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Resumen 

Se sintetizó el polielectrolito ácido poli(3-acrilamidofenilborónico) mediante una reacción 

de polimerización en cadena vía radicales libres del monómero ácido 3-

acrilamidofenilborónico. La caracterización del monómero y el polielectrolito se realizó 

mediante técnicas como espectroscopía de resonancia magnética nuclear y espectroscopía 

de absorción infrarroja para la determinación estructural de ambos compuestos, 

espectroscopía de absorción ultravioleta – visible para determinar las transiciones 

electrónicas, así como análisis termogravimétrico para conocer el comportamiento de 

ambos compuestos con temperatura variable. 

 El polielectrolito ácido poli(3-acrilamidofenilborónico) fue aplicado en la síntesis 

verde de nanopartículas de plata y oro en condiciones de reacción verdes, es decir, utilizando 

agua como disolvente, presión y temperatura ambiente y sin la adición de agentes reductores 

o estabilizantes. Se variaron condiciones de reacción tales como: la concentración de 

solución del polielectrolito, el pH de la solución del polielectrolito y la relación entre el 

volumen de solución del polielectrolito y volumen de solución de sal metálica. Se abarcaron 

concentración de solución del polielectrolito de 100 a 500 ppm, pH de 7 a 14 y relaciones de 

volúmenes de 1:1 y 2:1. La caracterización de las nanopartículas se realizó mediante técnicas 

como espectroscopía de absorción ultravioleta – visible para seguir la evolución de la banda 

de resonancia de plasmón superficial e identificar la formación de nanopartículas, y 

microscopía electrónica de transmisión para determinar su tamaño y morfología. Los 

resultados revelaron que el ácido poli(3-acrilamidofenilborónico) es capaz de reducir a los 

iones Ag+ y Au3+, así como de estabilizar nanopartículas de plata y oro en solución coloidal 

acuosa. La morfología de las nanopartículas de plata y oro estabilizadas por el polielectrolito 

fue cuasiesférica y el tamaño promedio fue de 18.74 y 10.96 nm para nanopartículas de plata 

y oro, respectivamente. 
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Introducción 

La nanotecnología es un campo multidisciplinario que conjunta disciplinas como la química, 

la física, las matemáticas, entre otras, para el diseño, caracterización, producción y 

aplicación de nuevos materiales y dispositivos con tamaño en el orden de la nanoescala, es 

decir, en el rango de 1 a 100 nanómetros (nm). Es un área de interés porque las propiedades 

que presentan los materiales a esta escala son muy diferentes de cuando están en tamaño 

macroscópico (coloquialmente llamado “en bulto”), las cuales, surgen por efectos cuánticos.  

Los nanomateriales tienen una clasificación de acuerdo con sus dimensiones y 

formas, la cual los divide en 0D, 1D y 2D. Los nanomateriales 0D son aquellos que tienen 

todas sus dimensiones dentro de la nanoescala, algunos ejemplos son las nanopartículas, los 

fullerenos y los puntos cuánticos. Los nanomateriales 1D tienen dos dimensiones dentro de 

la nanoescala mientras otra se extiende fuera de esta, dentro de esta categoría se tiene 

nanoalambres, nanofibras y nanotubos. Los nanomateriales 2D involucran dos dimensiones 

(ancho y largo) fuera de la nanoescala, y una dimensión (espesor) en tamaño nanométrico, 

algunos ejemplos son las láminas ultradelgadas, monocapas (como el grafeno) y 

nanorecubrimientos. Particularmente, las nanopartículas presentan una relación superficie-

volumen que les permite tomar morfologías esféricas, cúbicas, triangulares, poliédricas, 

entre otras. La dispersión también es un efecto que depende del tamaño de las 

nanopartículas cristalinas, ya que tamaños menores a 50 nm propician que una zona de la 

superficie de la nanopartícula tienda a mostrar mayor dispersión por la exposición de sus 

átomos. Al seguir disminuyendo el tamaño y acercarse al radio de Bohr, alrededor de 1-2 

nm, dejan de llamarse nanopartículas y toman el nombre de cúmulos, un agregado de 

átomos en el que se presenta un fenómeno llamado confinamiento cuántico. Es en este punto 

donde los cúmulos no comparten las mismas propiedades con los materiales en bulto y con 

las nanopartículas porque cambia la estructura cristalina (Piñeiro et al., 2014). Para 

sintetizar nanopartículas existe una diversidad de métodos con diferentes condiciones, 

reactivos, equipos y metodologías. Los métodos de arriba hacia abajo pueden ser basados en 

la litografía por haz de electrones, de nanoimpresión y fotolitografía (Fu et al., 2018). Otros 

métodos de arriba hacia abajo son la molienda mecánica, la deposición por láser pulsado 

(PLD) y la pulverización catódica. Respecto a los métodos de síntesis de abajo hacia arriba 

se encuentran el método sol-gel, la deposición química de vapor (CVD), la deposición de 

capas atómicas (ALD), la síntesis de microondas y la síntesis coloidal.  
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En el método coloidal se parte de un reactivo precursor que contiene los átomos de 

interés, comúnmente en forma de iones, y se hace reaccionar con un agente reductor capaz 

de llevar a los átomos a su estado basal. El agente estabilizador, es otro componente 

importante del método coloidal, ya que controla la formación de la nanopartícula al 

adherirse o al interaccionar electrostáticamente en la superficie de ésta, haciendo que varias 

capas de este agente se unan hasta que le sea difícil a la nanopartícula aglomerarse con otras 

nanopartículas. El proceso de estabilización de las nanopartículas es sumamente importante 

ya que el medio líquido puede favorecer que las nanopartículas se aglomeren por fuerzas de 

atracción y sean afectadas por la gravedad precipitándose. Otro agente que podría añadirse 

es un agente catalítico encargado de favorecer una reacción determinada. 

La síntesis coloidal de nanopartículas es uno de los métodos más utilizados, sin 

embargo, varios de los disolventes y agentes estabilizantes comúnmente utilizados son 

tóxicos, limitando las potenciales aplicaciones de las nanopartículas. Además, en la mayoría 

de los casos, la síntesis coloidal necesita una temperatura elevada. Sin embargo, si se aplica 

la química verde a la síntesis coloidal se pueden obtener resultados similares, e incluso 

mejores, sin consumir energía eléctrica para subir la temperatura, usando agua para evitar 

los inconvenientes de otros solventes y otras opciones de agentes estabilizantes que sean 

biocompatibles o de origen natural. Por ejemplo, se han usado plantas, hongos, algas y 

microorganismos tanto para reducir a los iones de metales nobles como para estabilizar las 

nanopartículas en el medio acuoso. Sin embargo, los polielectrolitos son una excelente 

opción para la síntesis de nanopartículas metálicas respetando los principios de la química 

verde, debido a que son solubles en agua y pueden actuar como agentes reductores y 

estabilizantes (García-Serrano et al., 2008; García-Serrano et al., 2011; Herrera González et 

al., 2016; Caldera Villalobos et al., 2019; Ramírez-Ayala et al., 2022; García-Serrano et al., 

2023). Además, los polielectrolitos pueden interaccionar con especies metálicas como los 

cúmulos y núcleos, por lo que podrían inducir a un crecimiento preferencial, controlando la 

morfología de las nanopartículas. 

En el presente trabajo, se reporta la síntesis del polielectrolito ácido poli(3-

acrilamidofenilborónico) por la reacción de polimerización vía radicales libres, la 

caracterización mediante diferentes técnicas espectroscópicas y la aplicación en la síntesis 

coloidal y verde de nanopartículas de oro y plata. Esta tesis consta de tres capítulos 

distribuidos de la siguiente forma: Capítulo 1. Marco teórico, Capítulo 2. Desarrollo 

experimental y Capítulo 3. Resultados y discusión. En el primer capítulo se concentran 

conceptos y teoría de temas asociados a las nanopartículas metálicas, los polielectrolitos y 
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las técnicas de caracterización. El capítulo 2 describe la metodología seguida para la 

obtención del polielectrolito y de las nanopartículas de oro y plata, así como características 

de los reactivos, marcas de equipos y procedimientos realizados para la caracterización de 

estos materiales. En el capítulo 3 se muestran y se analizan los resultados obtenidos 

mediante las técnicas de caracterización, aquí se complementan técnicas entre sí para 

cumplir con los objetivos propuestos. En dicho capítulo se logró confirmar la ausencia de 

materia prima en el polielectrolito y se confirmó la formación de nanopartículas de plata y 

oro con la misma solución de polielectrolito respetando los principios de la química verde. 
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Antecedentes 

Las nanopartículas de metales nobles tales como Au, Pt, Pd y Ag son de gran interés 

científico y tecnológico debido a sus excelentes propiedades y la amplia variedad de 

aplicaciones en catálisis, óptica, electrónica, biodetección, electrólisis de agua, etc. (Ali et al., 

2019; Bao y Lan, 2019). Actualmente, existen diferentes métodos de síntesis de 

nanopartículas metálicas, sin embargo, varios de estos métodos involucran el uso de 

sustancias tóxicas o contaminantes para el medio ambiente. En este sentido, en los últimos 

años se ha dado mucho énfasis a la producción de materiales mediante métodos de química 

verde y reactivos no-tóxicos ni perjudiciales para la salud humana y el medio ambiente. Por 

ejemplo, para la síntesis verde de nanopartículas de Ag y Au se han empleado diversos 

agentes para reducir a los iones metálicos y estabilizar a las nanopartículas, entre los más 

comunes están las infusiones o extractos de plantas, cáscaras de frutas, hojas e incluso 

bacterias como Bacillus subtilis y Saccharomyces cerevisiae, que se utilizan en métodos de 

biosíntesis (Akintelu et al., 2021; Altinsoy et al., 2019). Continuando en el camino de aplicar 

química verde para reducir el impacto ambiental de la síntesis de nanomateriales, los 

polielectrolitos son materiales que pueden adaptarse muy bien a los principios de esta área. 

Los polielectrolitos son polímeros que contienen una gran cantidad de grupos iónicos o 

ionizables unidos covalentemente a la estructura (Hess et al., 2006) y algunos de ellos son 

biopolímeros que incluso tienen aplicaciones en el tratamiento de enfermedades (Wang et 

al., 2021). 

