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RESUMEN

En el presente trabajo de titulacion se realizo la sintesis y caracterizacion de Nanoparticulas
magnéticas de Hierro (Magnetita(Fe*Fe®,04)) a través del método quimico de co-precipitacion,
se utilizé un disefio experimental totalmente al azar enfocado en el analisis de varianza, el cual
toma en cuenta 3 variables controlables que son: el tiempo de agitacién, la temperatura de
ebullicién y la concentracion de los reactivos, todo esto aplicado hacia un precursor quimico
compuesto principalmente de hierro, para determinar los cambios en la variable respuesta
definida como el tamafio de la nanoparticula. Se establecieron 10 tratamientos con 3 réplicas
cada uno, tomando en cuenta que el nivel medio es a referencia estandar de una sintesis
realizada anteriormente segln la literatura, se realizaron comparaciones entre los limites alto,
bajo y el estandar, para definir los posibles cambios que puedan existir, centrandonos en el
analisis del tamafio de las nanoparticulas. La caracterizacién se realizd con ayuda de
espectroscopia infrarroja donde se evidencié el espectro caracteristico de la magnetita a
diferentes intensidades, ademas de algunos grupos funcionales de interés, la espectroscopia
ultravioleta-visible permitié determinar que los cambios en los parametros controlables afectan
en cantidad o tamafio de las nanoparticulas de un tratamiento a otro y finalmente en la
Microscopia Electrénica de Barrido se obtuvo la estructura quimica estable de cada una de las
muestras de Oxido de Hierro, se reportan nanoparticulas de hierro de estructura amorfa
similares a las esférica con una variacion de tamafio en cada uno de los tratamientos, que abarca
entre los 20 y 40 nm con poblaciones y caracteristicas fisico-quimicas diferentes en cada uno de
los tratamientos propuestos.Se recomienda seguir con la aplicabilidad de las nanoparticulas del

presente trabajo.

Palabras clave: <BIOFISICA>, <NANOPARTICULAS MAGNETICAS>, <MAGNETITA>,
<CO-PRECIPITACION> <NANOTECNOLOGIA>, <DISENO DE EXPERIMENTOS>,

XV



ABSTRACT

A synthesis and a characterization of Magnetic Nanoparticles of Iron (Magnetite (Fe?* Fe*"O,))
were made in the following investigation through the chemical method of co-precipitation. An
experimental design completely at random focused in the analysis of the variance was used.
This method considers the following three controllable variables: stirring time, boiling
temperature and the concentration of the reagents. All of this is applied to a chemical precursor,
composed almost entirely of iron, in order to determine the changes in the variable. This
response is defined as the size of the nanoparticle. Ten treatments with three replicas each one
were established considering that the middle level is a standard reference of a synthesis made
before according to the literature. Also, the highest, lowest and standard limits were compared
in order to define the possible changes that may occur, focusing our attention in the analysis of
the size of the nanoparticles. The characterization was made with the help of the infrared
spectroscopy which showed the characteristic spectrum of the Magnetite at different intensities.
In addition to other functional groups of interest, the ultraviolet- visible spectroscopy allowed us
to determine the changes in the controllable parameters which affect in quantity and size the
nanoparticles from one treatment to another. Finally, through the use of the Scanning Electron
Microscopy, the stable chemical structure of each of the samples of Iron Oxide were obtained.
Some nanoparticles of iron with amorphous structure similar to the spherical ones were found.
These nanoparticles have a size variation in each one of the treatments which comprise between
20 and 40 nm with different populations and physical- chemical characteristics in each of the
treatments proposed. It is recommended to provide the nanoparticles obtained with a practical

use according to the size required.

Key words: <BIOPHYSICS, <MAGNETIC NANOPARTICLES>, <CO- PRESIPITATION,
MAGNETITE, NANOTECHNOLOGY>, <DESIGN OF EXPERIMENTS

XVi



INTRODUCCION

Las Nanoparticulas Magnéticas (NPMs), son un tipo de nanoparticulas (NPs) que poseen
grandes propiedades que se utilizan en diversas aplicaciones en pro de la sociedad, estas
propiedades tanto fisicas como quimicas van a depender mucho del proceso de sintesis que se
escoja para prepararlas, los métodos quimicos como la co-precipitacion presentan varias
ventajas sobre otros métodos por su bajo costo y su rapida obtencidn de grandes poblaciones de
NPMSs.(Ferndndez Cabada, 2014, p. 1-26) Al analizar el método se puede ver ciertos parametros
controlables que pueden ser manipulados y de esta manera tratar de optimar una receta estandar,
con el objetivo de determinar como van a afectar la modificacion de estos parametros presentes
en la sintesis a el tamafio de las NPMs, ya que de este dependera sus propiedades, esto se puede
lograr a través de un disefio experimental totalmente al azar en el cual se lleve a los extremos a

estos parametros y se determine como varia del estandar(Luis Lopez Aguilar et al., 2014).

El Capitulo | presenta la identificacion del problema que gener6 la investigacion, es decir
¢Como afectan los parametros controlables de una sintesis quimica a el tamafio en de las NPMs
?, la justificacién mediante un disefio experimental totalmente al azar se pueden alterar estos
parametros y determinar la existencia de variaciones en el tamafio de las NPMs, ademas de
reportes cientificos los cuales han variado ciertos parametros como el Ph y han obtenido
diferenciaciones en los tamafios de NPMSs.(Cuervo y Castillo, 2014, p. 17-24), a partir de esto se
determinaron los antecedentes y objetivos planteados para el desarrollo presente trabajo de

titulacion.

El Capitulo Il puntualiza las bases tedricas que son consideradas en base a la Nanociencia, las
particulas magnéticas y las propiedades que estas poseen, estructura, los métodos de sintesis y
caracterizacién y posibles aplicaciones que estas pueden tener. EI Capitulo Il desarrolla la
metodologia experimental que se utiliza un disefio experimental totalmente al azar de analisis de
varianza, ya especificando a los parametros controlables tomados y los tratamientos asignados y
aplicados mediante el método de co-precipitacion paso a paso, ademas de especificar como se
realizan las técnicas de caracterizacion de las NPMs y algunos procesos necesarios para la

obtencion de las mismas.

En Capitulo 1V expone los resultados producto del disefio completamente al azar aplicado a la
sintesis y demostrado a través de la caracterizacion de las NPMs, el mismo verifica los cambios
que existen en el tamafio de las NPMs en cada uno de los tratamientos aplicados y finalmente se

exponen las conclusiones y recomendaciones.
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CAPITULO |

1. MARCO REFERENCIAL

1.1. Identificacion del problema

A lo largo del tiempo la nanotecnologia se ha convertido en un campo interdisciplinario, el cual
se ha dedicado al estudio, disefio, creacion, manipulacién y aplicacién de materiales y sistemas
funcionales, a través del control de la materia a escalas menores que un micrémetro, de aqui se
parte para tomar en cuenta la importancia en la preparacion de nuevos materiales con micro y
nano estructuras controladas a escala cuasi-atdmica, esto ha llamado la atencion de diferentes
areas cientificas, para que estas logren entender los métodos de creacion y manipulacion de
nuevos materiales y su posterior aplicacion segun sus caracteristicas y las necesidades que

surjan(Garcia Castrillon, 2012, p. 279).

Al pasar los afios se ha ido entendiendo de mejor manera los principales conceptos y
mecanismos que describen a la nanociencia, en cuanto a los mecanismos se han logrado definir
2 métodos de producciéon de nanoparticulas: los métodos Top-Down o también llamadas
técnicas descendentes en las que se va a ir reduciendo el tamafio de la particula y los métodos
Bottom-Up o denominadas técnicas ascendente, en estas en cambio se va a partir de 4tomos
individuales los cuales seran precursores de ensambles entre si.(Cardoso, 2016, p. 19-28). Estos
métodos permiten crear nanoestructuras, dando como resultado un acelerado desarrollo de esta

ciencia y el anélisis de nanoparticulas (NPs) .

Un notable ejemplo de NPs, son aquellas que se logran estructurar a partir de 6xidos de hierro,
éstas han tenido gran importancia en el desarrollo social y tecnolégico del hombre, por su gran
versatilidad en los campos de aplicacién, sobre todo en la creacion y elaboracion de fluidos
magnéticos, los cuales constan principalmente de nanoparticulas magnéticas (NPMs)
dispersadas en un medio portador-liquido, y éstas se caracterizan por ser un tipo de NPs
hibridas por poseer propiedades magnéticas y ademas las propiedades de un fluido, haciéndolas

Optimas para ser aplicadas en diferentes &mbitos de la ciencia(Urquijo-Morales, 2007, p. 79).
Las NPMs han sido investigadas en los Gltimos afios, estos materiales magnéticos y

nanoestructurados han atraido la atencién de diferentes areas, debido a sus propiedades fisicas,

quimicas y estructurales Unicas, solo por citar algunos ejemplos, las NPMs han sido empleadas

18



como soportes en el proceso de inmovilizaciéon de enzimas y otras biomoléculas, a través de la
obtenciéon de nano-conjugados funcionales, también se los utiliza en ciertos procesos de
recoleccion de metales pesados en aguas contaminadas como el arsénico e incluso en el campo
de la medicina en el tratamiento de diferentes enfermedades, sirviendo como transporte para

farmacos o en terapia fotodindmica para el tratamiento del cAncer(Luis Lépez Aguilar et al., 2014).

Las NPMs son de mucha utilidad ya que posee campos magnéticos de origen atdmico, estos son
generados gracias a un dipolo 0 momento magnético y se encuentran unidos por una fuerza
cohesiva a la cual también se la conoce como “energia de intercambio”, lo que permite la

separacion de los nano-compuestos(Gonzalez-Herrero et al., 2016, p. 437-441).

La eficiencia de la separacion magnética depende de la calidad de las NPMs y de la estabilidad
de la union entre el soporte magnético y componentes “no-magnéticos”, caracteristico de las
NPs nlcleo- corona(Sanchez-ramirez et al., 2014, p. 504-512).Por las peculiares caracteristicas que nos
ofrecen las NPMs, es importante controlar sus propiedades, que van a depender de los métodos
utilizados en su sintesis previa para posteriormente pasar a una caracterizacion la cual nos dira
las caracteristicas morfol6gicas y a través de esta conocer su funcionalidad para adaptarla a la

aplicabilidad.

1.2. Justificacion del problema

La nanotecnologia es un estudio interdisciplinario el cual avanza a pasos agigantados segun los
requerimientos del nuevo mundo, con el fin de dar facilidades tecnoldgicas y resolver
problemas existentes en la sociedad. Se la conoce como un eje transversal en las ciencias, por su
facilidad para encajar en varias disciplinas (fisica, quimica, medicina, etc) y por ser de gran
interés para lograr potencializar el conocimiento tedrico-practico en el éarea fisica-quimica a

nivel aplicativo.

La investigacion del comportamiento de la materia en la escala nanométrica abre una
prometedora perspectiva de nuevos conocimientos, cuando las dimensiones de las particulas de
un solido son del orden del nanémetro, o milésima de micra, el niUmero de atomos que las
constituyen, es del orden de centenas y la mayoria de ellos se encuentran situados en la

superficie de las particulas.(Kodama, 1999, p. 359-372).

Las propiedades fisicas de estas nuevas particulas son muy distintas de las que se observan en

un material de tamafio normal con la misma composicion quimica. Hoy en dia se comienzan a
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utilizar de modo habitual, técnicas experimentales que permiten fabricar, caracterizar y

manipular particulas de este tamafio minudsculo a las cuales llamamos nanoparticulas(Cardefio y
Londofio, 2014, p. 129-140).

La combinacion de estas nuevas propiedades puede ser aprovechadas para aplicaciones que sean
de utilidad en diferentes &reas de la ciencia, también en el campo investigativo se abren nuevas
puertas para posibles teorias, que pueden llegar ser comprobadas con la parte practica de la
misma y que ademas expliquen de mejor manera los fendmenos fisico quimicos que expresa la

materia a estas escalas de interés

Las propiedades fisicas y quimicas de las NPMs van a depender en gran medida del método de
sintesis que se utilice y de la estructura quimica resultante del proceso mencionado. En la
mayoria de los casos de sintesis se espera un intervalo de tamafio de las particulas que va desde
de 1 a 100 nm de tamafio y pueden mostrar propiedades caracteristicas de los 6xidos de Hierro

como es el superparamagnetismo(Briones y Navarrete, 2016, p. 20).

Debido al papel tan importante que actualmente juegan las NPs para diversas aplicaciones, es
pertinente obtener NPMs, por la gran versatilidad de propiedades que estas presentan y a partir
de éstas enfocarlas adecuadamente a los requerimientos de la sociedad en cualquier area afin.
Asi mismo se busca llevar a cabo una sintesis controlada en la obtencién de las mismas y lograr

la combinacion de la nanotecnologia con diversas areas de estudio(Chamé, 2013, p. 87).

