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RESUMEN

Una matriz de polimero a base de nanocompuestos se ha convertido en un area importante de
investigacion debido a su potencial aplicacion en diversas areas. Muchos intentos se han
hecho para mejorar la biocompatibilidad y la actividad de quitosan por modificacién estructural
por la fabricacion de nanocompuestos con nanoparticulas de 6xido de metal como magnetita
[1]. Ademas, la magnetita (Fe;O,) ha sido ampliamente utilizada como material magnético
debido a sus excelentes propiedades magnéticas, la estabilidad quimica y su biocompatibilidad

[2].

Se prepararon suspensiones coloidales con quitosan y nanoparticulas de magnetita,
manteniendo la cantidad de quitosan en 15 ml fijo y variando la cantidad de nanoparticulas
para cada muestra de la siguiente manera: 0,01 g, 0,02 g, 0,03 g, 0,04 g. Antes de mezclar con el
quitosan, las nanoparticulas fueron caracterizadas para determinar su potencial Z. Después de
la obtencion de las membranas, éstas se caracterizaron por microscopia electrénica de barrido
(SEM), con transformadade de Fourier infrarroja (FTIR) y magnetémetro de muestra vibrante
(VSM). Para la evaluacion de las suspensiones de nanoparticulas se utilizé un reémetro para
medir el comportamiento de la viscosidad de las suspensiones contra el tiempo.

ABSTRACT

Polymer matrix based nanocomposites has become a prominent area research due to their
potential application in sereval areas. Many attempts have been made to improve the
biocompatibility and activity of chitosan by structural modification by fabrication of
nanocomposites with metal oxide nanoparticles like magnetite [1]. In addition, magnetite
(Fe3;0,4) has been widely used as magnetic material due to their excellent magnetic properties,
chemical stability and biocompatibility [2].

Colloidal suspensions with chitosan and nanoparticles magnetite were prepared, keeping the
amount of chitosan in 15 ml fixed and varying the amount of nanoparticles for each sample as
follows: 0.01 g, 0.02 g, 0.03 g, 0.04 g. Before mixing with the chitosan, nanoparticles were
characterized for determine their potential z. After obtaining these membranes, these were
characterized by scanning electron microscopy (SEM), with transformadade Fourier Infrared
Spectroscopy (FTIR) and vibrating sample magnetometer (VSM). For evaluation of the
suspensions of nanoparticles was used rheometer to measure the viscosity behavior of the
suspensions against time.

INTRODUCCION

En la ultima década, el enfoque de la investigacion cientifica sobre nanoparticulas
magnéticas aument6 significativamente, debido a susdiversas aplicaciones, desde el
industrial (sellofluido magnético, sensoresde fluidosmagnéticos, etc.) hasta el campo de la
biomedicina (imagenes por resonancia magnética (MRI), hipertermia, administracién de
farmacos, etc). La principal propiedad deestas particulas magnéticas es su magnetizacion;
que las hace adecuadas para su uso en direcciones diferentes [1].
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Otra de sus principales aplicaciones, es la absorcidon de metales en agua, misma que se ha
estado haciendo mas popular; no obstante, aun se considera como un método nuevo y por lo
tanto, todavia no se utiliza en grandes volumenes.

Las particulas magnéticas se han utilizado en una variedad de aplicaciones biomédicas,
tales como el aislamiento de ADN, separaciéon de células, hipertermia magnética, agentes de
contraste de resonancia magnética, y la administracion de farmacos. Los componentes
magnéticos utilizados en estas aplicaciones son los 6xidos de hierro, debido a su quimica
estabilidad y biocompatibilidad.

Dentro de las investigaciones que se estan realizando actualmente, es preponderante la
afinidad por los investigadores por la sintesis de nanoparticulas magnéticas encapsuladas
por polimeros. Sin embargo, se tienen muy pocos reportes de la obtencion de membranas o
peliculas con caracteristicas magnéticas, mismas que podrian ser usadas en los campos ya
mencionados, fungiendo como una alternativa mas, en areas como la biomedicina y
tratamiento de aguas [2].

Con el desarrollo de éste trabajo, se busca obtener el preambulo para sintetizar y
caracterizar una membrana compuesta de quitosan con nanoparticulas magnéticas de
magnetita.

El polimero que se ha escogido para realizar las suspensiones de las nanoparticulas de
magnetita es el quitosan, debido a que posee caracteristicas como biocompatibilidad y
biodegradabilidad.

Por otro lado se evaluaran diversas particulas magnéticas con el fin de determinar cual de
ellas se adecua mejor a la matriz polimérica que se ha propuesto.

El objetivo de este estudio, es evaluar la dispersién de las nanoparticulas en la solucién de

quitosan, para posteriormente utilizar la suspensidon mas dispersa para fabricar membranas
de quitosan funcionalizadas con particulas magnéticas.

METODOLOGIA

Figura 1. Comparacion de las muestras en bafio de ultrasonidos.
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La figura 1, exhibe las diferentes muestras preparadas, la fila superior son muestras que
fueron sometidas a un bafo de ultrasonido, mientras que la fila inferior son muestras que no
fueron sometidas al bafo. Es de destacar que si la muestra se somete a un bafo de
ultrasonido, esto mejora la dispersidén de las nanoparticulas, sin embargo, si no se somete a
este tratamiento, las aglomeraciones en la solucién son notables. Se muestra claramente
que existe una mayor uniformidad en las muestras de la fila de arriba.

