivos disponibles, ademas que es facilmente escalable para producir una cantidad
considerable de nanoparticulas. Sin embargo, con la técnica ya seleccionada se realizd la sintesis
aumentando la cantidad de los reactivos y no se obtuvo resultados de tamarios favorables. Esto se
verificé mediante el andlisis de microscopia electronica de barrido (SEM), ya que este andlisis
arroja imagenes en dimension y a partir del uso del programa ImagenJ se pudo visualizar la media
del tamafio de estas particulas, siendo de 20 um. Por lo cual, se recomienda analizar las variables

gue intervienen en esta investigacién para evitar aglomeracion de las nanoestructuras.

Palabras claves: <NANOTECNOLOGIA>, <NANOPARTICULAS> <MAGNETITA>,
<FERROFLUIDO>, <SINTESIS>, <COPRECIPITACION QUIMICA>.
0899-DBRA-UPT-2023
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ABSTRACT

The objective of this research was to synthesize at scale magnetic iron nanoparticles (NPMs),
from the chemical method of co-precipitation and characterize them by optical methods to obtain
size and composition data. Thus, NPMs were synthesized following different techniques based
on the bibliographic literature; five assays were performed, each one having a variation both in
the amount of reagents and in the control of variables in the synthesis process. Thus, the assay
with which the best size results were obtained in the atomic force microscope was the second one
in which five samples are evidenced, of which two of them, sample 1 and sample 5, present
homogeneity in the ferro-fluid solution, with sizes from 10 to 20 nm and from 12 to 25 nm
respectively; therefore of these two techniques the technique of sample 5 was selected since it is
the most viable, simple process and has all the materials and reagents available, besides it is easily
scalable to produce a considerable amount of nanoparticles. However, with the technique already
selected, the synthesis was carried out by increasing the amount of reagents and did not obtain
favorable size results. This was verified by scanning electron microscopy (SEM) analysis, since
this analysis yields images in dimension and from the use of the ImagenJ program it was possible
to visualize the average size of these particles, being 20 um. Therefore, it is recommended to

analyze the variables involved in this research to avoid agglomeration of the nanostructures.

Key words: <NANOTECHNOLOGY>, <NANOPARTICLES>  <MAGNETITE>,
<FERROFLUID>, <SYNTHESIS>, <CHEMICAL COPRECIPITATION>.
0899-DBRA-UPT-2023

(—\ RVAL tﬁL—
Abg. Ana Gabrlela Reinoso. Mgs.
Ced: 1103696132
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INTRODUCCION

Durante los Gltimos afios la nanotecnologia ha ido calando rapidamente ya que se ha convertido
en una de las materias mas estudiadas en el campo de las ciencias aplicadas, debido a que en esta
ciencia se puede controlar y manipular la materia a una escala nanométrica. Es una disciplina
compleja que comenz6 a fines de 1990 y por definicion es interdisciplinaria ya que tiene
aplicaciones en la agricultura, biologia, fisica, quimica, farmacia, ecologia, informética; y mas.
A pesar de que solo han estado trabajando en esta ciencia poco mas de 10 afios promete
revolucionar el mundo y es una gran promesa en medicina. Sus productos son muy demandados
en el mercado mundial, sin contar que es una de las ciencias con mas inversion. Uno de los

productos de esta disciplina son las nanoestructuras de 6xido de hierro (Blanco, 2011, pp. 35-38).

La linea de investigacion de los materiales obtenidos a dimensiones menores que un micréometro
es bastante atractiva gracias a las peculiares propiedades que presenta. Un tamarfio de particula a
escala nanométrica crea un comportamiento superparamagnético y un area de contacto mayor
(Arevalo, 2018, pp. 2-5). Es asi que el método de sintesis juega un papel fundamental en la obtencion
de nanocompuestos, ya que, a partir del control de las condiciones del proceso como temperatura,
pH, concentracién de sales y alcalinidad de la base, se obtiene particulas con mejores tamafios,

composicidn, pureza, estabilidad, cristalinidad y magnetismo.

La co-precipitacién es el método de sintesis mas aplicado para obtener nanoparticulas de
magnetita por su sencillez y relacion costo-efectividad, ademas que se puede producir grandes
cantidades de particulas nanométricas. Se basa en la formacion de cristales mixtos, ya que los
iones de Fe*2 y Fe™3 precipitan en una solucién alcalina, en una relacion molar 2:1, dicho medio
alcalino puede constituirse de una base débil o fuerte como NH3, NH,OH o NaOH. Este método

consta de dos fases distintas: crecimiento y nucleacion (Ganapathe, 2020, pp. 10-13).

Para el presente estudio se plantea la produccion de nanoparticulas de magnetita a escala para lo
cual se modifica las condiciones del método de co-precipitacion convencional, es decir se
aumenta la velocidad de agitacion, la concentracion de sales de hierro +2 y hierro +3,
concentracion de la base y mayor tiempo de reaccion para lograr un rendimiento considerable del

método.



CAPITULO |

1. PROBLEMA DE LA INVESTIGACION

1.1. Planteamiento del problema

En los ultimos afios se ha registrado un creciente interés en el uso de la nanotecnologia en el
campo bioldgico y médico ya que presenta un universo microscépico con posibilidades
formidables para la ciencia y la industria contemporanea. Esta rama tecnologica se basa en el
estudio, disefio, creacion, manipulacion y aplicacion de materiales, aparatos y sistemas
funcionales por medio del control de la materia a escalas menores que un micrémetro, de aqui
parte la atencién de diferentes areas cientificas que consideran la importancia de los métodos de

creacion, manipulacion y preparaciéon de nuevos materiales con micro y nano estructuras (Garcia
M. C., 2012, pp. 6-12).

A medida que pasan los afios se ha logrado describir conceptos, mecanismos y procesos que
definen a la nanociencia como tal, mediante estas conceptualizaciones se han identificado 2 tipos
de mecanismos de produccién de nanoparticulas: Top-down o denominado también técnicas
descendentes en donde se reduce la magnitud de agregacion del material hasta llegar a un tamafio
nanométrico, y los procedimientos Bottom-up o técnicas ascendentes, en el cual se obtiene un
estado de agregacion nanométrico partiendo de un material macroestructurado (Gémez, 2013, pérr.3).
Estos mecanismos posibilitan la creacion de nanoestructuras con propiedades inusuales, logrando
asi un mejoramiento de esta ciencia y el estudio de nanoparticulas (NPs). Un tipo de NPs muy
utilizadas y estudiadas son las compuestas por ¢xido de hierro, magnetita (Fe;0,) por ejemplo,
debido fundamentalmente a su biocompatibilidad y excelentes propiedades magnéticas (Pacheco,
2013, parr.5). Es entonces que la - (Fe30,4)-, gracias a su versatilidad presenta una gama de
aplicaciones, una de las formas mas utilizadas son los ferrofluidos que constan de nanoparticulas
magnéticas (NPMs) dispersadas en un medio portador liquido, estos se caracterizan porque
presentan propiedades magnéticas y del fluido, lo cual los hace muy aplicables en diferentes

ambitos tecnol6gicos (Urquijo, 2007, pp. 3-5).

La magnetita (Fe30,) en forma nonoparticulada ha traido consigo la atencion de diversas areas,
debido a sus propiedades fisicas, quimicas y estructurales tnicas, solo por mencionar algunos
ejemplos, las NPMs han sido utilizadas en el campo de la biomedicina en el tratamiento de
enfermedades como el cancer, en sistemas para entrega de farmacos, en el mejoramiento de las
imagenes por resonancia magnética y en el &rea ambiental en procesos de catalizadores en

reacciones de descomposicion para remediacion de aguas residuales (Picasso, 2012, pp. 2-4).
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Ademas, son de gran utilidad debido a que su nicleo contiene campos magnéticos, los cuales son
formados por un dipolo 0 momento magnético y permanecen unidos por una fuerza cohesiva o
denominada también “energia de intercambio”, lo cual posibilita la division de los nano-
compuestos. Sin embargo, para que dicha separacién magnética sea eficiente, se debe controlar
la calidad de las NPMs y el equilibrio de la unién que se da entre el soporte magnético y los
elementos “no-magnéticos” (Martinez, 2014, pp. 3-5). ES entonces que gracias a las particulares
caracteristicas que presentan las NPMs, se hace necesario controlar las propiedades y la capacidad
de produccion a escala, las mismas que pueden ser afectadas por el método utilizado para su

sintesis.

1.2. Limitaciones y delimitaciones

1.2.1. Limitaciones

e La presente investigacion analiza la sintesis y caracterizacién de nanomagnetita.

e La caracterizacion por medio de imagenes de alta resolucion describe tamafios, morfologias,
estabilidad, composicién y propiedades que presentan las nanoestructuras sintetizadas por el
método quimico de co-precipitacion.

1.2.2. Delimitaciones

e Las nanoestructuras de magnetita son sintetizadas por el método de co-precipiacion quimica,
el cual por su relacién costo-efectividad resulta ser aplicable para produccion a escala.

e En procedimiento quimico de co-precipitacion se debe controlar pH, temperatura y
concentracion de la base alcalina en la cual reaccionan las sales Fe(l11) / Fe (11) a una relacion

molar 2:1

1.3.  Problema general de la investigacion

e ;Cual es el método de sintesis mas viable para la obtencién de nanoparticulas de magnetita?
La co-precipitacion quimica es uno de los procedimientos generalmente utilizados en la sintesis
de nanomagntetita, debido a su sencillez, relacion costo-efectividad y ademéas es un método
facilmente escalable, pero a pesar de su versatilidad, no permite un control total sobre la
morfologia y tamafio de las particulas de los dxidos resultantes. Sin embargo, el estricto control
del pH y la temperatura durante la sintesis hace posible obtener particulas con un rango de tamafio

estrecho.



1.4. Problemas especificos de la investigacion

e ;Cuales son los diferentes métodos para sintetizar nanoparticulas de magnetita?

Existen diversos métodos reportados en la literatura para sintetizar magnetita, entre los principales
estan:

Microemulsion: es una dispersion isotropica de dos liquidos inmiscibles termodinamicamente
estables, pero el tamafio y la forma de la particula tienen un intervalo muy amplio.

Sol-Gel: es una técnica que consiste en obtener, a partir de una disolucion coloidal, el material de

interés que tipicamente es algun éxido metélico.

Co-precipitacion quimica: consiste en mezclar una disolucion acuosa de Fe?*yFe3™,

preferentemente a ph basico y una atmosfera inerte a temperatura elevada.

e ;Qué cantidad de NPMs esté estipulada producir?

La cantidad de NPs de magnetita estipulada es de 1 libra, esta porcién depende de la capacidad
de los reactivos y de la eficiencia del método aplicado, ya que mediante este se debe controlar los
fendmenos que alteran las propiedades como tamafio, forma y cantidad.

e Como se realizara la caracterizacion de NPMs?

La caracterizacién de NPs de magnetita, en nuestro caso se realizard mediante tres técnicas;
Microscopia Electrdnica de Barrido (SEM), que presenta la morfologia y la composicién quimica
de la muestra, Espectroscopia Infrarroja (IR), indica el analisis quimico y determina los posibles
enlaces que pueda presentar el nanomaterial y Microscopia de Fuerza Atémica (AFM) que se

basa en presentar el tamafio de la estructura.

1.5. Objetivos

15.1. General

e Evaluar el método de sintesis de nanoparticulas de magnetita para la produccién a escala.

1.5.2. Especificos

e Reuvisar el estado del arte de los procesos de obtencion de nanoparticulas de magnetita.

e Sintetizar en el laboratorio las nanoparticulas de magnetita por el método de co-precipitacion

quimica.



e Producir a escala las nanoparticulas de magnetita.

e Caracterizar las nanoparticulas por métodos Opticos.

1.6. Justificacion

1.6.1. Justificacion tedrica

Se considera que la nanotecnologia es un estudio interdisciplinario que esta escalando
rapidamente a corde a los requerimientos del nuevo mundo, con el fin de ofrecer facilidades
tecnoldgicas y solucionar problemas sociales. Ademas, que esta ciencia es un eje importante
debido a que puede adaptarse a varias disciplinas como (fisica, quimica, biologia, informatica,
medicina, etc.) y, a partir de sus combinaciones mejorar su aplicabilidad. Por lo que, se hace
necesario mejorar el método la sintesis para la produccion de nanoestructuras a gran escala,
cuando las magnitudes de las particulas de un sélido son del orden del nanémetro, o milésima de
micra, el nimero de a&tomos que las constituyen es del orden de centenas y la mayoria de ellos se
encuentran situados en la superficie de las particulas. Las NPs presentan propiedades diferentes a

las que corresponden a un material en forma macroscépica con la misma composicion quimica
(Grande, 2007, pp. 5-10).

1.6.2. Justificacion metodoldgica

Las propiedades fisicas y quimicas de NPMs son dependientes de la ruta de sintesis empleada. Es
decir, el método aplicado juega un papel muy importante en el tamafio, forma, morfologia,
estructura cristalina, composicién quimicay distribucién. Con el método elegido se debe contralar
las condiciones experimentales ya que de estas dependerd exclusivamente el tamafio de la
nanoparticula. La tasa de crecimiento y la formacion de una Unica fase cristalina (Méarquez, 2019).

Existen varios métodos para la obtencién de NPMs, como el de microemulsion, sintesis
hidrotérmica, métodos electroquimicos, entre otros. Sin embargo, estos procesos presentan

complejidad e inconvenientes econémicos.

Tratando de resolver estos inconvenientes se utilizo el método de co-precipitacién quimica debido
a que este proceso tiene ventajas como facilidad de adaptacion de las propiedades de las particulas
y relacion costo-efectividad. Ademéds, que en el método de co-precipitacion prima el
comportamiento siperparamagnético, el nano-tamarfio, la permeabilidad magnética y la capacidad

de produccién de las NPMs.



1.6.3. Justificacion préctica

La presente investigacion tiene como finalidad sintetizar y obtener una cantidad moderada de NPs
de magnetita, que cumplan con las propiedades supermagnéticas para lograr su posterior

aplicabilidad en diferentes campos de la ciencia.

1.7. Hipotesis

e Se podrd tener el conocimiento necesario acerca del método de sintesis de co-
precipitacion quimica el cual incide en las propiedades y la caracterizacion de las NPs de
magnetita obtenidas.

e Al variar los pardmetros fisicos de la sintesis, se tendra notables cambios en cuanto al tamafio
de las nanoestructuras y propiedades.

o La caracterizacion de las nanoparticulas sera confiable para obtener resultados que apoyen la
experimentacion tedrica préctica.

e Anivel de aplicabilidadlas nanoparticulas seran lo suficientemente eficientes para cumplir su

objetivo.