Los polielectrolitos pueden interactuar con la superficie cargada de las 

nanopartículas de forma electrostática, e incluso hay casos donde ocurre un intercambio de 

cargas cuando se presentan polielectrolitos aniónicos y catiónicos a la vez (Kolman et al., 

2022), actuando como agentes estabilizantes que evitan que las nanopartículas se 

aglomeren, o también pueden servir de matriz en nanocompósitos formados con 

nanopartículas (Li et al., 2022). Por estas razones, desde hace varios años se han utilizado 

diversos polielectrolitos para la síntesis de nanopartículas metálicas. Comúnmente los 

polímeros iónicos cumplen la función de estabilizar nanopartículas y, algunos de ellos, 

participar en la reducción de los iones metálicos. Por ejemplo, en 2008 se reportó que los 

polielectrolitos ácidos poli(o-acriloilaminofenilarsónico) y poli(p-

acriloilaminofenilarsónico), los cuales contienen el grupo ácido arsónico, son capaces de 

actuar como agentes reductores y estabilizantes en la síntesis de nanopartículas de Ag y Au 

(García-Serrano et al., 2008). Por otro lado, en el ácido poli(p-acriloilaminobencilfosfónico), 
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reportado en 2011, el grupo amida fue sugerido como el agente reductor de iones de Ag+ 

(García-Serrano et al., 2011). En 2016, se reportó la modificación química del poli(4-

acriloiloxibenzaldehído) con ácido poli(o-aminofenilsulfónico) y ácido poli(p-

aminofenilsulfónico) para la síntesis de nanopartículas de Ag y Au, donde ambos 

polielectrolitos modificados mantuvieron la estabilización de las soluciones coloidales de 

nanopartículas por meses y los grupos carboxílico, sulfónico y amino participaron en la 

reducción de los iones Ag+ y Au3+ (Herrera González et al., 2016). El trabajo más reciente es 

en 2022, en el que el polielectrolito ácido poli(4-acriloilaminobenzoico) se usó para la 

síntesis de nanopartículas de Ag, Au y Ag-Au y los agentes reductores propuestos fueron el 

grupo funcional amino (Ramírez-Ayala et al., 2022). 

En cuanto al uso de polielectrolitos con grupos ácido borónico, se reportó la 

preparación de un nanogel en el que se consideró al polielectrolito ácido poli(3-

aminofenilborónico) (PABA) como agente reductor de iones de Ag+, y se usó alginato de 

sodio para crear una red interpenetrada en la que se depositaron nanopartículas de Ag, el 

material obtenido se aplicó en la detección de peróxido de hidrógeno (H2O2) (Jayeoye y 

Rujiralai, 2020). Por otro lado, mediante la formación de un copolímero de PVA y 

polietilenglicol (PEG), se ha reportado que el polielectrolito PABA actúa como reductor de 

iones Ag+ y se analizó la actividad inhibidora del nanocompósito Ag/PVA-PEG-PABA contra 

las bacterias B. cereus y E. coli (Jayeoye et al., 2020). Para estos trabajos del mismo autor, 

la síntesis del PABA fue in situ y algunas técnicas de caracterización recurrentes fueron 

espectroscopía ultravioleta-visible para confirmar la formación de AgNPs, microscopías 

electrónicas de barrido (MEB) y transmisión (MET) para observar el tamaño de las 

nanopartículas y el efecto de los nanocompósitos en las bacterias, análisis 

termogravimétrico (TGA) para probar la estabilidad de los nanocompósitos y espectroscopía 

Raman o espectroscopía Infrarroja con transformada de Fourier (FTIR) para identificar 

algunos enlaces de los grupos funcionales. La morfología de las nanopartículas de Ag para 

todos los trabajos anteriormente descritos fue esférica. 

Similar a las nanopartículas de plata, también se ha reportado la síntesis de 

nanopartículas de oro usando un polímero formado por la combinación de alginato de sodio 

y ácido anilinborónico seguido de una reacción de polimerización oxidativa a través de los 

grupos amina. Además, los autores evaluaron la capacidad antioxidante, el efecto en células 

sanguíneas y la actividad antimicrobiana de las nanopartículas de Au con diversas bacterias 

como Staphylococcus aureus, Pseudomonas aeruginosa, Vibrio parahaemolyticus, entre 

otras. En cuanto a las técnicas de caracterización, la formación de nanopartículas de oro se 
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confirmó con espectroscopia ultravioleta-visible y con MET se observó la morfología, 

mientras que con FTIR se identificaron los grupos funcionales y con difracción de rayos x 

(DRX) se estudió la estructura cristalina del oro y del alginato de sodio (Jayeoye et al., 2021). 

Por otro lado, en el 2012 se reportó la síntesis de AuNPs en una película de ácido poli(3-

tiofenborónico) y grafeno. La polimerización del ácido 3-tiofenborónico y la reducción de los 

iones de Au se realizaron en la misma reacción y la adición de grafeno fue para formar un 

inmunosensor electroquímico (Wang et al., 2012). La morfología de las nanopartículas de 

Au en ambos reportes no fue completamente esférica, sino poliédrica. 
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Objetivos 

Objetivo general 

Sintetizar el polielectrolito ácido poli(3-acrilamidofenilborónico) (ácido poli(3-AFB)) 

mediante polimerización por radicales libres y evaluar su eficiencia como agente reductor y 

estabilizante en la síntesis verde de nanopartículas de Ag y Au estables en solución acuosa. 

 

Objetivos específicos 

• Sintetizar el polielectrolito ácido poli(3-acrilamidofenilborónico) mediante una 

reacción de polimerización vía radicales libres. 

• Caracterizar el polielectrolito mediante las técnicas espectroscópicas de Resonancia 

Magnética Nuclear, Infrarrojo y Ultravioleta-Visible para determinar la estructura 

molecular, los modos vibracionales y las transiciones electrónicas del polímero. 

• Sintetizar nanopartículas de Ag y Au mediante el método coloidal respetando los 

principios de la química verde utilizando el polielectrolito ácido poli(3-

acrilamidofenilborónico) como agente reductor y estabilizador. 

• Aplicar las técnicas de espectroscopia Ultravioleta-Visible y Microscopía Electrónica 

de Transmisión para confirmar la formación de nanopartículas de Ag y Au, así como 

para determinar su morfología y tamaño. 

• Proponer los mecanismos mediante los cuales el polímero ácido poli(3-

acrilamidofenilborónico) reduce a los iones Ag+ y Au3+ y estabiliza a las 

nanopartículas de Ag y Au. 
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Hipótesis 

El grupo amida presente en el ácido poli(3-AFB) actuará como el agente reductor de los iones 

de Ag+ y Au3+ al donar electrones para que estas especies químicas se transformen al estado 

metálico (Ag0 y Au0). Además, como el ácido poli(3-AFB) es un polímero, será capaz de 

envolver a las especies químicas de Ag y Au, desde los cúmulos atómicos hasta las 

nanopartículas, realizando una estabilización estérica, mientras qué, debido a que es un 

polielectrolito con grupos ácido borónico, el ácido poli(3-AFB) también estabilizará a las 

nanopartículas mediante un mecanismo electrostático. Adicionalmente, es probable que 

haya algún efecto en la morfología de las nanopartículas de Ag y Au provocado por las 

condiciones establecidas durante la síntesis y por los grupos funcionales del polielectrolito. 
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Justificación 

La síntesis de nanopartículas metálicas por métodos de química verde ha sido popular 

debido a la diversidad de plantas alrededor del mundo y el acceso a microorganismos que 

pueden reducir iones metálicos. El inconveniente de trabajar con estas especies es que se 

desconocen las sustancias responsables de reducir los iones metálicos y estabilizar las 

nanopartículas. Incluso si se realiza un análisis por Cromatografía de Líquidos de Alta 

Resolución (HPLC por sus siglas en inglés), el tiempo y recursos destinados a analizar dichas 

sustancias podría tomar más tiempo del previsto para la síntesis de nanopartículas, 

obtención de resultados y el análisis de estos. En cambio, los polielectrolitos que contienen 

los grupos funcionales adecuados, como el ácido poli(3-AFB), representan una excelente 

opción para la síntesis verde de nanopartículas metálicas, debido a que pueden actuar como 

agentes reductores de iones metálicos a temperatura ambiente y son capaces de estabilizar 

electro-estéricamente a las nanopartículas metálicas en solución acuosa. 
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Capítulo 1. Marco teórico 

1.1 Métodos de síntesis de nanopartículas metálicas 

Para la obtención de materiales nanoestructurados se dispone de dos grupos de métodos de 

síntesis conocidos como de arriba hacia abajo y de abajo hacia arriba. Los primeros 

consisten en partir de materiales en bulto y someterlos a una continua fragmentación hasta 

que el material se encuentre dentro de la nanoescala. Por el contrario, los segundos consisten 

en el ensamble de átomos o moléculas controlando el crecimiento de las especies químicas 

evitando que el tamaño salga de la nanoescala. La síntesis de nanomateriales se puede 

realizar en estado sólido, líquido o gaseoso. Particularmente, la síntesis en fase líquida o 

gaseosa tienen la ventaja de requerir menor temperatura que la síntesis en fase sólida. 

Además de que las reacciones acuosas pueden ser ácido/base, precipitación y redox (Yu et 

al., 2007). 

 

1.1.1 Síntesis coloidal 

Esta síntesis se considera una ruta química húmeda ya que utiliza el agua como disolvente, 

que propicia una mejor disolución de compuestos de carácter polar o iónico, y tiene como 

ventaja la obtención de nanopartículas pequeñas y monodispersas (Polte, 2015). En el medio 

acuoso ocurre una reacción de oxido - reducción que parte de sales precursoras metálicas 

para la obtención de nanopartículas en forma coloidal con la característica de que estos 

coloides son nanopartículas menores a 100 nm dispersadas en un líquido (Yu et al., 2007). 

Estos coloides pueden presentar una alta capacidad de adsorción, distancias cortas entre 

partículas, baja masa o inercia y dispersión óptica débil. Esta síntesis además se apoya en el 

uso de agentes reductores, agentes estabilizantes y agentes para el control de forma. 

 

1.2 Formación de nanopartículas metálicas 

La formación de nanopartículas metálicas mediante el método coloidal consiste en una serie 

de etapas que se mencionan en la Figura 1 y permiten explicar el mecanismo que siguen las 

especies químicas de la sal precursora durante la reacción redox, así como los fenómenos 

que se presentan en cada etapa. 
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Figura 1. Etapas en la formación de nanopartículas mediante un método de abajo hacia arriba. 

 

1.2.1 Reducción de iones metálicos 

Toma lugar cuando interactúa el agente reductor con el precursor metálico, por ejemplo, la 

reducción del AgNO3, donde el ion de Ag+ es reducido a Ag0 (Barhoum et al., 2016). Un 

agente reductor es una especie química que transfiere electrones a otra especie química 

capaz de aceptar electrones, por ejemplo, los iones metálicos, los cuales se reducen durante 

el proceso. A lo largo de los años, algunos agentes reductores comúnmente empleados para 

iones metálicos han sido borohidruro de sodio (NaBH4), formaldehido, hidroquinona, 

bromuro de hexadeciltrimetilamonio (abreviado como CTAB), ácido ascórbico, hidracina 

(N2H4), entre otros (Villaverde-Cantizano et al., 2021). Durante la reacción redox, el 

intercambio de electrones es influenciado por el potencial de reducción, ya que este influye 

en el rendimiento del proceso de reducción y es variable en cada ion como se muestra en la 

Tabla 1 (Chen et al., 2022). 

Tabla 1. Potenciales de reducción para algunos iones metálicos (Chen et al., 2022). 

