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RESUMEN

Se exponen los resultados obtenidos en un trabajo preliminar en el que se sintetizaron
nanoparticulas de 6xido de magnesio y o0xido de cobre mediante el método quimico diol. Las
nanoparticulas fueron caracterizadas por medio de ATD/TG y espectroscopia infrarroja
obteniendo resultados favorables para la investigacion que se lleva a cabo. Ademas, se presenta
el método implementado para cultivar el hongo Omphalia flavida (o gotera del café) con el fin de
evaluar la efectividad de las nanoparticulas en su inactivacion bioldgica. Las muestras del hongo
se crecieron haciendo uso de hojas enfermas en cultivos de café de la region agricola del
Departamento del Cauca. Estudios més avanzados de este tema se estdn llevando a cabo

actualmente.
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1. INTRODUCCION

La nanotecnologia es un campo de mucho
interés en la actualidad, tanto desde el punto
de vista cientifico como el tecnoldgico.
Especificamente, las nanoparticulas de 6xido
de magnesio y cobre se han utilizado en
diferentes campos de investigacion como la
medicina y la industria electronica. Ademas,
se consideran potencialmente Tutiles en la
remediacion ambiental, por ejemplo, en la
purificacion de agua e inactivacion de hongos
y bacterias.

La remediacion ambiental es uno de los
campos de estudio mas apetecidos por
investigadores modernos. Es un proyecto
interdisciplinar que tiene como objetivo el
desarrollo de técnicas y nuevas tecnologias
que permitan restaurar el equilibrio del medio
ambiente, disminuir la contaminacion de
recursos como el agua, el aire, entre otros, al
menos de manera local, y la utilizacion de
productos de uso cotidiano, industrial y
agricola, que permitan reducir
significativamente el impacto ambiental en
su utilizacion.

En este trabajo se sintetizaron nanoparticulas
de 6xidos de magnesio y cobre utilizando una
ruta quimica (método diol). Los polvos
ceramicos sintetizados se caracterizaron
utilizando ATD/TG y espectroscopia IR. Los

resultados indicaron que las particulas
sintetizadas contenian como fase unica los
oxidos de magnesio y cobre (estado de
oxidacion I y II), con un tamafio menor a 100
nm y una morfologia esferoidal. Estas
caracteristicas las hace utiles para la posible
inactivacion biologica de hongos [3], como
los que afectan los cultivos, por ejemplo, y
de este modo evitar el uso de fungicidas
organicos que causan dafios al medio
ambiente y, por ende, a los seres humanos y
otros animales mediante la via de la cadena
alimenticia y los vectores de propagacion
biologica.

Dichos ensayos estan actualmente en
ejercicio bajo el marco de esta investigacion
y seran informados completamente en un
articulo posterior.

2. MARCO TEORICO
Método de sintesis de nanoparticulas (NPS)

Oxido de cobre: esta sintesis se realizo
mediante la ruta quimica diol [1]. Para tal fin
se utiliza como precursor el acetato de cobre
monohidratado II Cu(OOCCH,),'H, O. En la
figura 1 se presenta un esquema grafico del
procedimiento de sintesis.
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Figura 1. Proceso de sintesis utilizado para obtener las
NPs de 6xido de cobre.

Una vez realizados los célculos previos para
la cantidad de precursor y solvente a usar
(etilenglicol) se prepara la solucion y se
somete a agitacion magnética durante 20
minutos. Manteniendo la agitacion se
adiciona 4cido nitrico, HNO,, monitoreando
el pH de la solucion hasta que obtenga un
valor de 4, proceso realizado con un
Metrohm 827 pH Lab. Posteriormente se
adiciona, gota a gota, hidréxido de amonio,
NH;, con el fin de obtener el suficiente
numero de datos como para realizar la curva
de titulacion hasta la saturacion del sistema.
La mezcla se calienta durante 72 horas en
una plancha a 150°C y, pasado este tiempo,
se introduce durante 4 horas en un horno a

300°C, obteniendo finalmente el
precalcinado.

Oxido de Magnesio: utilizando como
precursor el acetato de  magnésio

tetrahidratado (CH, COO), Mg-4H,O, y al
igual que para la sintesis del 6xido de cobre,
la ruta quimica que se utilizd es el método
diol. El procedimiento es muy similar al
anterior.

Figura 2. Montaje experimental para la realizacion de
la curva de titulaciéno

Cultivo del hongo omphalia flavida

Para llevar a cabo los ensayos de
inactivacion del hongo se hace necesario su
cultivo en laboratorio. El método de cultivo
se explica a continuacion.

La recolecciéon de muestras se realiza en el
municipio del Tambo, regidén agricola del
Departamento del Cauca. Se obtienen hojas
de caf¢ afectadas por el hongo en cuestion y
su identificacion fue posible gracias al
trabajo

expertos.

interdisciplinario con  biologos

Figura 3. (Izqﬁierda) Hojas enfermas en proceso de
lavado. (Derecha) Gemas del hongo después de 12
dias del lavado de las hojas.

En el laboratorio se realiza el lavado de las
hojas con agua destilada previamente
esterilizada con la olla autoclave, hipoclorito
al 1% y etanol al 75%. En camaras humedas
se colocan las hojas limpias y se aspersan
con agua destilada, dia de por medio, durante
12 dias aproximadamente y asi garantizar el
crecimiento de las gemas como se muestra en
la figura 3.