CAPITULO II

2. MARCO TEORICO

2.1.  Antecedentes de la investigacion

El estudio de nanomateriales magnéticos se presenta como una linea de investigacion bastante
atractiva, considerando las particulares propiedades de los materiales sintetizados a escala
nanomeétrica. Estos poseen una gran aplicabilidad en los campos de casi todas las ciencias, sin
embargo, al momento de elegir el método de sintesis existe una limitante, ya que las propiedades
de las NPMs sufren cambios, por lo cual este trabajo de investigacion pretende seleccionar el
mejor proceso de obtencion para aplicarlo a una escala de produccion masiva de NPMs.

El origen de la nanotecnologia en forma contextualizada surge en 1959, en una conferencia dada
por el Dr. Richard Feynman en la que hablaba de la posibilidad del analisis de las propiedades de
materiales de tamafios nanométricos, posteriormente con los avances e inventos experimentales
como el microscopio de efecto tdnel en 1980, el fullereno en 1981y la formulacion de las visiones
de la nanotecnologia en 1986, han impulsado a los investigadores para incursionar de lleno en el

campo de la nanociencia (Garcia M. A., 2006, pp. 4-8).

Un grupo de investigacion de la Universidad Politécnica de Madrid (UPM) en conjunto con la
Universidad de Togji (China), ha utilizado agregados de nanoparticulas magnéticas con moléculas
especificas, capaces de atacar las células cancerigenas. Los resultados expuestos han demostrado
que, para obtener una efectividad elevada en la destruccion mecanica de las células cancerosas,
se debe lograr el movimiento de los agregados de NPs, los mismos que produciran fuerzas lo
suficientemente elevadas como para romper la membrana de los lisosomas (pequefios organulos

celulares), y por ende la membrana celular (Biotech, 2022, parr. 6).

En varias investigaciones realizadas se evidencia el enfoque en la sintesis y caracterizacion de

nanoparticulas, con el prop6sito de darle aplicabilidad.

En el estudio efectuado por Mariana Garcia con el tema “Sintesis de nanoparticulas magnéticas y

su aplicacién en nanocompuestos de matriz polimérica con propiedades magnéticas”, se centra en

obtener nanoparticulas supermagnéticas con una estructura detallada, tanto fisica como

magnética, también investigo la escalabilidad del proceso de sintesis planteado, con la finalidad

de determinar un sistema de produccién acorde con la necesidad de nanoparticulas para su

aplicacion en la preparacion de nanocompuestos. Asi mismo propuso el avance de un
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nanocompuesto de matriz polimérica con propiedades magnéticas mediante la adicién de
nanocargas magnéticas, a fin de proveer informacion para el disefio racional de materiales que

logren ser usados como dispositivos para usos tecnoldgicos (Garcia M. C., 2012, pp. 2-6).

El trabajo de investigacion de Richard Saldivar Guerreo denominado “Sintesis y propiedades de
ferrofluidos de magnetita” abarca la preparacion de dos ferrofluidos, los cudles constan de
keroseno y aceite comestible respectivamente. Las nanoparticulas de magnetita empleadas en la
elaboracién de los ferrofluidos fueron obtenidas por el método de co-precipitacion quimica. Con
el fin de determinar el tamafio promedio de las particulas de magnetita, utiliz6 la técnica de
caracterizacién de microscopia electrénica de transmision (TEM) y las diferentes concentraciones
de particulas magnéticas en los ferrofluidos le permitieron obtener muestras con un rango de
magnetizacion de saturacion de 5.49 a 18.9 emu/g. Los ferrofluidos pueden tener una posible

aplicacién en medicina como liberadores de medicamentos y latexes magnéticos (Saldivar, 2003, pp.
3-4).

Franklin Alvear, Salomé Galeas y Victor Guerrero investigadores de la Escuela Politécnica
Nacional (EPN) con su proyecto de investigacion “Sintesis y caracterizacion de nanoparticulas
de magnetita” detallan que sintetizaron nanoparticulas de magnetita mediante el método de co-
precipitacion, con el fin de estudiar el efecto de la velocidad de agitacion y el tiempo de reaccién
sobre el rendimiento, el tamafio y la distribucion de tamafios, de las nanoestructuras obtenidas.
Ademas, que determinaron la influencia del pH del medio de dispersion en la aglomeracion de
las nanoparticulas. Para la caracterizacion de las NPS utilizaron técnicas como: microscopia
electronica de transmision (MET), dispersion dinamica de luz (DLS), difraccion de rayos X
(DRX) y espectroscopia Raman. Las nanoestructuras de magnetita producidas en este proyecto

fueron usadas para posteriores aplicaciones medioambientales (Alvear, 2017, pp. 3-8).

En el afio 2013, Karely Chamé Fernandez, con su tema “Sintesis y caracterizacion de
nanoparticulas magnéticas” detalla una serie de métodos de sintesis y caracterizacion de
nanoparticulas magnéticas de hierro metalico y ¢xido de hierro. Pero utilizd dos métodos
especificos; co-precipitacion quimica para las sintesis de 6xido de hierro y para la obtencion de
nanoparticulas de hierro metalico utilizé un nuevo método a base de 6xido-reduccion que permite
su obtencion en un tiempo corto. Las nanoparticulas producidas se combinaron con 6xido de zinc
en una configuracion nucleo/recubrimiento. De manera general se conoce que las nanoparticulas
magnéticas tienen un papel importante en la biomedicina, ya que gracias a su poder magnético
son beneficiosas en la entrega de farmacos y en la terapia contra el cancer. Por lo que al mezclar

las nanoparticulas magnéticas con el 6xido de zinc se obtiene una nanoestructura multifuncional



capaz de direccionarse a un area especifica y emitir en el espectro visible haciéndola dtil en

aplicaciones biomédicas como marcadores de células (Chamé, 2013, pp. 6-12).

Otra investigacion realizada en el afio 2016, por Katia Caamafio Chico, denominada “Sintesis,
caracterizacién y funcionalizacién de nanoparticulas magnéticas para deteccion de patdgenos.
Estudio de la funcionalizacién con Si0O, mesoporoso” describe el proceso de sintesis de
nanoparticulas magnéticas (MNP) de Fe;0, con morfologia relativamente esférica, obteniendo
diametros entre 10-20 nm, medidas idéneas que presentan el comportamiento
superparamagnético. Ademas, cuentan con una tendencia para formar aglomerados.
Posteriormente dichas NPMs las forraron con silice, el cual es un material biocompatible y su
principal funcion es reducir la tendencia de las nanoestructuras a aglomerarse. Las principales
técnicas para la caracterizacion de los productos sintetizados fueron: difraccion de rayos X de
polvo cristalino (DRX), espectroscopia infrarroja (IR), anlisis termogravimétrico (ATG),
microscopia electronica de transmision (MET) y dispersién de luz dinamica (DLS) (Caamafio, 2015,
pp. 6-8).

Considerando todos los trabajos de investigacion realizados por los diferentes autores, se plantea
realizar la evaluacion del método de sintesis de NPMs de hierro, con el fin de optimizar recursos

y obtener resultados satisfactorios para una posterior aplicabilidad de dichas nanoestructuras.

2.2. Referencias tedricas

2.2.1. Nanociencia

En la parte final del siglo pasado la ciencia experimentd un logro en el anélisis de nuevos tipos
de materiales, lo cual se podria considerar el auge de lo nano. El afan de tener articulos
electrénicos rapidos y de un tamafio minimo produjo la necesidad de combinar en un solo
microchip el mayor nimero de transistores, dando lugar al nacimiento de la nanotecnologia, un
nuevo conocimiento que implica el manejo y utilizacién de materiales con dimensiones menores

a un micrémetro (Peralta, 2014, parr. 5).

A partir de los ultimos afios el estudio de nanomateriales y materiales nanoestructurados ha
ganado gran aceptacion ya que su principal caracteristica radica en el tamafio de las fases
involucradas, las mismas que deben tener un orden de nanémetros (1 nanémetro = 10~°m), y las
propiedades magnéticas estan relacionadas directamente con los efectos de superficie y tamafio

finito. El interés de estas estructuras reside en que al lograr un tamafio diminuto en la escala del



mundo nanoscadpico los materiales presentan comportamientos Unicos y propiedades exoticas, es

decir totalmente nuevas, a diferencia de los materiales en forma masiva.

2.2.2. Nanomateriales

Un nanomaterial (nanoparticula, nanocristal, nanopolvo) es un material que posee un tamarfio o
dimension igual o inferior a 100 nanémetros (10~° m), es artificialmente sintetizado y exhibe
propiedades dpticas, magnéticas y morfologicas. Estas propiedades emergentes los hacen de gran
interés en el campo de la medicina, biologia, electrénica, fisica, etc, (Monarrez, 2021, pp. 5-6) . Por
ejemplo, pueden ser usados para generar farmacos especificos que se dirijan a 6rganos o células
del cuerpo, como células cancerigenas, sirven como catalizador para aumentar la capacidad de
reaccion guimica de ciertos compuestos. De esta forma pueden ser agregados a productos como
el cemento, tela y otros materiales para hacerlos mas fuertes y ligeros. Por otro lado, un ejemplo
maés de aplicacién de los nano materiales es que pueden ser utilizados en la limpieza o tratamiento
de aguas, es decir separar los contaminantes y agregar reactivos quimicos que ayuden a eliminar
la toxicidad de dicha agua (Mufioz, 2014, parr. 7). Generalmente estas nanoestructuras se clasifican

en:

Tabla 1-2: Clasificacion de nanomateriales
Nanomaterial Definicion
Materiales de base de  Tienen formas esféricas, elipsoidales o tubulares, presentan propiedades
carbono como reducido peso y mayor dureza, elasticidad y conductividad eléctrica.
En este tipo de material estan los nanotubos y fullerenos
Materiales de base Son las nanoestructuras de oro, plata o de metales reactivos como el
metalica dioxido de titanio, entre otras, cuya aplicacion reside en la fabricacion de
puntos cuanticos o transistores de un solo electrén
Dendrimeros Son polimeros nanométricos constituidos a modo de arbol en el que las
ramas crecen a partir de otras y asi sucesivamente; las terminaciones de
cada cadena de ramas pueden determinar funciones quimicas especificas.
Compésitos Estos combinan ciertas nanoparticulas con otras o con materiales de mayor
tamarfio; el caso de arcillas nanoestructuradas es un ejemplo de uso

extendido.

Fuente: Monarrez, 2021.

Realizado por: Freire, S, 2023.
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2.2.3. Nanoparticulas magnéticas (NPMs)

Una nanoparticula magnética es aquella entidad fisica que posee un momento magnético neto y
un tamafio que se encuentra en la nano escala, tales particulas constan de elementos magnéticos
como el hierro (Fe), niquel (Ni), cobalto (Co), cromo (Cr), manganeso (Mg) Yy sus respectivos
compuestos quimicos. Son por lo general cristalinas, lo que evidencia que sus miles de atomos
presenten una disposicion regular en el espacio, en lo que se denomina red cristalina. La estructura
electronica de las NPs es regulable gracias a los enlaces con diferentes tipos de moléculas, los
cuales son imprescindibles para mantener la precipitacion y la aglomeracion de las NPs, es decir

que cada una se mantenga alejada del resto (Gregorio, Rivera, & Lépez, 2012, pp-23-26).

Una de las caracteristicas mas importantes de las NPs de éxido de hierro con una distribucion de
tamafio menor a 10nm es que presentan un comportamiento superparamagnético, es decir que
cuando se le aplica un campo magnético sus momentos magnéticos se ordenan linealmente con
ese campo, cuando la magnitud del campo disminuye, el momento magnético de los &tomos deja
el orden lineal (lcea, 2015, parr. 8). Asi, el superparamagnetismo se genera por una respuesta global
de los instantes magnéticos de las particulas, las cuales, en el caso de las NPMs, exhiben una
alineacién ferrimagnética en su interior, y generalmente esta determinado por el tiempo de medida

de la técnica de caracterizacion magnética (Coral & Jenny, 2017, pp. 4-8).

Las propiedades magnéticas y la baja toxicidad hacen que las nanoparticulas magnéticas
presentan una gama de aplicaciones en biomedicina, fisica, ciencia de materiales, ingenieria y
proteccién del medio ambiente ya que son muy utilizadas en la remocion de contaminantes. Uno
de los problemas que presentan estos materiales nanoparticulados es que a lo largo del tiempo la
interaccion dipolar magnética, junto con las interacciones de Van der Waals, aumenta la
posibilidad de formar aglomerados generando la pérdida del magnetismo y su capacidad de
dispersion. No obstante, las interacciones entre las NPMs se pueden disminuir recubriendo las
particulas nanométricas con una matriz no magnética organica/inorganica o con surfactantes
adecuados como los acidos grasos. Dichos recubrimientos preservan a las NPMs de oxidarse
facilmente con el oxigeno del medio ambiente o de descomponerse en medios acidos y
adicionalmente, hace que funcionen como puntos de anclaje, permitiendo introducir especies

cataliticas (Escobaro, Pizzioa, & Romanelli, 2018, pp- 12-19).
2.2.4. Magnetita
La magnetita es un éxido de hierro, su férmula quimica Fe;0,, es ampliamente conocida por sus

particulares propiedades magnéticas. Es un mineral ferrimagnético de color negro, constituido
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por Fet3y Fe*2, pertenece al grupo de espinelas inversas debido a que su configuracion
molecular es del tipo AB,0,, en la cual A representa el cation divalente (Fe*?) y B el cation
trivalente lo que le da un empaquetamiento cubico centrado en las caras por parte de los atomos
de oxigeno. Es decir que los espacios tetraédricos se encuentran ocupados por el ion trivalente y

los espacios octaédricos repartidos entre los trivalente y divalentes.