Ion metálico Reacción 
Potencial de 

reducción (V) 

𝐶𝐶𝐶𝐶6+ 𝐶𝐶𝐶𝐶2𝑂𝑂7
2− + 14𝐻𝐻+ + 6𝑒𝑒− → 2𝐶𝐶𝐶𝐶3+ + 7𝐻𝐻2𝑂𝑂 1.232 

𝑉𝑉5+ 𝑉𝑉𝑂𝑂2
+ + 2𝐻𝐻+ + 𝑒𝑒− → 𝑉𝑉𝑂𝑂2+ + 𝐻𝐻2𝑂𝑂 0.991 

𝐶𝐶𝐶𝐶3+ 𝐶𝐶𝐶𝐶𝑂𝑂2
− + 4𝐻𝐻+ + 𝑒𝑒− → 𝐶𝐶𝐶𝐶2+ + 2𝐻𝐻2𝑂𝑂 1.61 

𝐶𝐶𝐶𝐶2+ 𝐶𝐶𝐶𝐶2+ + 2𝑒𝑒− → 𝐶𝐶𝐶𝐶0 0.341 

𝐴𝐴𝐴𝐴+ 𝐴𝐴𝐴𝐴+ + 𝑒𝑒− → 𝐴𝐴𝐴𝐴0 0.80 
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𝐴𝐴𝐶𝐶3+ 𝐴𝐴𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶4
− + 3𝑒𝑒− → 𝐴𝐴𝐶𝐶(𝑠𝑠) + 4𝐶𝐶𝐶𝐶− 1.002 

𝐻𝐻𝐴𝐴2+ 𝐻𝐻𝐴𝐴2+ + 2𝑒𝑒− → 𝐻𝐻𝐴𝐴0 0.851 

𝐶𝐶𝐶𝐶2+ 𝐶𝐶𝐶𝐶2+ + 2𝑒𝑒− → 𝐶𝐶𝐶𝐶0 -0.403 

𝑁𝑁𝑁𝑁2+ 𝑁𝑁𝑁𝑁2+ + 2𝑒𝑒− → 𝑁𝑁𝑁𝑁0 -0.257 

𝑍𝑍𝑍𝑍2+ 𝑍𝑍𝑍𝑍2+ + 2𝑒𝑒− → 𝑍𝑍𝑍𝑍0 -0.762 

𝑃𝑃𝑃𝑃2+ 𝑃𝑃𝑃𝑃2+ + 2𝑒𝑒− → 𝑃𝑃𝑃𝑃0 -0.126 

 

1.2.2 Formación de cúmulos 

Los cúmulos son formados por la unión de 3 o más átomos de forma exacta, se caracterizan 

por presentar fenómenos de adsorción y desorción con la colisión constante de los átomos, 

generalmente, la velocidad de desorción es mayor a la velocidad de adsorción. Siempre y 

cuando no se rebase un volumen crítico en el que deja de existir el fenómeno de desorción, 

el agregado de átomos sigue llamándose cúmulo, de forma contraria, se llama núcleo. Las 

propiedades físicas y químicas cambian espontáneamente con el cambio de tamaño del 

cúmulo porque dependen del número de átomos. Se considera un tamaño cuántico cuando 

el cúmulo mide menos de 2 nm ya que los niveles de energía se discretizan y no hay 

superposición de las bandas electrónicas (Schmid y Fenske, 2010). En ese sentido, los 

números mágicos son una forma de entender el acomodo de los átomos en los cúmulos. Por 

ejemplo, considerando la formación de nanopartículas metálicas con estructura cúbica 

centrada en las caras (CCC), se proponen ecuaciones para obtener el número total de átomos 

en la superficie (Ecuación 1) y el número total de átomos en la parte interna (Ecuación 2) 

(Ashby et al., 2009) de los diferentes cúmulos formados de acuerdo con el número de capas 

atómicas (n), tal como se muestra en la Tabla 2. 

𝑁𝑁𝑇𝑇𝑇𝑇𝑇𝑇𝑇𝑇𝑇𝑇
𝑆𝑆 = 12𝑍𝑍2 + 2     Ecuación 1 

𝑁𝑁𝑇𝑇𝑇𝑇𝑇𝑇𝑇𝑇𝑇𝑇
𝐵𝐵 = 4𝑍𝑍3 − 6𝑍𝑍2 + 3𝑍𝑍 − 1            Ecuación 2 

Tabla 2. Número mágicos para cúmulos de materiales con estructura tipo CCC (Ashby et al., 2009). 

Número de 

capas (n) 

Número de átomos 

superficiales 

Número de 

átomos internos 

Porcentaje de átomos 

superficiales (%) 

1 14 0 100 

2 50 13 79.3 

3 110 62 63.9 

4 194 171 53.1 
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5 302 364 45.3 

6 434 665 39.4 

7 590 1098 34.9 

8 770 1687 31.3 

9 974 2456 28.3 

10 1202 3429 25.9 

11 1454 4630 23.8 

12 1730 6083 22.1 

100 120 002 3 940 299 2.9 

 

1.2.3 Nucleación 

La nucleación se alcanza cuando los cúmulos de la etapa previa han rebasado un volumen 

crítico en el que previamente la velocidad de adsorción comenzó a ser mayor a la velocidad 

de desorción. En estos núcleos, los átomos comienzan a adherirse en sitios preferenciales de 

acuerdo con la forma que tenía el cúmulo, es decir, el núcleo actúa como una plantilla (Thanh 

et al., 2014). Dentro de la teoría de nucleación clásica se dice que, con la sobresaturación de 

los reactivos, el sistema tiende a alcanzar el equilibrio termodinámico con la formación de 

núcleos. Esta sobresaturación determina características del sistema de la siguiente forma 

(Yu et al., 2007): 

 

La nucleación puede ser clasificada en homogénea y heterogénea. La nucleación 

homogénea se presenta cuando los núcleos se forman en el seno de la solución a partir de 

las especies dispersadas homogéneamente en la fase líquida, siendo la sobresaturación de 

las especies la que propicia la formación de la fase sólida (núcleos). La nucleación 

heterogénea se le asocia a la adición de átomos en otros sitios de nucleación como impurezas, 

la superficie del material del recipiente y semillas, estas últimas son especies químicas que 

se colocan intencionalmente en la fase líquida (Thanh et al., 2014). Adicionalmente, existen 

teorías que proponen matemáticamente el comportamiento de esta etapa (Jun et al., 2022): 

• Teoría clásica de la nucleación: Fue derivada por Gibbs y propone que el núcleo es 

esférico y posee tensión superficial, la energía libre de nucleación (ΔG) es calculada a 

Baja sobresaturación

• Partículas pequeñas y 
compactas.

Alta sobresaturación

• Partículas grandes con 
forma de dendritas.

Mayor sobresaturación

• Aglomeración de 
partículas pequeñas.
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partir de la suma de la energía libre total y la energía libre superficial (ecuación 3). El 

tamaño crítico es alcanzado cuando ΔG es máxima, superando la barrera de energía 

libre de nucleación (ΔG*) y ésta controla la tasa de nucleación (J) (ecuación 4).  

∆𝐺𝐺 = − 4
3

𝜋𝜋𝐶𝐶3 �∆𝜇𝜇
𝜐𝜐𝑚𝑚

� + 4𝜋𝜋𝐶𝐶2𝛼𝛼          Ecuación 3 

𝐽𝐽 = 𝐽𝐽0𝑒𝑒�− ∆𝐺𝐺∗

𝑘𝑘𝐵𝐵𝑇𝑇� = 𝐴𝐴𝑒𝑒�− 𝐸𝐸𝑎𝑎
𝑘𝑘𝐵𝐵𝑇𝑇�𝑒𝑒�− ∆𝐺𝐺∗

𝑘𝑘𝐵𝐵𝑇𝑇�, 𝐶𝐶𝐶𝐶𝑍𝑍𝐶𝐶𝑒𝑒 ∆𝐺𝐺∗ = 16𝜋𝜋𝜐𝜐𝑚𝑚
2(𝛼𝛼 𝑇𝑇 𝛼𝛼´)

3𝑘𝑘𝐵𝐵
2𝑇𝑇2𝜎𝜎2          Ecuación 4 

donde 𝐶𝐶 es el radio de los núcleos, ∆𝜇𝜇 es el potencial químico, 𝜐𝜐𝑚𝑚 es el volumen molecular 

de la fase nucleada (cm3⋅molécula−1), 𝛼𝛼 es la energía interfacial para la nucleación 

homogénea (mJ⋅m−2), 𝛼𝛼´ es la energía interfacial efectiva para la nucleación heterogénea 

(mJ⋅m−2), 𝑘𝑘𝐵𝐵 es la constante de Boltzmann (1.38×10−23 J⋅K−1), 𝐸𝐸𝑇𝑇 es la energía de 

activación aparente (J⋅mol−1) y 𝑇𝑇 es la temperatura (K). 𝐽𝐽0 es el factor cinético y A es un 

factor cinético pre-exponencial, ambos relacionados con la difusión de iones y las 

propiedades de la superficie del núcleo. 

• Teoría no clásica de la nucleación: El núcleo no suele ser esférico una vez que se 

superan las 100 moléculas, por lo que en esta teoría se contemplan etapas metaestables 

entre fases que termodinámicamente son estables. Sin embargo, continuamente se 

busca demostrar experimentalmente esta teoría, al igual que computacionalmente por 

medio de modelado (simulaciones de dinámica molecular). 

 

1.2.4 Crecimiento 

El crecimiento toma lugar cuando finaliza la nucleación, es decir, cuando la concentración 

de la especie precursora es menor al nivel de sobresaturación crítico. Esta etapa se ve 

influenciada por la velocidad de reacción y el transporte de reactivos que, a su vez, dependen 

del pH, la temperatura, la concentración de reactivos y como son añadidos. Con el 

crecimiento a partir de la formación de los primeros núcleos, la distribución de tamaños 

suele ser pequeña si no se presentan nucleaciones secundarias (Yu et al., 2007). El 

crecimiento de los coloides puede ser explicado mediante el modelo de LaMer, la 

maduración de Ostwald, la teoría LSW (Lifshitz–Slyozov–Wagner), entre otras. 

• Modelo de LaMer: Distingue la nucleación y el crecimiento como dos etapas 

distintas, este mecanismo fue propuesto a partir de experimentos con soles de azufre 

partiendo de la degradación de tiosulfato de sodio. Sugiere que se debe alcanzar una 
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concentración intermedia entre la de saturación mínima y máxima, requerida para el 

proceso de nucleación, por un determinado tiempo. Esto genera la mayor cantidad de 

núcleos y, por ende, esta concentración se agota para una posterior nucleación 

secundaria, lo que propicia monodispersidad en los tamaños de las partículas. Por lo 

tanto, la velocidad de nucleación será rápida y la tasa del crecimiento lenta. Puede 

resumirse en tres pasos tal como se muestra en la Figura 2 (LaMer y Dinegar, 1950): 

I. Rápido aumento en la concentración de especies precursoras libres en 

solución. 

II. La especie precursora presenta una "nucleación por explosión" en la que se 

reduce la concentración de especies libres en la solución, disminuyendo la 

posibilidad de nucleaciones secundarias. 

III. El crecimiento ocurre mediante difusión de las especies a través de la 

solución. 

 

Figura 2. Esquema de etapas del modelo de Lamer. 

• Modelo de Ostwald: También llamado maduración de Ostwald, es un tipo de 

transporte por difusión que depende de la energía que posee la partícula en su superficie 

y puede causarse con el cambio en la solubilidad de estas (Viswanatha y Sarma, 2007). 