Todas estas investigaciones se han ido realizando en todo el mundo, en esta ocasién se cuenta
con el apoyo de la Escuela Superior Politécnica de Chimborazo (ESPOCH) en la cual se ha
iniciado el desarrollo de investigaciones que involucran procesos referentes a la nanotecnologia,
sin embargo, no es significativo el indice de trabajos de titulacion dentro de esta area, por ello es

importante potenciar los estudios relacionados con la nanociencia.

Para la realizacion de este trabajo de titulacion de tipo investigativo se cuenta con el apoyo de
los laboratorios de investigacion, ubicados en la Facultad de Ciencias de la ESPOCH para la
sintesis de las NPMs de hierro y una parte de la caracterizacion seré realizado en el Laboratorio
de Instrumentacion ubicado en la misma facultad, ademés se cuenta con el apoyo de la
Universidad Nacional de Chimborazo (UNACH) que colaborara con el acceso a reactivos para
la sintesis de las NPMs, la instrumentacion necesaria para los procesos finales de
caracterizacion de las NPMs se realizaran en la ESPOCH en la Facultad de Mecénica, en el
Laboratorio de Materiales, y finalmente se realizara la validacion de los resultados.

Este proyecto de titulacion pretende dejar continuidad en el campo de la investigacion.
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1.3. Antecedentes de la investigacion

El presente trabajo se basa en varias investigaciones, las cuales se centran en la sintesis de
NPMs, tomando en cuenta el tipo de sintesis sin importar el método ya sea por métodos fisicos
0 quimicos, ademas del tipo de caracterizacion que se le dan para definir de mejor manera las

propiedades que estas pueden llegar a tener, tomando en cuenta solo a las NPMs.

El surgimiento de la nanotecnologia data en la década de 1980, esta fue causado por la
convergencia de varios avances e invenciones experimentales tales como el microscopio de
efecto tlnel en 1981 y el descubrimiento del fullereno en 1985, asi como la formulacién y
popularizacion del marco conceptual sobre las metas de la nanotecnologia, que iniciaron con la

publicacion en 1986 del libro Motores de la Creacion(Chamé, 2013, p. 87).

Un grupo de cientificos de la Universidad de Georgia (UGA), en Estados Unidos, ha utilizado
unas particulas microscopicas conocidas como nanoparticulas y campos magnéticos alternantes
para atacar las células cancerigenas de los tumores de cuello y cabeza de ratones. Los resultados
obtenidos han revelado que este sistema puede matar las células cancerigenas en tan s6lo media
hora, sin que resulten dafiadas las células sanas cercanas a los tumores, informa la UGA en un
comunicado. Las NPMs empleadas fueron nanoparticulas de 6xido de hierro (un componente de
muchos minerales también presente en nuestro organismo), que en los dltimos tiempos han
adquirido gran importancia por sus aplicaciones como transportadoras de farmacos
antitumorales o como detectores de moléculas en sangre vinculadas a ciertas enfermedades,

entre otros usoS(«Stars &amp; cars : Mercedes Motossport-Magazin», 1995).

La gran mayoria de investigaciones son enfocadas en la sintesis y caracterizacion, pero estas
tienen un fin, darle aplicabilidad como en el caso de Patricia Urquijo, en su investigacion
“Sintesis de nanoparticulas magnéticas y su implementacién como ferrofluido” en la cual se
explica que el desarrollo de nuevos campos tecnol6gicos ha dado pie para que los éxidos de
hierro sean objeto de estudio en aplicaciones de tecnologia de punta y en el campo bioldgico. La
utilizacién de algunos 6xidos de hierro en la preparacion de fluidos magnéticos ha traido nuevas
aplicaciones de estos, entre las que se puede mencionar su empleo como tintas magnéticas,
sellos magnéticos en motores, instrumentos para memoria optica, giroscopios, unidades de
refrigeracion magnética, marcado y separacion celular, medios de contraste en imagenologia
clinica, medio de transporte y liberacion de medicinas e hipertermia con fluidos magnéticos.
Estas ultimas aplicaciones estdn comprendidas en la tecnologia de transporte magnético (TTM)
(Magnetic carrier technology, MCT), empleada en sus inicios para el tratamiento de aguas

residuales, la cual consiste en el uso de ferrofluidos o fluidos magnéticos que son capaces de
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arrastrar particulas pesadas en pro de la descontaminacién del agua, otra fascinante funcién de
las NPMs es en el &rea médica, usada como contraste en Imagenologia clinica y para transportar
compuestos como farmacos a sitios especificos de interés, éstas solo por nombrar algunas de las

multiples aplicaciones de las NPMs(Urquijo-Morales, 2007, p. 79).

En el afio 2012, Garcia Castrion, en su trabajo de investigacion denominada “Sintesis de
nanoparticulas magnéticas y su aplicacién en nanocompuestos de matriz polimérica con
propiedades magnéticas”, obtuvo nanoparticulas con propiedades sUper-paramagnéticas y la
caracteriz6 estructural, fisica y magnéticamente. Ademas del estudio la escalabilidad del método
de sintesis propuesto, a fin de definir un sistema de produccion acorde con la necesidad de
nanoparticulas para su aplicacién en la preparacion de nanocompuestos; ya que la mayor parte
de los métodos de sintesis de nanoparticulas superparamagnéticas reportados en la literatura se
refieren a la obtencion de nanoparticulas de magnetita, en particular magnetita dirigida a

aplicaciones en biomedicina(Garcia Castrillon, 2012, p. 279).

Otra Investigacion en el afio 2013 realizada por Karely Chamé Fernandez, denominada “Sintesis
y Caracterizacion de Nanoparticulas Magnéticas” expone varios métodos de sintesis y la
posterior caracterizacion de nanoparticulas magnéticas de hierro metalico y 6xido de hierro,
estas NPS fueron caracterizadas estructuralmente mediante métodos fisicos como son: la
difraccion de rayos X (DRX) y microscopia electronica de transmision (TEM). Las propiedades
magnéticas fueron caracterizadas por medio del dispositivo superconductor de interferencia
cuantica (SQUID) vy el tipo de sintesis fue por oxidacién-reduccion y el método de co-
precipitacion(Chamé, 2013, p. 87).

En Ecuador, en la Universidad de Cuenca se han realizado trabajos de sintesis de NPMs a través
de método de sintesis quimica, posterior a esto fueron caracterizadas por difraccion de rayos-X
y microscopia electrénica de barrido con emisién de campo ademas de usar microanalisis de
rayos-X, dando como resultado nanoparticulas magnéticas esféricas aproximadamente de 10 nm
las cuales se les tomara en cuenta para sus posteriores aplicaciones dentro de la misma

Universidad(Vanegas et al., 2014, p. 43-55).

Luis Lascano y Maria de los Angeles Berrones investigadores pertenecientes a las Escuela
Politécnica Nacional (EPN) con su trabajo de investigacion “Sintesis de nanoparticulas de
hemanita por el método de precipitacion controlado”, obtiene nanoparticulas por sintesis
quimica y lo divide en 3 partes las cuales son la sintesis, la purificacion y la calcinacién, se

pretenden aplicar al presente trabajo las 2 primeras técnicas para obtener nanoparticulas
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magnéticas de calidad sin residuos de contaminantes para tener una caracterizacion confiables

del tamafio de las nanoparticulas magnéticas(Angeles y Lascano, 2008, p. 91-99).

El proyecto de investigacion de Wilson Eduardo Nieto Luna denominado “Acoplamiento
Magnético de Nanoparticulas de Cementita dentro de Nanotubos de Carbono de Pared Doble”
se estudia de manera significativa a las propiedades magnéticas y el volumen de activacion de
nanoparticulas de cementita, este estudio relaciona a el tamafio de la nanoparticula en pro de la
propiedad de la misma ya que se obtienen monodominios que ayudan a que el
superparamagnetismo aparezca de manera mas significativa y se puedan aprovechar estas

propiedades para aplicaciones que sean pertinentes(Luna, 2015, p. 45-56).

A nivel institucional en la Escuela Superior Politecnica de Chimborazo (ESPOCH) tenemos
aportes significativos en el campo de la nanotecnologia, este es el caso de Coralia Cuadrado con
su trabajo de titulacion denominado “Sintesis caracterizacion y funcionalizacion de NPMs en
nanotubo de carbono de pared multiple (MWCNTS), utilizando en aplicaciones en terapia
fotodinamica.”, en el cual se realiza la sintesis de un nanocomposito por el metodos quimicos de
co-precipitacion quimica para la obtencion de las NPMs que porteriormente seran
funcionalizadas con nanotubos de carbono para su aplicabilidad que sera transportar farmacos a
sitios de interez a traves de terapia fotodinamica y optimizar la eficiencia que los
fotosensibilizadores tendran sobre los sitios activos que se desean curar(Cuadrado, 2017, p. 66-78).

De igual manera en el trabajo de titulacion de Mario Limaico denominado ‘“Sintesis,
caracterizacion y funcionalizacion de nano-particulas magnéticas en grafeno oxidado visando
aplicaciones en terapia fotodinamica” se realiza el mismo trabajo anteriormente mencionado
pero con la funcionalizacion de las NPMs fue esta vez con grafeno para ver su eficiencia como

vehiculo transportador de farmacos en sitios de interes(Limaico, 2017, p. 66) .
Tomando en cuenta todas estas investigaciones se planea realizar la sintesis y la caracterizacion

de NPMs de hierro, con el fin de optimizar recursos y tener resultados viables para porteriores

aplicaciones.
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1.4. Objetivos

1.41.  Objetivo general

Sintetizar y caracterizar nanoparticulas magnéticas de hierro

1.4.2.  Objetivos especificos

o Realizar la sintesis de las nanoparticulas de hierro a través de procesos quimicos
variando parametros controlables como: la concentracion de reactivos, temperatura y

tiempo de agitacion, en diferentes tratamientos.

o Determinar las propiedades morfolégicas de las Nanoparticulas magnéticas, mediante el
andlisis de los resultados que se obtenga del Microscopio Electronico de Barrido

o Cuantificar la cantidad relativa de nanoparticulas que se obtiene en la sintesis a través

del espectrofotémetro UV.

o Verificar la presencia de magnetita en cada una de las muestras con ayuda de la
espectroscopia IR.

24



CAPITULOII

2. MARCO TEORICO

2.1. Nanoparticulas Magnéticas

Las Nanoparticulas Magnéticas (NPMs o MNPs por sus siglas en inglés: Magnetic
Nanoparticle), son un tipo de particulas que son sintetizas en laboratorio, cuyos tamafios pueden
variar entre 10 a 100 nanémetros (nm) para que sean tomadas en cuenta dentro del campo de la
nanociencia. Estdn compuestas por elementos magnéticos como niquel, hierro, cobalto y sus
respectivos 6xidos y posteriormente se las puede agregar otro tipo de elementos para que

puedan tener propiedades dirigidas hacia la aplicacién deseada(Virginia E. Noval, 2016, p. 1-18).

La caracteristica principal de las NPMs es su posible manipulacion por campos magnéticos
externos. En numerosas ocasiones estas vendran suspendidas en un medio, dando lugar a lo que
se denomina coloide magnético o ferrofluido. Ademas de sus propiedades magnéticas que se
representaran segun su tamafia, mientras mas pequefia sea las NPMs, presentaran propiedades

ferro o ferrimagneticas a superparamagnetrico(Biomagnetics, 2015).

Este tipo de particulas tienen gran versatilidad a nivel aplicativo, a pesar de esto un gran
problema es la inestabilidad intrinseca de su tamafio y su estabilidad durante o después de
realizar la sintesis para mantener las propiedades que seran utilizadas en posteriores

aplicaciones.

Flgura 1-2: Imagn SEM de N
Fuente:(Vanegas et al., 2014, p. 43-55).

En la Figura 1-2 podemos observar una imagen SEM con un aumento de 100 nm y una energia

de 7 KV de una muestra de NPMs de un tamafio aproximado de 100 nm.
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2.1.1.  Tipos de Nanoparticulas Magnéticas.

Las nanoparticulas magnéticas ya pertenecen a una clasificacion definida dentro de la
Nanotecnologia en general, pero estas se siguen subdividiendo segun su estructura y
propiedades de la siguiente manera:

Tabla 1-2. Tipos de NPMs.

METALICAS
OXIDOS METALICAS
RECUEBIERTAS
o e Poseen un nucleo
) . e Son piroféricas vy -
o A ciertos tamafios ) metélico
) ] reactivas a agentes
adquieren propiedades ) e Sus propiedades
. oxidantes )
superparamagneticas magnéticas pueden ser
e Dificiles de o
o No se auto-aglomeran ) atenuadas por oxidacion
manejar )
o Su superficie se suave, tensoactivos, etc.
o ) e Provocan )
modifica con  tensoactivos, ] e Sus propiedades
N reacciones ,
siliconas, etc, para aumentar su ) dependeran de los
. secundarias no
estabilidad elementos que se
deseadas )
adjunten a la NPM

Elaborado por: Francisco Vera, 2018
Fuente:(Fernandez Cabada, 2014, p. 236).

