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RESUMEN

Se estudié el potencial reductivo del extracto acuoso de las partes aéreas de
Ocimum sanctum (albahaca morada) y del extracto metandlico de las flores de
Jacaranda mimosaefolia (jacaranda) para la sintesis verde de nanoparticulas

coloidales de Cobre (CuNPs).

La adaptacion de la metodologia de sintesis de CuNPs a partir de extractos
acuosos empleando fitoextractos organicos, lo que permitio establecer una nueva
metodologia de sintesis que resulté ser sencilla, econdmica y amigable con el medio
ambiente. Por lo que el fitoextracto de jacaranda permitié la formacion de CuNPs
(JmCuNPs) coloidales a pH neutro, temperatura ambiente y en condiciones
estaticas en un tiempo de 24 h de reaccion. Sin embargo, las INCuNPs lograron
ser formadas desde un pH de 4 hasta un pH 10. Las INCuNPs fueron visualizadas

con un maximo de absorcion en UV-Vis de 420 nm.

La evaluacion preliminar de las ImCuNPs como agentes inhibidores verdes de
la corrosion en acero 1018 inmerso en HCI a pH 2, demostré que son estables y

gue ejercen un efecto de proteccion sobre el material metalico.

Vi
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ABSTRACT

The reductive potential of aqueous extract from stems of Ocimum sanctum (albahaca
morada) and methanol extract from flowers of Jacaranda mimosaefolia (jacaranda) were

study in green chemistry synthesis of cupper colloid nanoparticles (CuNPSs).

The methodology of synthesis of CUNPs employed aqueous extracts was adapted using
organic phytoextracts, that allowed to establish a new synthesis methodology it was turned
out to be simply, cheap, and environment friendly. The jacaranda phytoextract permitted to
form colloid CuNPs (JmCuUNPs) at neutral pH, room temperature in static conditions in 24
has time reaction. However, JINnCuNPs could be synthetized at pH from 4 until 10. The
JMCuUNPs was visualized by UV-Vis spectroscopy with a maximum pick of absorption at 420

nm.

The preliminary evaluation of INCuNPs as green corrosion inhibitors on 1018 steel

immersed in HCI at pH 2, shown that are stables and give protection on metal surface.

Vii
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Figura 27. Espectros UV de las muestras de nanoparticulas de cobre (CuSO4) y
extracto de Jacaranda mimosaefolia.

Figura 28. Nanoparticulas de Cobre [15 mM] y J. mimosaefolia en diferentes pH
acidos en fase acuosa a las 24 horas en fase de reposo.

Figura 29. Nanoparticulas de Cobre en diferentes pH basicos en fase acuosa al
inicio de la reaccion.

Figura 30. Formaciéon de nanocompositos con un pH de 10 a los 20 minutos de
reaccion.

Figura 31. Espectroscopia UV-Vis de la sintesis de Nanoparticulas de cobre a

diferentes pHs (4, 5, 6, 8, 9y 10).

Xiv
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Figura 32. Curvas de Polarizacion Potenciodinamica de acero 1018 en HCI pH 2 a

25 °C y con el empleo de ImCuNPs.
Figura 33. Electrodos de trabajo (acero 1018) antes y después de los experimentos

de Polarizacion Potenciodindmica.
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1 INTRODUCCION

Los constantes avances en la tecnologia, asi como en la fabricacion de nuevos
materiales y dispositivos en dimensiones nanométricas, han hecho que hoy en dia
la nanotecnologia capte un gran interés y se proyecte como una solucion
prometedora a los problemas en el campo cientifico y tecnoldgico [1].

En este respecto, la sintesis de nanoparticulas ha atraido el interés de
investigadores alrededor del mundo en mejorar las metodologias de sintesis que
permitan prepararlas con tamafio y forma controlados, como el método por
descomposicion térmica [2]. Asi mismo, son probados diferentes agentes de
acoplamiento o reductores en técnicas electroquimicas, microemulsion y reduccion
guimica [3].

La mayoria de estas metodologias implican el uso de productos quimicos de
riesgo bioldgico. El incremento gradual en la contaminacién ambiental ha hecho que
la comunidad cientifica tome conciencia y enfoque sus esfuerzos hacia la busqueda
de nuevas alternativas para la obtencion de estas nanoparticulas con metodologias
limpias que eviten problemas de contaminacion ambiental.

Se ha considerado que la sintesis verde representa una de estas alternativas
limpias, presumiblemente no téxica y amigable con el medio ambiente, igualando e
incluso sobrepasando las expectativas de las nanoparticulas sintetizadas por los
otros métodos tradicionales [4].

En la sintesis verde de nanoparticulas se encuentra el uso de hongos,

bacterias, plantas y sus extractos como agentes de reduccién. La reduccién de sales
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de cobre empleando productos naturales es un método de sintesis verde que resulta
ser sencillo, accesible y ambientalmente amigable para obtener nanoparticulas de
cobre [5]. Las cuales pueden ser ampliamente estudiadas en diversas aplicaciones
entre las que destacan antibacterianas, como sensores bioldgicos, en dispositivos
electronicos y opticos, asi como en recubrimientos [6].

En este trabajo se llevo a cabo la sintesis verde de las nanoparticulas de cobre
empleando extractos vegetales como agentes reductores. Por lo que se realizaron
dos diferentes sintesis de nanoparticulas de cobre, empleando el extracto acuoso
de las hojas de Ocimum sanctum (albahaca morada) y el extracto metanolico de las
flores de Jacaranda mimosaefolia (jacaranda), como agentes reductores del sulfato

de cobre (CuSQ.).
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2 MARCO TEORICO

2.1 Nanotecnologia

En 1959 en una reunién de la Sociedad Estadounidense de Fisica en el
Instituto de Tecnologia de California (CalTech, por sus siglas en inglés: California
Institute of Technology), el fisico Richard Feynman fue el primer investigador en
presentar el concepto “Nanotecnologia”, describiéndolo como un proceso en el cual
se podria manipular y controlar moléculas[7]. El término “nanotecnologia” fue usado
por primera vez hasta 1974 por Norio Taniguchi, un investigador de la Universidad
de Tokio, quien a su vez distinguid el término como la capacidad de manejar
materiales a nivel nanométrico [8].

Actualmente el término nanotecnologia abarca el disefio (forma y tamafo) y
caracterizacion (conocimiento de las propiedades fisico quimicas) de la materia a
escala nanométrica; para la creacion, manipulacion y aplicacién hacia dispositivos,
estructuras y sistemas complejos [8].

Para comprender el quehacer de la nanotecnologia es indispensable
considerar los cambios que ocurren en las propiedades quimicas Yy fisicas de la
materia, a escala nanométrica [9]. Estos cambios estan asociados al tamafio
nanoscopico, estan asociados con los electrones confinados en regiones pequefias
del espacio denominados orbitales, y en los estados energéticos que estos guardan,

los cuales estos se encuentra cuantizados [10].
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2.2 Nanomateriales

De acuerdo con la definicion de la Organizacion Internacional de Normas (ISO,
por sus siglas en inglés: International Organization for Standardization) los
nanomateriales son aquellos cuyo tamafo se encuentra en una escala cercana a
los 100 nm y pueden presentar propiedades fisicas y quimicas diferentes a las
sustancias que le dan origen [11]. Se ha observado que los nanomateriales
presentan mayor reactividad quimica en su superficie, por lo que un nanomaterial
gue presenta un menor tamafo incrementa el area de superficial global [12]. El
término nanomaterial abarca todos aquellos materiales desarrollados en la escala
nanometrica y estos pueden ser de tipo ceramico, metalico, polimérico, o bien una
combinacion de entre ellos [12].

Para que un material sea considerado nanomaterial es necesario que éste
posea por lo menos una dimension en escala hanométrica (1 a 100 nm), existen
diversos materiales que van desde escalas 0D hasta 3D, para comprender mejor
las dimensiones de los materiales a continuacién, se presentan ciertas definiciones
y ejemplos de su clasificacion.

Cero dimensional (0D). Son aquellos nanomateriales que tienen tamafo
nanometrico en sus tres dimensiones es decir son menores o iguales a 100 nm (X
=Y = Z). En éstos se clasifican las nanoparticulas, fullerenos y puntos cuanticos
[13]. Como ejemplo se presenta la Figura 1 que corresponde a la micrografia de

barrido electrénico de nanoparticulas de ZnO.
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Figura 1. Micrografia obtenida en el microscopio electrénico de barrido SEM de nanoparticulas de
ZnO. [14]

Unidimensional (1D). Tienen wuna longitud variable, conservan dos
dimensiones en escala nanométrica. En éstos se clasifica a los nanotubos,
nanoalambres y nanofibras [13]. Como ejemplo se presenta la Figura 2 que
corresponde a la micrografia de barrido electronico de los nanotubos de carbono

multicapa después del tratamiento acido.

Figura 2. Micrografia obtenida en el microscopio electrénico de barrido SEM de los nanotubos de
carbono multicapa después del tratamiento 4cido.[15]
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Bidimensional (2D). Estos nanomateriales presentan solo una dimension a
escala nanométrica, por ejemplo: Nanorecubrimientos, peliculas delgadas y el
grafeno [13]. Como ejemplo se presenta la Figura 3 que corresponde a la

micrografia de barrido electronico de peliculas delgadas de CZTS.

Figura 3. Micrografia obtenida en el microscopio electrénico de barrido SEM de peliculas delgadas
de CZTS preparadas bajo la secuencia Cu/Sn/Zn. [16]

Tridimensional (3D). Segun la definicion de nanomaterial dada con
anterioridad, no se deberian incluir en la categoria de nanoestructuras, ya que todas
sus dimensiones son mayores a 100 nm [13]. Como ejemplo se presenta la Figura
4 gue corresponde a la micrografia de barrido electrénico de la fractura intergranular

de un policristal sometido a traccion.

Figura 4. Fractura intergranular de un policristal sometido a traccion. [17]
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Algunas de las caracteristicas importantes a considerar en un nanomaterial se
describen a continuacion [18],[19], [11].

— Tamaifio: rango de escala entre 1 y 100 nanémetros.
— Distribucién del tamafio:

Se basa en la concentracion de alrededor de la media o mediana del tamafio
y no en la concentracién en masa.

— Area superficial por volumen especifico:

Un material con un VSSA menor a 60 m?/cm? es definido como nanomaterial;
sin embargo, para VSSA inferiores todavia existe la posibilidad de que una fraccion
esté por encima de 60 m2/cm3.