Cuando la partícula está en un medio líquido y es más soluble, el potencial químico se 

ve favorecido conforme el tamaño de la partícula disminuye. Eventualmente, los 

gradientes de concentración provocan que las partículas de menor tamaño tiendan a 

disolverse y unirse a las partículas grandes. Existe también la maduración digestiva, que 

es inverso a la maduración de Ostwald porque las partículas grandes son las que se 

redisuelven y las partículas pequeñas son las que crecen (Thanh et al., 2014). 
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• Teoría LSW (Lifshitz–Slyozov–Wagner): En esta teoría se estableció una 

solución asintótica universal en la que se usa el concepto de radio crítico (rb), término 

que agrupa las partículas en pequeñas (r<rb) y grandes (r>rb). Por lo tanto, el 

crecimiento es cero cuando r es igual a rb. El crecimiento definido en esta teoría 

desprecia procesos de nucleación y agregación de nuevas partículas, se plantea para 

partículas esféricas en un medio sobresaturado y la masa del soluto se mantiene sin 

cambios (Lifshitz y Slyozov, 1961). 

 

1.2.5 Estabilización 

Generalmente, podemos definir la estabilidad en términos de una propiedad dependiente 

del tamaño de las nanopartículas. En el caso de soluciones coloidales, con el movimiento 

browniano y las fuerzas de Van der Waals a distancias cortas puede existir aglomeración de 

nanopartículas, provocando que estas precipiten cuando sobrepasan los 100 nm. La 

importancia en la estabilización radica en que las nanopartículas se diferencian de los 

materiales a granel por poseer mayor energía superficial y mayor relación área - volumen, 

lo que las coloca en fases metaestables, es decir, termodinámicamente no están favorecidas 

(Phan y Haes, 2019). Para soluciones coloidales se le da importancia a la estabilización 

electroestérica, ya que es una forma de mantener las propiedades dependientes de la 

composición, tamaño y morfología. Esta estabilización se compone de la estabilización 

estérica y electrostática, las cuales se definen de la siguiente forma (Figura 3) (Minelli, 

2004):  

• Estabilización estérica: Consiste en la adsorción de moléculas de gran tamaño (alto 

peso molecular) en la superficie de la nanopartícula, estas moléculas actúan como 

barrera, lo cual, restringe el movimiento de la partícula y evita que se una a otra. 

• Estabilización electrostática: Consiste en la adsorción de iones en la superficie de la 

nanopartícula, formando capas eléctricas que presentan fuerzas de repulsión de 

Coulomb. La fuerza neta es determinada por fuerzas de atracción de van de Waals y 

fuerzas de repulsión electrostática. 
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Estabilización 

estérica 

 

Estabilización 

electrostática 

 

Figura 3. Tipos de estabilización en una nanopartícula. 

 

1.3 Movimiento browniano 

Consiste en el movimiento aleatorio de partículas que suele aumentar conforme el tamaño 

se acerca a la nanoescala y da como resultado colisiones entre ellas (Gustafsson et al., 2018). 

En una solución coloidal, las partículas no tienen forma de detenerse y la distribución de 

ellas es uniforme debido a sus movimientos aleatorios. Constantemente hay transferencia 

de energía cinética por la interacción partícula - medio de forma reversible. En otras 

palabras, manifiesta el movimiento calórico de las partículas, por lo que es correcto llamarlo 

también movimiento térmico espontáneo (Philipse, 2018). 

 

1.4 Resonancia de plasmón superficial 

Es un fenómeno que resulta de la interacción de la componente eléctrica de una onda 

electromagnética incidente con una nanopartícula, lo que provoca una oscilación de sus 

electrones en la superficie (Figura 4). Cuando la frecuencia del campo eléctrico de la onda 

coincide con la frecuencia de oscilación de los electrones superficiales de una partícula, se 

presenta la resonancia de plasmón superficial (RPS), este fenómeno provoca que en el 

espectro visible se alcance un valor máximo de absorbancia (Zhou y Shi, 2019). La RPS 

depende de factores como la morfología de las nanopartículas, el tamaño que poseen y la 

constante dieléctrica del medio (Huang y El-Sayed, 2010) y solo se presenta en AuNPs, 

AgNPs y nanopartículas de cobre (CuNPs). Las bandas de RPS en nanopartículas esféricas 

con tamaño menor a 20 nm tienen los siguientes valores: en AuNPs generalmente ronda los 

520 nm, en AgNPs es cerca de 400 nm y para CuNPs en 580 nm, aproximadamente (Syrek 

et al., 2019). 
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Figura 4. Representación del fenómeno de RPS. 

 

1.5 Polielectrolitos 

Normalmente, se forman a partir de monómeros iónicos, los cuales, poseen grupos 

funcionales iónicos que influyen en sus propiedades químicas y físicas, generalmente en 

solución (Laschewsky, 2012). Los grupos funcionales de los polielectrolitos son ionizables 

cuando están en medios acuosos, ya que presentan una carga definida positiva o negativa 

(Alkahtani et al., 2020). 

Algunas de las clasificaciones de los polielectrolitos se basan en su origen, 

composición y estructura molecular como se observa en la Figura 5. Sin embargo, una 

clasificación importante es con base al tipo de grupo iónico que poseen, donde los 

polielectrolitos se clasifican en polianiones o policationes por poseer grupos ácidos o básicos, 

respectivamente, mientras que si poseen ambos tipos de grupos se conocen como 

polianfolitos (Lankalapalli y Kolapalli, 2009). 

 

1.5.1 Síntesis 

Los polielectrolitos se obtienen mediante una reacción química llamada polimerización. La 

polimerización puede ser por adición (radicales libres) y condensación, aunque actualmente 

reciben el nombre de polimerización en cadena y en etapas, respectivamente. La 

polimerización por etapas ocurre por la reacción de grupos funcionales reactivos. Para el 

caso de polimerización en cadena se realiza vía radicales libres o iónica, usando un radical 

libre o un ion como centros reactivos, respectivamente (Odian, 2004). 

• Polimerización en cadena vía radicales libres: Este mecanismo de 

polimerización se lleva a cabo en tres etapas; iniciación, propagación y terminación. En 
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la primera etapa, el iniciador forma el primer radical, el cual se adiciona a una molécula 

de monómero formando el macroradical, esto se realiza con temperatura o con 

radiación. La etapa de propagación consiste en la adición de n moléculas de monómero 

al macroradical para la formación de las cadenas poliméricas. En la etapa de 

terminación, las cadenas terminan por reacciones de combinación, desproporción y 

transferencia de cadena (Varghese et al., 2020). 

 

Figura 5. Clasificación de los polielectrolitos (Lankalapalli y Kolapalli, 2009). 

 

1.6 Técnicas de caracterización 

Son procedimientos fundamentales científicos que ayudan a obtener información de un 

material, esta puede ser de composición, estructura, morfología, topografía, etc. Dicha 

información se obtiene a partir de la interacción con una señal de perturbación como 

radiación electromagnética (fotones), partículas cargadas (electrones, iones), calor, campos 

eléctricos o magnéticos, entre otras. Esta interacción del material con la señal de 

perturbación puede suponer un daño a la muestra, por lo que las técnicas de caracterización 

pueden clasificarse en destructivas o no destructivas. Como producto de dichas 

interacciones se presentan fenómenos tales como absorción, reflexión, dispersión, 
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transmisión, emisión, difracción, refracción, polarización, resonancia, entre otros (El-Azazy, 

2018).  

Una de las formas más comunes de clasificar las técnicas de caracterización es por la 

naturaleza de la información obtenida, tal que puede ser cualitativa o cuantitativa. Las 

técnicas cualitativas dan información no cuantificable sobre las características y 

propiedades del material, aunque también pueden mostrar una parte visual. Por otro lado, 

las técnicas cuantitativas proporcionan información medible de las propiedades que 

presenta el material, como la concentración de especies químicas, longitud de enlace, 

variación respecto a la temperatura, etc. (Alay-e-Abbas et al., 2020). 

 

1.6.1 Espectroscopía de Absorción Infrarroja 

Es una técnica que emplea la radiación infrarroja para identificar grupos funcionales y 

enlaces moleculares de diversos materiales que tengan total o parcialmente una composición 

orgánica, dando como resultado la medición de la radiación infrarroja absorbida por el 

material en función del número de onda (Pavia et al., 2014). Esta radiación electromagnética 

es invisible para el ojo humano y se encuentra distribuida en las regiones de infrarrojo 

cercano (con longitud de onda de 0.7 a 2.5 µm), infrarrojo medio (2.5-25 µm) e infrarrojo 

lejano (25-300 µm). Por su parte, el número de onda es igual a 𝜐𝜐/𝑐𝑐, donde 𝜐𝜐 es la frecuencia 

y 𝑐𝑐 la velocidad de la luz, por lo que la radiación infrarroja se encuentra en la región de 

frecuencias de 7.5x1012 a 1.2x1014 Hz, la cual, se traduce directamente en el espectro como 

número de onda de 250 a 4000 cm-1 (Alay-e-Abbas, Mahmood, Ali, Arshad, Amin y Hasan, 

2020). 

La interacción con la señal infrarroja comienza con la absorción de esta radiación en 

la muestra, lo que provoca transiciones en los niveles energéticos de vibración molecular en 

forma de oscilaciones en los enlaces atómicos. Esto hace vibrar a la molécula y se presenta 

un cambio en el momento dipolar (Alay-e-Abbas, Mahmood, Ali, Arshad, Amin y Hasan, 

2020). De acuerdo con la Figura 6, las vibraciones que pueden presentarse son de 

estiramiento y flexión; la primera es una alteración en la longitud de los enlaces entre átomos 

y la segunda es en el cambio de inclinación en dos enlaces atómicos (El-Azazy, 2018). Las 

vibraciones de estiramiento pueden ser simétricas, en las que los átomos se acercan y alejan 

a la vez a un átomo de referencia, y antisimétricas, donde un átomo unido a otro se acerca a 

un átomo de referencia mientras el otro se aleja. Por otro lado, las vibraciones de flexión son 

movimientos de balanceo, tijera, aleteo y torsión en los que dos átomos tienen movimientos 
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sincronizados en sentido horario o antihorario, dos átomos simultáneamente se alejan y 

acercan entre sí, dos átomos se mueven fuera del plano de adelante hacia atrás al mismo 

tiempo y dos átomos se mueven hacia adelante y atrás fuera del plano alternando sus 

movimientos, respectivamente. 

 

Figura 6. Vibraciones moleculares que pueden presentar las moléculas (El-Azazy, 2018). 

 

1.6.2 Espectroscopía de Resonancia Magnética Nuclear  

En esta espectroscopía se utiliza ondas de radio de baja energía y se somete a la muestra a 

un campo magnético intenso y homogéneo. El principio físico parte de la interacción con el 

núcleo de los átomos de la muestra, ya que este presenta un fenómeno cuántico denominado 

espín nuclear (𝑠𝑠) que surge por un momento angular de los protones y neutrones 

(nucleones). Este momento angular tiene valores fijos, por lo que el espín nuclear depende 

de la combinación de los momentos angulares de los protones y los neutrones, dando como 

resultado una diferenciación de los tipos de núcleos (Figura 7). Es posible determinar si un 

núcleo presentará espín nuclear en función de los valores de masa atómica (A) y carga (Z), 

tal y como se muestra a continuación: 

• A y Z son pares: No se presenta espín nuclear, es invisible a la RMN (16O8, 4H2). 