. 3 . e .
Fe;0, Posee una densidad de 5,18 % , esta particula se cristaliza en el grupo espacial Fd3my

su celda unidad en el sistema cubico, con parametro de red a=0,8395 nm, esta compuesta por 56
iones que representan a 8 formulas moleculares: 32 oxigenos y 24 hierros. Los sitios cristalinos
forman la base fundamental para las dos subredes cubicas interpenetradas con contribuciones de
momento magnético desiguales y antiparalelas. Debido a este aspecto se da el comportamiento
ferrimagnético, ademas se conoce que la magnetita es la Unica ferrita que exhibe una conducta
semimetalica, es decir, tiene propiedades semiconductoras en lugar de aislante. Este 6xido de
hierro presenta un panorama desafiante de investigacion desde el punto de vista de sus
aplicaciones tecnoldgicas. Para describir la complejidad de su estructura. La ilustracién 1-2,
muestra una celda unitaria de magnetita que consta de 56 4&tomos. Los entornos de pares de iones

en sitios tetraédricos y octaédricos se han resaltado con lineas para facilitar su identificacion (Mazo,
2011, pp. 3-4).

lHustracion 1-2: Estructura cristalina de la magnetita
Fuente: Ganapathe, 2020.
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2.2.5. Magnetismo

El comportamiento magnético de una particula esta directamente relacionado con los electrones
de los 4&tomos que la componen, es decir, con el numero de electrones desapareados que tiene
cada 4tomo, ademas de los orbitales en los que se encuentran. Los momentos magnéticos se deben
al movimiento del electron alrededor del nicleo y al giro del propio electron sobre si mismo
también Ilamado espin. Para generar un campo magnético dentro de un material, se necesita
aplicar un campo magnético externo, lo que hace que los dipolos magnéticos se ordenen con el
campo magnético. Un electrdn tiene dos momentos angulares: orbital y de espin, y estos
momentos pueden alinearse en cualquier par de dipolos y producir una combinacion de espin-
Orbita. A partir de esta interaccion de dipolos se manifiestan las propiedades magnéticas de los
atomos y moléculas (Chamé, 2013, pp. 6-18).

2.2.5.1. Tipos de magnetismo

Al fijar un campo externo a un material magnético, su momento magnético se ve alterado y esta
accion hace que su orientacién cambie, es asi que los materiales se clasifican segln la respuesta

frente a un campo magnético externo en distintas formas de magnetismo:

e Paramagnetismo: en este tipo de material nanoparticulado, el comportamiento magnético
tiene una orientacion en igual direccion que el campo externo y provoca una magnetizacion
que concuerde con el campo magnético. Cuando el campo externo ya no se aplica, el sistema
vuelve a su estado original. Este tipo de material tiene una magnetizacion que se encuentra
en torno a 0.001, (10™3) (Cortés, 2018, pp. 4-5).

e Diamagnetismo: es el movimiento orbital de los electrones al aplicar un campo magnético
externo, es una forma débil de magnetismo, no permanece constante ya que solo se divisa
cuando esta siendo aplicado el campo externo. Ademas, el valor de susceptibilidad magnética
es negativa y la direccion de imantacion es opuesta a la del campo aplicado (Galindo, 2017,
parr.3).

e Ferromagnetismo: este tipo de campo magnético poseen los metales de transicion, pero
sobretodo los elementos de grupo VI de la tabla periddica, los cuales son el hierro, niquel y
cobalto. El magnetismo de estas particulas se orden facilmente con el campo aplicado y casi
siempre mantienen su direccion tras anular el campo externo (Cortés, 2018, pp. 12-16).

e Ferrimagnetismo: esta forma de magnetismo es propia de materiales ceramicos como la
magnetita. La magnetizacion se genera ya que en la estructura cristalina que presentan estos

materiales, los iones estan divididos de forma que el comportamiento magnético tiene una
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orientacidon opuesta al campo externo, pero el momento magnético resultante no es nulo
(Cortés, 2018, parr. 8).
Superparamagnetismo:  este materiales

comportamiento  magnético se da en

nanoparticulados, es decir con un tamafio de orden nanomeétrico, los cuales poseen un

comportamiento magnético semejante a los elementos ferromagnético y ferrimagnéticos

(Cortés, 2018, parr. 23).

2.2.6.

Cuando hablamos de los métodos de sintesis de Nps de magnetita, nos referimos a un conjunto
de operaciones y procedimientos eficientes que se llevan a cabo en un laboratorio para obtener
(Fe30,) de forma nanoparticula, es asi que a través de estas rutas se puede controlar el tamafio,
la estabilidad, la pureza, y la distribucién de tamafios. En estos métodos se incluye la co-

precipitacion quimica, sol gel, descomposicion quimica, oxidacion directa y microemulsion, A

Método de sintesis de NPs (Fe30,)

continuacion, en la siguiente tabla se describe cada uno de ellos:

Tabla 2-2: Métodos de sintesis de nanoparticulas de magnetita.

Técnica
Co-precipitacion
Quimica

Descomposicion
guimica

Microemulsion
inversa

Fundamento
Hidrélisis de iones de
hierro Il y 11l en presencia
de una base fuerte NaOH

Una membrana se coloca
en un plano de un campo
eléctrico giratorio durante
la electrodeposicién, el
mismo que consta de dos
pares de electrodos
paralelos perpendiculares
entre si y separados por
espaciadores de teflon

Mezcla de dos
microemulsiones:
Micelas reversas de sales
de (FeCl2, FeCI3)

Micelas de bases de
Bronsted (NH4O0H,
NaOH)
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Ventajas
Bajo costo
Sintesis directa
Facilidad para
modificar la
superficie de NPs
Materiales
nanoparticulados
con elevada area
superficial,
elevada pureza y
cristalinidad, alta
capacidad
especifica.
Generar matrices
de nano-hilos con
alineacion 1D con

un tamafio
uniforme
Poblaciones
monodispersas
Las bases
organicas  sirven
como
recubrimiento
posterior

Desventajas
Produce
aglomeraciones
Gran cantidad de
parametros a
controlar

los nano-hilos
sintetizados  son
comunmente
amorfos 0
policristalinos vy
porosos
Dificultad  para
controlar
temperaturas
elevadas para
lograr una
densidad e
integridad
mecéanica
deseadas
Complejidad del
manejo de micelas
reversas

El crecimiento de
Ostwald no puede
evitarse una vez
formadas las Nps



Se obtiene por e Meétodo barato y

calentamiento suabe reproducible
magnetita y maghemita
Oxidacién Parte de un reactor, el cual e Oxidacion directa e Controlar los
Directa esta aislado con en mas o menos 10 fenémenos  que
aislamiento  de silice- S 0 menos pueden al sistema
alimina de alta adiabatico que se
temperatura fuera del tubo forma.

y escudos de radiacién
antes 'y después del
catalizador dentro del tubo

Sol-Gel Formacién de oOxidos por e Obtencion de gran e Dificultad  para
medio de  reacciones variedad de controlar el
inorganicas  poliméricas. nanoestructuras proceso
Posee 4 etapas: hidrolisis, que  determinan
policondensacion, secado una amplia gama
y descomposicién térmica de aplicaciones

e manipulacién  a
nivel molecular de
las diversas etapas
de la reaccién

Fuente: Borja, 2020.

Realizado por: Freire, S. 2023.

2.2.6.1. Co-precipitacion quimica

Es un procedimiento muy utilizado debido a su simplicidad y eficiencia para sintetizar magnetita
de forma nanoparticulada, pudiendo controlar el tamafio y sus propiedades magnéticas. Ademas,
este método es muy coémodo al momento de obtener las nanoestructuras en cantidades a una escala
grande. Este método fue propuesto por Massart, quien obtuvo nanoparticulas de alrededor de 8
nm, medidas por difraccion de rayos X, sin embargo, durante el proceso la influencia de la base
utilizada, el pH, los cationes presentes y la relacion molar Fe (lll)/Fe (Il), afectan en el
rendimiento de la reaccion de co-precipitacion, asi como también en el didametro y la forma de las

nanoparticulas.

Esta técnica se basa en la formacién de cristales mixtos, es decir la disolucién inicial de sales de
Fe*?y Fe*3, es reducida en una solucion alcalina como NaOH o NH3. La relacion molar de
Fe(ll)/Fe(ll) es igual a %, existe la posibilidad de que varie para evitar la probabilidad de
oxidacion (Meneses, 2018, pp. 6-10). En general este método describe la precipitacion de los
hidroxidos de hierro y la formacion de ferrita de hierro, como se da a conocer en la siguiente

ecuacion quimica:

Fe*? + Fe*® + 80H™ — Fe(OH), + 2Fe(0OH)3 — Fe304) +4H,0 Ec.1
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Como se menciona anteriormente una de las principales ventajas de la co-precipitacion es que
puede realizarse a gran escala, pero la cinética del crecimiento de las particulas limita el control
del tamafo, la morfologia y la composicion. Dos fases intervienen en esta técnica: nucleacion y
crecimiento. La etapa de nucleacion ocurre en un tiempo muy corto, generalmente a partir de la
precipitacion de particulas cristalinas de una solucion sobresaturada hasta que se agotan las
especies constituyentes, formando asi cristales de nanoparticulas. Por el contrario, la fase de
crecimiento es lenta debido a la difusion de solutos desde la solucion a la superficie del cristal. El
crecimiento de los nlcleos de particulas puede tener una distribucién de tamafio muy estrecha si
los nacleos comienzan a formarse al mismo tiempo. Por lo tanto, el tamafio de particula obtenido

solo puede ajustarse en la etapa de nucleacion, ya que no cambia en la etapa de crecimiento
(Ganapathe, 2020, pp. 10-11).

-
Fe?* (\\ " | Fe** de afiadir la fuente de Fe® y Fe?*

HJ
H,C
& H
Se vuelve amarilla después | H,C

Vadh _

Solucién transparente /P Solucién
de HCI transparente

de DIPA

DIPA: diisopropilamina

Formacion de precipitado
negro de Fe;0,

llustracion 2-2: Esquema de sintesis de NPs (Fe3 O4) por co-precipitacién quimica.

Fuente: Meneses, 2018.

2.2.7. Técnicas de caracterizacion

La caracterizacion de las nanoparticulas de magnetita es fundamental para comprender y controlar
su sintesis. Al referirnos a caracterizacién entendemos que se debe determinar diferentes
parametros como tamafio, forma, area superficial, cristalinidad, orientacion, dispersién, etc. Esta

caracterizacion se realiza mediante diferentes técnicas instrumentales descritas a continuacion:

2.2.7.1. Espectroscopia infrarrojo (IR)

La espectroscopia infrarroja es una técnica que usa la zona infrarroja del espectro

electromagnético para determinar el tipo de compuesto, o la composicién de una mezcla o

16



solucion. Se basa en los niveles de energia de una molécula, es decir en las frecuencias de

vibracion especificas de los enlaces quimicos de las sustancias (Skoog, 2001, pp. 15-19).

Este tipo de espectroscopia mide la radiacion emitida por una particula a cada longitud de onda,
este acontecimiento se genera debido a que el haz es separado de la luz monocromaética y con ello
se llega a determinar la cantidad de rayos IR absorbidos en cada longitud de onda. La informacion
producida por IR aparece como un espectro de transmitancia o absorbancia. Ademas, considera
el movimiento vibracional de las moléculas a determinadas frecuencias, es asi que las vibraciones

pueden ser de dos tipos: de tension y de flexion, como se ilustra en la siguiente figura: (Skoog, 2001,
pp. 26-28).

Ny Ny

Simétrica Antisimeétrica

(a) Vibraciones de tensién

”
Balanczo en el plano Tijereteo en el plano

K

+
-
+
|

Alcteu fuera Jdel plano Tinsiom fuera del plano

(b) Vibraciones de flexion

llustracion 3-2: Vibraciones moleculares de tensién y flexion.
Fuente: Skoog, 2001

2.2.7.2. Espectroscopia UV-visible

La espectrofotometria UV-visible es una técnica analitica mediante la cual se puede determinar
la concentracion de un compuesto en una disolucion. Se fundamenta en que las moléculas
absorben las radiaciones electromagnéticas y a su vez que la cantidad de luz absorbida depende
de forma lineal de la concentracion. Para realizar este tipo de medidas se emplea un
espectrofotometro, en el cual se identifica la longitud de onda de la luz que pasa por una solucion
y la medida de la cantidad de luz absorbida por la misma. Por lo tanto, las longitudes de onda de
las radiaciones que una molécula puede absorber y la eficiencia con la que se absorben dependen

de la estructura atomica y de las condiciones del medio como pH, temperatura, fuerza ionica,
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constante dieléctrica, es asi que dicha técnica constituye un valioso instrumento para la

determinacion y caracterizacion de biomoléculas (Diaz, 2017, parr. 8).

Este tipo de espectroscopia es ampliamente utilizado como medio fundamental de las
concentraciones de ensayo y en la caracterizacion de la cinética de reacciones y procesos
quimicos, se utiliza para la deteccion cromatogréafica. Asi mismo la literatura ha reportado que la
espectroscopia UV-Vis resulta eficiente para estudiar la dispersion y estabilidad de nanoparticulas
en medio acuoso y permiten una rapida valoracion de las distintas disoluciones. La cantidad de
particulas por unidad de volumen es proporcional al valor de la absorbancia y por lo tanto puede

relacionarse con la estabilidad de la dispersion de las nanoparticulas en la mezcla (Skoog, 2001,
pp-30-36).

2.2.7.3. Microscopia electronica de barrido (SEM)

SEM por sus siglas en inglés “Scanning Electron Microscope” €s una técnica de caracterizacion
de materiales nanoparticulados, ya que este instrumento permite observar estructuras a escala
cuasi-atbmicas, ademas que presentar su morfologia y la composicion quimica de la muestra con

la que se estaria manipulando.

Este dispositivo proporciona imagenes tridimensionales de la estructura morfoldgica de la
muestra, para ello genera un fino haz de electrones que se desplaza sobre la superficie de la
muestra mediante un barrido en las direcciones X e Y. El resultado de la interaccion electron—
muestra, da lugar a una sefial que se registra mediante un detector apropiado. El dispositivo causa
poco o ningln dafio a la muestra ya que se puede calibrar la energia de los haces de electrones

mas focalizados (Urea, 2016, pp. 5-7).

Para lograr una 6ptima determinacion de las muestras en SEM se debe trabajar con blancos, los
cuales dan una orientacion dentro del equipo, a través de la cdmara se puede guiar al punto exacto
donde se requiere tomar una imagen de la muestra o para sacar un analisis de composicion
guimica, etc. Sin embargo, el analisis que se desee hacer puede ser mayor 0 menor, debido a la
potencia del equipo, es decir, a mayor energia se obtendra una mejor imagen ya que los electrones
tendran mayor ancho de banda del espectro para cubrir y consecuentemente se veran mejores

imagenes en los electrones de analisis resultantes de la interaccion (Icea, 2015, parr. 12).
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2.2.7.4. Microscopia de fuerza atémica

El Microscopio de Fuerza Atémica, es un equipo utilizado en la caracterizacién de materiales
para determinar sus propiedades fisicas como visco elasticidad, fuerza eléctrica y fuerza
magnética. Asimismo, proporciona imagenes en 3D de las nanoestructuras de materiales, en
tiempo real y con una alta resolucion espacial, este se fundamenta en la interaccion local entre la
puntay la superficie de la muestra, ya que trabaja en un sistema de operacion de tapping, contacto

e imagen de fase, logrando asi obtener la topografia de la superficie de la muestra (Reséndiz &
Castrellén , 2005, pp. 5-8).