Después del crecimiento de las gemas se
procede a la preparacion del medio de cultivo
en cajas de Petri; dicho medio contiene agar
de papa y almidon al 2%. Las gemas son
extraidas de las hojas y plantadas en el
medio. Pasadas 48 horas se revisan las gemas
implantadas y se verifica si estdn o no
contaminadas, se extraen las gemas que
posean estructura micelial sin contaminacioén
y se coloca en una caja de Petri con medio de
cultivo limpio para hacer el seguimiento de
crecimiento del hongo.

3. RESULTADOS Y ANALISIS
Los resultados de la caracterizacion ATD/TG

de las NPs de CuO y MgO se muestran a
continuacion:
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Figura 4. ATD/TG para las NPs del sistema de cobre,
3 o
precalcinado a 300°C.
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Figura 5. ATD/TG para las NPs del sistema de
magnesio, precalcinado a 300°C.

La termogravimetria (TG) permite medir la
variacion respecto al tiempo de la masa de
una muestra que ha sido sometida a un
cambio de temperatura en atmdsfera
controlada. Es un método que permite

adquirir informacioén sobre transiciones de
fase, absorcion, adsorciéon, desorcion,
descomposicion térmica y reacciones de
oxido-reduccion, entre otras propiedades de
la muestra.

Como se puede observar en la figura 4, el
ATD/TG de la muestra fue realizado bajo
una tasa de calentamiento uniforme de 3°C
por minuto dentro de un rango de
temperatura de 25-1000°C. El sistema de
cobre al ser sometido a una variacion de
temperatura  tiene un  comportamiento
singular: se tiene que aproximadamente a
400°C hay un cambio significativo de masa
que indica deshidratacion de la muestra y un
posible cambio de estado de oxidacion del
sistema. Cabe resaltar que se parte de un
precursor con Cu en estado de oxidacion II el
cual se ve afectado en el proceso de sintesis.
Actualmente se encuentra en estudio como se
comporta el material antes de los 400°C,
esperandose que la reactividad del material
sea mayor debido a la posible presencia de
mezcla de 6xido de cobre con estados de
oxidacion [y 11
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Figura 6. IR de la muestra de 6xido de cobre tomadas
en distinta fecha: (arriba) una semana después de la
sintesis, (abajo) dos semanas después de la sintesis.

\

Figura7.IR de la muestra de 6xido de magnesio.
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Para el sistema de magnesio se tiene un
comportamiento mas estable en donde el
cambio de fase es muy marcado (ver, figura
5).

En ambos sistemas se puede asumir una
estabilidad a partir de los 800°C
aproximadamente. Para  llevar ambas
muestras hasta esta temperatura se hace
necesario implementar una rampa con
velocidad de 3°C/min.

Por otro lado, las curvas de caracterizacion
por espectroscopia IR de las muestras son:

En la figura 6 se presentan los espectros
infrarrojos de las muestras sintéticas el
sistema nanométrico de cobre. Estos
espectros presentan una banda de absorcion
fuerte entre 500 y 800 cm-1. Ademas, se
puede observar el “efecto camaledn” presente
puesto que en el lapso de una semana el pico
representativo del sistema tuvo una variacion
significativa. Este efecto es ain objeto de
estudio debido a los problemas que
desencadena en cuanto a la produccion y
aplicacion de este tipo de materiales [2].

La figura 7 por su parte refleja el espectro
tipico del MgO lo que garantiza su trabajo
con este material, pero esta vez a escala
nanométrica. Tampoco se observan picos que
marquen una relacion con impurezas en el
sistema de magnesio.

Figura 8. (Arriba) cultivos 48 horas después de
sembradas las gemas, (abajo) Cultivos siete dias
después de sembradas las gemas.

Se debe tener en cuenta que a medida que el
tamafio de las particulas disminuye los
efectos cudnticos generan comportamientos
que hacen que las propiedades de las
nanoparticulas cambien, como por ejemplo la
relacion inversa de la solubilidad con el
tamafio de particula, cambios en la estructura
cristalina estable, mejor absorcion, entre
otras.

Finalmente, el medio de cultivo preparado
para la replicacion de las cepas del hongo fue
favorable, como se puede apreciar en la
figura 8. Las gemas sembradas efectivamente
crecieron y fue posible realizar los estudios
adecuados de los dos o¢xidos sintetizados
como posibles fungicidas de bajo impacto
ambiental. Estos estudios se estan llevando a
cabo actualmente en el laboratorio de
microscopia de la Universidad del Cauca y se

espera reportar estos resultados en un
siguiente articulo.

4. CONCLUSIONES

Efectivamente se logra obtener

nanoparticulas de 6xido de magnesio y cobre
a partir del método quimico (diol) con las
cantidades y tiempos correspondientes que
requiere el  proceso.  Ademas, el
comportamiento del sistema del cobre
sintetizado por este método abre una nueva
etapa de la investigacion para este proyecto.

El medio de cultivo preparado para el crecer
hongo es favorable y permite la
reproducibilidad de este. Es posible de esta
forma obtener la sepa in vitro y poder evaluar
el impacto bioldgico de las nanoparticulas de
magnesio y cobre sobre este hongo en
ambiente controlado, evitando en esta etapa
del proyecto cualquier contacto de las
nanoparticulas en los cultivos de café.
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