• A es impar y Z es par o impar: El espín nuclear es fraccionario tomando valores 

como 1/2, 3/2, 5/2, 7/2 y 9/2, presenta RMN (1H1, 11B5, 15N7). 

• A es par y Z impar: El espín nuclear toma un valor entero, no presenta RMN (2H1, 
10B5, 14N7). 
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Sin embargo, una forma más aceptable de clasificar si un núcleo presentará RMN es 

con la suma (𝒔𝒔) de los protones y neutrones. Esta forma se describe de la siguiente manera 

(Alay-e-Abbas, Mahmood, Ali, Arshad, Amin y Hasan, 2020): 

• 𝒔𝒔 = 𝟎𝟎: Es un núcleo que tiene un valor par de ambos nucleones y la suma de ellos da 

un valor par, no presenta RMN. 

• 𝒔𝒔 = 𝟏𝟏: Es un núcleo donde ambos nucleones son impares y la suma de ellos da un 

valor par, no presenta RMN. 

• 𝒔𝒔 = 𝟏𝟏/𝟐𝟐, 𝟑𝟑/𝟐𝟐, 𝟓𝟓/𝟐𝟐, etc: Es un núcleo que tiene un valor de protones par y un valor de 

neutrones impar, la suma de ellos da un valor impar y presenta RMN. 

Cuando a los núcleos cuyo espín es múltiplo de dos se les aplica un campo magnético 

y se incide un pulso de radiación de radiofrecuencia, se presenta el fenómeno de RMN. Al 

retirar dicho pulso se obtiene la emisión de un fotón de radiofrecuencia por el regreso de los 

espines nucleares a su estado basal (Tavares, 2017). En la Tabla 3 se observan algunos 

isótopos comunes cuyos núcleos presentan espín nuclear diferente. 

Esfera que no 

rota 

Esfera que rota Elipsoide que rota 

 (prolato) (oblato) 

    

𝑠𝑠 = 0 

(12C, 18O) 

𝑠𝑠 = 1/2 

(1H, 13C, 15N) 

𝑠𝑠 = 1 

(2H, 14N, 10B) 

𝑠𝑠 > 1 

(17O, 35Cl) 

Figura 7. Tipos de núcleos. 

Tabla 3. Isótopos con núcleos que presentan espin nuclear. 

Isótopo Número de protones Número de neutrones Valor de s Abundancia (%) 
1H 1 0 1/2 99.985 
15N 7 8 1/2 0.366 
13C 6 7 1/2 1.10 
17O 8 9 5/2 0.038 
11B 5 6 3/2 80.1 
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1.6.3 Análisis termogravimétrico 

Esta técnica analiza el cambio de masa de una muestra sometida a la temperatura en función 

del tiempo, permitiendo conocer la estabilidad y/o descomposición del material. Este 

análisis puede realizarse con diferentes rampas de calentamiento, a una temperatura 

constante o variable, en presencia de gases inertes o reactivos y condiciones de presión. En 

el termograma obtenido pueden verse curvas integrales (TG) o diferenciales (DTG). Los 

datos pueden ser analizados cuantitativamente, sin embargo, la identificación cualitativa es 

relativamente más compleja (Alay-e-Abbas, Mahmood, Ali, Arshad, Amin y Hasan, 2020). 

 

1.6.4 Espectroscopía Ultravioleta – Visible 

La región de la radiación electromagnética que utiliza es la ultravioleta y visible en el rango 

de 10-400 y 400-800 nm, respectivamente. La absorción de radiación UV-Vis por parte de 

una especie química (analito) se hace en los niveles electrónicos, así que se obtiene 

información de transiciones electrónicas de electrones σ, π y n en compuestos orgánicos, de 

electrones d y f en átomos metálicos, de transferencia de carga entre especies donadoras y 

aceptoras, de electrones de la banda de valencia de un semiconductor y de la oscilación de 

electrones de la superficie de nanopartículas de Au, Ag y Cu. Es posible realizar un análisis 

cuantitativo a partir de la cantidad de luz absorbida, ya que suele ser proporcional a la 

concentración del analito. Las transiciones electrónicas de electrones σ, π y n se asocian a 

moléculas orgánicas, estas poseen enlaces simples (electrones σ), enlaces dobles o triples 

(electrones π) o enlaces con heteroátomos, los cuales tienen electrones libres (electrones n) 

y se describen a continuación (Akash y Rehman, 2020):  

• Transiciones σ - σ*: Requieren energía de la región UV en el rango de 120 - 200 nm y 

suelen necesitar condiciones de alto vacío. 

• Transiciones π - π*: Requieren menor energía, ya que la región en la que aparecen es 

de 160 - 190 nm. 

• Transiciones n - σ* y n- π*: Son asociadas a haluros, éteres, alcoholes, entre otros y 

se presentan en el rango de 150 - 250 nm. Es más común ver la transición de n- π* por 

las condiciones específicas que requieren los electrones σ, sin embargo, la probabilidad 

de que ocurra esta transición es baja y puede pasar desapercibida en el espectro por no 

ser una banda intensa. 
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1.6.5 Microscopía Electrónica de Transmisión 

Uno de los intereses que más atrae la atención sobre nuevos materiales es la visualización a 

escala atómica, las técnicas de caracterización como microscopía electrónica de barrido 

(MEB) y microscopía electrónica de transmisión (MET) lo permiten. La MET posee mayor 

resolución que la MEB, ya que su poder de resolución es de 0.1 a 0.2 nm al utilizar voltajes 

de 200 a 400 kV. Puede obtenerse información morfológica y de difracción de la misma zona 

de una muestra simultáneamente, por lo que la selección de la zona debe ser lo más 

representativa posible. Las partes fundamentales que componen un MET son el cañón de 

electrones, el sistema de lentes y detectores. En Los cañones de emisión termoiónica se 

genera un haz de electrones enfocado y coherente mediante el calentamiento de un filamento 

de tungsteno o hexaboruro de lantano (LaB6). El haz de electrones también puede generarse 

por emisión de campo. Una de las principales funciones de las lentes es la de enfocar el haz 

hacia la muestra (Alay-e-Abbas, Mahmood, Ali, Arshad, Amin y Hasan, 2020). 

Como resultado de la interacción entre el haz de electrones y la muestra, se presenta 

el fenómeno de transmisión. Esta interacción provoca procesos elásticos en los que el haz 

primario no pierde energía y procesos inelásticos en donde el haz primario cede energía al 

material. La imagen obtenida por estos procesos es proyectada en una pantalla verde 

fluorescente que comúnmente es de semiconductor (Nasrollahzadeh et al., 2019). Los 

mecanismos de contraste que tiene son por intensidad de absorción, de amplitud y de fase, 

aunque también puede ser de campo claro u oscuro; la utilidad de estos últimos dos 

mecanismos se encuentra en el estudio de dispersiones de partículas (Faraldos y Goberna, 

2002). 

 

Capítulo 2. Desarrollo experimental 

La metodología experimental se dividió en dos etapas, la primera consistió en la síntesis del 

polielectrolito ácido poli(3-AFB) mediante una reacción de polimerización vía radicales 

libres y su caracterización por las técnicas de RMN, IR, TGA y UV-Vis para determinar la 

estructura molecular, el comportamiento térmico y las transiciones electrónicas. La segunda 

etapa fue la síntesis verde de AuNPs y AgNPs con el polielectrolito ácido poli(3-AFB) a 

temperatura ambiente con agua como solvente y sin la adición de otro agente estabilizante 

o reductor de iones metálicos, así como la identificación y evolución de la banda de RPS de 

las nanopartículas empleando espectroscopía UV-Vis y la determinación de la morfología y 

tamaño de las nanopartículas mediante MET. 
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2.1 Reactivos y disolventes 

La lista de reactivos y disolventes que fueron utilizados en la síntesis del polielectrolito ácido 

poli(3-AFB) y la formación de nanopartículas de Ag y Au se muestra a continuación: 

• Ácido 3-acrilamidofenilborónico 

Fórmula condensada: C9H10BNO3, PM: 190.99 g/mol, Marca: Sigma Aldrich, Pureza: 99.9 
% 

• 2,2’-azobisisobutironitrilo 

Fórmula condensada: C8H12N4, PM: 164.21 g/mol, ρ: 1.1 g/cm3, Marca: Sigma Aldrich, 
pureza: 99.9 % 

• Hidróxido de sodio 

Fórmula condensada: NaOH, PM: 40 g/mol, ρ: 2.13 g/cm3, Marca Sigma Aldrich, Pureza: 
99.9 % 

• Dimetilsulfóxido 

Fórmula condensada: C2H6OS, PM: 78.13 g/mol, ρ: 1.1 g/cm3, Marca Sigma Aldrich, Pureza: 
99.9 % 

• Nitrato de plata 

Fórmula condensada: AgNO3, PM: 169.87 g/mol, ρ: 4.35 g/cm3, Marca Sigma Aldrich, 
Pureza: 99.9 % 

• Ácido tetracloroáurico trihidratado 

Fórmula condensada: HAuCl4·3H2O, PM: 393.83 g/mol, ρ: 3.9 g/cm3, Marca Sigma Aldrich, 
Pureza: 99.9 % 

• Agua desionizada 

18 MΩ 

 

2.2 Síntesis del polielectrolito ácido poli(3-acrilamidofenilborónico) 

La obtención de polielectrolito ácido poli(3-acrilamidofenilborónico) se realizó por medio 

de una reacción de polimerización vía radicales libres del monómero ácido 3-

acrilamidofenilborónico, mediante la técnica de polimerización en solución. Las Figuras 8 y 

9 muestran la reacción general y el arreglo experimental de la síntesis del polielectrolito. 
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Figura 8. Esquema de síntesis del polielectrolito ácido poli(3-AFB), realizado en ChemDraw. 

 

Figura 9. Diseño experimental de la síntesis del ácido poli(3-AFB). 

En un tubo de ensayo, provisto de un agitador magnético, se colocó 1 mL de la mezcla 

DMSO/Agua (95/5 v/v), posteriormente se adicionaron 5 mg (3.044 mmol) de AIBN. Una 

vez que el AIBN se disolvió, se adicionó lentamente 250 mg (1.308 mmol) de monómero 

ácido 3-acrilamidofenilborónico con agitación constante y la mezcla homogénea se burbujeó 

con argón por 25 minutos. Finalmente, el tubo de ensayo se selló y colocó en un baño de 

glicerina con agitación y temperatura constante de 70 °C. La reacción se mantuvo con estas 

condiciones por 21 horas. Al término de este tiempo de reacción el tubo de ensayo se enfrió 

súbitamente para terminar la reacción de polimerización. Para aislar el polímero, la mezcla 

de reacción se colocó en 30 mL de acetona y posteriormente se realizaron 7 lavados al sólido 

con 15 mL de acetona. Por decantación se eliminó la acetona y el polímero sólido de color 

gris se secó en una estufa a vacío por 3 días a temperatura de 60 °C. El rendimiento de la 

reacción de polimerización fue de 87 % y el producto fue soluble en disolventes polares como 

dimetilsulfóxido, etanol y metanol, e insoluble en disolventes no polares. Por otro lado, en 

un fusiómetro se observó un comportamiento de degradación a 320 °C. La caracterización 

del monómero se realizó mediante RMN 1H e IR. RMN 1H- ácido 3-AFB (DMSO-d6, 400 
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MHz) δ (ppm): 10.07 (s, 1H, H8), 8.03 (s, 2H, H9), 7.90 (s, 1H, H7), 7.83 (d, 1H, H6, J=8.1 

Hz), 7.51 (d, 1H, H5, J=7.3 Hz), 7.29 (t, 1H, H4, J=7.7 Hz), 6.46 (dd, 1H, H3, J=17.0, 10.1 

Hz), 6.25 (dd, 1H, H2, Jtrans=17.0, 2.1 Hz), 5.74 (dd, 1H, H1, Jcis=10.1, 2.1 Hz). IR ácido 3-

AFB (cm-1): 3286 (υN-H), 1665 (C=Oamida), 1634 (υC=C), 1609 (C=Caromático), 1556 (δN-

Hamida), 1346 (υN-Hamida), 905 (δC-H). RMN 1H ácido poli(3-AFB) (D2O, 400 MHz) δ 

(ppm): 7.48 – 6.68 (m, 4H aromáticos), 2.55 – 0.84 (m, 3H alifáticos). IR ácido 3-AFB 

(cm-1): 3413 (υO-H), 2925 (υC-H2), 1664 (υC=Oamida), 1556 (δC=Oamida), 1335 (υC-Naromático) 

y 898 (δC-H2). 