— Caracteristicas fisico—quimicas:

Fase cristalina, cristalinidad y pequefias estructuras, potencial redox,

fotocatalisis, potencial para la formacion de radicales y solubilidad en agua.
— Diferencias entre agregados y aglomerados:

Los primeros son formados a partir de nanoparticulas primarias que
establecen fuertes enlaces entre si, mientras que los segundos, se forman a partir
de materiales de mayor tamafo, fragiles en estructura.

— Caracteristicas organicas e inorganicas:

Los nanomateriales «suaves o blandos» son organicos y a menudo son
biodegradables y no biopersistentes. Los nanomateriales artificiales, en gran parte
inorganicos e insolubles, se denominan «duros», no son biodegradables y son

potencialmente biopersistentes.
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2.3 Nanoparticulas

De acuerdo con la IUPAC (por sus siglas en inglés: International Union of Pure
and Applied Chemistry) define nanoparticula como una particula de cualquier forma
con dimensiones en el rango de 1-100 nm [20].

Las nanoparticulas poseen propiedades quimicas vy fisicas, éstas dependen
de su composicién, masa, volumen y diversos parametros que son definidos
conforme al método de sintesis. Las propiedades mas importantes se describen a
continuacion [21]:

— Propiedades opticas.

Su tamafio nanométrico limita el grosor de la capa de electrones comunes de
los metales; este fendmeno genera efectos cuanticos. Cuanto mas pequefias sean
las particulas, mayor sera la eficiencia de absorcion de éstas.

— Uniformidad.

Los racimos, agregados o filamentos, es decir, los conjuntos moleculares o
atomicos que forman nanoparticulas se definen por la interaccion de fuerzas entre
las moléculas o atomos de una particula y las fuerzas de interaccion entre
particulas.

— Funcionalizacion.

Las nanoparticulas de cualquier tipo se pueden vincular a entidades
microbiolégicas de forma aleatoria, a través de procesos naturales que ocurren en
la atmdsfera, el agua o en la superficie de la Tierra.

— Confinamiento cuantico.
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Los cambios en las propiedades dependientes del tamafio también incluyen el
confinamiento cuantico (cuando los electrones en un material se encuentran
restringidos a moverse en una region muy pequefia del espacio se dice que estan
confinados), un fenémeno que causa propiedades espontaneas de

semiconductividad, conductividad o aislamiento eléctrico.

2.3.1 Sintesis de nanoparticulas.

La sintesis de la materia a escala nanomeétrica actualmente se lleva a cabo
mediante dos estrategias diametralmente opuestas: por un lado, se encuentran las
técnicas descendentes o “top-down” y por otro, las técnicas ascendentes o “bottom-
up” [22]. En la Figura 5 se describen las caracteristicas generales de ambas

técnicas.

TECNICAS DESCENDENTES TECNICAS ASCENDENTES
(TOP - DOWN) (BOTTOM - UP)
p— R 3
o e 0:\0 mm
. 0 S
. = .{.\
Transtormacion Fommonm.:. lontzacion por
por enargla ones, racicaes i anergla
T y elecirones o
g o¥ o
VU ', g
Condensacion y
e "“"“’m L
Cuun o3s
> - d, h Cluster
mulicapas a i
e o NANOPARTICULAS SINTETIZADAS

Figura 5. Técnicas de sintesis de nanomateriales basados en carbono
(Modificado de [23]).
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2.3.1.1 Método top-down:

Se inicia fragmentando o dividiendo el material macroscépico hasta llegar al
tamafio nanomeétrico. Para ello se usan métodos fisicos como la molienda o el
desgaste, la fusion y ebullicibn hasta lograr la volatilizacién de los atomos y
finalmente se realiza la condensacién de los componentes volatilizados, hasta
obtener una serie de ensambles que van siendo controlados con precision al tamafio
deseado [23].

Las técnicas mas utilizadas son la molienda y la litografia , por ejemplo, para
la obtencién de nanoparticulas de molibdeno (NPs Mo) se utiliza el método de
molienda [24], para producir arreglos ordenados de las nanoparticulas de plata (NPs
Ag) con propiedades plasmaonicas se utiliza la técnica de litografia por nanoesferas

(NSL) siendo una variante de esta [25].

2.3.1.2 Método bottom-up:

Este método se basa en la construccion de estructuras y objetos a partir de
componentes atémicos y moleculares. Pequefas estructuras son ensambladas
para construir estructuras de mayor tamafio, por ejemplo, el empleo del método de
sol-gel y de precursores tales como el TIOSO4 permite obtener nanoparticulas de
diéxido de titanio con un tamafio de 10 nm [26].

En el método "bottom-up", se encuentran aplicadas diferentes metodologias
como reduccion electroquimica, sol-gel, reduccion quimica, generaciéon de coloides

y precipitacion; las tres ultimas de estas técnicas se describen a continuacion.
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— Reduccion quimica:

Método de sintesis que se basa en la pérdida de electrones de un atomo
(agente reductor) y la ganancia de éstos por otro de los &tomos (agente oxidante),
para la obtencién de nanoparticulas (NPs). Este proceso consiste en colocar la sal
precursora y el agente reductor en solucion para dar paso a los procesos de
oxidacién o reduccion, finalmente obteniendo la formacién de NPs como se muestra
en la Figura 6, tal es el caso de la obtencion del cobre (Cu). La descripcién detallada

de la formacion de NPs mediante este método de sintesis se presenta en el capitulo

4,
Agente
reductor
>
Agente
sal estabilizante  Napoparticulas
precursora del metal

Figura 6. Esquema que representa la sintesis por reduccién quimica (Obtenido de [5]).

— Coloidal:
Este método consiste en disolver una sal del precursor a preparar, un reductor
y un estabilizante en un liquido como se muestra en la Figura 7. El tamafio promedio,
la distribucion de tamafos y la morfologia de las nanoparticulas pueden ser
controlados variando la concentracion de los reactantes, del reductor y del
estabilizante, asi como de la naturaleza del medio dispersante. Por este método se

pueden formar dispersiones estables por periodos de tiempo muy largos [27].
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Figura 7. Esquema que representa la sintesis por método coloidal.(Modificado de [28]).

— Precipitacion
La precipitacion ocurre después de la adicion de un no solvente a una solucion
de polimero en cuatro mecanismos de pasos: sobresaturacion, nucleacion,
crecimiento por condensacion y crecimiento por coagulacion que conduce a la

formacion de nanoparticulas o agregados de polimero [29].

ey

Nucleacion y

Agente estabilizador

Solucion de Solucién de
aniones cationes

Precipitacion

- | U |-
Agitacion Agitacion an
g’a rel DD
Filtracion

Calcinacidn /

Figura 8. Esquema que representa la sintesis por método de precipitacion.
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2.3.1.3 Sintesis verde.

La produccion de nanoparticulas utiliza materiales toxicos como son los
solventes y surfactantes que pueden afectar el medio ambiente. La sintesis verde
es una técnica alternativa presumiblemente no téxica, amigable con el medio
ambiente [23], permite la formacion de nanoestructuras metélicas a partir del uso de
bacterias, hongo, plantas o sus extractos [30] (Figura 9). Se basa en la reduccién
de metales mediante especies naturales que pueden reemplazar los agentes
guimicos reductores. Asimismo, su uso en algunas ocasiones iguala o sobrepasa
las expectativas de las nanoparticulas sintetizadas por métodos fisicos y quimicos,

en cuanto a costo y caracteristicas de las nanoparticulas obtenida

BIOREDUCCION NUCLEACION
Particulas de plata lones de

plata &
® o) e
Céscaras‘ ' o :.0:0 e @@ ©

_ o P{gta
& Hois Moleculas de metdlica
; os extractos
Semillas vegetales
2% ESTABILIZACION
2”2 > o®
i
o
s ?
.'..0. = Oﬁm.
2”9 ® T~
CX ) :: @o t;’
N

Figura 9. Proceso de sintesis verde de nanoparticulas de plata(Modificado de [23]).
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2.3.2 Caracterizacion de nanoparticulas.

La caracterizacion es un aspecto importante para conocer la morfologia de la

nanoparticula, tamafio y propiedades. A través de lo cual se puede controlar su

sintesis y su aplicacion de nanoparticulas. En la tabla 1, se describen las diferentes

técnicas para la caracterizacion de nanoparticulas.

Tabla 1. Técnicas de caracterizacion de nanoparticulas

compuesto en solucion.

absorber o transmitir una muestra
en funcibn de la cantidad de
sustancia presente.

Técnica Objetivo Principio Cita
Determinar las
posiciones atémicas en
Microscopia las estructuras que la .
. ; Forma imagenes que resultan de la
electronicade | materia puede tener y | . -
L, . o interaccién de los electrones como [31]
transmision para ciertos objetivos L .
. radiacion con el objeto o muestra
(TEM). relacionarlas con las
propiedades de los
materiales
Tener informacion de
Espectroscopia | composicién, hasta un | Se basa en la deteccion de la
de rayos X de nivel atdbmico, se puede | radiacion X que emite el material [32]
energia obtener con la adicién de | excitado por un haz de electrones
dispersiva (EDX) | un detector EDS a un | enfocado en un area muy pequefia.
microscopio electrénico
Determinar el tamafio | Se basa en el “Efecto Doppler”.
promedio de particula y | Cuando la luz laser incide en un
Luz Dindmica de la distribucibn de | medio conteniendo particulas que
~ . . [33]
(DLS) tamafios, para particulas | se mueven, la frecuencia de la luz
disueltas o suspendidas | dispersada por estas particulas en
en un liquido. movimiento se corre un poco;
Mide la cantidad y rapidez del
Andlisis . o cambio en peso de una muestra en
. .. | Medir la variacion de .
termogravimétri funcion de la temperatura y/o del [34]
masa de una muestra. : .
co (TGA) tiempo en una  atmosfera
controlada.
Se basa andlisis de la cantidad de
radiacion electromagnética (en el
Determinar la | rango de longitudes de onda del
Espectrofotomet L d ltraviol sibl d
ria UV concentracion de un | ultravioleta y visible) que puede [35]
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2.3.2.1 Espectrofotometria Ultravioleta-Visible

La espectrofotometria ultravioleta-visible (UV-VIS) se basa en la absorcion de
radiacion electromagnética en el rango de longitudes de onda en el rango 160-780
nm. Esta técnica se fundamenta en la capacidad de las moléculas en solucién de
absorber la radiacion incidente de una frecuencia determinada en el rango de
longitudes de onda de UV-VIS [36].