2.2.  Fluidos Magnéticos

Se los define como una nueva clase de material magnético, es una suspension de particulas
ferromagnéticas o ferrimagneticas las cuales se encuentran en un liquido portador que favorece
a la no aglomeracién de estas, dichas particulas obtenidas tienen la caracteristica de ser muy
susceptibles a los campos magnéticos, este fendmeno se puede apreciar de mejor manera al
aplicar un campo magnético externo, el cual va a entregar suficiente energia a las particulas,
activando asi los momentos magnéticos, como consecuencia de esto los momentos magnéticos
de las particulas podran sobrepasar la barrera de energia y tendran la posibilidad de fluctuar,
finalmente la energia se disipara cuando el momento magnético de la particulas se relaje y
regrese a su orientacion de equilibrio(Martinez et al., 2007, p. 97-101).

En otras palabras, los ferrofluidos se encuentran formados por nanoparticulas magnéticas

coloidales dispersas y estabilizadas dentro de un liquido portador, y estas tienen la peculiaridad
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de presentar propiedades tanto de fluido como magnéticas, por lo que son de gran importancia

tecnoldgica al poseer estas propiedades hibridas(Garcia-Cerda et al., 2003, p. 28-31).

2.3.  Magnetita

La magnetita esta denominada como un mineral cuyo nombre deriva de la localidad donde fue
encontrada Magnesia, su formula quimica se expresa de la siguiente manera: FesOas, Sse
caracteriza por ser un oxido mixto de hierro, ya que posee en su estructura quimica Fe.; y Fe,
por eso lleva el nombre de Oxido ferroso-di férrico expresado también con la siguiente formula

(Fe*Fe3,0,), esta tiene un color negro y un brillo metélico caracteristico.

La composicién del ndcleo magnético depende de la aplicacion para la cual este destinada las
NPMs, en el caso de la magnetita, esta va a presentar una alta estabilidad oxidativa y
actualmente la magnetita y la maghemita Fe,O3; son los Unicos materiales magnéticos que son
biocompatibles con el organismo humano, es decir no son téxicos y son aptos para aplicaciones

médicas(Elizabeth Urbina, 2015, p. 20 25).

En su estructura espacial podemos encontrar a este mineral distribuido con un 27.6% de oxigeno

y un 72,4% de hierro, estos elementos le dan una estructura de espinela inversa(Virginia E. Noval,
2016, p. 1-18).

® Fe*

@ rer

o*

Figura 2-2: Estrucutura Magnetita (Fe304), espinela inversa.
Fuente:(Starbird-Pérez y Montero-Campo, 2015, p. 45-54)

En la figura 2-2 podemos ver la disposicion espacial de la magnetita, esta tiene una forma de
espinela con los Oxigenos como base de los enlaces de Fe* y Fe*, estos Ultimos son los 4&tomos

mas extremos en la disposicion espacial y se pueden tomar como los atomos superficiales
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responsables de las interacciones cuando se desee funcionalizar la magnetita con algun

elemento, compuesto, gen, etc.

2.4. Efecto de Tamario

El origen de las propiedades que presentan las NPMs en general se debe a los cambios en los
niveles electronicos y al incremento de los atomos de superficie respecto a los de

volumen(Chamé, 2013, p. 87).

Es decir, las propiedades de las nanoparticulas van a depender de la disposicién espacial
obtenida, de su tamafio y de los 4tomos superficiales que la estructura muestra, todas estas
variables se logran al controlar por medio de la sintesis previa a la obtencién de las

nanoparticulas en general.

Las NPMs se sintetizan con una receta base(Luis Lépez Aguilar etal., 2014), las cuales tienen la
caracteristica principal de ser biocompatibles, con un tamafio aproximado de entre 5a 7 nmy
presentar una estructura ndcleo-corona lo cual da la disposicion para funcionalizarse con acidos
grasos. Si se modifica el tamafio de las NPMs se pueden obtener mayor alcance en la
aplicabilidad biocompatible e incluso se la podria enfocar a otros campos.

Se conoce que mientras mas pequefia sean la NPMs, mayor cantidad de 4&tomos va a existir en
su superficie, y estos atomos van a tener sus respectivos ligandos, mismos que seran
responsables de acoger algin elemento, gen, farmaco, etc., ademas mientras mas pequefio sea el
atomo obtenido, este tendrd tan solo una orientacion magnética y se lograra formar un

monodominio magnético(Kodama, 1999, p. 359-372).

2.5. Propiedades de las Nanoparticulas Magnéticas

Las propiedades de las NPMs estan relacionadas de manera directa con la reduccion de su
tamafio, la variacién de tamafio trae consigo un cambio en el comportamiento magnético ya que
puede pasar a ser de ferrimagnetico a superparamagnetico, aqui en ausencia de un campo
magnético externo, el momento magnético de cada particula va a fluctuar de direccién y como
resultado de este tendremos un momento magnético neto igual a cero. Si realizamos lo contrario
y aplicamos un campo magnético externo, este es capaz de magnetizar a las NPMs, las cuales
presentaran una respuesta inmediata alineando sus momentos magnéticos en direccién al campo

de influencia(Palacios, 2014, p. 20-24).
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Figura 3-2: Relacién de tamafio con las propiedades de las NPMs.
Fuente:(Palacios, 2014, p. 20-24)

Si se desea dar otro tipo de propiedades a las NPMs como biocompatibilidad, transportadores
de farmacos, tratamiento de aguas, etc. A la nanoparticula se le debe tratar desde el momento
de la sintesis para que obtenga las propiedades para su aplicacion. Otro método para obtener
propiedades de interés es a traves de la funcionalizacion de las NPMs, por este método se dan

propiedades extra a las nanoparticulas.
2.6. Aplicaciones de las Nanoparticulas Magnéticas

La Aplicacion de las NPMs debe ser el paso final para la culminacién de un experimento
exitoso, aqui se puede ser la efectividad de estas particulas trabajando sobre un objetivo
especifico, si se realizd bien el proceso de sintesis la aplicacion serd optima y se podra  realizar
en masas, ademas por la versatilidad que poseen las NPMs estas tienen un amplio espectro en el

campo aplicativo, solo para citar aqui en la tabla 2-2 se exponen algunas de sus aplicaciones:

Tabla 2-2 Aplicaciones de las NPMs

Las NPMs se utilizan en un tratamiento experimental contra el cancer
Diagndstico y | llamado hipertermia magnéticaen el que se utilizan las
tratamiento medico | nanoparticulas para generan calor cuando se colocan en un campo

magnético externo

Tratamiento de Gracias a la facil separacion mediante la aplicacién de un campo

aguas residuales magnético y el volumen de superficie son muy grandes, las NPMs

tienen un gran potencial para el tratamiento de agua contaminada.

Quimica Las NPMs tienen un gran potencial como catalizadores o soportes de

catalizador.

Ingenieria genética. | Entre algunas estéa el aislamiento de mMRNA

Fuente:(Merino, 2013).
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2.7. Sintesis de Nanoparticulas Magnéticas

Existen dos tipos de métodos para su preparacion, estan los métodos fisicos como: Molienda
mecénica y condensacion de gas inerte, y métodos quimicos como: Co- precipitacion,

Solvotermal, Hidrotermal, Sol-gel, Técnica de Poliol y Oxido-Reduccion, para el presente
trabajo se utilizaran los métodos de sintesis quimica, mas especificamente el método de Co-

precipitacion por las ventajas que este presenta al en el proceso de sintesis de NPMs(Cuadrado,
2017, p. 66-78).

2.7.1.  Método de Co-Precipitacion Quimica

Para la sintesis se utiliz6 el método de co-precipitacion quimica en el cual a las especies

solubles se precipitan sobre la superficie de un sélido que se precipito con anterioridad y todo
esto bajo la modalidad de adsorcion superficial caracteristica de los procesos en equilibrio en
este proceso los &tomos 0 moléculas de cierta  sustancia que se encuentra en determinada fase,
son retenidas en la superficie de otra sustancia, que se encuentra en otra fase(Luis Lafuente,

Burguete Azcarate y Altava Benito, 1997).

Esto por ser un proceso en el cual se utilizaran compuestos que son de factible solubilidad para
que a través de diferentes precipitados se puedan arrastrar y separa las NPMs de la sal
precursora, posteriormente estas quedaran atrapadas en el Acido Oleico que nos servira como

surfactante de la preparacién y seran obtenidas con el Hidroxido de Sodio.

Una de las ventajas de este método es el control sobre las variables experimentales como el
tiempo de agitacion, la concentracion de los reactivos, la temperatura aplicada, entre otras. La
desventaja principal es la facil contaminacion del material debido a los procesos quimicos

internos en el momento de la sintesis.

En la figura 4-2 podemos observar la NPMs obtenidas por métodos quimicos (Morales, 2007 pég.

27), se puede apreciar como se ve la magnetita sin utilizar surfactantes en la sintesis.
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Figura 4-2: SEM de NPMs.
Fuente: (Urquijo-Morales, 2007, p. 79)

2.8. Técnicas de Caracterizacion

2.8.1.  Microscopia Electrénica de Barrido

La microscopia electronica de barrido (SEM, por sus siglas en inglés” Scanning Electron
Microscope™), es una técnica de caracterizacion para las nanoparticulas ya que este dispositivo
permite observar estructuras cuasi-atdbmicas, ademas de presentar su morfologia y la

composicién quimica de la muestra con la que se desee trabajar.

Este ocupa un cafién de electrones en lugar de luz para formar una imagen, los electrones son
enfocados hacia la muestra y con la ayuda de diferentes detectores se recogen los electrones
posteriores a la interaccion con la muestra para crear una imagen la cual revela las
caracteristicas superficiales del objeto de estudio. El dispositivo causa poco o ningun dafio a la

muestra ya que se puede calibrar la energia de los haces de electrones méas focalizados(Bilan
Balcaxar, 2015).

Para una determinacién optima de las muestras en el SEM se trabaja con blancos que son porta
muestras los cuales permiten guiarse de mejor manera dentro del equipo a través de la camara se
puede guiar a el punto exacto donde se quiere tomas una imagen de la muestra, sacar un analisis
de composicion quimica, etc. Segun el analisis que se desee realizar se aumentara o disminuira
la potencia del equipo, a mayor energia se tendrd una mejor imagen ya que los electrones
tendrdn mayor ancho de banda del espectro para cubrir y se veran mejores imagenes en los

electrones de andlisis resultantes de la interaccion(Vasquez y Echeverria, 2000).
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Figura 5-2: Microscopio Electronico de Barrido (SEM).
Fuente: (Diario de Ciencias, 2014).

2.8.2. Espectroscopia Infrarroja (IR)

Esta es una técnica de caracterizacion que se utiliza para realizar el analisis quimico y
determinar los posibles enlaces que pueda presentar una muestra, es decir cada enlace va a
absorber cierta cantidad de energia para su posteriores movimientos denominados vibraciones
fundamentales, estos serdn movimientos de rotacion y vibracion discretos , la espectroscopia IR
se va a tomar en cuenta a las vibraciones moleculares caracteristicas de la region infrarroja del
espectro electromagnético, la cual abarca el IR cercano (800 nm a 2500 nm), IR medio (2.5 um

a 50 um) y el IR lejano (50 pm a 1000 pm).

Los grupos funcionales tienen frecuencias caracteristicas de absorcion las cuales se ven
denotadas por ejemplo en la magnetita, es decir los elementos que conforman este material van
a absorber cierta cantidad de radiacion IR y los faltantes de esta cantidad de energia se veran

reflejadas en un espectro el cual nos revelara las caracteristicas propias de la muestra(Sociedad

Espafiola de Ciencias Horticolas., 1999).

Basicamente un rayo de luz infrarroja atraviesa la muestra, esta serd excitada, si un enlace
perteneciente a la muestra absorbe la cantidad de energia exacta se va a registrar en forma de
absorcion denotada en su longitud de onda y expresada a través de un espectro que enfrentara a
la transmitancia o absorbancia y el numero de onda o longitud de onda, este espectro sera

interpretado segun el tipo de enlaces que existan en la muestra(Pando Ramos y Martin Madero, 1979, p.
141-142).
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2.8.3.  Espectroscopia Ultravioleta UV-Vis.

La espectroscopia UV es una técnica de caracterizacion que se basa en el fenémeno de
absorcion en las moléculas, las cuales tendran transiciones electrnicas, en otras palabras, la
promocion de electrones de un nivel de energia a otro, para esto se utiliza a la radiacién
electromagnética (luz), de las regiones Ultravioleta y visible del espectro electromagnético, esto
abarca una longitud de onda entre 380 nmy 780 nm(Durst y Gokel, 1985, p. 230-235).

Todo esto con el objetivo de identificar a ciertos grupos funcionales, para determinaciones
cuantitativas de los componentes de soluciones de iones de metales de transicién. Para las
NPMs se utilizard para ver de manera cualitativa la estabilidad de la magnetita, la existencia de
nanomateriales y a través de la absorcion determinar la cantidad relativa que la sustancia tiene

de Nanoparticulas.