 

2.3 Síntesis de AgNPs y AuNPs 

La síntesis verde de nanopartículas se realizó por el método coloidal utilizando el 

polielectrolito ácido poli(3-AFB) como agente estabilizante y agente reductor. La síntesis se 

llevó a cabo en agua a temperatura ambiente. Un experimento típico consistió en lo siguiente 

(Figura 10): se preparó una solución acuosa del polielectrolito a una determinada 

concentración en ppm y soluciones acuosas de las sales de AgNO3 y HAuCl4 a una 

concentración de 1x10-3 M. En el caso de las soluciones con alta concentración del 

polielectrolito, se adicionó una solución de NaOH 0.1 M para solubilizar el polímero. A 

continuación, en viales de vidrio se mezclaron diferentes cantidades de solución de 

polielectrolito y de solución de sales metálicas con agitación inicial por 5 s, en seguida los 

viales se cubrieron de la luz y se dejaron en reposo. La formación, crecimiento y 

estabilización de las nanopartículas de Ag y Au se monitoreó in situ mediante espectroscopía 

UV-Vis. Las condiciones de reacción de los experimentos realizados se muestran en la Tabla 

4. 

Tabla 4. Condiciones de reacción de los experimentos de síntesis de AuNPs y AgNPs. 

Clave del 

experimento 

Concentración de la 

solución del ácido 

poli(3-AFB) en 

ppm 

pH de la 

solución del 

ácido 

poli(3-AFB) 

Relación 

VP:VM 

pH de la 

solución 

de NPs 

Formación 

de NPs 

500-AuNPs 500 14 1:1 14 Sí 

500-AgNPs 500 14 1:1 13 No 

300-AuNPs 300 8 1:1 7 No 

300-AgBPs 300 8 1:1 6 No 

280-AuNPs 280 8 2:1 6 Sí 
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280-AgNPs 280 8 2:1 7 No 

260-AuNPs 260 9.5 2:1 6.5 Sí 

260-AgNPs 260 9.5 2:1 6 Sí 

260-AgNPs 260 8 2:1 7 Sí 

200-AuNPs 200 7 2:1 6 No 

200-AgNPs 200 7 2:1 7 No 

100-AuNPs 100 7 2:1 6 No 

100-AgNPs 100 7 2:1 7 Sí 
 

 

Figura 10. Diseño experimental de la síntesis de nanopartículas de Ag y Au utilizando el ácido 
poli(3-AFB). 

 

Capítulo 3. Resultados y discusión 

En esta sección se discuten los resultados relacionados con la síntesis del polielectrolito, el 

mecanismo de reacción de polimerización y la caracterización del ácido 3-AFB del ácido 

poli(3-AFB) mediante RMN, IR, TGA y UV-Vis. Así mismo, se discuten los resultados de la 

formación de AgNPs y AuNPs utilizando el ácido poli(3-AFB), sus caracterizaciones 

mediante UV-Vis y MET, además del mecanismo de interacción del polielectrolito con las 

NPs. 

 

3.1 Mecanismo de reacción vía radicales libres del ácido 3-AFB 

Durante la reacción de síntesis se eligió la mezcla DMSO/H2O ya que el monómero es soluble 

en la mezcla de disolventes. A continuación, se detalla el mecanismo de polimerización del 

monómero ácido 3-AFB, cuyo esquema se muestra en la Figura 11. 
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Figura 11. Mecanismo vía radicales libres de la polimerización del ácido 3-AFB. 
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En la etapa de iniciación hay dos rupturas homolíticas en el AIBN entre el enlace C-

N provocadas por la temperatura generando dos primeros radicales. En el momento en el 

que una molécula de monómero reacciona con un primer radical, el doble enlace C=C del 

grupo vinílico sufre una ruptura homolítica formando un nuevo enlace covalente entre el 

monómero y el primer radical, esta especie química recibe el nombre de macroradical. La 

etapa de propagación consiste nuevamente en la ruptura homolítica del grupo vinílico de 

otra molécula de monómero provocado por un radical, esto ocurre con n moléculas de 

monómero para formar cadenas en crecimiento y ocurren a gran velocidad por la 

inestabilidad de los radicales. Estas cadenas en crecimiento pueden terminar por 

combinación o desproporción. Mediante combinación, dos cadenas en crecimiento unen sus 

respectivos radicales para formar un enlace y una sola cadena polimérica. La terminación 

por desproporción es un caso con menor probabilidad, ya que cuando dos cadenas en 

crecimiento se encuentran, el electrón desapareado de la cadena 1 elige unirse a otro electrón 

en vez del electrón desapareado de la cadena 2. Generalmente, el electrón desapareado de la 

cadena 1 provoca una ruptura homolítica en el enlace C-H, que suele ser de algún carbono 

vecino al carbono de este electrón, y se forma un doble enlace. El electrón desapareado del 

átomo de hidrógeno se une al radical de la cadena 2 y ambas cadenas se estabilizan. 

 

3.2 Espectros de RMN 1H del ácido 3-AFB y el ácido poli(3-AFB) 

La principal evidencia de que se obtuvo el polielectrolito ácido poli(3-AFB) mediante la 

reacción de polimerización por radicales libres, se consiguió al comparar los espectros de 

RMN 1H del monómero y el polímero. 

El ácido 3-AFB y la unidad constitucional repetitiva (UCR) del ácido poli(3-AFB) 

presentan 10 átomos de hidrogeno. La UCR es definida por la IUPAC como la unidad 

constitucional más pequeña cuya repetición constituye una macromolécula regular, una 

molécula de oligómero regular, un bloque regular o una cadena regular. En la tabla 5 se 

resume la información obtenida del espectro del monómero de la Figura 12. 

Tabla 5. Señales del espectro de RMN 1H del ácido 3-AFB. 

Protón H1 H2 H3 H4 H5 H6 H7 H8 H9 

Integral 1 1 1 1 1 1 1 1 2 

Desplazamiento 

(ppm) 
5.74 6.26 6.46 7.29 7.51 7.83 7.89 10.07 8.03 
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Desdoblamiento 

Doble 

de 

dobles 

Doble 

de 

dobles 

Doble 

de 

dobles 

Triple Doble Doble Simple Simple Simple 

 

En el espectro del monómero (Figura 12) se observan 9 señales indicando la 

presencia de 9 tipos de protones en la estructura molecular. Las primeras tres señales en la 

región de 5.6 a 6.6 ppm son dobles de dobles y cada una integra para un protón. Estas señales 

se asignaron a los protones vinílicos, la primera señal fue asignada al protón en posición cis 

y la segunda al protón en posición trans. Las cuatro señales siguientes integran en total para 

cuatro protones en la región de 7.2 a 8 ppm y corresponden a los protones del anillo 

aromático. La señal en 8.03 ppm integra para dos protones que fueron asignados a los 

protones del ácido borónico (Alver et al., 2015). La señal en 10.07 ppm se asignó al protón 

del grupo amida.  

La estructura del ácido poli(3-AFB) se determinó de acuerdo con el espectro de RMN 
1H de la Figura 13. En el espectro se distinguen dos grupos de señales anchas, que integran 

en total para 7 protones. El primer grupo de señales que integran para 3 protones 

corresponde a los protones alifáticos de la cadena polimérica, mientras que el segundo grupo 

de señales, que integran para 4 protones, se asignaron a los protones aromáticos. Las 

reacciones de polimerización que sigue el mecanismo de polimerización en cadena se 

caracterizan por llevar a cabo la ruptura homolítica del doble enlace, transformando al 

alqueno en alcano, pero conservando el mismo número de átomos del monómero en la 

unidad monomérica del polímero. Es evidente que la integración total de protones en el 

espectro de la Figura 13, que corresponde al ácido poli(3-AFB), conserva el mismo número 

de protones que el monómero, a excepción del protón de la amida, y solo se observan 

protones de alcano en la región de 0.5 a 3 ppm. Por otro lado, debido a que los protones del 

ácido borónico son fácilmente intercambiables por deuterio (Alver et al., 2015), la señal de 

estos protones no se distingue en el espectro. 
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Figura 12. Espectro de RMN 1H del ácido 3-AFB disuelto en DMSO-d6. 

 

Figura 13. Espectro de RMN 1H del ácido poli(3-AFB) disuelto en D2O. 
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3.3 Espectro de absorción IR del ácido 3-AFB y ácido poli(3-AFB) 

Por medio de espectroscopía de absorción IR se corroboró la obtención del ácido poli(3-

AFB). Se usó el método de reflectancia totalmente atenuada (ATR) para obtener el espectro 

del monómero, mientras que el espectro del polielectrolito se obtuvo mediante el método de 

transmitancia, los espectros se muestran en las Figuras 14 y 15, respectivamente. El espectro 

del ácido 3-AFB muestra una banda de absorción localizada en 905 cm-1 que se debe al modo 

de vibración de torsión -C-H del grupo vinílico. La banda en 1556 cm-1 corresponde al modo 

de vibración de deformación de torsión del grupo -N-H. Por otro lado, el modo de vibración 

del carbonilo del grupo amida fue asociado a la banda de absorción ubicada en 1665 cm-1. 

En la región de dobles enlaces, se sugiere que la banda en 1634 cm-1 se debe al modo de 

elongación del doble enlace de los átomos de carbono del grupo vinílico, mientras que la 

banda en 1609 cm-1 se asignó a la vibración de elongación C=C del anillo aromático. 

Finalmente, la banda en 3286 cm-1 fue asociada al modo de vibración de elongación N-H del 

grupo amida. 

 

Figura 14. Espectro de absorción IR del monómero obtenido mediante el método de ATR. 

En la Figura 15 se muestra el espectro de IR del ácido poli(3-AFB). La banda de 

absorción en 3412 cm-1 se asocia a la elongación del -OH del ácido borónico. En cuanto a los 

grupos funcionales de la cadena alifática, la banda de absorción en 2925 cm-1 es debida al 

metileno. Las bandas asociadas al grupo amida se asignaron en 1556 cm-1 para el enlace N-

H de deformación y en 1664 cm-1 debida al modo de elongación del carbonilo. En la zona de 
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huellas digitales, la banda en 898 cm-1 es un modo de deformación C-H fuera del plano de 

torsión de metileno terminal en el alqueno. 