Cuando la luz considerada como energia es absorbida por una molécula se
origina un salto desde un estado energético basal o fundamental, E1, a un estado
de mayor energia (estado excitado), E2. Y sélo se absorbera la energia que permita
el salto al estado excitado. Cada molécula tiene una serie de estados excitados o
bandas que la diferencian de otras moléculas [37].

Las moléculas en la forma excitada liberan la energia absorbida cuando
regresa al estado de energia fundamental, como consecuencia, la absorcion a
distintas longitudes de onda que presenta una molécula, es decir, su espectro de
absorcion constituye un indicador de su identidad. Esta técnica es comunmente
usada para la deteccidon de grupos funcionales, deteccién de impurezas, analisis

cualitativo y cuantitativo de analitos [37].

2.3.2.2 Ley de Lambert-Beer.
La ley Lambert-Beer nos permite relacionar la cantidad de luz absorbida con
la concentracion de la muestra y el espesor del medio. Se cumple para cualquier

proceso de absorcion en cualquier zona del espectro y se basa en que cada unidad
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de longitud a través de la cual pasa la radiacién absorbe la misma fraccion de
radiacion [38].

La ley de Lambert Beer dice “la intensidad de un haz de luz monocromatica,
gue incide perpendicularmente sobre una muestra, decrece exponencialmente con
la concentracion de la muestra” [38]. La expresion final para la ley de Lambert-Beer
se expresa en la Ecuacion 1.

A=¢excxl Ec.1
Donde ¢ es la absortividad molar y es una constante caracteristica para cada

substancia, c es la concentracion de la muestra y | el espesor.

2.3.3 Nanocompositos

Se entiende comunmente como nanocompaositos a los materiales formados
por una combinacion de un material solido, matriz, y una fase nanodimensional (de
1, 2 o 3 dimensiones menores a 100 nm) [39].

Hay diferentes tipos de nanocompdsitos, los constituidos por una matriz
metalica y un agente de relleno de tamafio nanométrico, una matriz ceramica y la
fase dispersa de tamafio nanométrico, o una matriz polimérica y el agente de relleno
nanomeétrico [40]. Las propiedades del nanocompuesto dependeran de los
materiales que lo formen, de sus propiedades individuales y de su morfologia y

caracteristicas interfaciales [39].
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2.3.4 Toxicidad de nanoparticulas

En la actualidad se encuentran miles de articulos cientificos sobre
nanoparticulas, pero, salvo algunas excepciones, esas investigaciones carecen de
estudios sobre toxicidad debido que la nanotoxicologia es una disciplina muy
reciente que surgio a principios de la primera década de este siglo que contribuye
el desarrollo de una nanotecnologia segura [41].

La Nanotoxicologia, caracteriza y cataloga los efectos tdéxicos causados por
los nanomateriales [42]. Pretende entender, predecir y prevenir los riesgos que
presentarian la utilizacion de los nanomateriales.

Para tener unaidea de la toxicidad de una nanoparticula, se contemplan varios
aspectos tales como: el tiempo de exposicion a ésta, concentracion, propiedades
fisicoquimicas tales como su tamafio y forma, actividad catalitica, area superficial,

carga superficial, estructura cristalina, entre otros [43].

2.4 Propiedades de las Nanoparticulas de cobre

Las nanoparticulas de cobre son de gran interés tanto en teoria como en la
tecnologia de la creacion de nuevos materiales. Sus potenciales estan basados en
las propiedades Unicas de materiales en el estado “nano” [44].

Las nanoparticulas de cobre, como la mayoria de los metales a escala
nanometrica, se sintetizan a partir de reacciones redox en disolucién [45]. Tienen
principalmente la capacidad de ceder y captar electrones, y tienen la posibilidad de

interactuar con la luz, moléculas, virus y bacterias [46].
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Las nanoparticulas de cobre contindan recibiendo atencion debido a su alta
conductividad eléctrica, alto punto de fusion, bajo comportamiento de migracién

electroquimica, excelente soldabilidad y bajo costo de material [47].

2.4.1 Morfologia de las CuNPs
Se sostiene que la variacion de la sal del precursor y el agente reductor para
la sintesis de NPsCu influye el tamafio y la morfologia de la nanoestructura, como

se muestra en la Tabla 2.

Tabla 2. Sintesis de nanoparticulas de cobre con diferentes formas a través de método de reduccién quimica

Agente Tamafio de .
9 Sal precursora . Forma Cita
reductor Particula
Borohidruro de CIorurq d.e cobre (11 e
sodio (NaBH4) dihidrato 7 nm Semiesférica [48]
CUC|2 .2H,0O
Extractos de raspo Nitrato de cobre
de uva P trihidratado 2.97 nm. Esférica [49]
' Cu(NO3), 3 H,0
Dietanolamina Nitrato cuprico trihidratado o
DEA Cu(NO3), 3 H,0 10 nm Cubicas [50]

2.4.2 Propiedades biolbdgicas

La actividad antimicrobiana de las nanoparticulas de cobre es una funcién del
area de superficie en contacto con los microorganismos. Se ha demostrado una
relacion inversa entre el tamafio de las nanoparticulas y su actividad antimicrobiana,
donde las nanoparticulas en el rango de tamafio de 1-10 nm han mostrado tener la

mayor actividad antibacteriana [9].
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Estudios recientes han demostrado el uso de nanoparticulas de Cu como
agente bactericida frente a ciertos microorganismos patégenos como: Escherichia
coli, Listeria monocytogenes, Salmonella enterica, Campylobacter jejuni,

Staphylococcus aureus y otros [51].

2.4.3 Propiedades quimicas

Uno de los aspectos mas desafiantes en la sintesis de nanoparticulas de cobre
es su alta tendencia a la oxidacion, porque el cobre es extremadamente sensible al
aire u oxigeno debido a que las fases de 6xido son termodindmicamente mas
estables [52].

Los efectos de superficie en los nanomateriales son de gran importancia, ya
gue se tiene un incremento notable en el area superficial por unidad de volumen 'y
en las energias libres superficiales en comparacion a los solidos volumétricos. El
incremento en la energia libre superficial afecta propiedades como temperatura de

fusion y reactividad quimica [47].

2.5 Sintesis verde de Nanoparticulas de cobre.
2.5.1 Metales

Se llama metales a los elementos quimicos situados a la izquierda y centro de
la tabla del sistema periddico. Se clasifican en metales alcalinos y alcalinotérreos
de los grupos 1 y Il A, los metales de transicion y los grupos Iy IV A [53].

Una caracteristica esencial de los metales es que sus sales en disolucion

suelen forman iones electropositivos, es decir cationes. Desde el punto de vista
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fisico presentan gran dureza y tenacidad, un intenso y caracteristico brillo, unas
excelentes propiedades mecanicas (ductibilidad, maleabilidad, etc.) y una elevada
capacidad como conductores del calor y de la electricidad. Estas caracteristicas
determinan una larga vida util, una gran resistencia y una facil manipulacion y

transformacion [54].

2.5.2 Cobre

El cobre es un metal maleable y ductil, excelente conductor del calor y la
electricidad, y su capacidad funcional se altera muy poco con la exposicion al aire
seco. Si se encuentra en una atmosfera himeda con anhidrido carbonico, se cubre
con una capa verde de carbonato [55]. Quimicamente el cobre tiene como simbolo
guimico Cu, una masa molar de 63.55 g/mol, una densidad de 8.94 g/cm?3,
configuracion electrénica (Ar)3d°4St, por lo que los nimeros de oxidacion que

puede tomar son: Cu*!y Cu*2,

2.5.2.1 Quimica del cobre.

Los complejos de cobre (I) pueden ser de tipo 1 con el caracteristico color azul
intenso, presentan una banda de absorcion muy intensa a 600 nm y con un
coeficiente de absortividad molar elevado. Los complejos de cobre (lI) tipo 2 son
también paramagnéticos, pero poseen un espectro electronico tipico, mientras que
los complejos de cobre (Il) tipo 3 resultan diamagnéticos ya que estan constituidos
por un par de iones cobre(ll) sometidos a un fuerte acoplamiento anti

ferromagnético, presentan una banda de absorcién muy intensa a 330 nm, pero no
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pueden ser detectados por ESR (espectroscopia por resonancia de espin

electronico)[56].

2.5.3 Empleo de estabilizantes.

Las nanoparticulas metalicas presentan un area superficial muy grande con
respecto a su masa, por lo que tienen un exceso de energia libre superficial en
comparaciéon a su energia de formacion, haciéndolas termodinamicamente
inestables. Ellas deben ser estabilizadas tanto cinética como termodinamicamente
por agentes protectores. [57].

En los procesos de sintesis de nanopatrticulas, las sustancias que actian como
estabilizadores controlan tanto la velocidad de reduccion de los iones metalicos
como el proceso de agregacion de los atomos metalicos. La agregacion comprende
un amplio rango de procesos fisicos y quimicos, incluyendo interacciones de corto
y largo alcance, adsorcion y desorcion de iones y especies neutras, formacion de

enlaces quimicos, etcétera [58].

2.5.4 Reductores.

La reduccion quimica de sales o complejos metalicos es el método mas
utilizado para la preparacion de nanoparticulas. Debido a éstos se emplearon
agentes reductores en presencia de un agente estabilizante, las sales metalicas se
reducen a nanoparticulas metélicas que pueden dispersarse en diferentes

disolventes [59].
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Para la sintesis verde de nanoparticulas se utilizan productos naturales como
agentes reductores, de este modo se desarrollan métodos fiables, no toxicos y

respetuoso con el medio ambiente [22].

2.5.5 Naturales

La sintesis verde de NPs destaca por ser un método que no hace uso de
precursores toxicos, en su lugar se emplean microorganismos como bacterias,
levaduras y hongos, asi como extractos de plantas [60], por ello los extractos
contienen alcaloides, proteinas, enzimas, aminoacidos, alcoholes, terpenoides,
flavonoides, polifenoles y glucidos que son los responsables de la reduccion de los

iones metalicos [61].