También se realizé un estudio de la reometria de las soluciones de quitosan, mostrandose
que la viscosidad de éstas, no aumentan de manera lineal cuando se aumenta la
concentracion de quitosan, cuando se disuelve con acido acético.

El analisis de las propiedades magnéticas de las nanoparticulas, se llevé a cabo utilizando
un magnetdmetro Microsense Modelo EV7. El nanopolvo era 637.106 Aldrich, hierro (Il, I1I),
oxido de nanopolvos, <tamafo de particula 50 nm (TEM), = 98% traza metales base.
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Figura 3. El analisis de la reologia de las soluciones de quitosan con, y sin nanoparticulas, se realizé
con un reémetro modelo Rheolab QC, marca Anton Paar.
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ANALISIS Y RESULTADOS
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Figura 4. Potencial Z de las muestras obtenidas.

Los analisis mediante potencial zeta permitieron concluir que el pH generado por la solucion
de acido acético del quitosan, permiten mantener en suspension las particulas de magnetita,
sin necesidad de usar un agente dispersante. La cantidad de particulas suspendidas no
afecta a la medicion.
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En la figura 5, se muestra la curva de histéresis de la magnetita, el cual es un material
magnético blando que presenta curvas de histéresis de apariencia estrecha, este tipo de
materiales son facilmente imanables y desimanables con bajos campos coercitivos y alta
saturacion. Se observa que el material tiene un comportamiento tipico de un
superparamagnético, es decir con cero coercitividad. La magnetizacién de saturacion para la
magnetita fue de 70 emu/g.

80 E| T T T T T T
704

S D-DCDD>DCODO
60 3 ﬁﬁw E
50 3 5 E
3
[

403
30 4
20 3
10 3 E
o4 — o
-10 3 3
-20 3
-30 3
-40 3

5 _
-50 3 3
-60 3
703 oo E

‘80: T T T T T T T .
-20.0k -156.0k -10.0k -5.0k 0.0 5.0k 10.0k 15.0k 20.0k

Hc (Oe)

M (emu/g)

Figura 5. Ciclo de histéresis de la magnetita a temperatura ambiente.
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Figura 7.- Curva de histéresis de una membrana de quitosan con nanoparticulas de magnetita.

El ciclo de histéresis magnético de la membrana de quitosan (figura 6) muestra un material
paramagnético. La incorporacion de particulas de magnetita transforma a la membrana en un
material ferromagnético (figura 7). La magnetizacién es proporcional a la cantidad de
magnetita incorporada en la membrana compuesta.
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Figura 8. Distribuciéon de tamarfio de particula de la magnetita.

Para determinar el tamafio de particula del material magnético, se obtuvo la grafica que se
muestra en la figura 8, donde se determina que el material usado se encuentra en un rango
de tamafio que le da la propiedad de ser un material nanométrico.
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% TRANSMITTANCE

Figura 9. Espectroscopia IR de las muestras de quitosan-magnetita.

En el estudio de la eespectroscopia infrarroja con transformadade Fourier, arrojé la grafica
que aqui se presenta, en donde se observan los picos caracteristicos del quitosan, asi como
de la magnetita. Con ello se puede asimilar que el quitosan esta encapsulando a las
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particulas de magnetita, ya que los picos de cada uno de los dos compuestos se encuentran
bien definidos.

También se realiz6 un estudio de la morfologia del nanocompuesto, haciendo uso de
imagenes de miscroscopia, como se muestra en la figura 10.

Figura 10. Caracterizacién de las membranas con nanoparticulas magnéticas a 1000 aumentos.

A continuaciéon se muestra una grafica de viscosidad vs tiempo de una suspension coloidal
de quitosan con nanoparticulas magnéticas. La solucion de quitosan se encuentra al 1% en
peso. Como se puede apreciar, el adicionar a la solucion de quitosan las nanoparticulas, la
viscosidad desciende.
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Figura 11. Caracterizacion de la reologia de soluciones de quitosan puro y con particulas
magnéticas, concentracion de 1g de quitosan en 100 ml de acido acético.
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Figura 12. Caracterizacidon de la reologia de soluciones de quitosan puro y con particulas
magnéticas, concentracion de 2 g de quitosan en 100 ml de acido acético.

CONCLUSIONES

El uso del bafio de ultrasonico mejora en gran medida la dispersién de nanoparticulas
en la solucién de quitosan.

El potencial Z no varia significativamente entre las diferentes concentraciones de
magnetita, sin embargo continia presentando un valor positivo de Z, lo que indica
que las nanoparticulas se encuentran dispersas.

La saturacibn magnética es proporcional a la cantidad de nanoparticulas
incorporadas a la membrana compuesta.

Las muestras presentan propiedades magnéticas caracteristicas de un material
superparamagnético.

La concentracion de quitosan es una variable que afecta directamente la estabilidad
de las particulas.
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