2.2.8. Aplicaciones

Las particulas en forma nanoparticulada son especialmente convenientes para una amplia gama
de aplicaciones, debido a su biocompatibilidad y baja toxicidad, pueden usarse en distintas areas
como la fisica, medicina, biologia, ciencia de los materiales, asi como para mejorar la imagen de
resonancia magnética, separacion de células y ADN, liberacién de medicamentos guiados
magnéticamente, hipertermia, remocion de metales pesados, entre otras. Ademas, por presentar
una amplia area de superficie, estas nanoestructuras superparamagnéticas poseen la capacidad de
absorber iones metéalicos, los cuales pueden ser atraidos rapidamente de una matriz aplicando un
campo magnético externo y pueden ser reusados sin perder el area activa. La separacion
magnética que se genera en este caso puede ser tomada como una técnica de purificacion del
medio ambiente, ya que esto no produce contaminacion alguna (Gregorio, Rivera, & L6pez, 2012, pp. 6-
10).
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CAPITULO Il

3. MARCO METODOLOGICO

3.1. Enfoque de la investigacion

El enfoque de la investigacion es cuantitativo, debido a que, en el método de sintesis mas viable
y eficaz, co-precipitacion quimica, se determiné la cantidad de nanoestructuras de magnetita
producidas en el proceso quimico, ademas que se caracterizd y se analizd la muestra

nanoparticulada por medio de variables controladas.

3.2.  Nivel de la investigacion

De acuerdo con la investigacion el nivel que se alcanzé es descriptivo y exploratorio. Descriptivo
porque se detalla las caracteristicas de un material nanoparticulado ya existente, como son las
nanoparticulas de magnetita obtenidas mediante el método de sintesis de co-precipitacion
quimica, el cual se pretendié mejorar a partir del control de las variables como: concentracion de
las sales de hierro, velocidad de agitacion, pH, entre otras, logrando asi producir una cantidad
moderada de magnetita. Exploratorio porque mediante la literatura reportada se verificd qué tan
eficiente es el procedimiento quimico de co-precipitacion, dicha eficiencia se comprobé con las
técnicas de caracterizacion como lo son: espectroscopia infrarroja, microscopia de fuerza atémica

y microscopia eléctrica de barrido.

3.3. Disefio de la investigacion

En el presente trabajo se define estrategias y métodos para realizar la sintesis de NPs de magnetita
a escala productiva, para ello intervienen tres tipos de investigacion: investigacion aplicada

cientifica, descriptiva y de tipo experimental.

La investigacion aplicada cientifica pretende encontrar estrategias, mecanismos o procedimientos
que se puedan emplear para abordar un tema en especifico, lo cual se encuentra estrechamente
relacionado con la sintesis de NPs de magnetita, permitiendo de esta forma analizar y comparar
la cantidad de magnetita obtenida con respecto a bibliografia e investigaciones previas. Por otro
lado, la descriptiva nos ayuda a explicar mediante los parametros de caracterizacion el
comportamiento de las NPMs, a través de la recoleccion de imagenes a alta resolucién en las que
se manifiesta sus propiedades ferrimagnéticas (superparamagnetismo) y propiedades fisicas
(tamafio y forma).
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Finalmente, la investigacion experimental es parte de las variables controladas bajo las cudles se
llevd a cabo el proceso, tales como la temperatura de reaccion, el pH, concentracion, iones
metalicos y naturaleza de la sal de Fe*? y Fe™3, dichos factores pueden afectar a la composicion,
tamarfio, forma, estabilidad, cristalinidad y cantidad de nanoparticulas. Esto nos permite establecer
diferentes hipétesis que seran corroboradas por medio de un método cientifico.

3.3.1. Segun la manipulacién o no de la variable independiente

De acuerdo con la manipulacion o no de la variable independiente el presente trabajo pertenece
al campo experimental debido a que se manipulara algunas variables independientes para de esta

forma determinar con mayor precision y fiabilidad el efecto sobre las variables dependiente,

dichas variables se especifican en la tabla 3-3 a continuacién:

Tabla 1-3: Operacionalizacion de variables gque interviene en el proceso de co-precipitacion

quimica.
Variable Tipo de Definicion Indicador = Instrumentos indice
Variable operacional de medicion
Tamafio de la = Dependiente  Es una medida de  Longitud = SEM, ImagenJ = Micrémetros
Particulas de las nanoparticulas (um)
Hierro determinada Nandmetros
mediante técnicas (nm)
de caracterizacion
fisica.
Cantidad de  Dependiente | Es una proporcion Peso Balanza digital =~ Gramos (g)
NPs de hierro significativa  de
obtenida NPs de hierro
obtenidas en el
proceso de
sintesis,
representa la
magnitud de una
propiedad
medible.
Concentracio  Independiente = Cantidad de Pipetas, g, mg, I, ml
n de sustancias en balanzas, etc
elementos cualquier estado
quimicos vy de agregacién que
reactivos varian la
formacién de
nanoestructuras

Realizado por: Freire, S, 2023.
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3.3.1.1. Matriz de consistencia

Tabla 2-3: Matriz de consistencia, aspectos generales y especificos de la investigacion

ASPECTOS GENERALES

Problema General

Objetivo General

Hipétesis General

Debido a la gran demanda de
aplicaciones de nanoparticulas de
magnetita en biomedicina y quimica del
medio ambiente, se ha visto la necesidad
de producir estas particulas a escala
industrial, mediante un método sencillo y
eficaz, es de vital importancia elegir
correctamente el método de sintesis
porque este proporcionara la cantidad
necesaria de dichos nanomateriales que
por sus particulares propiedades son
rapidos, simples, sensibles y altamente
eficientes.

Evaluar el método de sintesis de nanoparticulas de magnetita
para la produccion a escala

La produccion de nanoparticulas de magnetita
podrd ser realizada a una gran escala y
posteriormente aplicada a diferentes problemas
ambientales o biomédicos.

ASPECTOS ESPECIFICOS

Problemas Especificos Objetivos especificos Hipétesis Especificas

Variables de las Técnicas de
hipétesis especificas recoleccion de datos

industrial por el método de co-
precipitacion quimica

No existen suficientes estudios | Realizar un estado del arte de los | H1: Se podra tener el
que detallen la sintesis de NPs | procesos de obtencién de Nps de | conocimiento necesario
de magnetita a escala | magnetita acerca del método de sintesis

de co-precipitacion quimica, el
cual incide en las propiedades y
la caracterizacion de las NPs de
magnetita obtenidas

Fichas de estudios | Analisis bibliografico
realizadas
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Se desconoce las cantidades de
los reactivos que se utilizaran
en la sintesis

Sintetizar en el laboratorio
nanoparticulas de magnetita por el
método  de  co.preciptacion
quimica.

H2: Al variar los parametros
fisicos de la sintesis se tendran
notables cambios en cuanto al
tamafio de las nanoestructuras
y sus propiedades

Tamafio de la
particula de hierro
Concentracion
de elementos
quimicos y
reactivos

Muestras de
microscopia
electronica de
barrido

Muestras de

microscopia de
fuerza atémica

correctas de los reactivos la

produccién no sera
notablemente a escala
industrial

magnetita

nanoparticulas seran lo
suficientemente eficientes para
cumplir su objetivo

nanoparticulas  de
hierro obtenidas

Los parametros quimicos y | Caracterizar las nanoparticulas por | H3: La caracterizacion de las Tamarfio de NPMs Ensayos
opticos de las nanoparticulas | métodos Gpticos nanoparticulas seré4 confiable Composicion de espectrométricos
se deben realizar para tener resultados que NPMs Muestras de
correctamente para no tener apoyen la experimentacion Morfologia microscopia
datos erréneos de las tedrico-practica Longitud de onda electronica de
vibraciones fundamentales barrido
Muestras de
microscopia de
fuerza atdmica
Al no conocer las cantidades | Producir a escala las NPs de | H4: A nivel de aplicabilidadlas Cantidad de Medidas realizadas

en la balanza

Realizado por: Freire, S, 2023.
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3.3.2.  Segun la intervencidn en el trabajo de campo

En el estudio presentado la intervencion en el trabajo de campo se encuentra conjuntamente en la
investigacion transversal ya que se realizara durante un periodo de tiempo en el que se consiguio
determinar diferentes variables como; cantidad de nanoparticulas producidas, distribucion de
tamanos, composicién, forma, estabilidad y cristalinidad de magnetita nanométrica. Ademas, este
tipo de investigacion se caracterizo por ser descriptiva y explicativa; caracteristicas que se reflejan
en las imégenes de espectroscopia IR, UV-Visible y SEM.

3.4.  Tipo de estudio

El tipo de estudio empleado en esta investigacion es documental, ya que se obtuvo NPs de hierro
en los laboratorios de Quimica Instrumental de la Facultad de Ciencias de la Escuela Superior
Politécnica de Chimborazo (ESPOCH), ademaés las pruebas de validacion del método para la
creacion de nanoestructuras, también se realiz6 en los laboratorios de la ESPOCH. Una vez
producido NPs de 6xido de hierro por sintesis quimica, se procedidé a determinar ciertas
propiedades como su tamafio, comportamiento magnético y propiedades afines para finalmente

darle aplicabilidad segun los requerimientos inmediatos.

3.4.1. Meétodo deductivo

Este método usa principios generales para llegar a una conclusién especifica, en este caso a partir
de fuentes de consulta sobre los diferentes métodos que existen para la produccion de magnetita
se llegb a una eleccidn especifica del procedimiento quimico de coprecipitacion para la sintesis
de las NPMs de hierro.

3.4.2. Meétodo inductivo

Nos dice que a partir de premisas particulares se obtiene una conclusion general, las cuales
influyen en el resultado final de las NPMs; por lo que se utiliza diferentes técnicas que siguen el
método de co-precipitacion quimica para la obtencidn de estas particulas y se realizé los analisis

pertinentes para observar el tamafio y composicion de las muestras sintetizadas.
3.4.3. Método experimental
Se contemplan cinco ensayos, cada uno presenta un minimo de dos muestras; de estos ensayos se

eligio la técnica de sintesis més viable y sencilla, la cual permita el control de las variables como
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pH, temperatura, concentracion de las sales ferrosas y de la base. Asi pues, se realizd variaciones
tanto en las cantidades de los reactivos como en las condiciones del proceso (velocidad de
agitacion y tiempo de reaccién) con el fin de obtener una mayor cantidad de magnetita.

3.5. Poblacién y planificacion, seleccion y calculo del tamafio de la muestra

3.5.1. Unidad de analisis

La unidad de andlisis de esta investigacion es la produccion a escala de magnetita, la cuél fue el
resultado del método de co-precipitacién quimica, a través de la variacion de los parametros
fisicos y quimicos para obtener mayor cantidad de nanoestructuras.

3.5.2. Poblacion de estudio

La poblacién de estudio de esta investigacion fue las nanoparticulas obtenidas mediante el

procedimiento quimico co-precipitacion.

3.5.3. Tamaiio de muestra

El tamafio de muestra de esta investigacién fue 100 gramos de nanoparticulas de magnetita, cada

una de ellas tratadas por niveles (Alto, Medio y Bajo) combinados entre si.

3.5.4. Seleccion de la muestra

En base al analisis y modificacion de los pardmetros que influyen en la sintesis de las
nanoparticulas, se selecciond aproximadamente 100 gramos del material que present6 mayor
nivel de homogeneidad.

3.6.  Meétodos, técnicas e instrumentos de investigacion

Se describe a continuacién el método a realizar en la investigacion, asi como los reactivos y

equipos necesarios
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3.6.1. Reactivos

Tabla 3-3: Reactivos utilizados en la sintesis de NPMs.
NOMBRE Y CARACTERISTICAS PRESENTACION
Esterilizacién de materiales

1. Acido nitrico

Formula: HNO4
Masa Molar: 63,01 g/mol
Casa Comercial: Lobachemie

2. Acido clorhidrico

Férmula: HCI
Masa Molar: 36,46 g/mol
Casa comercial: Fermont

3. Agua destilada

Férmula: H20
Masa Molar: 18,02 g/mol
Casa comercial: Laboratorio Alcoholimex

Sintesis de NPMs

4. Cloruro férrico hexahidratado
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Férmula: FeCls. 6H20
Masa Molar: 270,3 g/mol
Casa comercial: Loba Chemie PVT

5. Cloruro Ferroso tetrahidrtado

Férmula: FeCl2. 4H20
Masa Molar: 198,81 g/mol
Casa comercial: Thermo Fisher Science

6. Amoniaco

Férmula: NH3
Masa Molar: 17.031 g/mol
Casa Comercial: MERCK

7. Acido acético

Férmula: C2H402
Masa Molar: 60.05 g/mol
Casa Comercial:
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8. Agua destilada tipo 1 ultrapura
Formula: H20

Masa Molar: 18,02 g/mol

Casa Comercial: Nova Laboratorios

9. Sulfito de sodio

Férmula: NazSOs
Masa Molar: 126,04 g/mol
Casa comercial: MERCK

10. Hidréxido de sodio

Férmula: NaOH
Masa Molar: 40,00 g/mol
Casa comercial: MERCK

11. Acido Oleico

Formula: CisH3402
Masa Molar: 283,47 g/mol
Casa comercial: Pharma Industry

12. Etanol

Férmula: C2HsOH
Masa Molar: 46,07 g/mol
Casa comercial: Prolabor

Realizado: Freire, S, 2023.
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3.6.2. Equiposy Materiales

Tabla 4-3: Materiales y equipos empleados en el trabajo experimental

Materiales Equipos
Probeta graduada Agitador vertical

Marca: WIGGENS
Modelo: WB6000-D
Velocidad: 40-6000 rpm
Capacidad: 20 litros

Sorbona

Marca: BIOBASE
Modelo: FH1000(X)
Soplador: Ventilador
centrifugo

Balones de aforo Estufa

Marca: MEMMERT

Modelo: FC-L. INV-015
Temperatura maxima: 300°C
Temporizador: 1 —99 dias

pH metro

— Marca: Fisher Scientific

]5 ! ' Modelo: Accumet XL
o e 150

- —

Jl i SRITTEOTE— ’

~ -
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Imanes de Neodimio

L 7
(QQGQ/

Frascos de vidrio

Vasos de precipitacio

Espatula

Tubos de ensayo

n

Espectrofotometro UV-Visible

Marca: Thermo Scientific
Modelo: GENESYS 10S
Resolucién maxima: 800nm
Software de analisis: Thermo
Scientific

Espectrofotémetro FT-IR

Marca: Jasco

Modelo: FT/IR-4100

Resolucion maxima: 0.9 cm-1
Software de andlisis:  Spectra
Manager

Sonicador

Marca: Branson

Modelo: CPXH
Frecuencia: 40 Hz
Capacidad: 2.8 litros
Temporizador: 60 minutos

Agitador-Calentador Margétic

Marca: Fisher Scientific
Modelo: C1928150310708H
Temperatura maxima: 300 °C
Peso Maximo: 2 L

Velocidad Méaxima: 2500 rpm
Dimensiones: 21 x 13.3 x 11.1cm

Microscopio electronico de barrido
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Marca: JEOL

Modelo: JSM-IT500HR
Software de anélisis: Deben
Chamberscope

Sensilibidad: Alta, con analisis
de alta resolucion espacial

Realizado por: Freire, S, 2023.