Para realizar lecturas de muestras en la espectroscopia UV primero se debe tener un blanco para
formar una linea base de la muestra, en este blanco se va a colocar la muestra a analizar en
diferentes proporciones, para posteriormente analizar datos como la absorbancia,
concentraciones de ciertas sustancias, grupos funcionales etc (Millan, 2016, p. 54).
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CAPITULO I1I

3. MARCO METODOLOGICO

3.1. Materiales

Para realizar la sintesis de NPMs, se utilizaron los siguientes compuestos (Tabla 1-3), materiales
(Tabla 2-3) y equipos (Tabla 3-3).

Tabla 1-3: Compuestos y Reactivos.

1. Sulfito de Sodio 2. Cloruro Ferrico-Hexahidratado

e  Formula: NazSO3 e  Formula: FeClz*6H20

e Masa Molar 126.04 g/mol e  Masa Molar: 270.19 g/mol
e  Casa Comercial: MERCK e  Casa Comercial: J.T.BAKER
3. Hidrdxido de Sodio 4. Acido Oleico

e  Formula: Na(OH) e  Formula: CigH3402
e  Masa Molar: 39.98 g/mol e  Masa molar: 283.47 g/mol
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Casa Comercial: J.T.BAKER

Casa Comercial: MERCK

5. Acido Clorhidrico 6. Acido Nitrico
=
=
e  Formula: HCI e  Formula: HNOs
e Masa Molar: 36.46 g/mol e Masa Molar: 63.01 g/mol
e  Casa Comercial: J.T.BAKER e  Casa Comercial: J.T.BAKER
7. 8. Etanol

Agua Destilada

Formula: H20
Masa Molar: 18.02 g/mol

Casa Comercial: Baterias Ecuador

"iquim ReAGE!

Formula: C2HeO
Masa Molar: 46.07 g/mol
Casa Comercial: PURIQUIM REAGENT

Elaborado por: Francisco Vera, 2018.
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Tabla 2-3: Materiales.

1. Vasos de Precipitacion de 100 y 150 2. Vidrio Reloj
ml
3. Espatula 4. Pipetasde 1y 10 ml
5. Probeta de 10 ml 6. Piceta
7. Perade Succion 8. Termdmetro
9.

Varilla de Agitacion

Elaborado por: Francisco Vera, 2018.
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Tabla 3-3: Equipos.

1. Agitador-Calentador Magnético

2.

Espectrofotometro FT-IR

e  Marca: Fisher Scientific
e Modelo: C1928150310708H
e  Temperatura maxima: 300 °C
e  Peso Maximo: 2 L
e Velocidad Maxima: 2500 rpm
e Dimensiones: 21 x 13.3 x 11.1cm
Caracteristicas:
e Control de velocidad analdgico variable
de 250 a 2500rpm
e  Agita hasta 2L de agua

e La placa superior de acero inoxidable

recubierta de porcelana resiste &cidos y

base

Jasco FT/IR-6800

Marca: JASCO
Modelo: FT/IR-4100

Resolucion Maxima: 0.9 cm?

Software de Analisis: Spectra Manager

Caracteristicas:

Extension de Numero de Onda
Escaneo Répido 10 exploraciones por segundo
Reconocimiento 1Q: Reconoce automaticamente el

accesorio de muestreo

3. Espectrofotémetro UV

Microscopio Electrénico de Barrido (SEM)

e Marca: Thermo Scientific

e  Modelo: G10s UV- VIS

e Rango de Longitudes de Onda: 190-1100 nm

e Lampara: Xenon de alta intensidad

Caracteristicas:

e  Acelera los barridos de longitud de onda con
velocidades de barrido de hasta 3600 nm/min.

e Uso de optica de doble haz para una exactitud

fotométrica superior

Marca: JEOL
Modelo: JSM-IT500HR
Software de Analisis: Deben Chamberscope/

Resolucion Méaxima:

Caracteristicas

Tiene sistema de cafiones de electrones de alto brillo
Iméagenes sorprendentes de alta resolucion
Una alta sensibilidad y un andlisis de alta resolucion

espacial a velocidades ain mas rapidas.
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e Adquisicidn de datos de UV hasta casi IR

5. Sorbona

6. Estufa

BoRASe

Marca: BIOBASE

e  Modelo: FH1000(X)
Dimensiones de
:880*730*745

Caracteristicas:

Operacion(mm)

e  Filtro de carbon activado

e Soplador:  ventilador  centrifugo
incorporado. Velocidad ajustable

e Tablero fisicoquimico resistente a
quimicos solidos

e Modelo: OFA-54-8

e  Temperatura Maxima: 300°C / 500°F

e Volumen: 54 L

Caracteristicas:

e Mudltiples sistemas redundantes de proteccion contra
sobre temperatura para garantizar la maxima proteccién
de la muestra y del usuario.

e Proteccion electrénica contra sobre temperatura
integrada en el microprocesador.

e Proteccion de sobre temperatura mecéanica redundante,
ajustable desde la parte delantera, independiente del
microprocesador.

7. Balanza Electrénica

e Marca: OHAUS

e Modelo: Explorer EX623

e  Precision: £0.1 mg

e e  Capacidad: 620g * 0.001 g

e Software de Analisis: Ingeniosuly Practical

Caracteristicas:

<> e  Calibracion interna automatica
— e  Sensores IR para activar la luz y para tara la balanza
wi \v

Vo E—— g e Pantalla digital tactil

il e Variabilidad de unidades métricas

Elaborado por: Francisco Vera, 2018.




3.2. Metodologia Estadistica

Para la realizacion de la sintesis de NPMs se utiliz6 un disefio completamente al azar y analisis
de varianza, basandonos en la receta estandar tomada del trabajo experimental del Dr Luis
Lopez Hidalgo.(Luis Lépez Aguilar etal., 2014), a esta receta se la estudia y se determina que
variables se podrian cambiar para optimizar procesos y obtener resultados diferentes a los

iniciales.

Se establecieron los pardmetros controlables, entre los cuales tenemos la concentracion del
reactivo, la temperatura de ebullicién y el tiempo de agitacién de la muestra mediante estos se
determiné la variabilidad en el tamafio de las NPMs lo cual es considerado como la variable

respuesta.

En funcién de los parametros se constituyen 10 tratamientos, los cuales estan formados por la
variacién de cada uno de las pardmetros controlables considerando los diferentes limites para
cada uno de ellos, la concentracion tiene un limite superior de 98 mg y un limite inferior de 80
mg, se consideran estos limites debido a que al sobrepasan estos limites no se obtendran NPMs;
en cuanto a la temperatura se tom6 como limite inferior 35 °C y la temperatura superior fue de
80 °C, se tomaron estos limites de temperatura debido a que si se sobrepasa el limite superior se
evaporar la mayoria del precipitado para la posterior sintesis y el limite inferior es la
temperatura minima para lograr que el surfactante se conjugue de manera adecuada con el
precipitado; y finalmente el tiempo se relaciona directamente con la temperatura entonces se
toman tiempos lo suficientemente cortos para que el precipitado no se evapore en su totalidad y

se puedan conjugar todos los reactivos.

Por lo tanto, el analisis permiti6 determinar si los tratamientos propuestos tuvieron efecto en el
tamafio de las NPMs, posteriormente se realiz6 un andlisis de comparacion entre tratamientos
utilizando el método LSD (diferencia minima significativa), para determinar las diferencias
significativas entre los tratamientos(Pulido Gutierrez y De la Vara, 2013, p. 55-56).

A continuacion, la Tabla 4-3, muestra los diferentes tratamientos aplicados a los parametros

controlables:
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Tabla 4-3: Pardmetros controlables determinados en cada una de las muestras de NPMs.

Tratamientos Concentracion  de | Tiempo de | Temperatura de
Parametro | Reactivo (mg) Agitacion (min) Ebullicion (°C)
T1 80 3 35
T2 82 4 40
T3 84 5 45
T4 86 6 50
T5 88 7 55
T6 90 8 60
T7 92 9 65
T8 94 10 70
T9 96 11 75
T10 98 12 80

Elaborado por: Francisco Vera, 2018.

La Tabla 4-3 contiene los tratamientos utilizados con sus respectivas combinaciones aplicados a
la sintesis de NPMs, de esta manera se buscé obtener nanoparticulas de diferentes tamafios que

podran ser dirigidas a aplicaciones mas especificas seglin sus propiedades.

En este disefio experimental totalmente al azar, primero se tuvo que establecer el cumplimiento
0 no de una Hipétesis establecida la cual dicta que los tratamientos son igual es entre si 0 no lo
son. Una vez que se rechaza la hipétesis con ayuda de un modelo matematico en el que se toma
en cuenta el tamafio de las NPMs conjuntamente con los tratamientos y repeticiones, y se
analiza el efecto de cada uno de ellos y el error aleatorio asociado a las mediciones de cada
tratamiento, se construye el modelo que comprueba la aceptacion o rechazo de la hipétesis de

cada uno de los tratamientos para determinar si existen cambios en la variable respuesta(Carmona,
2017, p. 3-5).

Y finalmente el modelo debe cumplir con los supuestos de Normalidad, varianza constante e
Independencia lineal para que el modelo tenga validez en sus datos. Una vez que se rechaza la
hipétesis nula (Ho), es necesario investigar cual de los tratamientos resultan diferentes para lo
cual se utiliza la prueba o comparacion de rangos multiples donde se tomaran las medias de
cada una de las muestras y se las compara entre si para verificar cual de los tratamientos seran
significativamente diferentes.

Ademas, se realizara un analisis de varianza para los tratamientos T1, T5 y T10 debido a que se

desea verificar que los tratamientos seas significativamente diferentes.
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A continuacion, se expone los métodos que fueron utilizados para la obtencion de las NPMs,
pero solo se explicara de forma detallada la receta base, para las otras se realizard el mismo
procedimiento, pero aplicando los diferentes tratamientos a cada una de las muestras.

3.2.1.  Disefio Experimental Completamente al Azar

Este disefio experimental tiene la ventaja de ser el mas simple de todos los disefios que se
utilizan para comparar dos 0 mas tratamientos, dado que solo consideran dos fuentes de
variabilidad: los tratamientos y el error aleatorio(Pulido Gutierrez y De la Vara, 2013). El disefio

experimental se adapta perfectamente al experimento propuesto.

3.2.1.1. Modelo Estadistico Lineal

Yij= u—a; —g; (1-3)
donde:
Y;; : son las observaciones del experimento.

u : es el parametro de escala comun a todos los tratamientos conocido como media.
a;: es un parametro que mide el efecto del tratamiento i.

g;;- es el error atribuido a la medicion Y;;.

3.2.1.2. Hipdtesis del Modelo

Hoipy = =....= e = p (2-3)
Hy:p; # pjparaalgini # j. (3-3)

3.2.1.3. Supuestos del Modelo

o Método Analitico para normalidad.

Test de Shapiro-Wilk

En estadistica, el Test de Shapiro—Wilk se usa para contrastar la normalidad de un conjunto de

datos. Se plantea como hipoétesis nula que una muestra x; ...., x, proviene de una poblacion

normalmente distribuida. Fue publicado en 1965 por Samuel Shapiro y Martin Wilk. Se
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considera uno de los test mas potentes para el contraste de normalidad, sobre todo para muestras

pequefias (n<50)(Gonzélez Alvarez, Abad Gonzélez y Lévy Mangin, 2006, p. 31-57).

Hipotesis:
H,: Los datos siguen una distribucién normal
H;: Los datos no siguen una distribucién normal
Estadistico de prueba (W)
Se rechazaré la hipotesis nula de normalidad si el estadistico W es menor que el valor critico
proporcionado por la tabla elaborada por los autores para el tamafio muestral y el nivel de
significacion dado.
o Método analitico para varianza constante.

Prueba de Bartlett para verificar la VVarianza constante.

Es quiza la técnica ampliamente usada para probar homogeneidad de varianza(Gonzalez Alvarez,
Abad Gonzélez y Lévy Mangin, 2006, p. 31-57).

Hy: 0% =0% = =0} Hy: of # sz i#] (4-3)
. Meétodo analitico para Independencia.
Contraste d de Durbin-Watson para verificar Independencia.

Este contraste permite verificar la hip6tesis de no autocorrelacion frente a la alternativa de

autocorrelacién(Mas-Colell y Whinsted, 2016, p. 309-311).
HO: p =0 Hl: p >0 (5‘3)
Sea p el parametro que representa la correlacién entre residuos consecutivos.

3.2.1.4. Método de la Minima Diferencia Significativa (LSD)

Una vez que se rechazd Ho en el ANOVA, el problema es probar la igualdad de todos los

posibles pares de medias con la hip6tesis:(Pulido Gutierrez y De la Vara, 2013)
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Ho: pi = (6-3)

Hy: p #p; paracadai # ] (7-3)
Se rechaza Ho si ocurre |¥;, — ¥; | > LSD, donde LSD=t, ,(N-k)x ZTE
donde:
. El valor de ¢, , y_, se lee en las tablas de la distribucion T de Student con N - k
grados de libertad que corresponden al error.
o El CME es el cuadrado medio del error y se obtiene de la tabla de ANOVA.
o n; y n;son el nimero de observaciones para los tratamientos i y j, respectivamente.
o LSD se Ilama diferencia minima significativa (least significant difference), ya que es la

diferencia minima que debe haber entre dos medias muestrales para poder considerar que los

tratamientos son significativamente diferentes.