2.5.6 Ocimum sanctum.

La reduccion de iones metélicos de Cu se realizé debido a la presencia de
varios tipos de antioxidantes en las hojas de Ocimum sanctum Illamada
popularmente en el Caribe como basil, el género Ocimum sanctum provienen de la
palabra griega “okimon”, que significa labio perfumado y oloroso en honor al aroma
de sus hojas y “basilikon” cuyo significado es rey real (Figura 10). Esta representado
por mas de 150 especies y tiene una amplia distribucién geografica por todas las

regiones de clima tropical y subtropical [62].
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2.5.6.1 Clasificacién y descripcién botanica
Clasificacion cientifica.
— Clase: Magnoliopsida
— Nombre Cientifico: Ocimum sanctum
— Familia: Lamiaceae
— Género: Ocimum

— Especie: sanctum

Es una planta herbacea natural hasta de 50 cm de altura, toda la planta expele
un olor aromatico similar al clavo de olor, pertenece a la familia de las labiadas
erecta y ramificada como se puede apreciar en la Figura 10. [63].

— Hierba de 50-150 cm de altura de base lefiosa, aromatica.

— Tallos erectos, muy ramificados y de indumento formado por pelos retrorsos
y patentes, situados en los nudos y en el eje de la inflorescencia.

— Hojas 1,2-3,5 x 0,7- 1,75 cm, ovadas o elipticas, aserradas, acuminadas,
agudas o brevemente cuneadas, punteado-glandulosas.

— Flores agrupadas en espigas o tenuemente blancas, sésiles, labiadas,

reunidas en un paniculo de 6 flores cada una.

23
Adbeely Betsua Jiménez Carrasco



Figura 10. Ocimum sanctum [62].

2.5.6.2 Composicion quimica de Ocimum sanctum.

La composicion quimica de Ocimum sanctum (albahaca morada) es muy
compleja, contiene muchos nutrientes y otros compuestos biolégicamente activos.

Los flavonoides son un grupo de pigmentos organicos que se encuentran en
las hojas y flores de la albahaca, siendo uno de los grupos de productos naturales
mas estudiados por sus propiedades antioxidantes y bactericidas [64]. La estructura
guimica general de los flavonoides se muestra en la Figura 11.

Los flavonoides estan formados por dos anillos aromaticos bencénicos (Ay B),

un puente de tres atomos de carbono y un pirano (C) [65].

Figura 11. Estructura de los flavonoides (Modificado de [65]).
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Tiene propiedades antioxidantes debido a los polifenoles que son capaces de

suprimir los radicales libres, uniéndose con iones de metales pesados [65].

2.5.7 Jacaranda mimosaefolia.

La palabra jacaranda proviene del idioma guarani, de la variacion tupi
especificamente, y su significado puede interpretarse como “de agradable
fragancia”. La palabra en tupi es jacaranda y es asi como se le conoce a esta planta

en algunos paises de Sudamérica [66].

2.5.7.1 Clasificacion y descripcién botanica.
Clasificacion cientifica.
— Nombre Cientifico: Jacaranda mimosaefolia.
— Clase: Magnoliopsida
— Familia: Bignoniaceae
— Género: Jacaranda

— Especie: mimosifolia

Forma una copa ovoidal e irregular. La estructura es de ramificacion principal
extendida. La copa alcanza un didmetro de 4 a 6 m, proyectando una sombra de

mediana intensidad [35], [66].
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— El tronco tiene una altura de 6 a 9 m y un didmetro de 40 a 70 cm. La
jacaranda alcanza 8 a 12 m de altura. Es un arbol semideciduo de

crecimiento medio y una longevidad de méas de 100 afios.

— Hojas grandes de 30 a 50 cm de longitud; hojas compuestas, opuestas,
bipinnadas, con hojuelas de 25 a 30 pares de foliolos pequefios de forma
ovaloblonga, apiculados; de color verde claro, textura de su superficie lisa

pubescente.

— Flores grandes de 4 a 5 cm; en paniculas terminales de 20 a 30 cm, racimos
erectos de flores muy vistosas. Son de forma tubular, acampanada y con
I6bulos desiguales; color azul violeta. Una imagen del arbol de jacaranda con

flores se muestra en la Figura 12.

Figura 12. Jacaranda mimosaefolia [67].
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— Fruto lefioso, dehiscente, plano, en forma de castafiuela, con gran cantidad
de semillas pequefias; capsula loculicida de 6 cm; oblonga y orbicular pardo

oscuro. Los frutos aparecen a finales de otofio y permanecen todo el afio.

2.5.7.2 Composicion Quimica de J. mimosaefolia.

Algunos de los metabolitos caracteristicos de la jacaranda fueron
identificados y reportados por Lema Aucacama, y estos son el Acido jacoumarico
(1), la jacaranona (Hidroxi-4-oxo-2,5-ciclohexandienil acetato de metilo (2)), y el

metil-jacaranona (3) [68].

El extracto polar de las flores de J. mimosaefolia fue estudiado por Hendra et
al., 2019; a través de la separacion por cromatografia de liquidos de alta resolucion
(HPLC) empleando una columna de fase reversa [69]. La separacion preparativa
permitio separar e identificar 9 compuestos. Cinco de estos compuestos (4, 5, 6, 7,
8 son ésteres glicosidicos derivados del jacaranonido (4) [70]). Los compuestos
restantes son: fenilpropanoide glicosidado (9) previamente reportado [71], la
apigenina 7-b-glicosidada (10) reportado anteriormente [72]. Asi mismo, reportan
[72] dos compuestos derivados de la degradacién de los jacaranonidos (11, 12)

como se muestra en la Figura 13.
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Figura 13. Estructura de los acidos presentes (Modificado de [66]).
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2.6 Aplicaciones de las nanoparticulas de cobre.
— En base a sus propiedades antifungicas, las nanoparticulas de cobre
encuentran aplicacién como aditivo de matrices poliméricas, pinturas,

barnices, etcétera [45].

— Se utilizaron como alternativas a otros metales nobles en muchas
aplicaciones, como la transferencia de calor y la impresién por inyeccion de
tinta [73].

— En dispositivos opticos, térmicos, magnéticos, sensoriales y catalisis debido
a sus pequefias dimensiones y propiedades especiales tales como alta

relacion area superficial a volumen y alta transferencia de calor [73].

2.6.1 Protectores de la corrosion.

Debido a las propiedades mecanicas adecuadas de los materiales metalicos,
éstos son ampliamente utilizado en la construccion de bienes inmuebles en la
fabricacion de maquinaria y de herramienta [74], [75].

Sin embargo, los materiales metalicos tienen una elevada susceptibilidad para
corroerse. La corrosion es el deterioro oxidativo de un material metéalico, que ocurre
a través de un proceso electroquimico, éste se inicia por la presencia de oxigeno,
el que provoca la oxidacién superficial de los materiales, es importante mencionar
gue el oxigeno se encuentra presente practicamente en cualquier ambiente
terrestre: aire, agua o suelo, por lo que la corrosion de los metales es un proceso

inevitable [76].
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El dafio que sufren las estructuras metélicas por la corrosion produce un gran
impacto econémico en el mundo. Se estima que el costo que se genera por atender
los problemas ocasionados por la corrosion corresponde al 1% de la economia
mundial [77].

Actualmente se han investigado y desarrollado diferentes tipos de métodos
para el control de este fendmeno, permitiendo proteger los materiales expuestos a
éste, en la Figura 17 se muestra los métodos de control de corrosion [78].

Es un aditivo quimico que al ser

Inhlbldore_s'de a agregado a un medio obstaculiza el
Corrosién proceso de corrosion.

Bajando la temperatura se consigue
Modificacion del disminuir la velocidad de reaccion, por

Medio Ambiente ende se disminuye el riego de
corrosion.

Métodos de Control - -
de la Corrosion Consiste en el conjunto de tecnologias
empleadas para controlar la corrosion en

Proteccion X o :
Catodica —— una sy_perﬁme_ metallcal _ medlante’ la
conversion de dicha superficie en el catodo
de una celda electroquimica.
Los recubrimientos protectores son
Recubrimientos _ frecuentemente aplicados para incrementar la
Protectores resistencia a la corrosion y a la oxidacion del

material.

Figura 14. Métodos de Control de la Corrosiéon modificado de [79].

Entre las alternativas mayormente empleadas para preservar la vida Gtil de los
materiales metalicos se encuentra el uso de inhibidores de la corrosion. Un inhibidor
de la corrosién es una sustancia que, al ser agregada en pequefias concentraciones
en el medio corrosivo, disminuye o retrasa la reaccion quimica que ocurre entre el

metal y el medio, produciendo un cierto nivel de proteccion mitigando el proceso de
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corrosion. Algunos inhibidores reaccionan adsorbiéndose sobre el metal, formando
una pelicula que protege la superficie metalica disminuyendo la velocidad de
corrosion [80].

Por lo que ciertos fabricantes emplean el uso de inhibidores organico-sintéticos
para cubrir las piezas metélicas y de esa manera protegerlas de la corrosién. Si bien
los inhibidores de la corrosiéon de tipo organico-sintéticos son eficientes, se ha
observado que éstos son persistentes, no degradables, y altamente toxicos [81], por
lo que los inhibidores de la corrosion de origen organico-sintético afectan al medio
ambiente y a la salud del hombre, considerandose que no son soluciones de largo
plazo.

Recientemente se reportd el estudio de las nanoparticulas metalicas
preparadas con oxido de titanio (TiO2) [82], 6xido de zinc (ZnO) [83] y 6xido de silicio
(SiO2) [84], demostrandose su actividad como agentes anticorrosivos mediante su
inclusion en una base polimérica que fue empleada como recubrimiento. Con lo
anterior es posible observar que esta nueva area de estudio de las nanoparticulas
emerge para la generacion de alternativas que controla la corrosién de metales.

Por lo anterior, en las Ultimas décadas se han intensificado los esfuerzos en la
busqueda de nuevas alternativas que reduzcan la velocidad de corrosion de los
materiales metalicos y que ademas resulten amigables con el ambiente [76].

Por lo que resulta interesante determinar si las nanoparticulas verdes podrian
tener una eficiencia adecuada como inhibidores de la corrosion y posteriormente
considerar si éstas pueden llegar a formar parte en la tecnologia de

nanorecubrimientos de materiales metalicos (nanocoating).
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2.6.2 Técnicas electroquimicas.