3.6.3. Metodologia experimental

3.6.3.1. Esterilizacion de materiales

Para llevar a cabo la sintesis de magnetita la limpieza de los materiales es fundamental, ya que
asi se logrard magnetita de con un alto porcentaje de pureza. Los materiales utilizados pueden
presentar residuos restantes de usos anteriores, mismos que pueden afectar la pureza y fuerza

magnética de las nanoestructuras, por lo cual la limpieza se realiza de la siguiente manera:

Se debe preparar una mezcla neutra de agua y jabdn a una relacién 3:1y con la ayuda de cepillos
se lavo los materiales cuidadosamente para evitar romperlos, seguidamente se procedidé a

enjuagarlos con agua destilada, se dejo6 escurrir en una toalla limpia sobre el meson.

Posteriormente en una estufa a 70°C se introdujo los materiales de vidrio durante 10 minutos,
luego se enfriaron a temperatura ambiente. A continuacion, se prepara una solucién de agua regia,
que es una combinacion de acido clorhidrico y &cido nitrico en relacion 3:1, y se impregna toda
la cristaleria con esta solucion, luego se realiz6 varios enjuagues con agua destilada para
finalmente introducirles nuevamente en la estufa durante 20 minutos y dejarlos que se enfrien a

temperatura ambiente para utilizarlos.

3.6.3.2. Sintesis de nanoparticulas de magnetita

En la obtencion de nanoparticulas de magnetita se realiz6 varios ensayos por el método de co-
precipitacion quimica siguiendo deferentes técnicas de sintesis estudiadas en la literatura. Para
corroborar los tamafios de las particulas sintetizadas en el microscopio de fuerza atbmica (AFM),
de manera rapida, se contd con la ayuda de la Escuela Politécnica Nacional. A continuacion, se

describiran las técnicas de sintesis utilizadas en los ensayos y el nimero de muestras enviadas:
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3.6.4. Técnicas de sintesis realizadas

3.6.4.1. Primer ensayo: 4 muestras

El procedimiento de sintesis utilizado se basa en los estudios realizados por Vera Francisco (2018, p.
77) Y Toala Paola (2019, p.44), el cual consiste en colocar 36 ml de agua destilada en un Erlenmeyer,
pesar 0,5838 g de FeCl; - 6H,0, 0,2147g de FeCl, - 4H,0, 0,8986 g de Na,S05 - 7H,0 Yy 9,6
g de NaOH. Tanto el Cloruro férrico, ferroso y el Sulfito de Sodio se agregaron al matraz
Erlenmeyer y se cubridé con papel aluminio, se colocé en un agitador-calentador magnético

durante 30 minutos para gue se mezclen correctamente.

Luego se procede a calentar la mezcla a 60 °C y se agrega con la ayuda de una pipeta 1,8 ml de
acido oleico y se continua agitando durante 10 minutos. En un vaso de precipitacion se mezcl6 el
Hidrdxido de Sodio con 300 ml de agua destilada y manteniendo la agitacion magnética y la
temperatura maximo en 60 °C se agregé la solucion de hidréxido de sodio a la mezcla inicial y se
continuda agitando durante 30 minutos, pasado este tiempo se continda la agitacion a temperatura

ambiente durante 30 minutos mas.

Se realiza la purificacion, es decir se retira la fase acuosa para cambiarla por un medio de
suspension diferente para formar asi el ferro-fluido, para lo cual se procede a retirar el magneto
de la solucién y se divide en vasos de precipitacion, para acelerar este proceso se coloca imanes
de neodimio al fondo de los vasos de precipitacion, ya que asi a partir de un campo magnético las
NPMs seran atraidas, con la ayuda de una pipeta se separé la mayor cantidad de fraccién acuosa
posible con cuidado de no desperdiciar las NPMs, una vez descartada la fase acuosa se agrego
etanol y se continda lavando con agua destilada, con un maximo de 3 enjuagues. Con esta ruta de

sintesis se prepard 4 muestras, variando la cantidad de NaOH y secando en la estufa a 70 °C.

Tabla 5-3: Variacién de NaOH

NaOH sin duplicar NaOH duplicado
Muestra 1 Muestra 4 Liquida
Muestra 2 Muestra 3 Seca

Realizado por: Freire, S, 2023.
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llustracién 1-3: Sintesis de NPMs, variando NaOH
Realizado por: Freire, S, 20223

lustracion 2-3: Proceso de decantacion y purificacion de NPMs
Realizado por: Freire, S, 2023.

lustracién 3-3: Muestras obtenidas de la Sintesis de NPMs, variando NaOH

Realizado por: Freire, S, 2023.
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3.6.4.2. Segundo ensayo: 5 muestras

e Muestral

La ruta de sintesis utilizada para esta muestra de NPMs (magnetita) es la descrita anteriormente
en el primer ensayo, a diferencia que en esta vez se duplican las cantidades de cada reactivo,
puesto que la investigacion se enfoca en la produccion a escala de magnetita. Adicionalmente se
introduce la solucion de ferrofluido en un bafio ultrasénico por 30 minutos, de modo que en este
proceso se rompe los aglomerados de particulas con la finalidad de obtener nanoestructuras con
una distribucion de tamafio uniforme. Es asi como en la siguiente tabla 6-3 se especifican las

cantidades de cada reactivo:

Tabla 6-3: Datos de la cantidad de reactivos para la sintesis

Reactivo Cantidad (masa, volumen)
C1gH340, 3,6 ml
H,0 72mi
(FeCls - 6H,0) 1,1676 g
(FeCl, - 4H,0) 0,4294 g
(Na,S0; - 7H,0) 1,7972 g
NaOH 1929

Realizado por: Freire, S, 2022.
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llustracion 4-3: Sintesis y purificacion de NPMs (magnetita), cantidad de reactivos

duplicadas
Realizado por: Freire, S, 2023.

e Muestra 2

Para la obtencion de esta muestra se siguio el proceso descrito por Vera Francisco (2018, p. 77) Y Toala
Paola (2019, p.44), con una variacién en los reactivos, es decir no se utiliz6 en la co-precipitacion
FeCl, - 4H,0 , ya que se considerd que sin este reactivo si se puede formar una solucién de color
negro, la cual confirma la presencia de magnetita. Asi pues, se formé una disolucién solo con

cloruro FeCl; - 6H,0 y Na,S05 - 7H,0 en una solucion alcalina de hidréxido de sodio.

e Muestra 3

El proceso quimico que se siguid para dicha muestra fue la descrita en una investigacion publicada
por la Escuela Politécnica Nacional, la cual consistié en aumentar la cantidad de nanoparticulas
de magnetita obtenidas por el método de co-precipitacion quimica, disminuyendo el tamafio y la
distribucion de las particulas, mediante la variacion de la velocidad y el tiempo de reaccion,
teniendo en cuenta estas dos variables, segun los resultados reportados, el mejor rendimiento de
magnetita se obtiene en un tiempo de 45 minutos a una velocidad de 1000 rpm. Es asi como, para
ello primeramente se prepard soluciones de 1.28 M de (FeCl; - 6H,0) de 99% de pureza, 0,64
M de (FeCl, - 4H,0) y 0,01 M de HCI de 37 % de pureza, en balones de aforo de 25 ml, la
disolucion de NaOH de 99% de pureza en un balén de aforo de 250ml a una concentracion de 0,9
M. A continuacion, en un vaso de precipitacion de 1000 ml se agrego la solucién alcalina y por
goteo se va afiadiendo las disoluciones de las sales ferrosas, bajo agitacion magnética vigorosa de
1000 rpm por 45 minutos a 50°C. Seguidamente el polvo negro precipitado se aislo aplicando un
campo magnético externo y el sobrenadante se removié del precipitado por decantacion.
Finalmente, el polvo se lavo 4 veces con agua destilada y para neutralizar la carga aniénica de la

superficie de las particulas obtenidas se agreg6 una solucién de 0,01 M de HCI.
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lustracion 5-3: Esquema del equipo utilizado; a) Embudo de separacién, b)

agitador vertical, ¢) calentador, d) vaso de precipitacion.
Realizado por: Freire, S, 2023.

e Muestra4

En esta muestra se aplicé el mismo proceso descrito por (Vera Francisco, 2018, pp. 77) Y (Toala Paola,
2019, p.44) con una variacién al momento de afiadir la solucion de NaOH en la disolucién de las
sales ferrosas, es decir, la forma que se utiliz6 fue por goteo debido a que esto hace que el tamafio
y superficie de las particulas posean mejores caracteristicas al momento de realizar su respectivo

analisis.

llustracion 6-3: Sintesis de nanomagnetita con NaOH por goteo
Realizado por: Freire, S, 2023.
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e Muestra5
El procedimiento quimico de la sintesis utilizado en la obtencion de esta muestra se basa en la
metodologia propuesta por Kavaz et al. (2010, p. 30) que hace uso del método de co-precipitacion que

se detalla a continuacion:

En un balon de aforo se prepara una solucion de amoniaco (NH3) al 25% 1M; luego con la ayuda
de una balanza se pesa 2,68 g de (FeCl; - 6H,0) y 6,8 g de (FeCl, - 4H,0), para disolver en 200
ml de agua destilada, posteriormente la solucion de Fet3 /Fe*? se lleva hasta el agitador vertical
a 750 rpm por un tiempo de 100 minutos y a temperatura ambiente. A continuacion, por medio
de una pera de decantacion se va agregando gota a gota la solucion de (NH;), hasta que la mezcla

se torne de color negro lo que indica la formacion de magnetita.

llustracion 7-3: Sintesis de NPs de magnetita

Realizado por: Freire, S, 2023.

Purificacién de NPMs (magnetita)

La purificacion se realiza con la finalidad de eliminar la mayor cantidad de fase acuosa generada
en la sintesis de magnetita para posteriormente realizar las técnicas de caracterizacion pertinentes
logrando comprobar tamafios y composicion. La solucién resultante se separ6 mediante
decantacion magnética, es decir se colocaron imanes de neodimio en el fondo de los vasos de
precipitacion, ademas de un iman a los costados para que las NPMs fueran atraidas por el campo
magnético hacia el fondo y costado del vaso, el sobrenadante se retira del precipitado ( Fe;0,)
con la utilizacion de una jeringa de 100ml. Posteriormente se lava la solucién con agua destilada,

se procede a tomar el pH de la solucion y se lava hasta llegar a un pH neutro.

3.6.4.3. Tercer ensayo: 2 muestras

En este punto de la investigacion ya se obtuvieron los resultados de la caracterizacion por

microscopia de fuerza atdmica de las muestras enviadas a la Escuela Politécnica Nacional y se
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selecciond el proceso con el cual se obtuvieron resultados favorables de tamafios de las particulas
sintetizadas. El proceso quimico fue el descrito por Kavaz et al. (2010, p. 30). Entonces en este ensayo
para la obtencidn de las muestras se repitio el procedimiento con la diferencia que se aumento la
cantidad de reactivos, ademas que la velocidad y el tiempo de agitacién también tuvo un cambio
debido a la cantidad de volumen de las sustancias. Asi pues, se pesa 40.8 g de (FeCl; - 6H,0) y
16.08 g de (FeCl, - 4H,0), en 1200ml de agua destilada, posteriormente la solucion de sales
ferrosas se coloca en el agitador vertical a 2000 rpm por un tiempo de 100 minutos y a temperatura
ambiente. A continuacion, por medio de una pera de decantacion se va agregando gota a gota la
solucion de (NHs), luego de la obtencion de la solucidn, se lava la muestra con &cido acético
hasta un pH neutro. Finalmente, el ferrofluido se lo somete a un bafio ultrasénico de 30 minutos
y se seca. Como se menciona se obtuvieron dos muestras M1y M2. M1 solamente se seco en la
estufa y M2 ademas de secar en la estufa, se calcind en el horno a una temperatura de 200 °C.
Estas dos muestras se caracterizaron por Microscopia electrénica de barrido (SEM), para ello se

necesita que las muestras estén en estado sélido.

llustracion 8-3: Sintesis y purificacion de NPs de magnetita incrementando cantidad de

reactivos

Realizado por: Freire, S, 2023.

llustracion 9-3: NPs de magnetita; a) M1 muestra seca y b) M2 muestra calcinada
Realizado por: Freire, S, 2023.
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3.6.4.4. Cuarto ensayo: 1 muestra

El objetivo de esta investigacion es obtener una cantidad considerable de nanomagnetita, asi pues,
el proceso quimico que fue seleccionado es gracias a sus ventajas, sencillez y facilidad del control
de las variables en la solucion de ferrofluido lo que incide sobre el tamafio de las particulas. Este
proceso esta basado en lo expuesto por Kavaz et al. (2010, p. 30), €S asi como, se va aumentando la
cantidad de los reactivos, sales ferrosas, agua destilada y amoniaco. Por tanto, previamente se
realizd los célculos estequiométricos, para tomar las cantidades respectivas, para producir
idealmente 150 g de magnetita (Fe30,). Entonces se preparo la solucion de NHs, con 391,01 ml
de NH; al 25 % en 5000 ml de agua destilada, posteriormente se pesé 128,80 g de (FeCl, - 4H,0),
361,06 g de (FeCl; - 6H,0), para disolver en 4000 ml de agua destilada, para proceder a la
agitacion de este volumen de solucion se monitore6 el agitador vertical a 3000 r.pm. durante 100

minutos.