El Método LSD tiene una potencia importante por lo que en ocasiones aun en peguefias

diferencias las declara significativas.

3.3. Métodos

3.3.1.  Limpieza de Materiales

La limpieza de los materiales de laboratorio necesarios para el proceso de sintesis es primordial
para la obtencion de resultados 6ptimos para su posterior analisis.

Este proceso se realiz6 mediante limpieza cotidiana, ademas de utilizar la estufa y una limpieza
final con agua regia y agua destilada para evitar tener restos de metales en los instrumentos, que
podrian interaccionar con las NPMs, todo esto se realizd con los pasos que se indican a

continuacion:

1. Se lavé los materiales con el procedimiento cotidiano de agua y jabén desinfectante.
2. Se enjuago con agua destilada de todos los instrumentos de laboratorio.
3. Posteriormente los instrumentos pasaron a la estufa a una temperatura de 60°C durante

un tiempo de 20 minutos.

4. Se prepard previamente el Agua Regia mezclado en proporcion de 1:3 de HNOs y HCI
respectivamente

5. Se realizd un lavado con agua regia a todos los materiales secos que tendrian

interaccion en el proceso de la sintesis.
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3.3.2.

Finalmente enjuagé con agua destilada todos los materiales y finalmente se los seco en
la estufa con la misma temperatura y tiempo del paso 3.

Fotografia 1-3:a) Preparacién del Agua Regia. b) Agua Regia.

) Materiales Lavados.

Realizado por: Francisco Vera, 2018.

Sintesis de NPMs

La sintesis de las NPMs se realiz6 mediante el método de co-precipitacion bajo la modalidad de

adsorcion superficial.

Para la obtencion de NPMs se realizo el siguiente proceso:

En una bureta de 10ml fijamos 7.1 ml de agua destilada, para posteriormente pasarla a
un vaso de precipitacion de 10 ml.

Agregamos 177,5 mg de FeCls-6H,0 y 88,75 gr de Na,SOs en un vaso de precipitacion.
Agitamos con una varilla el precipitado hasta tener una mezcla homogénea y de color
rojizo.

Posterior a esto se agrega 0,35ml de acido oleico al precipitado con ayuda de una pipeta
de 1 ml.

El precipitado pasa al agitador-calentador magnético, hasta obtener una temperatura de
55°C y se realiza agitacion magnética de 5000 rpm, hasta que el &cido oleico se haya
mezclado en su mayoria con el precipitado durante 7 minutos.

Manteniendo la agitacion magnética se agrega 60 ml de Na(OH)
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7. Se mantiene la temperatura de 55°C y la agitacion magnética de 5000 rpm durante 1
hora, hasta que se combinen todos los elementos de las NPMs

Fotografia 2-3:a) Preparacion del precipitado precursor.

b) Control parametro-Temperatura. ¢) Obtencion de NPMs”
Realizado por: Francisco Vera, 2018.

3.3.3. Purificacion de las NPMs .

La purificacion de las NPMs se realizd mediante 2 tipos de procesos:

3.3.3.1. Purificacion Fisica

Una vez obtenida la muestra de NPMs se va a aprovechar sus propiedades magnéticas para

poder purificarlas:

1. Una vez finalizada la sintesis quimica se retird la muestra de la base del agitador-
calentador magnético, con la ayuda de un iman de neodimio de campo magnético de
0.2 T, retiramos la pastilla de agitacion del vaso de precipitacion.

2. Se coloco el vaso de precipitados en una base de iman de neodimio con el fin de atraer
a todas las NPMs hacia la base del instrumento

3. Se espera aproximadamente 5 minutos hasta que todas las particulas fueron atraidas

por el iman al fondo del vaso de precipitacion

45



4, Con ayuda del iman se retir6 toda la solucion sobrante del vaso de precipitado hasta
que quede solo las NPMs en la base del vaso de precipitacion

De esta manera la magnetita es arrastrada y separada de los demas elementos que previamente

ayudaron a su formacion

3.3.3.2. Purificacion Quimica

Seguido del método fisico se utilizan los métodos quimicos para tener una muestra mas pura y
eliminar restos de quimicos que estén presentes, se utilizaran a los 2 métodos a la vez, como se

explica a continuacion.

1. Posterior al método fisico, se realiz6 un lavado con agua destilada dispersada sobre los
restos de NPMs

2. Se agito el precipitado para remover las NPMs del fondo y puedan liberarse de los
restos quimicos sobrantes.

3. Con ayuda del iman se retir6 toda el agua destilada y los restos de quimicos
arrastrados por esta, hasta que quede solo las NPMs en la base del frasco contenedor

4, Se realiza el mismo procedimiento desde el paso 1, pero esta vez con etanol
Se repitio los procesos con agua destilada y etanol hasta que el precipitado de NPMs
ya no posea turbidez.

Con esta limpieza se obtiene una muestra sin contaminantes que serd  Optimo para el analisis

instrumental posterior.

Fotografia 3-3: a) Método Fisico de Purificacion. b) Método Quimico de Purificacién
Realizado por: Francisco Vera, 2018.
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3.4. Técnicas

3.4.1.  Espectroscopia IR

Para poder realizar la técnica de caracterizacion denominada espectroscopia IR JASCO, modelo
FT/IR-4100 a cada muestra se la almaceno en agua destilada, se tomo una gota de la solucion
con ayuda de una pipeta Pasteur y se la coloco en la porta muestra del espectrofotémetro FT-IR,

se cerré el equipo y se realizaron los respectivos analisis.

Es importante realizar la correccion y analisis de los espectros a través del software propio del
equipo Spectra Manager, y se comparé con los espectros encontrados en diferentes

investigaciones para determinar la coherencia o falla de los resultados.

\

Fotografia 4-4: a) Muestra de NPMs. b) Analisis FT/IT de las NPMs.

Realizado por: Francisco Vera, 2018.

3.4.2.  Espectroscopia UV

Para esta técnica se utilizo el espectrofotometro Thermo Scientific, modelo G10s UV- VIS que
contribuyo con el anélisis de las muestra se requiri6 una celda de cuarzo en la cual se coloco la
muestra madre y la muestra problema, primero se toma la muestra madre para crear un
Background ya que esta sera la portadora de las NPMs, se procedié a obtener un espectro que
fue considerado como la linea base, posteriormente se realizé las titulaciones, en este proceso se
coloc6 una cantidad de muestra de NPMs en polvo previamente sometidas en etanol y secadas
enla estufa, se procedié a sacar los espectros. El proceso se repitio hasta llegar a tener una
concentracion de 2.4 mg en la celda de cuarzo con el agua destilada, y 4 espectros de la muestra

con sus respectivas titulaciones.
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Luego se corrid los barridos de absorcion tomando como limite inferior 190nm y limite superior
300nm, se sacaron los espectros de las 4 titulaciones en el software THERMO que nos
proporcionod los datos de absorbancia contra longitud de onda, se analizaron los datos y se
estudios resultados tomando en cuento lo presentado en otros trabajos previamente realizados.

Fotografia 5-3:a) Muestra de NPMs previo a secado. b) Muestras de NPMs secas.

c)NPMs disueltas en la muestra madre (agua destilada). d) Espectro UV obtenido.

Realizado por: Francisco Vera,2018

Este proceso se realiza para obtener datos de estabilidad de la muestra, cantidades relativas de

las NPMs, existencia de nanomateriales y grupos funcionales de interés

3.4.3.  Microscopia Electrénica de Barrido (SEM).

Para la Microscopia Electronica de Barrido se utilizé el SEM JEOL, modelo JSSM-IT100LA.

Se debe secar la muestra de NPMs en un porta muestras propio del SEM, este proceso se realizd

con ayuda de la estufa, durante 5 minutos a 45°C, una vez listas se las preparé para ser

analizadas
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En el SEM se realizé anélisis tanto estructurales como quimicos, de las diferentes muestras de
NPMs.

Fotografia 6-3: a) Muestras de NPMs en la estufa. b) Camara del

SEM fijando blanco para el cafion de €. ¢) Ejecucion del SEM en NPMs.

Realizado por: Francisco Vera, 2018

3.5. Hipotesis

Hs: Al variar los pardmetros fisicos de la sintesis, se obtendran notables cambios, en cuanto al

tamarfio de las NPMs y sus propiedades

H.: La caracterizacion de las NPMs es confiable para obtener resultados que ayuden en la

experimentacion tedrico-practica

Hi: A nivel de aplicabilidad las NPMs seran lo suficientemente eficientes para cumplir su
objetivo

Ho: Se obtendran nanoparticulas

3.6. Demostracion de la Hipotesis

La Hipotesis Hs se demostré mediante la observacion directa de las imégenes proporcionadas

por el SEM, ademas de la verificacion de la documentacidn(Luis Lépez Aguilar etal., 2014);
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demuestra que a través de la variacion de diferentes elementos y compuestos en su proceso de
sintesis se pueden dar posterior aplicabilidad a nivel de biocompatibilidad;(Briones y Navarrete,
2016, p. 20), crea NPMs y en su proceso de sintesis utiliza diferentes tipos de surfactantes para la
mejora de imagenes médicas y determinar el método méas 6ptimo de eliminacion de estas en el
organismo, (Sénchez-Ramirez etal., 2014, p. 504-512); utiliza diferentes tipos de sintesis para la
creacion de magnetita y posterior a esto determiné el mejor inmovilizador de enzimas. En cada
una de estas investigaciones existio una variacion de los parametros controlables, durante el
proceso de sintesis quimica para determinar como afectan en el resultado final que seran las
NPMs.

Para la demostracién de H, a las NPMs se las caracterizd por 3 métodos: primero pasaron por la
técnica de espectroscopia IR en la cual pudimos determinar la composicién elemental y los tipos
de enlaces que existian dentro de la magnetita, después pasaron por la espectroscopia UV en la
cual pudimos constatar la existencia de nanomateriales y la cantidad relativa de NPMs que
obtuvimos a partir de la sintesis y finalmente las NPMs pasaron por el SEM, en este equipo

pudimos ver estructura, composicion quimica y tamafio de las NPMs obtenidas.

La sintesis realizada a manera general en todos los procesos, es una sintesis generada a partir del
trabajo experimental del Dr Hidalgo Aguilar(2014); combina a las NPMs con &cidos grasos para
dar biocompatibilidad y posterior a esto las funcionaliza con farmacos para que actien sobre
sitios de interés, es decir las NPMs van a cumplir su objetivo, pero dependera de la
funcionalizacion que se le otorguen a las NPMs. En el presente trabajo no se busca dar
aplicabilidad, mas bien se pone a disposicion un grupo de tratamientos con variaciones que
parten de una general, y a partir de esto ver el tamafio, para su posterior aplicabilidad y de esta

manera resolver la Hs.

En la Ho nos basamos en un comienzo en un tratamiento que con certeza generard NPMs,
entonces al replicar la sintesis estandar obtendremos NPMs segun la literatura tomada como
referencia, pero al realizar las variaciones de los pardmetros controlables en cada una de los
tratamientos obtendremos NPMs de diversos tamafios, propiedades, porcentajes de

concentracion elemental, etc de esta manera se demuestra la Ho.
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CAPITULO IV

4, ANALISIS E INTERPRETACION DE RESULTADOS

4.1 Resultados de la Sintesis de NPMs en Espectroscopia FT-IR
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Gréfico 1-4: a) Espectro IR del Acido Oleico". b) Espectro obtenido de las NPMs (Magnetita

1). ) Espectro IR de la magnetita de otras investigaciones (Magnetita 0) (Lara, 2018).
Realizado por: Francisco Vera, 2018.

En el Grafico 1-4 a) se aprecia el espectro IR del &cido oleico, se toma en cuenta este quimico
ya que sera el responsable de englobar a la NPMs para que no exista agregacion entre ellas y de
esta manera se pueda crear NPs uniformes, en la parte b) se observa el espectro de la Magnetita
obtenida en el presente trabajo de titulaciéon y la parte c) corresponde a la Magnetita de trabajos
de investigacion que utilizan métodos quimicos para su sintesis(Urquijo-Morales, 2007, p. 79) con

sus numeros de ondas caracteristicos de los grupos funcionales que la conforman.