 

Figura 15. Espectro de absorción IR del ácido poli(3-AFB) obtenido mediante el método de 
incidencia normal. 

 

3.4 Análisis termogravimétrico del ácido 3-AFB y ácido poli(3-AFB) 

Para observar el comportamiento térmico del polielectrolito respecto al monómero, se 

realizó el análisis en TGA cuyos termogramas se presentan en la Figura 16. La curva TG 

grafica el cambio de la masa en función de la temperatura y la curva DTG representa la 

derivada de la curva TG con picos hacía arriba, los cuales, se asignan a ganancia de masa. El 

termograma del monómero mostró tres eventos principales. En el primer evento la curva 

representa un escalón bien definido que se asocia a la pérdida de agua que representa el 9.14 

% del peso inicial. El segundo evento toma lugar a 173.83 °C y el tercero en 307 °C, dichos 

eventos están traslapados y en conjunto representan una pérdida en peso de casi el 54 % que 

puede asociarse a la ruptura de algunos enlaces en el monómero a excepción del anillo 

aromático. De 432 °C hasta 800 °C hay una pérdida mínima de 8.37 % y el resto de masa fue 

de 29.11 %. Por otro lado, el termograma del ácido poli(3-AFB) mostró tres eventos 

principales. En el primer evento, la curva se presenta a los 32 °C y representa la pérdida de 

disolventes que equivalen al 16.2 % del peso de la muestra, indicando la oclusión de éstos en 

el polielectrolito. El segundo y tercer eventos tienen temperaturas iniciales en 275.66 y 
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346.14 °C, respectivamente, y se sugieren como rompimiento de las cadenas alifáticas que 

forman parte del polímero. Estas pérdidas de masa representan casi el 50 % de la pérdida 

total de masa. El carbón residual es del 26.6 %. De acuerdo con estos resultados, el 

polielectrolito presenta una mayor estabilidad térmica en comparación al monómero. De 

manera que sin tomar en cuenta la presencia de disolvente, se puede considerar que la 

estructura química del monómero se mantiene estable hasta los 197 °C, mientras que el 

polímero muestra una estabilidad térmica hasta los 307 °C. 

 

Figura 16. TG y DTG del ácido 3-AFB y el ácido poli(3-AFB). 

 

3.5 Espectro UV-Vis del ácido 3-AFB y ácido poli(3-AFB) 

En la Figura 17 se muestran los espectros UV-Vis del ácido 3-AFB y el ácido poli(3-AFB), los 

cuales presentan bandas de absorción debidas a transiciones electrónicas de electrones 𝜋𝜋 y 

n. El espectro del ácido poli(3-AFB) con una concentración de 10 ppm en una solución de 

agua desionizada muestra dos bandas de absorción localizadas en 208 y 240 nm, cuya 

intensidad es grande y moderada, respectivamente. Ambas bandas se asocian a la transición 

electrónica de electrones 𝜋𝜋 − 𝜋𝜋∗ en el anillo aromático, siendo la banda de absorción 

primaria en 208 nm y la banda secundaria en 240 nm (Zhang et al., 2012). Mientras que, en 

el espectro del ácido poli(3-AFB) en solución de etanol con concentración de 10 ppm 

también se presentan las dos bandas de absorción debidas a las transiciones electrónicas 

𝜋𝜋 − 𝜋𝜋∗, con la diferencia de que estas bandas son menos intensas y se ubican en 215 y 258 

nm, es decir, presentan un notable desplazamiento a mayor longitud de onda, dicho 

comportamiento se asocia a los efectos hipocrómico y batocrómico, respectivamente. Este 
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último efecto es ocasionado porque la polaridad del etanol (5.2) es menor que la del agua 

(9.0).  

 

Figura 17. Espectro UV-Vis del ácido 3-AFB y ácido poli(3-AFB) en solución. 

Respecto al espectro de la solución del monómero a 10 ppm, se observan nuevamente 

dos bandas en 206 y 266 nm, con una forma angosta y ancha, respectivamente. Comparado 

con espectro del polímero, se aprecia que no hay cambios significativos en la banda debida 

a la transición 𝜋𝜋 − 𝜋𝜋∗ en el anillo aromático, no obstante, la banda en 266 nm es ancha y se 

encuentra desplazada a mayor longitud de onda en comparación con la segunda banda 

observada en el polímero. Una posible explicación de tal corrimiento es que en el monómero 

puede existir la conjugación del carbonilo α,β-insaturado. Con el aumento en la 

concentración de la solución del monómero se observa un cambio en la intensidad respecto 

al espectro de la solución con una concentración de 10 ppm, el cual, es un efecto 

hipercrómico relacionado con la ley de Beer por el aumento de la concentración de las 

especies. Igualmente se observa un ligero desplazamiento en ambas bandas explicado 

porque en la solución a 10 ppm, los grupos ácido borónico y carbonilo se encuentran más 

separados por la dilución, existiendo una menor interacción entre ellos. 

 

3.6 Síntesis de AuNPs utilizando el ácido poli(3-AFB) 

Como se comentó en la sección 2.4 del capítulo Desarrollo experimental, para la síntesis de 

nanopartículas de Au y Ag en presencia del ácido poli(3-AFB) se variaron 3 parámetros de 

reacción, de la siguiente forma: se usaron soluciones acuosas del ácido poli(3-AFB) con 
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concentración entre 100 y 500 ppm; la relación entre volumen de la solución del ácido 

poli(3-AFB) y volumen de la solución de AgNO3 (o HAuCl4) fue de 1:1 o 2:1 y finalmente el 

pH de la solución de reacción fue fijado entre los valores de 6 y 14. De acuerdo con los 

resultados de espectroscopia ultravioleta-visible, microscopia electrónica de transmisión y 

las características físicas de las soluciones, los experimentos donde se obtuvo la formación 

de AuNPs y AgNPs fueron los etiquetados como 500-AuNPs, 280-AuNPs, 260-AuNPs, 260-

AgNPs y 100-AgNPs. Es importante resaltar que, cuando se utilizó una concentración del 

polielectrolito de 260 ppm, pH de 6-6.5 y una relación 2:1, que corresponde a los 

experimentos 260-AuNPs y 260-AgNPs, se obtuvieron tanto nanopartículas de Au como de 

Ag. Los resultados de los experimentos que condujeron a la formación de nanopartículas se 

presentan y discuten a continuación. 

  

 

 

 

Figura 18. a) Evolución del espectro UV-Vis de AuNPs sintetizadas con una solución acuosa del 
ácido poli(3-AFB) a una concentración de 500 ppm, b) micrografía de MET de campo claro a 80 

000X de las AuNPs a los 37 días de reacción y c) histograma de distribución de tamaños de 
nanopartícula y fotografía de la solución coloidal de AuNPs. 

Con el primer experimento, etiquetado como 500-AuNPs, la solución de polímero 

fue a 500 ppm y el pH de 14. Sin embargo, después de mezclar el polímero con la solución 

de HAuCl4 en una relación 1:1 (VP:VM), la solución resultante presentó un pH de 12.5. Dicha 
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solución fue monitoreada por espectroscopia UV-Vis a diferente tiempo de reacción y los 

espectros obtenidos se muestran en la Figura 18a. Se aprecia que el espectro correspondiente 

a los 29 días de reacción presentó una banda de absorción en 534 nm, la cual es debida a la 

resonancia de plasmón superficial (RPS) de AuNPs. Lo anterior demuestra que el 

polielectrolito ácido poli(3-AFB) logró actuar como agente reductor de los iones de Au y 

propició la formación de AuNPs. Como se puede apreciar en los espectros UV-Vis, con el 

transcurso del tiempo de reacción, la intensidad de la banda de RPS aumento 

progresivamente, al mismo tiempo que sufrió un desplazamiento hacia menor longitud de 

onda. El aumento de la intensidad es ocasionado por el constante incremento en el número 

de AuNPs, mientras que, el desplazamiento de la banda indica una disminución en el tamaño 

promedio de las AuNPs. La banda de RPS alcanzó la intensidad máxima a los 155 días de 

reacción, ubicándose a 525 nm. Por otro lado, la imagen de microscopia electrónica de 

transmisión (MET) de la Figura 18b, corresponde a la muestra a los 37 días de reacción, la 

imagen revela que las AuNPs poseen morfología cuasiesférica con un diámetro promedio de 

15.72 nm, y el histograma de distribución de tamaño (Figura 18c) indica que hay preferencia 

por los tamaños menores a 20 nm. Esta distribución de tamaños se obtuvo con la medición 

de 80 NPs de la micrografía. 

Por otro lado, el experimento 280-AuNPs se realizó con una solución de 

polielectrolito a 280 ppm con un pH de 8, mientras que la solución preparada con la relación 

VP:VM de 2:1 presentó un pH de 6. La evolución del espectro UV-Vis de esta solución de 

AuNPs se muestra en la Figura 19 y fue analizada de la siguiente manera. Durante los 3 

primeros días, la solución presentó un color amarillo traslúcido, lo cual se asocia a la 

presencia de iones Au3+, por lo que no se aprecia ninguna banda de absorción en la región 

de 500 a 550 nm. Sin embargo, a los 7 días la solución formó precipitado de color café a la 

par que se hizo incolora. Dicho precipitado siguió manteniéndose, pero el color de la 

solución cambió a un morado grisáceo, indicando las etapas de nucleación y crecimiento, 

además, el cambio de color fue acompañado de la presencia de una banda de absorción en 

el espectro UV-Vis cuyo máximo se ubica en 545 nm, aproximadamente. Lo anterior está 

asociado al fenómeno de RPS de nanopartículas de Au. Conforme pasaron los días, la 

solución adquirió un tono más rojizo ubicando la banda de RPS en 522 nm y debido a que la 

banda es relativamente angosta se considera que la distribución de tamaños de partícula es 

estrecha. El cambio de color de morado a rojo, así como el desplazamiento de la banda de 

RPS desde 545 a 522 nm indica que las primeras AuNPs formadas eran mayores a 50 nm y 

eventualmente se formaron AuNPs de menor tamaño en mayor cantidad. En términos de 
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estabilidad, el polielectrolito actúa como mejor agente estabilizante con el paso de los días, 

ya que es capaz de ejercer un efecto estérico y electrostático en una gran cantidad de 

nanopartículas menores a 50 nm, manteniendo la solución estable durante varias semanas. 

El tamaño promedio de estas AuNPs con morfología esférica utilizando la ecuación 6 

(Khlebtsov, 2008) es de 20.56 nm. 

𝐶𝐶 �
3 + 7.5𝑥𝑥10−5𝑋𝑋4, 𝑋𝑋 < 23

�√𝑋𝑋 − 17 − 1�/0.06, 𝑋𝑋 ≥ 23  ,      𝑋𝑋 = 𝜆𝜆𝑚𝑚𝑇𝑇𝑚𝑚 − 500�  Ecuación 5 

 

Figura 19. Espectros UV-Vis de AuNPs sintetizadas con una solución acuosa del ácido poli(3-AFB) 
a una concentración de 280 ppm y fotografías de la solución a diferentes tiempos de reacción. 