3.6.4.5. Quinto ensayo: 1 muestra

Para sintetizar esta muestra se repitio el método ya propuesto, con las cantidades de reactivos del
tercer ensayo a diferencia que luego de obtener el ferrofluido se liofilizd, ya que al secar en la
estufa las particulas se aglomeran. La liofilizacion es un proceso que consiste en separar el agua
(u otro solvente) de una solucion mediante congelacion y posterior sublimacion del hielo a presion

reducida.

3.6.4.6. Caracterizacién de NPMS (magnetita)

Para lograr observar las propiedades fisicas y quimicas como tamafio y composicién que
presentan las NPs de magnetita obtenidas en la sintesis por co-precipitacion quimica, se llevo a

cabo mediante el analisis de las técnicas de caracterizacion descritas a continuacion:

e Espectroscopia de Infrarrojo (IR)

En este tipo de caracterizacion se obtiene un espectro, en el cual se logra observar los grupos
funcionales que componen las NPMs (magnetita). Para iniciar el andlisis el equipo debe estar
limpio y calibrado seglin el espectro que proporciona las instrucciones para analizar, a
continuacion, se coloca con una pipeta pasteur la magnetita en forma liquida, ferrofluido, en el
porta muestras del espectroscopio, se cierra el equipo con el cristal asegurado para evitar
interferencias en la lectura y asi obtener un espectro de las bandas de absorcion suscitadas por las
vibraciones entre los &tomos del compuesto que se estd analizando, mediante un software que esta

incluido en el equipo se procesa los datos y proporciona los resultados del analisis.
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e Microscopia de fuerza atémica (AFM

Para verificar las condiciones del método de sintesis utilizado en la produccion de NPMs
(magnetita) se cont6 con la ayuda de la Escuela Politécnica Nacional que recibid las muestras en
2 etapas: en la primera etapa 4 muestras y en la segunda 5 muestras de ferrofluido para su analisis
en el microscopio de fuerza atomica. Se obtuvieron imagenes de resolucion del tamafio de las

particulas.

e Microscopia electrénica de barrido (SEM)

Para analizar la muestra en el microscopio electronico de barrido estas deben estar en su totalidad
secas. Asi pues, se procedid a raspar la muestra y el polvo extraido se coloca en el porta muestras
del microscopio, la cual cuenta con una cinta doble faz negra que permite observar el tamafio y
composicién de magnetita sintetizada. Una vez con los resultados obtenidos mediante ImagenJ se

analiza la media del tamafio de nanomagnetita.
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CAPITULO IV
4. MARCO DE ANALISIS E INTERPRETACION DE RESULTADOS
4.1. Resultados de la sintesis de NPMs ( Fe304)
4.1.1. Propiedades magnéticas
De manera cualitativa se demostrd las propiedades magnéticas de las nanoparticulas sintetizadas,
colocandole un iméan en la parte inferior del recipiente que contenia tanto las particulas secas
como en ferrofluido. Como se visualiza en la ilustracion 13-4, las estructuras son fuertemente

atraidas a un campo magnético externo. Por lo cual se puede verificar que las particulas

sintetizadas tienen propiedades superparamagnéticas.

llustracion 1-4: Propiedades magnéticas de NPs sintetizadas en solucion y secas.
Realizado por: Freire, S, 2023.

4.1.2. Caracterizacion mediante espectroscopia infrarrojo (IR)

En este tipo de caracterizacion se identifican los grupos funcionales mas representativos de las
muestras sintetizadas, todos los espectros en su mayoria presentan los mismos grupos funcionales,
asi como también las bandas de transmitancia se encuentran en un rango similar. Para representar

esta caracterizacion a continuacion, se presentan los espectros de las muestras sintetizadas.
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4.1.2.1. Espectros: primer ensayo

Como ya se menciond anteriormente en este ensayo se tienen 4 muestras, pero se presenta solo
un espectro, ya que se realizo6 el andlisis IR solo a las muestras que se encontraban en estado
liquido, es decir a las muestras 1 y 4, pero en dichas muestras se observo un espectro similar,
debido a que la diferencia es que se duplica el NaOH. Se identificaron los mismos grupos
funcionales en rangos iguales de las bandas de transmitancia. En la ilustracion se observa el
espectro que relaciona la transmitancia (%T) y el nimero de onda de 4000 a 520 cm™t. Se
identifica que la banda de 3355,53 cm™! es caracteristica del grupo (OH), en la banda 2113,6
cm™1se aprecia la presencia de un enlace (C=C), la banda 1643,05 cm™! indica un acoplamiento
fuerte de hidrocarburos representado por un enlace doble (C=C). En 1392.35 cm™?! se muestra
una banda muy intensa que corresponde a las vibraciones de flexion asimétricas del enlace (C-
H), también se aprecia vibraciones de estiramiento responsables de la unién de (C-O) en la banda
1045,23 cm™! (Salazar & Martinez , 2017, pp. 8-12); (Survell, 2006, pp. 4-9). Por Gltimo, las bandas
comprendidas entre 578.54 cm™1 y 539.97 cm ™1, se atribuyen a los enlaces de estiramiento de la

union de (Fe-0), estos son Oxidos de hierro que se encuentran en la coraza de las NPMs (Cuadrado,
2017, pp.3-6).
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llustracion 2-4: Espectro IR obtenido de las NPMs, primer ensayo
Realizado por: Freire, S, 2023.
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4.1.2.2. Espectros: segundo ensayo

e Muestral

Las bandas de absorcidon proporcionadas por las vibraciones de los grupos funcionales mas
representativos en el ferrofluido de la magnetita se muestran en la ilustracién 15-4. En el espectro
se visualiza la vibracion del grupo hidroxilo (OH) en la banda 3351,68 cm™?, por consiguiente,
se puede denotar bandas de intensidad media en 2892,7 cm™! y 2830, 9 cm™? respectivamente,
atribuidas a las vibraciones asimétricas de estiramiento del enlace (C-H), en la vibracién de
2156,03 cm ™1 indica un enlace (C=C). La banda 1639,2 cm™? sefiala el estiramiento del grupo
(C=C). El rango de banda de 1400 hasta 1700 cm ™! esta representado por un grupo de vibraciones
relacionadas con el O, estas pueden ser, -C=0, -COO, COOH, dichas bandas se producen en
consecuencia al uso del surfactante (4cido oleico), en la sintesis de NPMs. Ademas, 1222,65 cm™?!
se logra observar una banda que representa a las vibraciones del enlace (C-N) y finalmente la
vibracion (Fe-O) esta presente en la banda de 605, 53 cm™! (Cuadrado, 2017, pp. 3-5); (Salazar &
Martinez , 2017, pp. 5-8). En este espectro descrito se puede visualizar mas vibraciones en
comparacion con el anterior debido a que en este espectro la muestra se introdujo al sonicador, lo

cual hace gue las moléculas se separen de mejor manera para evitar la aglomeracion.
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llustracion 3-4: Diagrama esquematico IR obtenido de NPMs, segundo ensayo muestra 1

Realizado por: Freire, S, 2023.
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e Muestra 2

Los grupos funcionales visualizados en el espectro de la ilustracion 16-4, son OH en la banda
3320,82 cm™1, en 2121,31 cm™! una vibracion baja del grupo de hidrocarburos alquilo (C=C),
asi también se observa un estiramiento del enlace (C=C) en 1639,2 cm™1, una vibracion del enlace
(=C-H) se representa en la banda 701,962 cm ™! (Survell, 2006, pp.7-8). La banda 644,108 cm™1!
corresponde a la vibracion de estiramiento de (Fe-O-Fe), caracteristico de la Hematita, ya que
este compuesto se encuentra en un rango de bandas de 623 a 709 cm™1, por lo descrito se supone
que en este espectro no se obtuvo magnetita porque se produjo una oxidacion formando asi la

Hematita (Cuadrado, 2017, parr. 5).
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llustracion 4-4: Diagrama esquematico de IR obtenido de NPMs, segundo ensayo, muestra 2.

Realizado por: Freire, S, 2023.

e Muestra3

Se observa en el diagrama espectral las vibraciones del grupo hidroxilo (OH) en 3340,1 cm™1,
una intensidad baja de vibracion del enlace alquilo (C=C) en 2171, 45 cm™1, en la banda 1643,
05 c¢m™1 el enlace de hidrocarburos saturados (C=C), en 1411,64 cm~! y 1045,23 cm™!se
visualiza un estiramiento medio del grupo carboxilico (CO). En la dltima vibracion de 613,26
cm™1se constata que existe la presencia de un enlace Fe-O-Fe, es decir que se puede atribuir esta
banda de absorcion a la hematita ya que por la magnetita se encuentra maximo hasta el rango de

610 cm™! (Cuadrado, 2017, parr. 7).
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llustracion 5-4: Diagrama esquematico de IR obtenido de NPMs, segundo ensayo, muestra 3.

Realizado por: Freire, S, 2023.

e Muestra4

Este espectro es similar al espectro de la muestra en el primer ensayo, ya que la variacién aplicada
para esta muestra 4, fue agregar la solucidn de hidréxido de sodio por goteo, para lograr un mejor
tamafo y que la carga anidnica de la superficie de las nanoparticulas se estabilice. Es asi que se
denota los grupos funcionales como (OH), (C=C), (C-H), (C-O) y la vibracién de un estiramiento

del grupo de los 6xidos de hierro (Fe-O), que representa la magnetita.

e Muestra5

El ferro-fluido de esta muestra representa el diagrama espectral en el que se visualiza las
vibraciones generadas por los grupos funcionales presentes. La banda 3340,1 cm™! es
caracteristica del grupo hidroxilo (OH), en la banda 2152,17 cm™? se observa un estiramiento
bajo de la vibracion del enlace (C=C), un acoplamiento fuerte de hidrocarburos del enlace (C=C)
se aprecia en la banda 1639,2 cm™1! y finalmente el pico de 609,396 cm™! se atribuye a la

interaccién vibracional del enlace Fe-O, que es caracteristico de la magnetita.
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llustracion 6-4: Diagrama esquematico de IR obtenido de las NPMs, segundo ensayo, muestra 5

Realizado por: Freire, S, 20223

Los ensayos de sintesis siguientes presentan el diagrama espectral de la muestra 5 del ensayo 2
ya que como se menciond anteriormente, se selecciond la técnica mas viable, sencillay con la

cual se podia obtener todos los reactivos necesarios para el proceso de sintesis.

Para un mejor reconocimiento de todas estas bandas caracteristicas se pueden comprobar de mejor
manera a través de las bases de datos que estan en bibliotecas virtuales dentro del equipo de
caracterizacion, de forma on-line o en diversas bibliografias que acumulan reportes de la

persistencia de las bandas en sus investigaciones (Survell, 2006, pp- 5-6).

4.1.3. Microscopia de fuerza atbmica (AFM)

Para determinar el tamafio de las particulas sintetizadas se utilizé el microscopio de fuerza
atomica, el cual caracteriza superficie linea por linea generando una imagen de resolucion

escaneada de la muestra en funcién de la posicion. A continuacién, se presenta las imagenes

obtenidas del analisis AFM correspondientes al ensayo 2.
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4.1.3.1. Imagenes AFM de NPMs

e Muestra 1l

Esta muestra homogénea presenta el tamafio de la particula, la cual se encuentra en una escala

nanométrica de 10 a 20 nm, se puede verificar que el método utilizado es aceptable, eficiente y

aplicable para la obtencion de este tipo de nanoestructuras.
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llustracion 7-4: Imégenes y componentes de AFM de NPMs (magnetita), muestra 1
Realizado por: Freire, S, 2023.
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e Muestra 2

En lailustracion 20-4 se aprecia una muestra heterogénea, ya que los perfiles de las nanoparticulas

exhiben alturas (diametros) de 6 nm a 90 nm.
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llustracion 8-4: Imagenes y componentes de AFM de NPMs (magnetita), muestra 2

Realizado por: Freire, S, 2023.
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e Muestra3

En este gréfico se evidencia una mezcla heterogénea sin la presencia de estructuras nanométricas,
ya que los perfiles de las particulas muestran elementos muy grandes, de por encima de 250 nm,
ademas que los agregados grandes eran muy visibles y se podian observar con un microscopio
optico en la solucion de ferro-fluido.

250 nm

0nm

ho._g / 250 nm

llustracion 9-4: Imagenes y componentes de AFM de NPMs (magnetita), muestra 3
Realizado por: Freire, S, 2023.
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e Muestra 4

La solucién de ferrofluido de esta muestra es heterogénea, los perfiles de las nanoestructuras
exhiben alturas de 45 nm a 350 nm, aparte de las particulas se observé residuos orgéanicos.
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llustracion 10-4: Imégenes y componentes de AFM de NPMs (magnetita), muestra 4
Realizado por: Freire, S. 2023.
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e Muestra5b

La técnica de sintesis aplicada para obtener esta muestra es favorable ya que la solucion de
ferrofluido es homogénea y ademas presenta perfiles de tamafios de 12 nm a 25 nm, tamafios
propicios para aplicaciones futuras.
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lustracion 11-4: Imagenes y componentes de AFM de NPMs (magnetita), muestra 5
Realizado por: Freire, S, 2023.

4.1.4. Microscopia electronica de barrido (SEM)

Se realizaron varias visualizaciones de las NPMs en el microscopio electrénico de barrido con un
voltaje de 5.0 kV' y con una magnificacion de 500 y 100 um como se observa en las ilustraciones.
Este tipo de analisis se realiz6 a las muestras del tercero y quinto ensayo, ya que con este se

deseaba verificar el tamafio de las particulas sintetizas al aumentar la cantidad de volumen de los
reactivos.
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4.14.1. Imagenes SEM: tercer ensayo

Como ya se menciono en la descripcion de este ensayo se realizé dos muestras: M1 (seca) y M2
(seca y calcinada), se observo en el SEM que no hubo diferencia alguna ya que ambas muestras
presentan aglomeracion, una distribucion de tamafio heterogénea, y ademas exhiben una forma
irregular semejante a cristales debido a la naturaleza de la magnetita. Asi pues, se eligié la mejor
imagen para representar estas dos muestras; para analizar el tamafio de particula se utilizo el
programa ImageJ, y con un total de 85 mediciones (Anexo D), y se visualiza que el tamaiio de
particula promedio es de 54 um aproximadamente, el cual no cumple con la escala nanométrica.
Esto se debi6 a la naturaleza magnética de las particulas, al proceso de secado que se realiz6 para
la observacion en el microscopio electrénico de barrido y a la cantidad de volumen aumentado de

los reactivos, lo cual no evidencid el tamafio real por la aglomeracion existente.

