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Resumen

En este trabajo se sintetizaron nanoparticulas magnéticas o por sus siglas en inglés MNPs por los
métodos de coprecipitacion y descomposicion térmica, la muestra del primer método fue sometida a un
tratamiento térmico y luego caracterizadas con un método no invasivo y de rapida respuesta obteniendo
un espectro vibracional con Raman, para una segunda referencia también se obtuvo un segundo
espectro pero aplicando Infrarrojo (IR). Los datos recabados fueron analizados mediante el software
“OriginPro8” y se compar6 con lo revisado en la literatura.

Abstract

In this work magnetic nanoparticles or MNPS were synthesized by methods of coprecipitation and
thermal decomposition. The sample of the first method was subjected to a heat treatment and then
characterized with a noninvasive and quick response (Raman spectroscopy). This spectrum is known as
vibrational spectrum. Then was obtained a second spectrum but using Infrared. The collected data were
plotted with the software OriginPro8 and were comparing with references to earlier works.
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INTRODUCCION

Existen muchos métodos para sintetizar nano
particulas, en especial se hablaran de dos
métodos uno de ellos, coprecipitacion [1] y el otro
de ellos, descomposiciéon térmica [2]. El primero
nos permite tener una produccibn a coste
monetario menor y en menor tiempo y el segundo
nos permite tener control sobre el tamafio de
éstas, algunos de los errores cometidos al
sintetizar este tipo nanoparticulas se encuentra en
gue se dejan secar, pero es siempre importante
dejarlas en el medio donde fueron sintetizadas
hasta que vayan a ser usadas, de esta manera se
evita la agregacién de agentes no deseados.

Actualmente su estudio es de gran importancia en
el campo de la medicina y una de las aplicaciones
en prueba es el tratamiento de tumores [3].

Para ser caracterizadas por espectroscopia
Raman es necesario conocer a qué se refiere este
fenébmeno [4] y [5]. Sabemos que la radiacién
electromagnética interacciona con la materia y en
la mayoria de las veces, la radiacién reflejada por
las moléculas tiene la misma frecuencia y por lo
tanto la misma energia que la radiacion incidente,
sin embargo, sélo 1 de cada 1x10% fotones
dispersados experimenta una dispersion inelastica
es decir, se observa un cambio en la energia que
tiene que ver al tipo de enlace que tiene la
molécula y en el estado en que se encuentra, éste
fenémeno es independientemente de la frecuencia
de la radicacion incidente, asi que dificilimente esta
dispersion  ocurre  similar para moléculas
diferentes, por tanto éste fenébmeno es usado para
obtener espectros de los materiales y poder ser
caracterizados. A diferencia de otros métodos que
también se basan en los modos vibracionales
entre moléculas, como el IR o rayos X es que se
obtienen los grupos funcionales, mientras que en
los otros se obtienen los elementos que conforman
la muestra.

MATERIALES Y METODOS
Materiales

Las MNPs fueron sintetizadas por dos métodos
diferentes y en particular para este trabajo se uso:

e Sintesis por coprecipitacion.

6.8854 gr de Cloruro Férrico, 1.8625 gr de Cloruro
Ferroso, 11.67 gr de Hidréxido de Amonio.

e Sintesis por descomposicién térmica.

0.7282 gr de acetil, 2.2482 gr de Dodecaneidol,
1.8831 gr de acido oleico, 2.2928 gr de
Oleylamine, 20 ml de octadeceno.

Preparacion
e Por coprecipitacion.

Se disolvié cloruro férrico en 20.65 ml ) en 20.65
ml de agua con ayuda de una parrilla eléctrica y el
cloruro ferroso en 67.66 ml de agua. Una vez que
se disolvieron se vaciaron ambas soluciones en un
solo vaso de precipitado y se mezclaron por 15
min, teniendo una solucion con iones de hierro.
Para formar MNPs se agreg6 el Hidroxido de
Amonio poco a poco. Se observo la solucién pasé
de color café a negro y se agité durante 15 min.

Posteriormente se dejé precipitar con ayuda de un
iman colocado debajo del vaso de precipitado para
eliminar los residuos que no reaccionaron, a
diferencia del método anterior, estas nanopatrticlas
no se encuentran recubiertas por tanto el lavado
fue con agua y después con acetona para remover
cualquier cosa orgéanica, primero se coloc6 el agua
y se dejé precipitar, se vacid el residuo. Estos
pasos se repitieron pero con acetona por tres
ocasiones, todo este procedimiento (desde la
sintesis) se realizé tres veces para obtener
suficiente muestra.

e Por descomposicion térmica.

