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RESUMEN

Las membranas magnéticas tienen mdltiples aplicaciones entre las que destacan:
tratamiento de agua residual, separacion de gases y aplicaciones médicas como en el
tratamiento de cancer por hipertermia. En este trabajo se presentan los resultados
sobre la preparacion de membranas compdsitas con nanoparticulas magnéticas
insertadas en una matriz biopolimérica. Se prepararon las membranas dispersando
nanoparticulas de magnetita en soluciones de quitosan, una vez que se verifico la
estabilidad del coloide, se secaron, utilizando como variables la viscosidad, contenido
de nanoparticulas y espesor de membrana. Las membranas obtenidas fueron
caracterizadas morfoldgica, estructural y quimicamente. Se presentan resultados de
difraccion de rayos X, microscopia electronica de barrido, espectroscopia de infrarrojo
y de la evaluacion magnética por magnetometria de muestra vibrante. Los resultados
indican que no existe una interaccion mediante enlaces quimicos entre las particulas de
magnetita y el quitosdn, manteniéndose la estructura cristalina tipo espinela de la
magnetita. Las nanoparticulas lograron dispersarse en todos los casos, obteniéndose
magnetizaciones de saturacion en concordancia con las presentadas por membranas de

caracteristicas semejantes.
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1. INTRODUCCION
Las caracteristicas magnéticas de los materiales son los responsables de muchas de las

maravillas modernas de hoy en dia desde el uso de un microondas hasta las

comunicaciones, todo en nuestra vida cotidiana esta unido a los materiales magnéticos. *
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Cuando estos se encuentran combinados con algin polimero de acuerdo con sus
propiedades de campo coercitivo pequefio, éstos son Ilamados materiales compdsitos
magnéticamente suaves (SMC, soft magnetic composite materials, por sus siglas en
inglés), una de las aplicaciones mas importantes es el registro de informacion.>3*>® En
particular, si las caracteristicas de los materiales magnéticos permiten el paso de fluidos
a través de ellos, éstos pueden tener aplicaciones como en micro, ultra y nanofiltracion
para la purificacion o separacién de componentes magnéticos en fluidos 7&910:1112.13
Por otra parte, si estos materiales magnéticos se combinan con otros materiales que
posean biocompatibilidad, con o sin bioactividad, como materiales poliméricos, éstos
pueden utilizarse en aplicaciones médicas con éxito.***>1°

En este trabajo se presentan los resultados de la preparacion y caracterizacion de
materiales compdsitos magnéticamente suaves en forma de membranas, utilizando
como medio polimérico el quitosan, que es un material biocompatible y magnetita de
talla nanométrica como medio magnético. Se presentan resultados sobre magnetizacion
de saturacion de los materiales precursores y las membranas obtenidas, tamafio de
particula de los 6xidos magnéticos utilizados, estabilidad de las suspensiones coloidales

preparadas, espectros de infrarrojo y morfologia de las membranas obtenidas.

DESARROLLO EXPERIMENTAL

Se prepararon soluciones de quitosdn mediante la disolucion de alrededor de 1 - 2 g de
quitosén en 100 ml de 1% (v / v) de solucion &cido acético acuoso. La solucién se filtro
para eliminar y disolver el quitosan e impurezas. Posteriormente se suspendieron
particulas magnéticas de FezO4 en las soluciones de quitosan con 0.01, 0.02, 0.03, 0.04
y 0.05¢g de polvos. Finalmente, se obtuvieron membranas magnéticas por secado.

La susceptibilidad y saturacion magnética fueron medidas a temperatura ambiente
(23 °C) usando un magnetometro de muestra vibrante Microsense EV7 con un campo
méaximo de 18 kOe. El tamafio y la distribucion de tamafios de particula, asi como la
estabilidad de las suspensiones coloidales se midié mediante la técnica de difraccion de
luz laser, con un equipo Coulter LS 13320. Los espectros de infrarrojo se obtuvieron en
un FT-IR Spectrum Two (UATRTWO) de la marca Perkin Elmer. El analisis
morfologico de las membranas, se llevo a cabo en un microscopio electrénico de barrido
de la marca JEOL 1300, donde fue necesario para algunas muestras recubrirlas

mediante con una capa de oro, debido a que no presentan conductividad eléctrica

24-26 DE JUNIO DE 2013
ZACATECAS, ZACATECAS



3ER CONGRESO NACIONAL DE MEMBRANAS: CIENCIA, TECNOLOGIA Y APLICACIONES

suficiente a temperatura ambiente. Los andlisis fueron realizados a 30 KV, con una

distancia de trabajo de 39 mm y con un aumento de 2500 y 5000X.