Si comparamos las 2 imagenes presentadas en el Grafico 1-4 b y ¢, podemos apreciar varias
semejanzas entre si, pero un espectro va a estar corrido hacia la izquierda o hacia la derecha en
ciertas bandas representantes de sus grupos funcionales caracteristicos, esto ocurre por la propia
amplitud de las bandas vibraciones, ademas del tiempo en el que es captado el espectro, del tipo
de vibracion de cada grupo funcional, otros posibles motivos podrian darse por calibraciones

propias del equipo y la sintesis de la muestra en si(Rubinson, 2001).
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En el espectro del grafico 1-4 en la parte b y ¢, podemos visualizar varias bandas de los
espectros caracteristicos propios de la magnetita, esto se puede apreciar en los 3316 cm™ que se
les atribuye a la tension de los enlaces O-H del grupo hidroxilo, esta banda es ancha y
comprende un rango de 3400 — 2400 cm™. Las bandas denotadas en 2378.53, 2947.4 y 2979.48
cm? normalmente se las observa en las interacciones covalentes generadas por la unién de

tension de C-H.(Robles Ardila y Rodriguez Pardo, 2017)

La banda de 1543.05 cm™ corresponde a las vibraciones de flexion del complejo H-O-H,
mostrando que posiblemente en el momento del analisis espectroscopico IR las particulas de
magnetita sufrieron el fendmeno fisisorbido por el agua en la que se encuentran embebidas. En
la banda de 1046.19 cm™ va a corresponder a las vibraciones de estiramiento responsables de la
unién de C-O. El rango de banda desde los 1400 hasta los 1750 cm™ corresponden a un gran
grupo de vibraciones relacionadas con el elemento O, estas pueden ser —C=0, -COO, -COOH,
la existencia de estas bandas se deben al tratamiento con el surfactante (Acido Oleico), en el
proceso de sintesis de las NPMs, adem&s de ciertas interacciones oxidativas propias de las
NPMs(Smit, 2018).

Finalmente, en el espectro IR de las NPMs sintetizadas del gréafico 1-4 parte b, podemos denotar
el pico caracteristico de las nanoparticulas que poseen éxidos de hierro que se encuentran bajo
el rango de 600 cm™, en este caso se podra apreciar en los 550.57 y 514.90 cm, estas bandas
corresponden a los enlaces de estiramiento de la unién de Fe-O, estos son 6xidos de hierro que

se encuentran en la coraza de las NPMSs(Cuadrado, 2017, p. 66-78).

Podemos notal ciertas diferentes entre los espectros de la grafica, si comparamos las figuras b y
¢ podemos ver que a los 1370 cm™ en la gréfica ¢ tenemos un pico bastante pronunciado, este es
producto de otro tipo de surfactante usado en el proceso de la sintesis, en la grafica ¢ a los 1046
cm?® tenemos una influencia del acido oleico sobre las NPMs realizadas por la sintesis del

presente trabajo(Starbird-Pérez y Montero-Campo, 2015, p. 45-54).

Para un mejor reconocimiento de todas estas bandas caracteristicas se pueden comprobar de
mejor manera a traves de las bases de datos que se 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(Shurvell, 2006, p. 1783-1816).
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4.2. Intercomparacién Espectral IR

Para determinar de mejor manera como los parametros controlables de la sintesis afectan a las
muestras se toma los extremos, de esta manera podremos ver diferencias més prominentes entre

los tratamientos.

— Muestra 10

—— Muestra 5
1 —— Muestra 1

140

% (Transmitancia)

70

390 780 1170 1560 1950 2340 2730 3120 3510 3900
# de Onda (cm-1)

Gréfico 2-4: Intercomparacion de espectros de las muestras 1, 5y 10.

Realizado por: Francisco Vera, 2018.

En el grafico 2-4 podemos apreciar una grafica de cascada de los tratamientos 1, 5y 10 que
representan los tratamientos bajo, medio y alto respectivamente, ademas de ser las muestras que
tienen una mejor diferenciacion espectral, podemos ver una notable intensidad espectral en la
muestra 10, esto se debe a que esta muestra tenia mejores caracteristicas posterior a su sintesis,

esta muestra, a lo largo del tiempo presenta un bajo nivel de oxidacion.

La muestra 5, corresponde al estadndar el cual expone una intensidad similar a las presentadas en
otras investigaciones(Lépez y Gonzélez, 2011, p. 9-16), en las cuales se utiliza el mismo método de
co-precipitacion, la similitud en los resultados, nos permite demostrar que el método fue
aplicado de una manera adecuada.

Finalmente, la muestra 1, presenta nivel de intensidad mas bajo, pero a pesar de esto se ve aun

los picos de absorcion caracteristicos de la magnetita y no ha perdido grupos de interés, se
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asegura la existencia de magnetita, pero con intensidades menores en sus componentes(Urquijo-

Morales, 2007, p. 79).

4.3. Resultados de la Sintesis de NPMs en Espectroscopia UV-Vis

A continuacién se presentan los espectros resultantes de la Espectroscopia Uv-Vis, los cuales

tienen semejanza con la literatura a nivel de nanomateriales en base a hierro (Garcia, 2015 pag. 27).

B mg

| 346 nm —J412 mg

0.18 — | 18 mg
24 mg

Absorbancia (U A)

200 400 S 00
Longitud de Onda {(nm})

Grafico 3-4: “Espectroscopia UV-Vis de la muestra estandar”
Realizado por: Francisco Vera, 2018

En el Gréfico 3-4 se observa el espectro resultante de la espectroscopia UV-Vis de la NPMs con
sus respectivas titulaciones, iniciadas en 0,6 mg hasta 0,24 mg, podemos ver que se forma la
curva caracteristica de los nanomariales que contienen hierro en el rango de los 350 nm(zhou

etal., 2016, p. 215301).

A través de las titulaciones se observa que al ir aumentando la concentracion de las NPMs en
polvo en la muestra madre de agua destilada, la absorcion de las bandas caracteristicas de las
NPs de Fe aumenta proporcionalmente sin existir un dislocamiento espectral en las mismas, lo
que quiere decir que esta obedece a la ley de Beer-Lambert (Harrys, 2001), esto también nos da
cierta informacion sobre las NPMs, estas estan teniendo una dispersion uniforme en el agua

destilada.
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4.4, Intercomparacién Espectral Uv-Vis
Se tomaran en cuenta a los tratamientos T1 (bajo), T5 (Medio) y T10 (Alto) para tener una
mejor determinacion de la variabilidad que tiene cada uno de los tratamientos en la produccion

de NPMs de Fe

Tabla 1-4: Intercomparacion espectral Uv-Vis de las NPMs con tratamientos alto, medio y bajo
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Elaborado por: Francisco Vera, 2018.

En la Tabla 1-4 se presentan los espectros Uv-Vis de los tratamientos 1, 5 y 10, tomadas como
las muestras mas representativas de la sintesis.

A manera general podemos ver que una similitud absoluta en cada una de las muestras es la
presencia de la banda de 350 nm aproximadamente, que es caracteristico de los nanomateriales

que contienen Fe en su composicion (Zhou et al., 2016, p. 215301).

En cada uno de los tratamientos se puede notar que mientras mas aumenta la concentracion de
las NPMs en polvo de las titulaciones mayor absorbancia se presenta y una vez mas esto
obedece a la ley de Beer- Lambert. (Harrys, 2001).

Si comparamos a los 3 tratamientos podemos ver que como resultado de la sintesis a mayor
nivel se crean mayor cantidad de nanoparticulas magnéticas ya que la absorbancia continta
aumentando en los tratamientos superiores, confirmando que los tratamientos si alteran de
alguna manera a la proliferacion de las NPMs tanto en su poblacién como en su tamafio.

En el Tabla 2-4 se presentan las curvas de calibracién de las muestras 1,5 y 10 que representan a
los tratamientos bajo, medio y alto respectivamente, al ser las muestras mas representativas del

disefio experimental totalmente al azar.

Podemos ver que las 3 curvas de calibracion son lineales y similares entre si, la variable entre
estos gréficos es la absorbancia ya que a cada uno de los tratamientos se utilizaba
concentraciones de reactivos diferentes, entonces vamos a tener mayor o menos proliferacion de
NPMs segun el nivel.
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Tabla 2-4: Curvas de Calibracion de los tratamientos T1Bajo, T5 Medio y T10 Alto

T1 Bajo

[]—] Abso rbancial

y = 2.6631x + 0.0041
R* = 0.9993

Absorbancia (U.A.)

Concentracion (M

T5 Medio

[—J Absorbancia]

P v = 2.771x + 0.003

R=* = 0.9986 3
o /

Absorbancia (UA)

5 o5 OS5 T.05 . ez
Concentracion (M)

—Absorbancial

0.28 y =2.558x + 0,0316
R?* = 0,9952

0,24

Absorbancia (UA,)

0.08 0.08 0.10 0.11 0.12 0.12 0.12
Concentracion (M)

Elaborado por: Francisco Vera, 2018.



4.5. Resultados de la Sintesis en SEM

El SEM nos proporciona imagenes claras de la cristalizacion de la magnetita, aqui se observa la
aglomeracion de esta producto de la evaporacion del medio portador, la magnetita pierde su
propiedad de fluidez

SED 10.0kV  WD28mm P.C.50 HV x110

Grafico 4-4: “Muestra 5 bajo el Analisis del SEM”.

Realizado por: Francisco Vera, 2018.

En el gréfico 4-4 podemos observar la muestra analizada por el cafidn de electrones a una
distancia de 17 mm, con un aumento de 100 um y una energia de 10 KV, como el ferrofluido ha
perdido sus propiedades de fluidez ya que se ha evaporado el medio en el que estaban
suspendidas las NPMs a causa del tratamiento de secado con estufa, se observa la formacion de
cristales de magnetita con un tamafio promedio de 68 um (Anexo C), en la mayoria de los

cristales observamos formas tetraédricas.

¢ight = 1imm

SED 100KY WD10mm P RV xd0C
Grafico 5-4: Cristales de Magnetita en SEM.

Realizado por: Francisco Vera, 2018
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En gréfico 5-4, se presente la micrografia SEM de la base de la magnetita, se puede observar
una morfologia poco esférica e irregular esto ocurre ya que las NPMs tienen un alto grafo de
aglomeracion debido a su naturaleza magnética, esta aglomeracién es tipica en nanocampuestos

magnéticos como se ha reportado en la literatura.(Lopez y Gonzélez, 2011, p. 9-16).

SED 100KV WOfamm PCAS WV 4300

Grafico 6-4 NPMs en SEM.

Realizado por: Francisco Vera, 2018

En el presente grafico podemos apreciar las NPMs con un aumento de 5 pum en el SEM, se
intentd realizar un mayor aumento, pero debido a la naturaleza magnética de las muestras, no es
recomendable intentarlo, ya que se puede producir interaccion de los electrones con las NPMs,
para evitar esto se usan ciertos criterios de discriminacion en el SEM que ayudan a la mejora de
la imagen. Ya aplicados estas condiciones al equipo podemos observar que las NPMs tienes una

forma esférica, como se reportaba en la receta base que fue tomada para la sintesis. (Luis Lépez
Aguilar et al., 2014)
Como resultado se obtuvieron NPMs en un rango de tamafio entre los 20 a los 40 nm, pero en

cada muestra se obtuvieron poblaciones mayoritarias en sub-rangos determinados segun el

tamafio representativo de cada tipo de sintesis.

4.6. Intercomparacion del Tamafo de las NPMs

Para el conteo de las NPMs se utilizo el software ImagenJ, a través de este se tomd una
poblacion de 100 particulas para cada muestra y se pasé a tomar los tamafios de cada una,

tomando rangos para determinar el tamafio de la poblacién mayoritaria y de esta manera intuir

como cada uno de los tratamientos apoya en pro o en contra del tamafio de la nanoparticula.
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T1 bajo.

En el gréfico7-4 se utiliza el software ImagenJ para medir el tamafio de las NPMs, resultado de

la sintesis a un nivel bajo de concentracion.
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Gréfico 7-4: Andlisis del tamafio de las NPMs de nivel Bajo.
Realizado por: Francisco Vera, 2018.

Para el nivel bajo se utiliz6 a todos los parametros controlables (concentracion, temperatura y
tiempo) al minimo, todo esto con el objetivo de determinar coémo varian las propiedades de las
NPMs, a simple vista ya se puede observar un proceso de oxidacion réapido, con el oxigeno
presente en el ambiente durante el periodo de sintesis, cambiando su color de negro a un color
caracteristico similar al cobre. Al acercar un iman de Neodimio 2T, al precipitado se observo

una atraccion muy rapida de las NPMs hacia el iman
A través de las imagenes proporcionadas por el SEM y con ayuda del software ImagenJ, se

realizo la estadistica del tamafio de las NPMs observadas, el resultado se presenta en el grafico
8-4.
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Poblacion de NPMs en M1
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Grafico 8-4: Agrupacion de tamafios de NPMs
Realizado por: Francisco Vera, 2018.

Tomando una muestra de 100 NPMs en el nivel bajo, podemos determinar una cantidad mayor
de NPMs en rangos menores a 29 nm, seguido de una poblacién igualmente importante de
NPMs de tamafios mayores o iguales a 41 nm y una poco fluencia de NPMs en el rango entre 30
a 40 nm, este fendbmeno puede explicar por el bajo tiempo de agitacion, lo cual provoca que no
exista uniformidad en el proceso de sintesis, ademas de una baja temperatura que no es propicia
para que el surfactante actué sobre las NPMs y cause posibles uniones entre si, aumentando su
tamafio y finalmente la cantidad de reactivo utilizado puede que no sea suficiente para crear la
reaccion indicada de acuerdo a las proporciones de la receta base, 0 no genera las interacciones

suficientes para crear la cantidad de sal precursora de las NPMs.