Las técnicas electroquimicas permiten determinar los cambios en el potencial
de la reaccién quimica y a través de este cambio se estima la velocidad de
oxidacién, como efecto de proteccién o inhibicién se espera que esta velocidad se
reduzca. Algunos de los métodos electroquimicos para medir la corrosion estan

basados en polarizacion con corriente directa e impedancia electroquimica [85].

2.6.2.1 Curvas de polarizacion.

Las curvas de polarizaciéon (CP) se representan a través de diagramas que
muestran la evolucién en el tiempo de reacciones anddica y catodica de un sistema
oxido-reduccion, como ocurre en un proceso de corrosion. [79].

La CP consiste en el control del potencial o la corriente, aplicando un barrido
a velocidad constante, registrando el barrido de potencial en el rango seleccionado
y graficando la corriente generada entre el electrodo de trabajo y el electrodo
auxiliar, este método electroquimico es llamado Curva de Polarizacion

Potenciodinamica.
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A

La extrapolacion de Tafel es una técnica de polarizacién, determina la
velocidad de corrosiéon de una muestra metalica. Con las gréficas de Tafel, se puede
determinar qué tipo de cinética controla la velocidad de la reaccién electroquimica
(control por activacién o control por difusién) [86],[87]. La Figura 15 muestra la

estructura y las partes principales que componen una gréfica de Tafel.
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Figura 15. Grafica de Tafel (Obtenida de [87]).

Como se observa la Figura 15. la direccién positiva del potencial del electrodo
de trabajo, indica una condicion de oxidacion progresiva en dicho electrodo (curva
de polarizacién anddica). La direccion negativa del potencial del electrodo de
trabajo, a menudo llamada la direccion activa, esta asociada con la reduccion (curva

de polarizacién catddica) .
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3  JUSTIFICACION

Las nanoparticulas de cobre tienen una gran variedad de aplicaciones, sin
embargo, varios de los métodos utilizados para la sintesis de éstas implican el uso
de productos quimicos de riesgo bioldgico. Debido a lo anterior existe un gran
interés en desarrollar metodologias amigables (quimica verde) como podria ser el
empleo de compuestos organicos de origen natural, que sean econdémicos, no

toxicos y que no se generen residuos durante la sintesis.

34
Adbeely Betsua Jiménez Carrasco



4 HIPOTESIS

Los compuestos quimicos naturales con actividad antioxidante tienen la
capacidad de actuar como agentes reductores estabilizando metales en solucion;
por lo que el uso de los extractos de Ocimum sanctum y Jacaranda mimosaefolia
reduciran el cobre metalico en solucion estabilizandolo y formando coloidalmente
nanoparticulas verdes, las cuales podrian mostrar actividad inhibitoria de la

corrosion.
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5 OBJETIVOS

5.1 Objetivo general.
Obtener nanoparticulas verdes coloidales de Cu (GCuNPs) mediante la
reduccioén de la sal metalica de CuSO4 5H,0 con los extractos vegetales de Ocimum

sanctum (acuoso) y Jacaranda mimosaefolia (metanol).

5.2 Objetivos especificos.
Desarrollar una metodologia eficiente, con bajo consumo de energia y de bajo

costo, que permita realizar la sintesis de GCuNPs

Establecer la sintesis verde empleando agentes reductores naturales no
contaminantes, asi como las condiciones analiticas que permitan dar seguimiento a

la formacion coloidal de las GCuNPs.

Caracterizar las GCuNPs mediante la técnica de espectrofotometria UV-VIS

sintetizadas previamente por un método verde.

Evaluar la capacidad de inhibicion de la corrosion de las GCuNPs obtenidas en

acero 1018 inmerso a medio acido.
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6 METODOLOGIA

Este proyecto de investigacion se realizd en dos etapas la primera se oriento

a una investigacion documental de los aspectos tedricos metodoldgicos
relacionados a la sintesis verde de nanoparticulas y la segunda etapa fue netamente

experimental.

6.1 Estado del arte sobre nanoparticulas
Usando Ila plataforma de Google académico (Google scholar)

https://scholar.google.com.mx/), se realiz6 una busqueda de trabajos cientificos que

incluyeran en su metodologia sintesis de nanoparticulas verdes. Se definié de un
conjunto de seis palabras claves en espafiol y en inglés para la realizacion de la
busqueda, las palabras clave fueron:

Palabras clave: Nanoparticulas (Nanoparticles), Sintesis (Synthesis), Verde
(Green), Agente reductor (Reductor agent), Metal (Metal), Extracto natural (Natural
extract).

Delimitando la busqueda en un periodo de 10 afios (enero 2020 — enero 2010)
un total de 30 articulos relacionados con las palabras clave fueron recuperados,
éstos fueron analizados, catalogados y priorizados de acuerdo con la complejidad
o sencillez de los procesos de sintesis mayormente verde de GNPs, que no usaran
sustancias téxicas (o que el empleo fuera minimo), reactivos accesibles y

econdmicos, equipos analiticos disponibles en la FCQel o UAEM.

37
Adbeely Betsua Jiménez Carrasco


https://scholar.google.com.mx/

Se elabor6 una tabla comparativa para que se realizara la evaluacion de la
metodologia factible a realizar con respecto a materiales, equipos, tiempo,

rendimiento, sencillez, caracterizacion y evaluacion de la actividad.

6.2 Metodologia experimental.
6.2.1 Materiales.
Los materiales empleados para la realizacion de la parte metodoldgica de la

tesis se enlistan a continuacion

e Papel filtro Whatman No. 41. e Matraz de fondo redondo.
e Embudo de vidrio. e Micropipeta.

e Vaso de precipitados. e Espatula.

e Condensador de Graham. e Manguera de Latex.

e Condensador LIEBIG (Recto). e Base para matraz.

e Tubos de ensayo. e Pipeta Pasteur.

e Vidrio de reloj. e Pera de succion.

e Gradilla. e Piseta.

e Pinzas Fisher. e Probeta.

El reactivo utilizado en esta investigacion fue el sulfato de cobre (CuSO4) como
precursor. Como solvente se empledé agua desionizada; y hexano, acetona y

metanol como como disolventes organicos para la extraccion de los fitocompuestos.

38
Adbeely Betsua Jiménez Carrasco



6.2.2 Equipos.
UV-visible Perkin Elmer modelo Lambda 365.
e Rango de onda: 190-1100 nm.
e Rango de absorbancia: £ 4 A.
e Banda ancha: 0.5, 1, 2, 5, 20 nm variable.
e Precision de longitud de onda: £ 0.1 nm.
e Reproducibilidad de longitud de onda: = 0.1 nm.
e Precision fotométrica: £ 0.004 A.
e Velocidad de escaneo: Variable 1 a 3000 nm/min (optimizado por parametros
de método).

e Fuente: Deuterio y tungsteno

Espectrofotometro BAOSHISHAM 721
Espectrofotometro. Marca BAOSHINA modelo 721 Visible. Rango de Longitud

de Onda: 340 a 1000 nm.

e Display LCD. Lectura en T%, concentracion y absorbancia.

e Ancho de banda del espectro: 4nm

e Precision de transmision: £ 1% (t)

e Reproducibilidad de la transmision: < 0.5% (t)

e Rango de medicion de la transmisién: 0 - 200% T

e Rango de medicion de absorcién: -0.301 - 3 A

e Luz callejera: £ 0.1% (t)
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Rango de visualizacion de concentracion: 0-9999
Estabilidad: £ 0.0022
Precisiéon: < 2nm WL

Repetibilidad: < 1nm

Rotavapor Buchi Heating Bath B-490

Tiene una precision de temperatura de + 1°C, lo que lo hace adecuado para

disolventes de alto/bajo punto de ebullicion.

Rango de temperatura: 20 ° C hasta 180 ° C.

Exactitud de la temperatura: £ 1 °Ca20°Cal1l00°C.
Compatibilidad: Sistemas de rotavapor R-200 y R-205.
Requisitos eléctricos: 120 V, 50/60 Hz, 1400 W.
Dimensiones: 280 x 191 x 250.

Frecuencia: 50/60 Hz.

Gill AC

Salida de 600 mA (estandar).
Hasta 2 amperios en la caja del mismo estilo.
1-6 canales secuenciales (0 mas con gabinete mas grande).

Canales Simultaneos.
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e Opcion de prueba de soldadura.

e Amplificador Femto.

e Respuesta de frecuencia de 100 kHz.
e Entradas de voltaje / temperatura.

e Prueba de burbujas.

e Rack montable.

e Temperatura critica de picaduras.

6.2.3 Obtencion del extracto para la sintesis de nanoparticulas
6.2.3.1 Extracto acuoso de hojas de Ocimum sanctum.

Las hojas de Albahaca morada (Ocimum sanctum) utilizadas en este estudio
fueron adquiridas en el invernadero “Flores Agro y Jardin S. A. de C. V. ubicado en
el municipio de Emiliano Zapata.

Adquirido el material vegetal se lavd con agua destilada para eliminar las
impurezas presentes, posteriormente se secé a 60°C por 24 horas. El material seco
se trituré y 10 gramos de hojas Ocimum sanctum se sumergieron en 10 ml de agua
desionizada a una temperatura de 80°C durante 15 minutos. La mezcla se dej6
enfriar y posteriormente se filtré para separar el tejido vegetal del extracto, utilizando
papel filtro Whatman No. 41, como se muestra en la Figura 16. El liquido filtrado se

preservoé en refrigeracion hasta su posterior uso.
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Recoleccion de la materia
prima (Ocimum sanctum)

l

Lavado y secado en la estufa a
60°C durante 24 horas

l

En 10 ml de agua desionizada,
hervir a 80° durante 15
minutos

Y
Filtrar el extracto

Dejar reposar y enfriar por 12
horas

Figura 16. Obtencion extracto acuoso de Ocimum sanctum.
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6.2.3.2 Extracto metandlico de la flor de Jacaranda mimosaefolia.

Las flores de jacaranda se colectaron en el campus universitario. Se dejaron
secar a temperatura ambiente y en ausencia de la luz. Tres semanas después las
flores secas se colocaron en un recipiente vidrio para su extraccion via maceracion
empleando disolventes organicos en orden creciente de polaridad: hexano, acetona
y metanol.