SEM HV: 5.0 kV WD: 21.12 mm l I | I VEGA3 TESCAN
View field: 2.44 mm Det: SE | 500 pm
SEM MAG: 85 x Date(m/d/y): 01/01/09 Laboratorio Materiales UTA

lustracion 12-4: Imagen SEM con un aumento de 500 pm de las NPMs
Realizado por: Freire, S, 2023

Una vez obtenido los datos de los tamafios de particulas que se pueden observar en las imagenes
se realiz6 una distribucién de tamafio mediante un histograma representado en la ilustracion 25-
4, que indica como resultado que el porcentaje mas representativo de NPMs corresponde al 56%,
en el que se encuentran las particulas entre 41 y 76 um, y los porcentajes mas bajos presentan
tamafios como: 32% (6 a 41 um), 10% (16 a 111 pm), 1% (111 a 146 pm) y 1% (181 a 216 pum).
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Distribucion de tamafio de las NPMs (magnetita)
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lHustracion 13-4: Distribucion de tamafio de las NPMs (magnetita), tercer ensayo
Realizado por: Freire, S, 2023.

4.1.4.2. Imagenes SEM: Quinto ensayo

En este ensayo se cambio la técnica de secado, es asi que la muestra de ferrofluido se liofilizo
para evitar la aglomeracion, se metalizé para lograr observar de mejor manera los tamafios de
particulas en el SEM, sin embargo, los resultados fueron similares ya que se seguia observando
acumulacién y no uniformidad de tamafios, a pesar de que la imagen esta realizada a un aumento
de 100 um. Cabe recalcar que el microscopio utilizado no contaba con el dispositivo EDS (Energy
Dispersive Spectrometer) en el que se puede obtener de manera cualitativa la informacion de
composicién quimica de la muestra de manera rapida y eficiente. Se realizé un andlisis con el
programa ImagenJ para obtener una aproximacion de tamafios de las particulas sintetizadas, el

promedio visualizado fue de 20 um (Anexo D).
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SEM HV: 5.0 kV WD: 20.68 mm VEGA3 TESCAN
View field: 605 pm Det: SE 100 pm
SEM MAG: 343 x Date(m/dly): 01/01/09 Laboratorio Materiales UTA

llustracion 14-4: Imagen SEM con un aumento de 100 pm de las NPMs
Realizado por: Freire, S, 2023.

Con los datos de tamafios de particulas que se logré visualizar en la imagen se realizé un
histograma mediante una distribucién de tamafio, la cual se indica en la ilustracion 27-4, que
indica como resultado que el porcentaje mas representativo de NPMs corresponde al 77%, en el
que se encuentran las particulas entre 3 y 28 um, y los porcentajes mas bajos presentan tamafios
como: 18% (28 a 53 um), 5% (53 a 78 um).

Distribucién de tamafios de las NPMs de magnetita
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observadas

llustracion 15-4: Distribucion de tamafio de las NPMs (magnetita), quinto ensayo
Realizado por: Freire, S, 2023.
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4.1.5. Demostracion de Hipotesis

H1: Se podra tener el conocimiento necesario acerca del método de sintesis de co-
precipitacion quimica el cual incide en las propiedades y la caracterizacion de las NPs de magnetita
obtenidas.

H2: Al variar los pardmetros fisicos de la sintesis, se tendra notables cambios en cuanto al tamafio
de las nanoestructuras y propiedades.

H3: La caracterizacion de las nanoparticulas seré confiable para obtener resultados que apoyen
la experimentacion tedrica practica.

H4: A nivel de aplicabilidadlas nanoparticulas seran lo suficientemente eficientes para cumplir
su objetivo.

H1: Gracias a la revision de diferentes investigaciones acerca del método de sintesis de co-
precipitacion quimica se puede cumplir esta hip6tesis. Investigaciones en las que se verifica la
versatilidad y relacion costo-efectividad del método, mediante el cual se puede obtener
nanoparticulas de magnetita. Sin embargo, las desventajas de este método es el control de las
variables como concentracion de las sales de hierro, velocidad de agitacion, pH y tiempo de
reaccion, debido a que es maés dificil controlarlas en una cantidad de volumen de solucién

considerable.

H2: Esta hipétesis se comprob6 mediante la observacion directa de las imagenes proporcionadas
por SEM, ademas del documento (Briones y Navarrete, 2016, p. 20), que cre6 NPMs y utilizé
diferentes tipos de tensioactivos en su sintesis para lograr mejorar las imagenes médicas y
determinar la mejor manera de eliminarlas en el organismo, (Sanchez-Ramirez et al., 2014, pp.
504-512), usando diferentes tipos de sintesis para hacer magnetita y luego determinando el mejor
agente de inmovilizacion enzimética. En cada uno de estos estudios, se variaron los pardmetros
controlables durante la sintesis quimica para determinar como afectaban al resultado final, NPMs.
H3: Para verificar H3, las NPMs se caracterizaron a través de 3 técnicas: primero se realizo
espectroscopia IR, en la que se determind la composicion elemental y los grupos funcionales
presentes en el ferrofluido de la magnetita, posteriormente se hizo microscopia de fuerza atémica
AFM, en donde se verifica el tamafio del nanomaterial, para elegir el método de sintesis mas
eficiente y finalmente el tamafio NPMs se obtuvo por microscopia electrénica de barrido SEM.

H4: En el presente trabajo no se busca dar aplicabilidad, mas bien se pone a disposicion un grupo
de técnicas realizadas, de las cuales se seleccion6 la mas viable, es decir la que presente menor

tamafio nanométrico. Ademas, que cuente con los materiales y reactivos disponibles.
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CONCLUSIONES

El método de sintesis utilizado para la produccién de nanoparticulas de magnetita fue co-
precipitacion quimica ya que este es el procedimiento quimico mas utilizado, gracias a su
simplicidad, relacion costo-efectividad y facilidad de adaptacion de las propiedades de las
particulas, ademés que a partir de este método se puede llevar una produccion a escala.
Existen diferentes métodos de obtencién de nanoparticulas magnéticas de hierro, por
mencionar algunos; descomposicion quimica, micro emulsién inversa, oxidacién directa, sol-
gel, etc. Sin embargo, estos métodos presentan algunas desventajas como: controlar el
proceso de sintesis, parametros fisicos (temperatura, superfiecie, cristalidad, etc), no son
métodos facilmente escalables y pueden llegar a ser un poco costosos. Asi pues, el método de
co-precipitacion quimica por su relacion costo-efectividad se utiliz6 para sintetizar este tipo
de nanoestructuras.

Para la produccion a escala de las NPMs, con el objetivo de optimizar y producir una cantidad
considerable, se realizaron algunos ajustes en el proceso de sintesis; como aumento de la
velocidad de agitacion, tiempo de reaccion y las cantidades (g) de las sales de hierro y de la
base (NH3), sin embargo, no se logré obtener resultados favorables.

Para caracterizar las muestras de magnetita se utilizé IR, en la que se genera un espectro que
evidencia las vibraciones caracteristicas de los grupos funcionales presentes en el ferrofluido
y especialmente la presencia de Fe-O propio de la magnetita. Para comprobar el tamafio de
las particulas se utiliz6, AFM y SEM. Las imégenes de AFM de la muestra 5 realizada en el
segundo ensayo demuestran que el ferrofluido de esta muestra en homogénea con tamafos
entre 12 y 25 nm lo que verifica que el método es aceptable y aplicable para la produccién de
este tipo de nanoestructuras. Sin embargo, las muestras del quinto ensayo que se analizé en
el SEM y con el programa ImagenJ no dio resultados favorables ya que presenta un tamafio
de 54 um secado en la estufa y de 20 um con el proceso de liofilizacion, esto pudo deberse
al aumento considerable en las cantidades de las sales de hierro y de la base de amoniaco, lo

que hizo que las particulas se aglomeren.
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RECOMENDACIONES

¢ Modificar el método de sintesis, calculando nuevas cantidades de los reactivos, para obtener
una cantidad considerable de nanoparticulas.

o Realizar la sintesis en un envase de vidrio para evitar que el plastico corroa la solucion

e Investigar nuevos estudios para no desperdiciar el sobrenadante de la solucién de NPs
magnetita y dismunir el riesgo de oxidacion que puedan afectar a la aplicabilidad.

o Mejorar el método de secado para evitar aglomeraciones.

e Controlar el pH de la solucion antes de liofilizar la solucion
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ANEXOS
ANEXO A: CALCULO DE LA CONCENTRACION MOLAR DEL HIDROXIDO DE SODIO

La concentracion molar de una disolucion indica la cantidad de moles de soluto que aparece
disueltos en cada litro de la mezcla. Para calcular la concentracion molar (mol/L) utilizada del
hidréxido de sodio se realiza por galeras de la siguiente manera:

Datos

Myaon = 9,69

PMpaon = 40g

Vsotucisn = 300ml

9,6gNaOH 1molNaOH 1000ml

X X = mOI 1—A4
300ml  #0gNaoH < 1L - 0B /L (1-4)

La concentracion molar del NaOH utilizado en el ensayo 1y en el ensayo 2 de la primera muestra

tiene una concentracion de 0,8 ™0!/ L

ANEXO B: CALCULO DEL PESO Y VOLUMEN DE LAS SOLUCIONES DEL ENSAYO 2,
MUESTRA 3

a) Caélculo del peso de la solucién de FeCl;6H,0 para una solucién de 25 ml
Para obtener la concentracion de 25 ml de FeCl;6H,0, FeCl,4H,0, HCl y NaOH se utilizo la

ecuacién de molaridad de una solucion (Peter William Atkins, 2005):

Molaridad (M) _ Nuamero de moles _ m_ol (1-B)

Volumen de la solucién L

Conociendo el pero molecular de FeCl;6H,0 que es de 270,30 g ya podemos determinar cuantos
g de este compuesto debemos disolver en 25 ml de agua destilada para tener una molaridad de

1,28 M, de la siguiente manera:

1,28molFeCl;6H,0 270,30gFeCl36H,0  100g _
1000mlsolFeCl36H,0 1molFeCl36H,0 979 -

B)
b) Calculo del peso de la solucion de FeCl,4H,0 para una solucion de 25 ml

25mlsolFeCl;6H,0

8,92gFeCl;6H,0 (2-

Conociendo el peso molecular de FeCl,4H, 0 que es de 198,81 g ya podemos determinar cuantos
g de este compuesto debemos disolver en 25 ml de agua destilada para tener una molaridad de

0,64 M, de la siguiente manera:

0,64molFeCl,4H,0 198,81gFeCl,4H,0
1000mlsolFeCl,4H,0 1molFeCl,4H,0

25mlsolFeCl,4H,0 = 3,18gFeCl,4H,0 (3-B)



¢) Calculo del volumen de la solucidn de HCI para una solucién de 25 ml
Conociendo el peso molecular, la densidad y la pureza del HCI que es de 36,46 g, 1,19 g/ml y
37% ya podemos determinar cuantos ml de este compuesto debemos disolver en 25 ml de agua

destilada para tener una molaridad de 0,4 M, de la siguiente manera:

0,4molHCl 36,46gHCl 100g 1mlHCl
1000mlsolHCL 1molHCl 37g 1,19gHC!

25mlsolHCI = 0,83mlHCI (4-B)

d) Caélculo del peso de la solucion de NaOH para una solucién de 250 ml
Conociendo el pero molecular del NaOH que es de 40 g, ya podemos determinar cuantos g de
este compuesto debemos disolver en 250 ml de agua destilada para tener una molaridad de 0,9 M,

de la siguiente manera:

0,9molNaOH 40gNaOH
1000mINaOH 1molNaOH

250mlsolNaOH

= 9,099NaOH (5-B)

ANEXO C: CALCULO DEL VOLUMEN DE NH; AL 25%, 1M, PARA UNA SOLUCION DE
500ml

Sabiendo el peso moleculary la densidad del NH; que es de 17,03 gy 0,903 g/ml respectivamente
ya podemos determinar cuantos ml de este compuesto debemos disolver en 500 ml de agua

destilada para tener una molaridad de 1 M, de la siguiente manera:

1molNH;3 17,03gNH3 100gNH;3 1mINH3
00mlsolNH3 1molNH3 25gNH;3 0,903gNH;3

500mlsolNH; — = 37,72mINH; (1-C)

ANEXO D: ANALISIS EN IMAGEN DE LOS RESULTADOS DE LA CARACTERIZACION
DE MAGNETITA CON MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO

En en Anexo D se ve la medida promedio de los cristales de magnetita formados en el proceso de

secado en la estufa (a) y liofilizado (b) de las NPMs.