En un matraz de tres bocas se agregé compuesto
por compuesto, luego se agité usando la parrilla
eléctrica y un agitador magnético. Por uno de los
orificios del matraz se colocd un termémetro para
controlar la temperatura y por el otro un tap6n de
vidrio.

Se mantuvo una temperatura de 200 °C por dos
horas sin pérdida de materia gracias a un sistema
de enfriamiento montado en el tercer orificio del
matraz, durante este lapso en la sustancia
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comienzan a formarse nucleos que posteriormente
se agruparan para formar MNPs [2]. Una vez
pasado este tiempo se subi6 la temperatura hasta
alcanzar 250 °C por media hora, en este punto la
sustancia se observa de color negro, debido a la
presencia de magnetita FesOs. Obteniendo una
cantidad de 30 ml aproximadamente.

Una vez teniendo las MNPs en solucién acuosa se
les aplicé un lavado con repeticién de tres veces,
la magnetita se separé en porciones de 10 ml y se
agregd la misma cantidad de hexano para
después diluirlo con etanol pues las particulas
estan cubiertas de oleico. Con un iman se indujo la
precipitacion de las nano-particulas y lo restante
se desech6 pues era una mezcla de sustancias
gue no reaccionaron. Obteniendo una cantidad
final de 14 ml.

RESULTADOS Y DISCUSION
e Por coprecipitacion.

Como ya se menciono, la sintesis fue en un medio
acuoso, pero cuando son caracterizadas es
necesario secar el liquido y garantizar que se
tienen s6lo MNPs, asi que la muestra fue secada
en una mufla a 100°C durante 24 hr. Luego se le
dio un tratamiento térmico, es decir, la muestra fue
calentada a 500°C durante 2 hr, obteniendo
finalmente 9 gr de MNPs.

Una vez que se obtuvo un polvo color café, fue
analizada con espectroscopia Raman.

Caracterizacion.

El espectro Raman fue obtenido con el equipo
ThermoFisher Scientific usando un ladser de 780
nm con una potencia de 4.6mW y un objetivo de
20x, con 5 nimero de muestras por un tiempo de
exposicién de 10s cada una, colectado en un
rango de 1800-200 cm™, el espectro puede
observarse en la Fig. 1 el cual coincide con
resultados expuestos en experimentos anteriores
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Fig. 2: FTIR espectro del KBr/Fes04 MNPs después de alinearse
a una temperatura de 500°C. Graficado con el software
OriginPro 8.

Para tener una segunda confirmacién se aplicé
también Infrarrojo (IR), en donde una pequefia
porcion de la muestra fue mezclada con Bromuro
de Potasio, el resultado de la Transformada de
Fourier del IR (FTIR) puede observarse en la
Fig.2, que ademéas concuerda con experimentos
reportados previamente en la literatura [1].
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Fig. 1: Espectro Raman de FesOs MNPs después de alinearse

una temperatura de 500°C. Graficado con el software OriginPro
8.
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Cabe mencionar que la curva observada entre el
rango 3000 y 4000 del nimero de onda se debe a
la humedad, puede ser del ambiente o de la
misma Sal usada.

e Por descomposicién térmica

Este método nos permite tener un tamafo
uniforme de MNPs, sin embargo no se cuenta con
el equipo necesario para saber el tamafio de estas
nanoparticulas en particular, de manera que so6lo
se tomaron 2 ml de muestra y se secaron en un
horno a una temperatura de 100°C.

Por ello, no se cuentan con los parametros para
poder obtener los espectros, se intent
implementar los mismos parametros que se
usaron en el método anterior puesto que también
es magnetita, no obstante al ser analizada por el
equipo de Raman la muestra se empieza a
guemar a bajas potencias obteniendo por
resultado Unicamente ruido.

CONCLUSIONES

El método de coprecipitaciébn es mas rapido en
cuanto a produccién de muestras,
desafortunadamente se presenta gran
polidispersidad, es decir, el tamafio de las
nanoparticulas no es uniforme, caso contrario al
método de descomposicion térmica.

Este proyecto abre nuevas lineas de investigacion,
pues una vez conociendo el tamafio de las MNPs
por descomposicion térmica, se busca ahora como
recubrirlas en un medio organico para conocer sus
aplicaciones médicas, pues en este ambito no se
conocen referencias hasta el momento. Las que
fueron  sintetizadas por el método de
coprecipitacion también pueden ser recubiertas, el
percance se encuentra en su variedad de
tamafio[3].

Se observé también que es importante tener una
imagen bien enfocada cuando se trata de usar el
quipo Raman y que se deben tener en cuenta
siempre los parametros a usar.
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