Las flores se dejaron en contacto con el solvente respectivo por 72 horas,
después se filtré y el solvente se recuperd por evaporacion a presion reducida
utilizando un rota vapor marca Buchi. El residuo organico se coloc6 en un frasco
previamente tarado y el solvente fue nuevamente agregado a las flores, para una
segunda extraccion. Estos ultimos pasos se repitieron nuevamente hasta realizar
tres extracciones. Los residuos organicos de cada extraccion se reunieron en un
solo frasco. El procedimiento anterior se realizo para cada uno de los tres solventes

empleados.

6.2.4 Sintesis de las nanoparticulas de cobre (CuNPs) a pH neutro
6.2.4.1 Utilizando extracto de O. sanctum (OsCuNPs).

La sintesis de nanoparticulas coloidales de cobre y Ocimum sanctum se
realizd considerando los parametros reportados de acuerdo con Vasudev D.
Kulkarni y Pramod S. Kulkarni [88]. De acuerdo con lo reportado por los autores la
sintesis se llevo a cabo combinando 10 ml de sulfato de cobre pentahidratado a 1
mM como agente reductor con 10 ml de extracto acuoso de Ocimum sanctum como

agente estabilizante. La mezcla se dej6 en reposo durante 24 horas en condiciones
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estaticas, para favorecer la nucleacion del metal con los compuestos del extracto.
La concentracion del agente reductor puede afectar drasticamente la velocidad de

nucleacion y el crecimiento de las nanoparticulas.

6.2.4.2 Utilizando el extracto de la flor de J. mimosaefolia (JmCuNPSs).

La sintesis de nanoparticulas coloidales de Cobre con Jacaranda
mimosaefolia requiri6 de poner en contacto el metal Cu con los compuestos
naturales presentes en el extracto vegetal de las flores de J. mimosaefolia. Por lo
gue se combiné la solucion del sulfato de cobre pentahidratado (CuSO,-5H,0) a
una concentracion de 15 mM con diferentes concentraciones (0.66 mg/mL, 1.33
mg/mL, 2.00 mg/mL, 2.66 mg/mL y 3.33 mg/mL) del extracto de las flores de J.

mimosaefolia recuperado con metanol previamente disuelto (Figura 17).

N )

o

Sulfato de cobre Extracto de J.
pentahidratado mimosaefolia
(CuSO,.5H,0)

Figura 17. Diagrama de sintesis de Nanoparticulas con extracto de Jacaranda mimosaefolia.

Las diferentes combinaciones se dejaron reposar por 24 h en condiciones

estéaticas, para favorecer la nucleacion del metal con los compuestos del extracto.
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La deteccién de las nanoparticulas coloidales formadas se realiz6 mediante la
determinacién de la absorcion de luz UV-vis de las soluciones, realizando un barrido

de lectura desde los 340 a los 600 nm, a las 24 y a las 72 h de la nucleacion.

6.2.5 Deteccion de las CuPNs verdes sintetizadas a pH neutro a través de
espectrofotometria UV-Vis.
La deteccion de las nanoparticulas de cobre utilizando extracto de O.
sanctum se realizé6 usando espectrofotometria empleando un espectrofotometro
UV-visible Perkin Elmer modelo Lambda 365 realizando un barrido desde 360 nm a

800 nm (Figura 18).

| —
e
-
e re——

Figura 18. Espectrofotometro UV-visible Perkiln EImer modelo landa 365.

La deteccion de las nanoparticulas de cobre utilizando extracto de J.
mimosaefolia se empled en un espectrofotometro UV-visible Baoshishan modelo

721 realizando un barrido desde 360 nm a 600 nm (Figura 19).
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Figura 19. Espectrofotémetro UV-visible Baoshishan modelo 721

6.2.6 Influencia del pH en la sintesis de las ImMCuNPs.
6.2.6.1 pH acido.

A patrtir de una solucién 1.0 N de HCI se prepararon soluciones a pH 6, 5y 4.
Con estas soluciones se prepararon las nanoparticulas verdes, siguiendo la
metodologia de la sintesis de NPs a pH neutro, para determinar la influencia del pH
en la sintesis de las NPs. Se registro la evolucion de formacion de las NPs verdes
coloidales empleando UV-Vis.

Las sintesis de CuNPs se realiz6 a pH acido, la solucién acuosa se ajusto con
NaOH para llevar a cabo las reacciones a pH 4,5y 6. La concentracion de la sal
cuprica en la solucién de sintesis fue de [15 mM], y de extracto metandlico de flor
de J. mimosaefolia fue de 3.3 mg/ mL, en cada tubo de ensayo se varid las

soluciones de diferentes pH para la obtencién de las nanoparticulas de cobre.
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6.2.6.2 pH basico

A partir de una solucién 1.0 N de NaOH se prepararon soluciones a pH 8,9y
10. Con estas soluciones se prepararon las nanoparticulas verdes, siguiendo la
metodologia de la sintesis de NPs a pH neutro, para determinar la influencia del pH
en la sintesis de las NPs. Se registré la evolucién de formacion de las NPs verdes
coloidales empleando UV-Vis.

La sintesis de NPsCu se realizé a pH béasico, la solucion acuosa se ajusto6 con
HCI para llevar a cabo las reacciones a pH 8, 9 y 10. La concentracion de la sal
cuprica en la solucion de sintesis fue de [15 mM], el extracto metanolico de flor de
J. mimosaefolia fue de 3.3 mg/ mL, en cada tubo de ensayo se vario las soluciones

de diferentes pH para la obtencion de las nanoparticulas de cobre.

6.2.7 Evaluacion de las JIMCuNPs como agentes inhibidores de la corrosion
de metales.

La solucién acida fue preparada usando acido clorhidrico (HCI). EI ambiente
acido en los diferentes experimentos fue con un pH 2, empleando agua destilada.
Las pruebas con el ambiente acido se llevaron a 25° C.

Se evalu6 el inhibidor verde (Jacaranda mimosaefolia), la sal (CuSOy),
nanoparticulas de cobre sintetizadas in situ y nanoparticulas de cobre sintetizadas
ex situ mediante técnicas electroquimicas.

La exposicion de las muestras fue en una celda convencional de tres
electrodos con 50 ml de solucién &cida. Empleando un electrodo de trabajo (acero

1018), electrodo de referencia de Cloruro de Plata (AgCl) y como electrodo auxiliar
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una barra de grafito, a continuacion, se muestra la celda electroquimica construida

en la Figura 20.

Electrodo auxiliar
(grafito)

Electrodo de
referencia

Electrodo de
N trabajo

Figura 20. Celda electroquimica convencional de tres electrodos.

6.2.7.1 Curvas de polarizacion potenciodinamica.

Se aplico la técnica de curvas de polarizacién potenciodinamica empleando
como sistema base (testigo) acero 1018 inmerso en una solucién de HCI pH 2.
Posteriormente se incluy6 en el sistema individualmente la sal CuSOa4 (15 mM), el
extracto metanolico de Jacaranda mimosaefolia (66.6 g/ml). El siguiente
experimento consistié en sintetizar las nanoparticulas de cobre in situ agregando
tanto la sal como el extracto de la jacaranda y por ultimo se determindé la actividad
de las nanoparticulas de cobre sintetizadas ex situ a 25 °C

Las curvas de polarizacion potenciodinAmica (CPP) para el analisis se
realizaron con un barrido de 100 mV/s en un intervalo de -1200 a +1200 mV con
respecto a su valor de potencial de corrosion (Ecorr). La medicion de CPP fue usando

un potenciostato Gill AC (ACM Instruments, Figura 21).
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Figura 21. Potenciostato Gill AC.

El valor de la densidad de corriente (Icorr) fue obtenido usando la extrapolacion
de Tafel. La eficiencia del inhibidor (EI %) fue determinada con la Ecuacién 2. Con
los datos obtenidos se construyeron las respectivas curvas de polarizacién para su

interpretacion.

EI (%) = (M) «100 Ec 2

Icorry

Donde lcort Y lecor2 son la densidad de corriente con y sin inhibidor

respectivamente.
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7 RESULTADOS
7.1 Estado del arte relacionado con nanoparticulas sintetizadas con
métodos verdes.

De acuerdo con el andlisis realizado de los treinta articulos preseleccionados
de la literatura cientifica, fueron tres de ellos que mostraron una metodologia posible
de ser realizable en el laboratorio de investigacion 2 de la FCQ e I. Las metodologias
seleccionadas se describen en la Tabla 3 dentro de esta se destacan la sintesis de
nanoparticulas mediante la utilizacion de metales como Plata (Ag), Oro (Au) y Cobre
(Cu). Con lo anterior se buscaba generar la experiencia suficiente que permitieran

la adecuacion y posterior modificacion de una metodologia verde.

Tabla 3. Andlisis de metodologias verdes para sintesis de GNPs

Titulo del articulo Base Metal Extracto Caracterizacion Cita
Sintesis verde de Nitrato de plata  Plata Allium Espectrofotometria UV- 80
Nanoparticulas de (AgNO3) y (AQ) sativum Visible, microscopia de
plata mediante el uso cloruro de electrénica transmision,
del ajo (Allium sodio (NaCl) dispersion dindmica de luz
sativum) y difraccién de rayos X.
Biosintesis de Acido Oro Opuntia  Microscopio Electronico de 81
Nanoparticulas de oro cloroaurico (Au) ficus Transmision y
mediante el extracto (HAUCl4). indica espectroscopia de
de Opuntia ficus- absorcién UV-Vis
indica
Sintesis de Sulfato de Cobre Ocimum Espectrofotometria UV- 82
Nanoparticulas de Cu, Cobre (Cu) sanctum Visible, microscopia de
con extracto de pentahidratado electrénica, transmisién
Ocimum sanctum (CuS04+5H20) infrarroja, dispersion

dindmica de luz 'y
difraccion de rayos X.

El andlisis detallado de las tres metodologias permitio seleccionar la propuesta

por Vasudeo Kulkarni [88] , en la cual se emplea la sal de Sulfato de cobre
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pentahidratado y el extracto acuoso de una especie vegetal disponible y accesible
en el Estado de Morelos. Asi mismo, resultdé ser una metodologia de bajo costo.

La metodologia seleccionada fue modificada y se realiz6 su adaptacion para
utilizarla en la sintesis de las nanoparticulas con la sal metalica y diferentes
extractos organicos de especies vegetales, en este trabajo de investigacion se
muestran los resultados del empleo del extracto metandlico de las flores Jacaranda

mimosaefolia con la sal metélica de Cu.