2. RESULTADOS Y ANALISIS
En la Figura 1 se presentan los resultados de la medicion de tamarfio de particula y
distribucion de tamafo de particula de los polvos de magnetita nanométricos utilizados
como materiales de partida. En esta figura se puede observar que el diametro medio de
las particulas es de 90 nm y su distribucion es cuasi monomodal, casi el 95% de las

particulas tienen un tamafio alrededor de 58 nm.
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Figura 1. Tamafio y distribucion de tamafios de particula de los polvos de magnetita utilizados.

A estos polvos de partida, también se le realizaron mediciones de saturacion magnética.
En la Figura 2 se presenta la curva de histéresis de los polvos de magnetita utilizada
como material de partida. De esta figura se puede observar que su saturacion magnética
es de 70 emu/g, mientras que su campo coercitivo es muy pequefio, con lo que se
comprueba que se trata de un material magnéticamente suave.

Por otra parte, observando la Figura 3, que corresponde a la saturacion magnética de
una membrana de quitosan sin particulas magnéticas, se observa que ésta solamente

presenta una saturacion magnética de 0.035 emu/g y su campo coercitivo es casi nulo.
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Figura 2. Saturacién magnética de los polvos de magnetita iniciales.
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Figura 3. Saturacion magnética de membranas de quitosan sin particulas magnéticas.

A raiz de que se cuenta con la hipétesis de que tanto la viscosidad como la carga en las
soluciones de quitosan tienen un efecto en la suspension de las particulas de magnetita y
que la formacién de estas suspensiones tiene un efecto en la formacion de aglomerados,
se realizaron mediciones de la estabilidad de la suspension coloidal para diferentes
contenidos de magnetita en las soluciones de quitosan. La formacion de agregados en
las membranas finales tendria un efecto directo en las propiedades magnéticas,

particularmente en el campo coercitivo. Por otro lado, esta formacion de agregados

disminuiria la homogeneidad de las membranas.
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En la Figura 4 se presentan los resultados de la medicion de potencial zeta de las

suspensiones coloidales de magnetita en soluciones de quitosan.
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Figura 4. Potencial zeta de las suspensiones de particulas magnéticas.

En todos los casos se observa que el potencial zeta obtenido es de alrededor de 60, lo
que indica que tanto la capa difusa como la rigida o de Stern en la superficie de las
particulas cuenta con el espesor suficiente para generar el potencial que permita que
éstas permanezcan suspendidas. Por otro lado, deben hacerse las consideraciones
debidas a la viscosidad de las soluciones de quitosan.

Una vez confirmada la formacién de suspensiones coloidales, se les evapor6 lentamente
el agua contenida en la solucion de quitosan. En la Figura 5 se presentan los resultados
del analisis por FTIR de las membranas finales obtenidas con cada uno de los diferentes
contenidos de magnetita. Independientemente del contenido de magnetita, en el rango
estudiado se observan solo las bandas correspondientes a las vibraciones de los enlaces

del quitosan, con lo que se confirma la ausencia de reacciones secundarias indeseables.
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Figura 5. Espectros de infrarrojo de las membranas obtenidas con diferentes cantidades de magnetita.

En la Figura 6 se presenta la curva de histéresis de la membrana preparada con 0.03 g
de magnetita. En esta figura se puede observar que la saturacion magnética es de 14
emu/g, mucho mayor a la obtenida para el quitosan, pero aun menor a la que se obtiene

para la magnetita en polvo. Su campo coercitivo, como se esperaba, es casi cero.
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Figura 6. Saturacién magnética de membranas de quitosan con particulas magnéticas.

Con el objeto de verificar el encapsulamiento de las particulas magnéticas, se
obtuvieron imagenes en un microscopio de barrido, que se muestran en la Figura 7.

Observando la morfologia, se encuentran particulas sueltas que no forman parte de la
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membrana, lo que indica que durante el secado éstas precipitaron y quedaron fuera de la

solucion de quitosan.

Figura 7. Morfologia de membranas magnéticas.

3. CONCLUSIONES
Se obtuvieron membranas SMC con propiedades magnéticas ain con bajos contenidos
de magnetita en el quitosdn. Como se esperaba, la magnetizacion se incrementd con
respecto al quitosén, manteniendo el campo coercitivo bajo, ya que no hay interaccion
entre el quitosan con la magnetita, como fue comprobado mediante FTIR. Por otro lado,
algunas de las particulas magnéticas no permanecieron encapsuladas, lo que indica que
deben hacerse mejoras en el procedimiento experimental, dirigidas a la velocidad de

precipitacion de las particulas.
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