2430.19x2714.97 um (768x858); 16-bit; 1.3MB

T

- e
SEM HV: 5.0 kV WD: 21.12 mm VEGA3 TESCAI
View field: 2.44 mm Det: SE 500 pm
a) . SEM MAG: 85 x Date(m/dly): 01/01/09 Laboratorio Materiales UTA
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240.308
210.269
190.244
220.282
300.384
260.333
300.384
270.346
120.154
170.218
230.295
190.244
130.167
230.295
230.295
210.269
200.256

90.115
150.192
250.320
170.218
170.218
180.231
120.154
290.372
130.167
290.372
130.167
170.218
190.244
190.244
230.295
170.218
160.205
110.141
190.244
170.218
230.295
110.141

32.501.951
30.365.702
27.884.548
27.791.944
29.887.219
32.599.194
30.223.096
26.460.998
28.137.159
30.372.559
27.370.427
28.225.684
35.770.000
29.348.043
32.226.140
27.167.948
31.120.862
28.224.000
26.248.819
25.114.405
28.819.360
25.906.566
26.130.303
28.708.747
25.525.623
24.471.334
28.627.379
33.661.038
29.331.618
26.377.000
23.427.000
30.737.137
28.523.059
22.429.481
30.254.963
28.304.152
24.084.779
26.834.413
29.937.909

11.421.000
25.365.000
19.717.260
23.940.803
18.780.000
26.631.000
18.588.229
22.888.000
20.905.000
18.257.000
21.116.545
20.582.000
26.747.000
12.622.000
14.773.000
11.154.000
17.861.000
23.358.000

9.842.000
10.105.000

9.410.000
15.784.125
11.595.000
10.047.628

7.908.786
14.951.000
11.362.000
25.430.000
22.845.000
10.124.000
12.368.000
20.960.000
24.151.000
10.575.000
25.253.600
13.754.777

9.882.875

9.649.306
19.316.000

43.835.352
38.462.520
36.905.617
44.869.000
41.605.516
37.764.062
42.157.820
36.204.000
33.833.613
40.191.000
35.149.910
38.007.000
51.648.000
46.836.000
49.442.000
39.448.801
47.140.938
33.033.000
30.676.572
34.261.223
37.313.500
35.450.500
35.856.266
38.783.090
36.980.000
34.207.668
39.960.223
38.027.000
38.846.000
43.043.332
32.662.000
42.604.023
37.135.000
27.958.889
34.235.000
36.124.445
35.724.000
40.847.703
42.432.000

-15.255
-45.000
116.565
106.699
-65.225
104.036
114.775
128.660
-68.199
104.036
-10.305
-90.000
-90.000
-90.000
-56.310
-95.711
-71.565
-90.000
-81.870
-65.556
-82.875
-97.125
-69.444
-68.199
-59.744
-80.538
-45.000
-80.538
-75.964
77471
-90.000
-56.310
-90.000
-74.055
-78.690
-83.660
-50.194
-68.199
-90.000

72.157
62.650
56.605
66.073
90.612
78.281
90.612
81.046
34.081
52.187
70.756
56.957
37.972
69.615
68.454
63.602
60.038
25.314
44.750
76.469
51.023
51.023
54.072
34.081
87.920
38.495
89.500
38.495
52.187
58.347
56.957
68.454
50.629
46.073
32.270
57.308
49.428
68.161
31.643



40
41
42
43
44
45
46
47
48
49
50
51
52
53
54
55
56
57
58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
68
69
70
71
72
73
74
75
76
77
78

130.167
440.564
190.244
150.192
690.884
330.423
110.141
170.218
180.231
200.256
210.269
230.295
180.231
190.244
250.320
140.179
150.192
140.179
130.167
210.269
150.192
220.282
150.192
140.179
140.179
110.141
140.179
140.179
110.141
210.269
130.167
170.218

90.115

80.103
130.167
150.192
130.167
140.179
130.167

36.496.891
33.576.039
31.471.684
25.293.257
26.592.168
28.512.758
28.937.818
37.456.500
26.985.632
24.925.817
24.914.179
29.703.231
38.251.858
34.194.105
27.832.911
29.822.518
31.985.743
32.542.084
28.917.814
24.940.705
31.725.191
26.804.196
31.450.843
28.519.110
25.211.451
27.169.014
20.692.186
27.512.186
32.352.836
27.741.681
25.529.692
25.356.789
27.792.111
26.017.000
28.770.096
26.589.112
25.675.308
27.052.512
30.583.077

32.240.000
25.377.908
27.649.334

8.871.000
19.102.395
11.434.000
16.000.000
30.411.500
16.064.547
16.164.225

9.950.000
25.954.637
27.472.342

8.417.000

9.825.000
18.703.000
19.635.000
28.622.082
23.951.000
11.805.000
12.388.000
11.154.592
13.461.674
10.401.000
13.899.739
12.970.000

9.255.953
11.595.000
12.144.000
14.148.000

7.674.833
11.236.750
14.877.000

8.299.000

7.345.000
10.177.000
11.906.167
11.930.000
18.858.000

48.010.000
43.967.695
35.589.891
34.815.430
33.309.000
47.211.000
34.994.000
48.276.875
31.345.000
29.649.975
32.422.000
35.710.000
44.987.480
45.872.000
38.990.797
40.543.422
42.566.652
41.734.309
34.958.332
34.994.000
42.807.285
33.838.512
45.498.367
34.572.203
37.810.000
44.321.039
26.581.633
43.928.113
40.530.199
38.730.000
34.057.332
34.898.875
34.708.000
35.283.000
39.826.000
34.950.551
36.550.000
37.655.000
36.066.000

-59.036
27.759
-12.529
-98.130
20.556

0.000

-90.000
60.255
-69.444
-71.565
36.870
33.690
35.538
-90.000
114.444
-26.565
45.000
18.435
-59.036
-5.711
123.690
-29.055
-56.310
-63.435
-63.435
-53.130
-51.340
-38.660
11.310
-5.711
-80.538
-50.194
-90.000
-56.310
30.964
45.000
-30.964
-51.340
-90.000

36.902
135.881
58.347
44.750
216.287
101.258
31.643
51.023
54.072
60.038
63.286
68.454
54.441
56.957
76.469
42.454
44.750
40.026
36.902
63.602
45.636
65.157
45.636
42.454
42.454
31.643
40.523
40.523
32.270
63.602
38.495
49.428
25.314
22.818
36.902
44.750
36.902
40.523
37.972
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Mean
SD
Min

Max

30.038 35.042.000
90.115 27.620.056
90.115 27.620.056
183.939 28.707.565
86.067  3.350.339
30.038 20.692.186
690.884 38.251.858

31.280.000
11.697.000
11.697.000
16.371.205

6.635.161

7.345.000
32.240.000

4

SEM HV: 5.0 kV WD: 20.68 mm |

View field: 605 pm Det: SE
SEM MAG: 343x  Date(mJdly): 01/01/09

32.317 109.059
34.146 98.724
27.439 114.635
34.146 93.176
43.293 91.878
16.463 94.969
18.902 98.252
29.268 102.142
31.707 90.953
43.293 127.483
37.805 96.268
60.366 108.281
28.659 97.370
22.561 72.027
43.293 109.202
45.122 130.798
29.878 77.781

100 pm

37.454.000
42.854.500
42.854.500
38.585.007

5.094.951

-90.000
-75.964
-75.964
-55.986

44.828

26.581.633 -128.660

51.648.000

VEGA3 TESCAN

Laboratorio Materlales UTA

78.231 155.846
64.468 126.810
92.802 167.000
49.612 178.702
47.743 155.257
56.538 153.077
65.640 154.862
22.846 152.702
58.000 128.415
63.000 176.520
63.171 145.173
57.531 173.000
48.696 138.261
43.333 106.000
62.000 163.238
34.000 182.585
21.000 115.000

60.255 2

-96.582
-98.427
-54.162
-717.471
4.899
-81.254
28.301
-46.736
-20.556
-53.130
-23.199
-85.333
4.970
-70.560
76.759
52.815
-112.249

6.329
26.094
26.094
54.980
27.163

6.329
16.287

40.875
42.627
34.676
43.196
54.861
20.541
23.059
36.459
40.030
54.661
47.575
76.780
36.056
28.155
54.549
56.848
37.122



18
19
20
21
22
23
24
25
26
27
28
29
30
31
32
33
34
35
36
37
38
39
40
41
42
43
44
45
46
47
48
49
50
51
52
53
54
55
56

23.171
23.780
41.463
23.780
19.512
44,512
17.683
34.146
34.756
25.610
18.902
14.024
15.244
14.024
21.951
24.390
14.024
12.805
13.415
23.780
12.805

7.317
14.634

8.537
14.634
25.000
16.463
14.024
10.976
21.341
22.561
18.902
12.195
15.244
12.195
12.805
18.902
14.024
14.634

88.296
95.012
101.838
105.022
84.645
109.896
98.898
96.473
84.487
81.230
102.681
94.304
88.433
93.913
85.552
90.287
98.391
95.878
101.890
83.341
75.780
80.326
102.125
83.409
88.074
89.380
86.042
82.393
88.266
82.850
75.054
84.422
94.843
95.677
117.675
99.562
89.515
83.985
72.583

41.996
18.000
33.769
55.604
19.906
34.000
61.245
17.000
20.286
30.000
73.000
18.000
28.000
28.000
11.551
27.296
40.000
36.020
63.286
27.609
57.000
26.000
78.000
31.000
37.000
56.000
20.000
40.000
19.000
24.874
30.000
65.173
71.668
41.500
89.086
79.000
28.000
55.000
55.000

139.061
151.000
138.057
170.604
131.486
177.000
125.883
155.098
133.000
127.808
127.098
168.000
130.000
140.000
143.388
137.000
137.000
151.000
130.000
120.590

92.880
104.091
131.000
110.870
114.204
129.700
132.000
108.000
125.118
108.433
111.000
134.390
116.975
125.500
161.000
127.000
140.789
106.736

92.405

-60.642
-25.201
107.354
-47.121
-75.069
-48.366
-21.038
-25.641
-14.534
119.055
-61.699
-90.000
-80.538
-90.000
-59.036
-34.509
-90.000
-66.038

29.055
-18.435
-63.435

15.255

0.000

-38.660
-41.424
-98.531
-43.452
-56.310
-61.928
-76.373
-90.000
115.710
-57.995
-48.366
-51.340
-36.870
-55.784
-32.276

30.964

28.670
29.342
52.359
29.837
24.245
56.417
21.752
43.308
43.561
32.158
23.059
17.179
18.999
17.179
27.319
30.323
17.179
15.381
16.079
29.632
15.715

8.903
17.960
10.000
17.704
31.584
20.437
16.893
13.275
26.515
28.111
23.400
14.733
18.806
15.000
15.617
23.608
17.548
18.213



57
58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
68
69
70
71
72
73
74
75
76
77
78
79
80
81
82
83
84
85
86
87
88
89
90
91
92
93
94
95

14.634
15.244
14.634
11.585
11.585
10.976
11.585
6.098
15.244
15.854
14.634
6.098
6.098
6.707
7.317
10.366
6.098
10.976
6.098
5.488
5.488
11.585
8.537
20.732
7.317
7.927
14.634
14.634
10.976
9.146
11.585
12.195
12.195
9.756
20.122
6.098
9.756
3.659
4.878

91.147
88.440
71.813
76.413
86.000
72.222
95.419
84.944
109.880
107.755
79.093
102.100
99.100
103.000
105.917
112.064
93.200
99.797
97.767
103.203
98.056
109.563
92.768
104.353
89.167
117.846
102.469
90.687
99.248
87.146
99.211
89.382
90.539
74.188
79.136
83.200
90.975
101.467
89.000

36.130
49.000
21.000
31.704
20.667
28.000
74.185
67.667
75.000
76.120
33.248
67.000
77.000
74.000
81.000
99.488
65.000
75.294
77.556
45.000
38.000
82.889
49.000
68.000
39.000
102.000
68.957
32.705
65.941
71.092
64.000
62.000
62.895
43.000
22.000
52.000
59.760
66.000
71.000

123.783
125.000

92.730
109.000
113.333

99.740
130.580
100.556
153.000
156.557
160.000
125.333
143.000
122.000
119.314
135.031
125.667
121.176
123.000
139.750
169.750
138.136
116.047
168.000
126.000
135.000
143.000
142.272
127.941
108.000
130.000
120.632
128.947
109.000
114.469
120.000
124.667
135.800
124.000

-94.970
-90.000
-714.745
-70.560
-80.538
-49.764
-67.620
-717.471
0.000
-26.565
-46.736
-71.565
-90.000
-90.000
-68.199
45.000
-71.565
-76.759
-717.471
-66.801
-75.964
-26.565
-45.000
-90.000
-90.000
-90.000
4.970
-77.196
-79.992
-72.897
-90.000
-78.111
-86.987
-90.000
-55.305
0.000

23.199
-78.690
-90.000

18.028
18.741
17.807
14.077
14.250
13.298
14.356
7.199
18.741
19.207
18.230
7.408
7.028
7.809
8.410
12.147
7.408
13.637
7.199
5.947
6.439
13.969
9.939
25.769
8.590
9.370
18.028
17.617
13.480
10.621
14.056
15.162
14.857
11.713
24.693
7.028
11.894
3.982
5.466



96

97

98

99
100
101
102
103
104
105
106
107
108
109
110
111
112
113
114
115
116
117
118
119
120
121
122
123

Mean
SD
Min
Max

6.098
7.927
6.098
8.537
9.146
6.098
4.878
8.537
8.537
8.537
6.098
9.146
10.366
17.073
9.146
10.366
6.098
7.927
7.927
12.195
8.537
11.585
12.805
7.317
16.356
10.765
3.659
60.366

91.133
109.344
106.989

77.984

99.371
105.000
102.375

77.500

90.500

78.863

45.700

65.410

90.143

89.786

90.514

99.752

87.327

75.667

55.519

93.658

84.571

99.482

94.581
102.287

92.828

12.962

45.700
130.798

65.593
40.000
80.000
59.000
54.031
37.000
74.000
25.000
60.000
34.751
33.000
35.286
67.000
17.000
32.500
76.938
31.000
19.500
8.000
29.368
51.000
75.500
39.000
79.901
49.875
21.710
8.000
102.000

111.074
147.833
152.000

97.462
136.000
161.556
121.000
110.000
130.000
102.550

64.000
125.857
118.305
134.444
115.643
138.000
109.852
140.000

78.556
126.737
114.000
132.667
121.150
120.281
130.981

21.594

64.000
182.585

-49.399
-70.017
-717.471
-85.601
126.027
102.529
-90.000
-90.000
-90.000
28.610
-90.000
12.095
-52.431
-96.340
-85.914
-55.305
-54.462
-80.538
-70.017
-83.991
-90.000
-80.538
-92.862
-68.199
-57.606
39.548
-126.027
76.759

7.199
9.140
7.199
10.181
10.621
7.199
5.466
10.151
10.151
9.784
7.028
11.180
12.807
21.213
10.960
12.347
6.717
9.500
9.140
14.918
10.151
14.250
15.637
8.410
20.177
13.796
3.982
76.780



ANEXO E: ANALISIS EN IMAGEN DE LOS RESULTADOS DE LA CARACTERIZACION
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ANEXO F: SINTESIS Y PURIFICACION DE NPMS, ENSAYO 2, MUESTRA 1

1.Pesar los reactivos 2.Agregar los reactivos al 3. Agitar por 30 min a una
Erlenmeyer y tapar el orificio temperatura de 60 °C vy
con papel aluminio agregar acido oleico

4. Luego de agregar la 5. Agitar por 30 min, a 6.Decantar por gravedad la

solucion de NaOH, agitar por temperatura ambiente solucion
30 min, manteniendo la
temperatura.

BRANSONW

MOSDULo 4

7. Lavar con etanol y agua la 8. Agregar la solucién a un bafio ultrasénico de 30 min
solucion



ANEXO G: SINTESIS DE PARTICULAS DE MAGNETITA, ENSAYO 3

1. Pesar los reactivos 2. Preparar la solucion de 3. Formar la solucién con
amoniaco las sales ferrosas y agregar
gota a gota la disolucién
de NH;

4. Seguir agregando la 5. Decantar y lavar hasta un 6. Secar la muestra a 70°C
solucion de NH;, hasta que la  pH neutro
se torne de color negro la

mezcla
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