7.2 Nanoparticulas obtenidas con extractos naturales.

A continuacion, se presentan los resultados obtenidos del proyecto de
investigacion. La descripcion de los resultados se inicia con la sintesis y deteccion
espectrofotométrica de las nanoparticulas de Cobre Ocimum sanctum, y Jacaranda
mimosaefolia, a través de lo cual se desarrollo un método de sintesis sustentado en

guimica verde.

7.2.1 CuNPs utilizando el extracto acuoso de las hojas de O. sanctum a pH
neutro.

En condiciones estaticas se combinaron volimenes del extracto acuoso de O.
sanctum y la sal de cobre a una concentracion de 15 mM. La sal y el extracto acuoso
se mantuvieron reaccionando por un lapso de 24 h. Al paso de las horas la solucién
cambio de color tornandose rojo marron como indicativo de la reduccion de los

compuestos presentes en el extracto acuoso de O. sanctum (Figura 22, obsérvese
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el vial nUmero 2), o visto desde otro angulo, el cambio de coloracion podria deberse
a la oxidacion del metal.

Con el paso del tiempo (72 h) la coloracion de la solucién de sintesis se
incremento (Figura 22, obsérvese vial 4). A este mismo tiempo de reaccion fue
posible apreciar la formacién un precipitado de color marrén-oscuro que

evidenciaba el crecimiento de los nanocompositos (Figura 23.).

~

>

UNERSIDAD AUTONOWADEL Laboratorio de Investigacion 2 e

Figura 22. Sintesis de nanoparticulas verdes empleando Cobre y Ocimum sanctum.
De izquierda a derecha, 1 = Soluciéon de CuSO,4 5H,0 10 mM, 2 = Extracto acuoso de O. sanctum, 3 =
Reaccion a las 24 h, 4 = Reaccién a las 72 h.

Figura 23. Formacién de nanocompositos a las 72 h.
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A

Los espectros de absorcién para cada una de las muestras de reaccion se
muestran en la Figura 24. Como se pueden apreciar las lecturas individuales de la
solucién de CuS04.5H0O a 10 mM y el extracto acuoso de Ocimum sanctum,
mostraron bandas de absorcion maxima aungque con menor intensidad que cuando
se lleva a cabo la reaccion.

La reaccién del CuSO4 con 0.1 mM de extracto acuoso de Ocimum sanctum,
mostraron dos bandas méaximas de adsorcién, una 284.38 nm y la segunda en
324.59 nm, lo que evidencio la formacion de las nanoparticulas de cobre con los
compuestos presentes en el extracto. Las bandas de absorcion fueron mayor

cuando se empled una mayor concentracion del extracto (1 mM).

5 o Descripcién

~ Agua purificada.

CuS04+5H20

NPs verdes de Cu a las 24 horas.
NPs verdes de Cu a las 72 horas.
Extracto de O. sanctum

|\ 284381228 454 69 12476 nm.

L4 T T T
300 40 500 80 o 800 !

Nandémetros

Figura 24. Espectro de UV-Vis de las CuOsGNps
Nanoparticulas de cobre a 0.1 mM y 1 mM y extracto de Ocimum sanctum
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7.2.2 CuNPs utilizando el extracto metandélico de las flores de J.mimosaefolia

a pH neutro.

El acoplamiento del cobre con los compuestos presentes en el extracto
metandlico de la flor de jacaranda se dejé reaccionar por 24 h. En la Figura 25 se
muestra el tiempo inicial de la reaccion.

Visualmente se observa que los componentes de la solucion reaccionan
produciendo un cambio en la coloracion de dicha solucion. Véase la Figura 25 en la
cual se presenta el conjunto de muestras de formacion de NPs con diferente
concentracion de extracto. En el vial 1 se encuentran presentes 0.66 g/L de extracto
metandlico de J. mimosaefolia con 0.015 M de CuSOs 5H,0, comparada esta
muestra con la que se encuentra en el tubo nimero 5, esta Ultima presenta una
tonalidad amarillo-verdosa y este color se va intensificando a medida que el tiempo
avanza. Los cambios de color y tonalidad se atribuyen a la oxidacién de los iones
de cobre por los componentes del extracto a través de la formacion de
nanoparticulas [89].

El seguimiento de la formacion de nanoparticulas fue monitoreado por un
tiempo de 24 horas, En la Figura 26 observar el cambio de tonalidades de las
muestras a las 24 horas de tiempo de reaccion, cambiando los tonos de verde a
rojo-marrén y se alcanza a observar las particulas coloidales en suspensién que se

forman.
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LA1A00 UL MoeaLon

Figura 25. Nanoparticulas de Cobre [15 mM] con diferentes concentraciones de extracto
metandlico de Jacaranda mimosaefolia al inicio de la reaccion.
De izquierda a derecha: 1 = 0.6 mg/mL de extracto; 2 = 1.3 mg/mL de extracto; 3 = 2.0 mg/mL de extracto;
4 = 2.6 mg/mL de extracto; 5 = 3.3. mg/mL de extracto.

Figura 26. Nanoparticulas de Cobre [15 mM] con diferentes concentraciones de extracto
metandlico de Jacaranda mimosaefolia a las 24 h de tiempo de reaccion.
De izquierda a derecha: 1 = 0.6 mg/mL de extracto; 2 = 1.3 mg/mL de extracto; 3 = 2.0 mg/mL de extracto;
4 = 2.6 mg/mL de extracto; 5 = 3.3. mg/mL de extracto.
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Absorbancia

En la Figura 27 se observa un crecimiento en el espectro de acuerdo con la
concentracion de disolucion del extracto metandlico de J. mimosaefolia. Este
crecimiento se observo en la muestra que empled 3.3 mg/mL de extracto con un
méximo de absorcion en 360 nmy 420 nm. A medida que se disminuye la proporcion
de extracto, el maximo del espectro se va desplazando a longitudes de onda menor,

es decir a mayor energia.

GNP de J mimosaefoliacon CuS0O, [0.015 M]

31500
3000 /-\\ {m [3.3 mg/mL] + CuS0, [0.015 M]
.I \#-‘)-
2500 / Jm [2.6 mg/mL] + CuSQ, [0.015 M]
- Jm [2.0 mg/ml] + CuSO, [0.015 M]
_ \ Ny 1. mimosaefolia
1,500 \) \‘ f/ \‘x
’ - Jm [1.3 mg/mL] + CuSO, [0.015 M]
2000 Jm [0.6 mg/mL] + CuS0, [0.015 M]
- Cuso,
—
0.500 //
0,000 ——
T 375 425 475 525 575
0500 Nanometros

Figura 27. Espectros UV de las muestras de nanoparticulas de cobre (CuSQOa4) y extracto de
Jacaranda mimosaefolia.

En la figura 27 se puede observar que en el espectro UV-Visible para la linea
morada que pertenece la absorcion de la concentracion mas baja del fitoextracto de
Jacaranda mimosaefolia combinado con el CuSO4 no mostro el valor maximo de
absorcién previamente reportado para la resonancia del plasmon de superficie, el

cual absorbe alrededor de los 562-573 nm [89], [90], [91], en este trabajo se
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encontro en 380 nm. Esto se debe a dos factores, el primero a que se esta usando
una concentracion de sal mucho mas baja a la reportada, el segundo factor se debe
a que los compuestos que conforman el fitoextracto son monoterpenos y acidos
fendlicos, los cuales absorben a 380 nm esto se puede atribuir. Esta situacion
modifica la energia de absorcion de resonancia del plasmén de superficie; algunos
autores han mencionado la susceptibilidad de la energia de excitacion para el
plasmén de superficie, la cual depende de varios factores como son el indice de
refraccion del medio de las nanoparticulas, el solvente, la forma y el tamafio de la
nanoparticula, entre otro [92]. Esta justificacion aplica para el resto de las lineas

espectrales a diferentes concentraciones de fitoextracto empleado.

7.2.3 Influencia del pH en la sintesis de las JIMCuNPs.

Se realizaron seis ensayos de sintesis de nanoparticulas de cobre de pH, 4,
5, 6, 8,9y 10. En la Figura. 28 se presenta el conjunto de muestras de formacién
de NPs con pH 4, 5y 6, una concentracion 3.3 mg/mL de extracto metandlico de J.
mimosaefolia con un tiempo de reaccion de 24 horas. En el tubo nimero 5 donde
tiene pH 6 presenta una mayor formacion de nhanocompositos en comparacion con
el tubo nimero 3 con un pH 4.

En la Figura 29 se presenta el conjunto de muestras de formacién de NPs con
pH 8, 9, y 10, con una concentracion de 3.3 mg/mL de extracto metandlico de J.
mimosaefolia. Al inicio de la reaccion en los tubos nimero 3, 4, y 5 se alcanza

apreciar la formacién de un precipitado de color verde-militar que evidenciaba el
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crecimiento de los nanocompositos que se forman en menor tiempo que los pH

acidos.

Figura 28. Nanoparticulas de Cobre [15 mM] y J. mimosaefolia en diferentes pH acidos en fase
acuosa a las 24 horas en fase de reposo.
De izquierda a derecha, 1 = CuSO,4 5H;0, 2 = Extracto metandlico de J. mimosaefolia, 3-5 =Reacciones de
formacién de NPs alas 24 h, 3=pH 4; 4 =pH5; 5=pH 6.

Figura 29 Nanoparticulas de Cobre en diferentes pH béasicos en fase acuosa al inicio de la

reaccion.
De izquierda a derecha, 1 = CuSOs4 5H20, 2= Extracto metandlico de J. mimosaefolia, 3-5 = Reacciones de formacion de
NPsalas 24 h,3=pH 8;4=pH 9, 5=pH 10.
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El seguimiento de la formacion de nanoparticulas fue monitoreado con un
tiempo de 24 horas. En el vial se puede apreciar en la Figura. 30 con un pH 10 el
crecimiento de particulas coloidales en suspension que se forman a los 20 minutos

de tiempo de reaccion.

Figura 30. Formacion de nanocompositos con un pH de 10 a los 20 minutos de reaccion.

Para la deteccion de nanoparticulas se realizé usando espectrofotometria,
para ello se obtuvo un barrido en un rango de 340 a 600 nm. En la Figura 31 se
observa un crecimiento en el espectro de acuerdo con el pH. La mayor absorbancia
se observé a pH 10 a una longitud de onda de 420 nm. Por otro lado, se observo a
pH de 4, 5y 6 una tendencia a aglomerarse y posteriormente a precipitar como se

observa en la Figura 28.
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Figura 31. Espectroscopia UV-Vis de la sintesis de Nanoparticulas de cobre a diferentes pHs (4, 5,
6, 8, 9y 10).