También se realizd un andlisis de composicion quimica en el SEM, expuesto en el siguiente

informe que genera el equipo:
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Grafico 9-4: Informe de espectros EDS generado por el SEM.

Realizado por: Francisco Vera, 2018.

Este informe se genera con un voltaje de 10 KV, una magnitud de aumento de x1000 sobre la
muestra del T1 (Bajo). El equipo expone un espectro de emisién elemental en el cual se
presentan los picos correspondientes a los elementos estructurales de la muestra, el espectro
determina que en la muestra de nivel bajo existe una concentracion atémica de O de 51.51% y
una concentracion atdmica de Fe de 48.49%, esto ocurre por la rapida oxidacion que las NPMs
tuvieron desde su momento de sintesis, ya que la magnetita estd compuesta por un 27.6% de

oxigeno y un 72,4% de hierro, y en este espectro no se muestra de esa manera(Virginia E. Noval,
2016, p. 1-18).
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T5 Medio

En el gréfico 10-4 se esta utilizando el software ImagenJ para medir a las NPMs de nivel medio
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Gréfico 10-4: Analisis del tamafio de las NPMs de nivel medio
Realizado por: Francisco Vera, 2018.

Para el nivel medio se utiliz6 a todos los parametros controlables (concentracion, temperatura y
tiempo) al estandar segin indicaba la receta de Lépez Aguilar (2014), en este nivel podemos ver
a simple vista las propiedades de las NPMs comenzando por una oxidacion moderada posterior
al proceso de sintesis de las NPMs, de igual manera que el nivel bajo ocurria con el oxigeno del
ambiente, cambiando su color de negro a un color caracteristico similar al cobre. Su respuesta
ante un estimulo magnético externo era inmediata, las particulas se agrupaban rapidamente con

disposicién hacia el iman.

A través de las imagenes proporcionadas por el equipo SEM y con ayuda del software ImagenJ
se paso a realizar la estadistica de las NPMs, denotada en el siguiente grafico 11-4

63



Poblacion de NPMs en M5
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Gréfico 11-4: Agrupacion de tamafios de NPMs

Realizado por: Francisco Vera, 2018.

Tomando una muestra de 100 NPMs en el nivel medio podemos determinar que tenemos una
cantidad mayor de NPMs en rangos menores a 29 nm, seguido de una poblacion
significativamente similar de NPMs de tamafios entre 30 y 40 nm y una poca incidencia de

NPMs en el rango de tamafios mayores a 41 nm,

Durante el proceso de sintesis los parametros de la receta estandar no cambiaron, dando como
resultado poblaciones mas grandes y definidas de NPMs , a diferencia del nivel bajo donde
existio la cantidad suficiente de reactivo para generar la sal precursora y dar paso a la
generacion de NPMs, el tiempo de agitacion y la temperatura fueron adecuados para generar
buenas interacciones tanto entre reactivos como también al momento en el que el surfactante
empieza a englobar a las NPMs para que no se aglomeren entre si. También se realizdé un
analisis de composicion quimica en el SEM, expuesto en el siguiente informe que genera el

equipo:
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Current gy pses
1400 Process Time & 03
Live time : 60.00 sec
120.0 Real Time : 60.04 sec
DeadTime : 0.00 %
Count Rate : 100.00 CE
100.0
£}
E]
= 80.0:
[&]
80.0.
o]
Fe
400 I 1
: |
Fe
20.0 FeKesc 1
0.0 e s ‘1 PO . PP e A
0.00 200 400 €.00 8.00 10.00 12.00 14.00
keV
Formula mass$ Atom$ Sigma Net K ratio Line
[¢] 0.10 57.74 0.01 153 0.0017212 K
Fe 0.25 42.26 0.01 292 0.0023788 K
Total 0.35 100.00

Grafico 12-4: Informe de espectros EDS generado por el SEM.

Realizado por: Francisco Vera, 2018.

Este informe se genera con un voltaje de 20 KV, una magnitud de aumento de x2700 sobre la
muestra del T5 (medio).

El equipo expone un espectro de emision elemental en el cual se presentan los picos
correspondientes a los elementos estructurales de la muestra, el espectro determina que en la
muestra de nivel bajo existe una concentracion atomica de O de 57.54% y una concentracion
atémica de Fe de 42.26%, esto ocurre por la rapida oxidacion que las NPMs tuvieron en el
momento de previo al secado de la muestra, ya que la magnetita estd compuesta por un 27.6%
de oxigeno y un 72,4% de hierro, y en este espectro no se muestra de esa manera(Noval y Puentes,
2017, p. 42-59).
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T10 alto
En el gréficol3-4 se esté utilizando el software ImagenJ para medir a las NPMs de nivel alto

JFile Edit Image Process Analyze Plugins Window K
Ojo|g|ofF £ [t N | A« [@|C] ows

[ Capture5.2.0PG (70.8%) - a X
13.54x10.54 um (1286x1001); RGE; 4. SMB

>

I Result = g
File Edit Font Results |
[area [ange  [rength | B
1 0015 -90 1.398 I
2 0028 -70.774 2663
3 0023 -44226 2199
4 0018 -124472 1712
5 0022 -33690 2125
6
7
8

0018 -122819 1.733

0025 -38660 2360

0024 -110.398 2236
9 0030 -95796 2811
10 0026 -80.578 2443
11 0037 -78555 3.507
12 0030 -142413 2874
13 0017 -133.680 1.620
14 0020 -111.396 1.931
15 0024 -42543 2263
16 0023 -85078 2210
17 0024 -136.146 2.230
18 0027 -143.990 2523
19 0016 -81431 1.581
20 0017 -125716 1568
21 0021 36133  1.970
22 0024 84005 2318
23 0015 -29954 1426
24 0027 -138.327 2571
25 0028 -72693 2696

1ol

Helght =17mm SRT=0.0° DT=( 1045¢ps

SED 10.0kv WD12mm P.C45 HV x9,500
Measure: 0.001 seconds

Grafico 13-4: Analisis del tamano de las NPMs del T10 alto

Realizado por: Francisco Vera, 2018

Para el nivel alto se utilizd a todos los parametros controlables (concentracion, temperatura y
tiempo) al méaximo, todo esto con el objetivo de determinar cémo varian las propiedades de las
NPMs, a simple vista ya se puede observar un que la muestra dificilmente se oxida con el
oxigeno del ambiente durante y después del periodo de sintesis, manteniendo su color negro
caracteristico de los ferrofluidos magnéticos. Al acercar un iman de Neodimio 2T, al precipitado
se observé una atraccién muy rapida de las NPMs hacia el iman

A través de las imagenes proporcionadas por el SEM y con ayuda del software ImagenJ, se

realizo la estadistica del tamafio de las NPMs observadas, el resultado se presenta en el grafico
14-4;
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Poblacion de NPMs en M10
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Gréfico 14-4: Agrupacion de tamafios de NPMs.

Realizado por: Francisco Vera, 2018

Tomando una muestra de 100 NPMs en el nivel alto podemos determinar que tenemos una
cantidad mayor de NPMs en rangos menores a 29 nm, seguido de una poblacién muy baja de
NPMs de tamafios entre 30 y 40 nm y un poco o nada de incidencia de NPMs en el rango de

tamafios mayores a 41 nm,

Durante el proceso de sintesis los parametros fueron expuestos a los condiciones controlables
mas altos dando como resultado poblaciones definidas mas grandes de NPMs, incluso que el
tratamiento estandar tomado en cuenta como base, a diferencia de los tratamientos bajo y
medio, aqui existio la cantidad suficiente de reactivo para generar la sal precursora y dar paso a
la generacion de NPMs, el tiempo de agitacion y la temperatura fueron de gran ayuda para
generar NPMs de tamafios mas reducidos esto gener6 buenas interacciones tanto entre reactivos
como también al momento en el que el surfactante empieza a englobar a las NPMs para que no

se aglomeren entre si.

También se realizdé un analisis de composicién quimica en el SEM, expuesto en el siguiente

informe que genera el equipo:
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Volt : 20.00 xV

Mag. : x 850
Date : 2018/05/22
Pixel : 1280 x 960

SED 20.0kv WD10mm PLC50 WV x850
SED ESPOCH MECANICA

Acquisition Condition

1
00 Instrument : IT100LA
Volt : 20.00 kV
Current A
100.0— 1 1 1 1 t 1 1 Process Time S
Live time : €0.00 sec
Real Time : €0.05 sec
80.0 DeadTime : 0.00 %
g Count Rate : 104.00 CE
2
g 20 0 .
S o) Fe
40 04
200-4-} 4 1 8 Fo
00 dosded .Ax.u...\.l-- S Yy G S—— 3
0.00 200 400 6.00 800 10.00 12.00 14.00
eV
Formula mass% Atom% Sigma Net K ratio Line
4] 0.13 45.00 0.01 1%2 0.0021712 K
Fe 0.46 51.00 0.01 535 0.0043503 K
Total 0.5 100.00

Grafico 15-4: Informe de espectros EDS generado por el SEM.

Realizado por: Francisco Vera, 2018.

Este informe se genera con un voltaje de 10 KV, una magnitud de aumento de x 1000 sobre la

muestra de nivel alto.

El equipo genera un proceso igual a anteriormente expuesto, el espectro determina que en la
muestra de nivel bajo existe una concentracion atémica de O de 49.00% y una concentracion
atémica de Fe de 51.00%, a diferencia de las muestras de los tratamientos bajo y medio, esta
muestra mantiene cantidades de Fe més altas ya que dificilmente se oxida en el ambiente por su

proceso de sintesis.
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4.7.  Disefio Experimental Completamente al Azar

En el presente experimento nos interesa determinar la influencia de los diferentes tratamientos
hacia el tamafio de las NPMs, por lo que el tamafio muestral es de 30 datos con los tamarfios de
las NPMs repartidos en 10 tratamientos con 3 réplicas de cada uno. La unidad experimental son
los las NPMs y la variable respuesta es el tamafio de las NPMs que estan determinadas por nm
como unidad de medida. ¢Con que tipo de tratamiento de los 10 seleccionados, se puede tener

mayor cantidad de tamafios definidos?
Cada muestra contiene 100 datos, estos datos representan los tamafios de las NPMs y se obtuvo
el dato representativo de dichas muestras, es decir la media de los 100 datos para todas las

muestras. Por lo cual se obtuvo las siguientes observaciones:

Tabla 3-4: Medias de los Datos experimentales de las medias en cada tratamiento de las NPMs

Tratamientos Tamafio de las NPMs

Tlbajo 0,03548 0,03523 0,03871
T2 0,03798 0,0376 0,03782
T3 0,03561 0,03387 0,03369
T4 0,03354 0,03112 0,03289
T5 medio 0,02847 0,02961 0,02997
T6 0,02983 0,03092 0,02997
T7 0,02985 0,02947 0,02967
T8 0,02905 0,0293 0,02941
T9 0,02554 0,02637 0,02579
T10 alto 0,02323 0,02525 0,02581

Realizado por: Francisco Vera, 2018.

La tabla 3-4 contiene las medias obtenidas de cada una de las muestras en los respectivos

tratamientos que se utilizaron para el analisis.

Descripcion del disefio completamente al azar:

Variable respuesta: Tamafio de las NPMs

Factor: Tratamientos
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Hipotesis:

Ho: u1=p2=p3=p4=p5= u6=p7=u8=p9=u10 (4-1)

H1: No todas las medias son iguales al menos 2 son diferentes. (4-2)

Modelo Estadistico

Yij= p—a;—g; (4-3)

donde:

Y;; : es el j-esimo Tamario de las NPMs en el i-ésimo tratamiento.

u . es el Tamarfio de las NPMs.
a;: es el efecto del i-ésimo Tratamiento en el Tamafio de las NPMs.
g;;- es el error aleatorio asociado a la medicion del j-ésimo Tamafio de las NPMs en el i-ésimo

tratamiento.
4.8.  Supuestos del Modelo

El presente modelo estadistico debe cumplir con los siguientes supuestos para que se pueda

aplicar el andlisis de varianza:
* Kk poblaciones normales con media p1, ..., pk.
* Las k poblaciones tienen varianza constante.
* Las k poblaciones son independientes.

4.8.1. Supuesto de Normalidad

Método Analitico: Test de Shapiro—-Wilk

Hipotesis para probar

Hy: los datos provienen de una distribucién normal

H,:los datos no provienen de una distribucion normal
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Shapiro-Wilk normality test
data: residuals (f)

W = 0.97572, p-value = 0.704
El valor del estadistico W es igual a 0,9757 con una probabilidad asociada de 0,704. Tenemos
que p-value >0,05, por lo tanto, se no rechaza Ho, se concluye que a un nivel de confianza del

95% la variable respuesta Tamafio de las NPMs se distribuye normalmente.