7.2.4 Evaluacion de las ImCuNPs como inhibidores de la corrosion.

En la Figura 32 se muestran los diagramas de Evans obtenidos mediante la
técnica de curvas de polarizacién potenciodinamicas en el cual se estudio el
comportamiento del acero 1018 en un sistema de generacion de nanoparticulas in
situ, ex situ, en presencia y ausencia del inhibidor natural a temperatura ambiente,

presién atmosférica y condiciones estaticas.
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Figura 32. Curvas de Polarizacién PotenciodinAmica de acero 1018 en HCI pH 2 a 25 °C y con el
empleo de INCuNPs

Los parametros electroquimicos de cada sistema se presentan en la Tabla 4,
como el potencial de corrosion (Ecorr) y las pendientes de Tafel (anddica (Ba) y
catodica (Bc)) que permitieron calcular la densidad de corriente (Icorr) y con estos
datos valorar la capacidad inhibitoria de la corrosién de cada sistema, se calcul6 de

la eficiencia de inhibicién de la corrosion (El %) empleando la Ecuacion 2.
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Tabla 4. Parametros electroquimicos obtenidos mediante Curvas de Polarizacion del acero 1018 inmerso en
una solucion HCl pH 2 a 25°C.

g Ecorr Ba Bc lcorr Eficiencia
=ISIEME! Mmv) Videc) (Videc) (Alcm?) (%)
Blanco -627.4052 --- - 129.7396 7.00 X 102 ---
CuSO0O, -614.1058 - - 325.2688 35.78 X 102 ---
Extracto
metanolico de | -586.9711 -25.1839 0.37 X 102| 946 %
J. mimosaefolia
NPs In situ -575.8104 -43.2937 --- 10.78 X 102 ---
NPs Ex situ -570.8681 - 34.9462 --- 5.03 X 10?| 28.06 %

La curva de polarizacion potenciodinamica denominada blanco (curva negra
en la Figura 32) muestra el comportamiento de la reaccion del acero 1018 en medio
acido (solucion de HCl a pH 2). A partir de esta curva es posible distinguir los
diferentes cambios que se generan y que es posible visualizar
potenciodinamicamente. Por ejemplo, cuando se incorpora en el medio CuSO4
(curva naranja en la Figura 32) se reduce la resistencia a la solucién y la curva se
moviliza hacia la derecha produciendo una Icorr mayor a la del blanco. Cuando se
incorpora el extracto de las flores de jacaranda (curva azul Figura 32) la curva se
mueve hacia la izquierda y se produce una Icorr con un valor significativamente
menor a la del blanco, lo que indica que se aumentd la resistividad del medio y
generando un 94.6 % de eficiencia de inhibicién de la corrosion.

Cuando se adicionaron al medio tanto de la sal cuprica como del extracto
vegetal (curva verde Figura 32), con la intension de producir las NPs en el medio de

la celda electroguimica (sintesis in situ), la curva se mueve hacia la izquierda, lo que

63
Adbeely Betsua Jiménez Carrasco



indica que de disminuye la resistencia del medio y se produce una Icorr con valor
mayor a la del blanco. Cuando se incorpora al medio las NPs previamente
sintetizadas (curva morada Figura 32) la curva se solapa a la curva del blanco, pero
se produce una Icorr con valor menor a la del blanco, disminuyendo la resistividad
del medio y produciendo un 28 % de eficiencia de inhibicion de la corrosion.

En la Figura 33 se presentan las superficies de los electrodos de trabajo

posterior a la prueba con y sin residuos de corrosion.

HCI pH 2.0 + CuSO, + HCIpH2.0+
Blanco HCIpH2.0+ HCI pH 2.0 + J. mimosaefolia JmCuNPs
HCI pH 2.0 Cuso, J. mimosaefolia  (Sintesis in situde NPs) ~ Sintetizadas ex sifu
. Iy ; IATNEs sl J FFRAT
Electrodo de trabajo V”V! g/ Ly 7 ¥ ok
o BN - PO , B"! : :ﬁ}

vl‘,;d

Sin residuos de Sin residuos de
corrosion corrosion

Figura 33. Electrodos de trabajo (acero 1018) antes y después de los experimentos de
Polarizacién Potenciodinamica.
Los resultados mostrados en la Figura 33 permiten observar la formacion de
residuos de corrosién en la superficie metélica del electrodo de trabajo (acero 1018)

en los distintos electrolitos con y sin la presencia de NPs. Es posible observar que
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la presencia de JNCuNPs en el sistema confieren cierto grado de proteccién al
metal e impiden que la superficie metalica sufra dafio.

Los resultados logrados en este trabajo de investigacion de tesis demuestran
gue los sistemas que producen inhibicién de la corrosion son el extracto polar de
Jacaranda mimosaefolia y las nanoparticulas verdes (JmCuNPs) sintetizadas ex
situ, es importante sefalar que las JINCuNP permanecieron estables en un medio
acido (pH 2) y bajo la influencia de un voltaje eléctrico, logrando ejercer un efecto

inhibitorio de la corrosion para el acero 1018 en un ambiente acido a pH 2.0.
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8 CONCLUSIONES
Fue posible adaptar en forma extremadamente simple uno de los tres
métodos de sintesis de nanoparticulas de cobre seleccionados de la

literatura.

El método desarrollado para la sintesis coloidal de nanoparticulas verdes
bajo el empleo reductores de origen natural resultdé ser amigable, sencillo,

eficiente y econdémico.

La evolucién de la sintesis verde de las nanoparticulas coloidales pudo ser
monitoreada a través de espectrofotometria UV-VIS, debido a que los
agentes reductores naturales son de naturaleza quimica aromatica por lo que

mostraron absorcion en el rango de la longitud de onda empleada.

Se lograron obtener nanoparticulas verdes coloidales de Cu (GCuNPs)
mediante la reduccion del metal por los compuestos naturales presentes en
los extractos vegetales de las partes aéreas de Ocimum sanctum (extracto

acuoso) vy las flores de la Jacaranda mimosaefolia (extracto metandlico).

Las IMCuNPs ejercieron un efecto de inhibicién de la corrosion para el acero
1018 en medio acido, siendo estables a pH 2 y bajo la influencia de un voltaje

eléctrico.
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10 ANEXO

Laboratorio de Investigacion 2

UNIVERSIDAD AUTONOMA DEL

ESTADO DE MORELOS INSTRUCCION ES DE OPE RACION Facultad de Ciencias

Quimicas e Ingenieria

DEL ESPECTROFOTOMETRO

ESPECTROFOTOMETRO BAOS AM 721

Perilla de seleccion de
Cubiertas protectora de muestras. longitud de onda y vista.

Varilla de traccién|
de la rejilla .

VISTA TRASERA DEL EQ . SE OBSERVA EL PANEL DE CONEXION Y EL BOTON DE ENCENDIDO.

Interruptor. Etiqueta.

Tapa de fusible.

Cable de energia

TECLADO Y PANEL DE LECTURA DEL ESPECTROFOTOMETRO

Nimero Tecla Funcién
1 Pantalla Muestra datos
2 Func Alternar la determinacién de
absorbancia o transmitancia.
3 Blank Medicion del valor en blanco
4 Zero Ajuste cero

VISTA SUPERIOR DEL EQUIPO CON LA COMPUERTA ABIERTA

Compuerta del portaceldas.
Teclado y panel de lectura del
espectrofotometro

Perilla

Portacelda

-@

-J_
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Laboratorio de Investigacién 2

UNIVERSIDAD AUTONOMA DEL

ESTADO DE MORELOS INSTRUCCIONES DE OPERACION Facultad de Ciencias

Quimicas e Ingenieria

DEL ESPECTROFOTOMETRO

BAOSHISHAM 721

1 CONECTAR EL EQUIPO A LA CORRIENTE 2 SELECCIONAR LA LONGITUD DE ONDA
Conecte el equipo a la toma corriente (fuente de Ajuste la longitud de onda que requerida, girando
energia eléctrica) y enciéndalo (el interruptor se la perilla.
encuentra en la parte posterior, inferior, derecha).
Es recomendable encender el equipo 30 min antes de h
usarlo.

No se recomienda iniciar las mediciones

inmediatamente de encendido el equipo.

3 CALIBRACION DEL EQUIPO

Presione el botén "FUNC" ubicado en el panel, hasta Abra la compuerta del portaceldas y coloque la
observar que el iluminador de "Trans" encienda. celda negra en la posicion numero 3  del

portaceldas.

Cierre la compuerta y presione el boton "Zero" una o
dos veces hasta que la pantalla digital muestre lectura
de 00.0 0 -00.0

Abra la compuerta del portaceldas y retire la celda
negra.

Fo

l|. PREPARACION DEL BLANCO O REFERENCIA

Una vez calibrado el equipo, coloque la celda de Presione el boton "Blanc" una o dos veces hasta que
referencia en la posicién nimero 2 del porta celdas. la pantalla digital muestre 100.0

La celda se debe orientar con el lado
transparente en el centro éptico.

5 SELECCIONAR EL MODO DE MEDICION

Con el boton "FUNC" puede alternar la determinacion
de absorbancia o transmitancia.
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6 DETERMINACION DE LA LONGITUD DE O MAXIMA POR BARRIDO ESPECTRAL

Siga los pasos indicados en la seccién
calibracion y preparacion de referencia.

Abra la compuerta y retire la celda de
referencia, coloque la celda de la muestra
problema en el portaceldas.

Cierra la compuerta del portacelda, obtenga los
datos de medicion y anote las lecturas.

Es recomendable, ajustar nuevamente
con la celda de referencias antes de
tomar la lectura de otra muestra.

7 APAGAR EL EQUIPO

Coloque la celda de referencia en el portaceldas.

Ajusta a cero la absorbancia para cada longitud de
onda, oprimiendo el botén “Blanc" por una ocasion
hasta que la pantalla muestre 0.000

Al finalizar de realizar las lecturas y para apagar el equipo, presione el botén de apagado y

desconecte el cable del equipo del tomacorriente.

Evite desconectar el cable antes de presionar el botén de
apagado, ya que se puede dafar la lampara y/o el fusible del

aparato.
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