Método Grafico:
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Gréfico 16-4: Grafico de Normalidad estandar.
Realizado por: Francisco Vera, 2018.

En la Gréfica de Probabilidad Normal se observa que los puntos yacen aproximadamente sobre
una linea recta por lo que sugiere que los residuos provienen de una distribucién normal, por lo
tanto, se cumple la Normalidad.

4.8.2.Supuesto de Homogeneidad de varianzas

Método Analitico: Prueba de Bartlett
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Hipotesis para probar
Hy: 0% =0% =+ =af Hy: of # sz i#]j (4-4)

Bartlett test of homogeneity of variances
data: TamanoNPMs by tratamientos
Bartlett's K-squared = 17.402, df = 9, p-value = 0.06278

Con un p value 0.06278 > 0,05 por lo tanto se concluye que todas las varianzas son iguales.

Método Grafico:

Residuals vs Fitted
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Gréfico 17-4: Grafica de Homogeneidad de Varianzas
Realizado por: Francisco Vera, 2018.

Para determinar si existe varianza constante en la grafica los puntos deben estan dispuestos en
forma aleatoria dentro de una banda horizontal alrededor de cero de esta manera se dice que

cumple con varianza constante.

4.8.3.Supuesto de Independientes.

Método Analitico: Prueba de Durbin-Watson.

72



Durbin-Watson test

data: £
DW = 2.4819, p-value = 0.3336
alternative hypothesis: true autocorrelation is greater than 0

Puesto que el valor p es mayor que el nivel de significacién (5%), la hip6tesis nula no puede ser

rechazada.

Método Grafico

Grafico de Independencia
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Grafico 18-4: Gréfica de Independencia

Realizado por: Francisco Vera, 2018.

Puesto que los puntos estan dispuestos de forma aleatoria dentro de una banda horizontal

alrededor de cero, la grafica nos sugiere que los datos presentan independencia.

En conclusidn, el experimento en el cual se usaron 10 tratamientos para obtener los tamafios de
las NPMs, cumple con los supuestos del modelo estadistico. Consecutivamente se realiza el
Anaélisis de Varianza:

Analisis ANOVA

ANOVA
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Tabla 4-4: Andlisis de Varianza

FV DF SUMSQ MEANSQ FVALUE Pr(>F)
Tratamientos 9 0.0004891 5.434e-05 56.87 2.74e-12 ***
Residuos 20 0.0000191 9.600e-07

Signif. codes: 0 “***>0.001 “*** 0.01 “*>0.05°>0.1°"1

Realizado por: Francisco Vera, 2018.

Para saber si debemos rechazar o aceptar la hip6tesis nula comparamos el valor de Pr(>F) que
es de 2.74E-12 con el nivel de significancia de 0.05, contrastando el valor de p es menor que
0,05 entonces rechazamos la Hp, y decimos que el factor Tratamiento si tiene un efecto el
Tamafio de las NPMs.

Una vez rechazada la hip6tesis Ho en el Anova; entonces procedemos a la comparacion de las

medias:

4.9.  Comparaciones o Prueba de Rangos Multiples.

Para las comparaciones de los tratamientos se utilizé una prueba de rangos multiples ya que esta
capta la diferencia minima que debe existir entre 2 medias muestrales para considerar que los
tratamientos correspondientes son significativamente diferentes.

Método LSD

La siguiente tabla 5-4 contiene los datos de las medias y desviaciones estandar de cada uno de

los tratamientos.
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Tabla 5-4: Medias y Desviacion Estandar de

los Tratamientos

Tamafio NPMs | Medias Std

T1 0.03647333 | 0.0019410392
T10 0.02476333 | 0.0013571048
T2 0.03780000 | 0.0001907878
T3 0.03439000 | 0.0010603773
T4 0.03251667 | 0.0012524509
T5 0.02935000 | 0.0007830709
T6 0.03024000 | 0.0005930430
T7 0.02966333 | 0.0001900877
T8 0.02925333 | 0.0001844813
T9 0.02590000 | 0.0004257934

Realizado por: Francisco Vera, 2018.

El estadistico de prueba a utilizar para la comparacién de tratamientos es el LSD t Test.
Least Significant Difference: 0.00166487, este valor serd comprado con las medias de cada uno
de los tratamientos y nos ayudara a determinar cuéles de los tratamientos son estadisticamente

diferentes.

Tabla 6-4: Anélisis de Comparacion por el Método LSD

Tratamientos = Diferencia @ pvalue signif

T1 - TI10 1,17E-04 | 0.0000 ***
TL - T2 -1,33E-03 | 0.1121

T1 - T3 2,08E-03 | 0.0168 *
T1 - T4 3,96E-03 | 0.0001 ***
T1 - T5 7,12E-03 | 0.0000 ***
T1 - T6 6,23E-03 | 0.0000 ***
T1T - 717 6,81E-03 | 0.0000 ***
T1 - T8 7,22E-03 | 0.0000 ***
TL - T9 1,06E-04 0.0000 ***

T10 - T2 -1,30E-04 | 0.0000 ***
T10 - T3 -9,63E-03 | 0.0000 ***
T10 - T4 -7,75E-03 | 0.0000 ***
T10 - T5 -4,59E-03 | 0.0000 ***
T10 - T6 -5,48E-03 | 0.0000 ***
T10 - T7 -4,90E-03 | 0.0000 ***
T10 - T8 -4,49E-03 | 0.0000 ***
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T10
T2
T2
T2
T2
T2
T2
T2
T3
T3
T3
T3
T3
T3
T4
T4
T4
T4
T4
T5
TS5
T5
T5
T6
T6
T6
T7
T7
T8

T9
T3
T4
T5
T6
T7
TS
T9
T4
T5
T6
T7
TS
T9
T5
T6
T7
TS
T9
T6
T7
TS
T9
T7
TS
T9
TS
T9
T9

-1,14E-03
3,41E-03
5,28E-03
8,45E-03
7,56E-03
8,14E-03
8,55E-03
1,19E-04
1,87E-03
5,04E-03
4,15E-03
4,73E-03
5,14E-03
8,49E-03
3,17E-03
2,28E-03
2,85E-03
3,26E-03
6,62E-03

-8,90E-02

-3,13E-02
9,67E-01
3,45E-03
5,77E-02
9,87E-02
4,34E-03
4,10E-02
3,76E-03
3,35E-03

Realizado por: Francisco Vera, 2018.

La tabla 6-4 contiene la diferenciacion de las combinaciones de los tratamientos que podemos
comparar con el valor del LSD, también tenemos el pvalue el cual compararemos con el nivel
para saber cual de los tratamientos son significativamente diferentes o no, adicional tenemos
una simbologia que nos ayuda a ver la diferencia entre los tratamientos (*** = alta diferencia
estadistica significativa, **= media diferencia estadistica significativa, * = Baja diferencia

estadistica significativa y si no existe diferencia estadistica significativa el programa no arrojara

nada).
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CONCLUSIONES

Las Nanoparticulas magnéticas (NPMs), fueron sintetizadas mediante el método de Co-
precipitacion quimica bajo la modalidad de adsorcion superficial, y se las caracteriz6 con el
uso de técnicas espectroscopicas FT-IR, UV-Vis, las cuales ayudaron a determinar la
presencia de Magnetita en funcién de los espectros obtenidos; ademas mediante el
Microscopio electronico de barrido (SEM), se pudo ver la estructura esférica, las

poblaciones de tamafios y la composicion quimica de las NPMs.

El proceso de sintesis de las nanoparticulas magnéticas de hierro, incorpord distintos
procesos quimicos e incluyo la variacion de parametros controlables como la temperatura,
tiempo de agitacion y concentracion de reactivos; tomando en cuenta a los tratamientos
extremos (alto y bajo) y al estandar. A través de esto, se pudo visualizar que existe una
relacién directa entre las propiedades fisicas y quimicas de las nanoparticulas, lo cual afecta
el tiempo de oxidacion, las poblaciones de tamafios definidos y también la composicion

guimica atomica.

El andlisis de microscopia electronica de barrido (SEM), aplicado a los distintos
tratamientos, permitid observar la existencia de varias poblaciones de tamafios de
nanoparticulas, donde se evidencia un nucleo metalico de magnetita y una cubierta
organica de é&cido oleico, es decir, tenemos nanoparticulas magnéticas de hierro de
estructura similar a las reportadas en la literatura, lo cual nos permite decir, que podrian ser
nanoparticulas nicleo-corona con disposicion a ser funcionalizadas, estas tienen una forma
esférica que van en un rango de 25 a 45 nm, segln el tratamiento aplicado sobre cada

sintesis.

Con los resultados presentados en la tabla 2-4, podemos determinar la curva de calibracion
de los tratamientos alto, medio y bajo, con la cual se visualiza que las curvas obedecen a la
ley de Beer-Lambert, por lo que concluimos que a mayor concentracién de nanoparticulas
magnéticas existird una mayor absorcién; este fendbmeno se repite de manera lineal segin
los tratamientos de menor a mayor concentracion, en donde obtenemos una absorcién

proporcional a la concentracion en cada tratamiento aplicado.

7



Con el uso de espectroscopia FT-IR, se logro evidenciar distintos grupos funcionales
caracteristicos, los cuales coinciden con los reportado en la literatura afin a estudios de
la magnetita, ademas mediante la generacion de una gréafica de cascada de los
tratamientos alto, medio y bajo se pudo observar las intensidades de cada grupo
funcional existente, los cuales son proporcionales al nivel de analisis, asi, en el nivel
bajo se aumenta el nimero de grupos funcionales y en el nivel alto se denotan de

manera mas clara los grupos caracteristicos de la muestra.
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RECOMENDACIONES

e Continuar con la presente investigacion para lograr implementar procesos de
funcionalizacion de las NPMs y su posterior aplicabilidad.

e Para cualquier sintesis de NPMs se recomienda utilizar reactores al vacio para obtener
mejores resultados si se va a funcionalizar

e Al trabajar con sistemas nanométricos se debe tener mucho cuidado en el pesaje y medida
de reactivos, ya que estas pequeiias alteraciones posteriormente repercuten en los
resultados finales de manera significativa.

o Verificar la calibracion de los equipos utilizados para obtener medidas méas confiables,

especialmente en los equipos que utilicen unidades pequefias a escala micro o0 nano
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ANEXOS

ANEXO A: Calculo de del peso de la Na (OH) para una solucion de 50 ml

Para obtener la concentracion de 50 ml de Na (OH) se utiliz6 la ecuacién de molaridad de una
solucion (Peter William Atkins, 2005)

Molaridad(M) = Numero de moles  _ mol (1-A)

Volumen de Disoluciéon L

Conociendo el pero molecular de Na (OH) que es de 40 gr ya podemos determinar cuantos gr de
este compuesto debemos disolver en 50 ml de agua destilada para tener una molaridad de 0,8 M,

de la siguiente manera:

0,8 mol Na(OH) 40 gr Na(OH)

50 ml Sol Na(OH) X 1000 ml sol Na(OH) = 1mol Na(OH)

= 1,6 gr Na(OH) (2-A)

Entonces debemos disolver 1,6 gr de Na(OH) en unos 50 ml de agua destilada para tener una
concentracion de 0,8 M de Na(OH)



ANEXO B: Calculo de la Concentracion de las Muestras.

Partiendo de la Ecuaciéon General de Beer- Lambert obtenemos la concentracion de cada una de

las muestra tomando en cuenta los siguientes datos.

Ecuacion de Beer —Lambert
A= exdxC (1-B)
donde:
A= Absorbancia
¢ = Coeficiente de Extincion
d= distancia de recorrido de la luz
C= Concentracion

Tenemos las Absorbancias obtenida de las gréaficas de los espectros Uv-Vis de cada uno de los
tratamientos, el coeficiente de extincion es un valor constante equivalente a 2.8 M~1cm™!
(Garcia, 2015 pég. 27), Y la distancia que recorre la luz en la cuba seré de 1 cm, el dato faltante es la
concentracion, asi que se deberd despejar la Concentracion para realizar los graficos de

tendencia lineal reportados en la Tabla 2-4.



ANEXO C: Medida de los cristales de Magnetita

En en Anexo C se ven la medida promedio de los cristales de magnetita formados en el proceso

de secado en la estufa de las NPMs

SED 10.0kV.  WD12mm P.C45 HV x150

Figura 1 C: Cristales de Magnetita
Realizado por: Francisco Vera, 2018.

De aqui se midié un grupo de 100 cristales y se sacd un promedio para reportado en 4.5 con el
fin de dar una mayor informacion del proceso de analisis de las NPMs en el SEM



ANEXO D NPMs de los diferentes Tratamientos

En el Anexo D se presentan algunas imagenes de las NPMs resultantes de los tratamientos

utilizados

Figura 1 D: NPMs resultantes de los tratamientos a) T2. b) T4.c)T6 y d) T8
Realizado por: Francisco Vera, 2018.