En la Figura 20 se muestra la evolución del espectro UV-Vis de la solución de AuNPs 

etiquetada como 260-AuNPs, así como la apariencia de la solución a lo largo de los días en 

la Figura 21. En el día 8 se observó una banda ancha en 547 nm que lentamente fue 

recorriéndose a menor longitud de onda, indicando que el tamaño promedio de las 

nanopartículas formadas disminuía. A partir del día 17, la banda siguió presentando el 

corrimiento a menor longitud de onda y se hizo más angosta, mostrando que hay una 

estrecha distribución de tamaños. Además, la forma simétrica de la banda a los 39 días 

sugiere que las AuNPs tienen una morfología esférica, cuyo valor de banda de RPS se ubica 

en 528 nm y utilizando la ecuación 6, el diámetro promedio se estimó en 38.61 nm. 

Finalmente, la banda de RPS alcanzó su intensidad máxima a dichos días de síntesis, 

teniendo un efecto hipocrómico en 526 nm y sin alteración de la forma de la banda. Esto 

indica que el polielectrolito no estabiliza la mayoría de las nanopartículas formadas, sin 

embargo, aquellas que logró estabilizar no han aumentado de tamaño porque la banda no se 

ha ensanchado. Así mismo, se puede considerar que no hay cambios en la morfología. En el 

proceso de desestabilización, las AuNPs comenzaron a aglomerarse entre sí formando 

precipitado en la solución. Debido a que el tamaño de las AuNPs aumentó y la gravedad 

28 días de síntesis 45 días de síntesis
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comenzó a afectarles, la banda de RPS disminuyó su intensidad, pero la banda no presentó 

cambios en su forma. 

 

Figura 20. Espectro UV-Vis de AuNPs preparadas con una solución de ácido poli(3-AFB) con una 
concentración de 260 ppm de a) evolución de la formación de AuNPs durante 39 días y b) evolución 

de la desestabilización de la solución. 

 

Figura 21. Evolución de la coloración de la solución del experimento 260-AuNPs. 

Las micrografías de MET de la Figura 22 muestran que la distribución de las AuNPs 

es uniforme y el tamaño de las nanopartículas tiende a ser homogéneo. Conforme se realizan 

aumentos, es posible observar que la morfología de estas AuNPs es cuasiesférica y el 

diámetro promedio de acuerdo con el histograma de distribución de tamaños de la Figura 

23 se determinó en 10.96 nm, con una distribución normal. Esta distribución de tamaños se 

obtuvo con la medición de 132 AuNPs de la micrografía de la Figura 22c, sin embargo, el 

resultado difiere con el obtenido de la ecuación 6. 
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Figura 22. Micrografías de MET de campo claro de la muestra 260-AuNPs adquiridas con 

diferentes amplificaciones a a) 80 000x, b) 120 000x, c) 200 000x y d) 300 000x. 

Como se ha visto en estos experimentos, a diferentes valores de pH se pueden 

obtener AuNPs de diferentes tamaños, por ende, soluciones coloidales con diferente 

coloración. Con respecto a este resultado, se ha reportado que en el caso de AuNPs 

sintetizadas con L-asparagina como agente reductor, las características de tamaño, color y 

morfología se atribuyen al pH y no a la concentración de dicho agente; las soluciones 

a) b) 

c) d) 
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coloidales se tornaron de color rojizo en pH ácido (6) y color morado en pH básico (9) (Báez-

Cruz et al., 2021). En el caso de compuestos que poseen grupos OH y fungen como agentes 

reductores, los valores de pH muy ácidos (2) pueden propiciar tamaños de AuNPs mayores 

a 200 nm, ya que el grupo hidroxilo puede ser protonado, habiendo menor cantidad de estos 

grupos para interactuar con los iones de Au3+ (Annur et al., 2018). Existe también la 

posibilidad de que valores de pH mayores a 5 propicien monodispersidad de las AuNPs 

(Yazdani et al., 2021). 

 

Figura 23. Histograma de distribución de tamaños de nanopartícula. 

En el experimento 500-AuNPs, el pH de la solución de AuNPs se encuentra en el 

extremo alcalino por la adición de NaOH, el cual, facilita la disociación del grupo ácido 

borónico, permitiendo que el polielectrolito se solubilice en agua desionizada. En la solución 

del polielectrolito, los átomos de oxígeno presentan una carga parcial negativa, por lo que 

interactúan con las AuNPs haciendo una estabilización electrostática. La relación entre el 

pH y la concentración del polielectrolito es proporcional, ya que se necesita un mayor pH 

conforme aumenta la concentración para que la disociación del ácido borónico se haga en la 

mayoría de las UCR de la cadena polimérica. Ajustándose a los parámetros de la química 

verde, una concentración de 260 ppm es la óptima para la obtención de AuNPs, sin embargo, 

el polielectrolito es un reductor débil de iones metálicos. Esta característica propicia que 

haya un control de tamaño, pero que el tiempo en el que ocurren las etapas de formación de 

nanopartículas sea lento. 

Las concentraciones de solución de polielectrolito empleadas en estos experimentos 

variaron de 500 a 100 ppm y el tiempo de síntesis generalmente es de 30 días. En este 

sentido, se ha observada que la concentración de soluciones de polielectrolito suele variar 
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en la síntesis de AuNPs, como el caso de una solución de 500 ppm de ácido poli(4-

acriloilaminobenzoico) utilizada para la obtención de AuNPs esféricas (diámetro de 20 nm) 

y elongadas, obtenidas con una relación 1:1 y cuya banda de RPS fue ubicada en 522 nm a 

las 500 horas de síntesis (Ramírez-Ayala et al., 2022). En otro trabajo, se utilizaron 

diferentes soluciones de polielectrolitos obtenidos de la modificación química del poli(p-

acriloiloxibenzaldehído), cuya concentración se estandarizó en 1500 ppm para la síntesis de 

AuNPs a una relación 2:1 (VP:VM); con el poli(p-acriloiloxibenzaldehído) tiosemicarbazona 

se obtuvieron AuNPs con un diámetro promedio de 9 nm y morfología cuasiesférica, la 

banda de RPS se ubicó en 528 nm (Caldera Villalobos et al., 2019). Un trabajo más reciente 

empleó una concentración de 500 ppm de una solución de ácido poli(p-

acriloilaminofenilarsónico) en la que se obtuvieron AuNPs poliédricas con tamaños de 12 a 

24 nm, la banda de RPS se ubicó en 530 nm a las 312 h de reacción (García-Serrano et al., 

2023). De acuerdo con lo anterior, es claro que la presencia de polielectrolitos es muy 

importante para los procesos de reducción de iones de oro y la formación y estabilización de 

las AuNPs, sin embargo, es posible que la concentración del polielectrolito dependa de otros 

factores, como el peso molecular, tipo de grupo iónico y la facilidad de disociación de los 

grupos funcionales del polielectrolito. 

Como puede observarse, el experimento 260-AuNPs a una relación 2:1 (VP:VM) fue el 

ideal para la síntesis de AuNPs ya que se utiliza una cantidad menor de polielectrolito a la 

reportada en otros trabajos y necesitó menor cantidad de NaOH para ser solubilizado. La 

morfología no suele verse afectada con el cambio de concentración, pH o relación de VP:VM, 

por lo que el polielectrolito es capaz de actuar como agente reductor de los iones Au3+ y 

agente estabilizador de las AuNPs cuasiesféricas, siendo capaz de estabilizarlas 

electroestéricamente, manteniendo tamaños menores a 50 nm 

 

3.7 Síntesis de AgNPs utilizando el ácido poli(3-AFB) 

El experimento etiquetado como 260-AgNPs se realizó a dos valores de pH y con la relación 

2:1 (VP:VM). La evolución de los espectros UV-Vis de las soluciones con pH final de 8 y 6 se 

muestra en las Figuras 24 y 25, respectivamente. En el caso de la solución a pH de 8, los 

espectros de la Figura 24 revelan la formación de una banda bastante ancha debida a la RPS 

de AgNPs cuyo máximo se absorción se ubica en 452 nm desde los 12 días de síntesis, 

indicando un rango amplio de tamaños en las primeras AgNPs formadas. Al presentarse una 
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banda, se espera que la morfología sea esférica y, de acuerdo con la ecuación 5 (Amirjani et 

al., 2020) el tamaño promedio de nanopartícula sería de 86.56 nm. 

𝐶𝐶 = 0.78 𝜆𝜆𝐿𝐿𝑆𝑆𝐿𝐿𝐿𝐿 − 266    Ecuación 6 

 

Figura 24. Espectros UV-Vis de AgNPs preparadas en una solución con 260 ppm de ácido poli(3-
AFB) y pH de 8. 

La coloración de la solución comenzó a presentarse a los 12 días de reacción de un 

tono amarillo traslucido que se intensificó ligeramente en los días siguientes. La fotografía 

de la solución que se muestra en el espectro es a los 45 días de síntesis. Es importante 

mencionar que a los 34 días se observó la formación de precipitado, en forma de partículas 

finas, con el aumento de intensidad de la banda de RPS, indicando que el polielectrolito no 

logró estabilizar todas las nanopartículas formadas. Los iones de plata aún participaban en 

el proceso de reducción y, por ende, continuaban en la etapa de nucleación propiciando la 

formación de AgNPs. La cantidad de polielectrolito no fue suficiente para llevar a cabo la 

estabilización electroestérica de las nanopartículas, pero aún siguió funcionando como 

agente reductor de los iones. 

Por el lado del experimento 260-AgNPs con pH de 6, los espectros UV-Vis obtenidos 

diferentes tiempos de reacción se muestran en la Figura 25. En el espectro correspondiente 

a los 23 días se observó una banda de absorción bastante ancha con 3 máximos no bien 

definidos, la cual podría deberse a la presencia de nanopartículas con tamaños promedio 

predominantes, uno de AgNPs muy pequeñas y otro de AgNPs grandes, además la anchura 

de la banda a mayor longitud de onda indicaría la presencia de algunas AgNPs con 

morfología no esférica. Sin embargo, a los 26 días los máximos de las bandas comenzaron a 

unificarse y a los 30 días se ubicó la banda de RPS en 452 nm, con una forma asimétrica. La 

banda de RPS comenzó a desplazarse a menor longitud de onda mientras se hacía 
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ligeramente más angosta, ubicándose a 446 nm a los 35 días. Finalmente, la banda alcanzó 

una intensidad máxima en 429 nm a los 63 días, cuyo desplazamiento a menor longitud de 

onda indica que el tamaño promedio de las AgNPs es menor al predominante en los primeros 

días. El diámetro estimado es de 68.62 nm, según la ecuación 5 y la tendencia a una banda 

simétrica indica que la morfología es esférica y la distribución de tamaños es uniforme. Por 

otro lado, en la micrografía de MET se comprueba la morfología cuasiesférica de las AuNPs 

y el histograma obtenido con la medición de 75 nanopartículas demuestra que el diámetro 

promedio es de 18.74 nm. 

 
 

  
Figura 25. a) Espectros UV-Vis de AgNPs sintetizadas en una solución acuosa con 260 ppm de 

ácido poli(3-AFB) y pH de 6, b) histograma distribución de tamaños de nanopartícula y micrografía 
de MET de campo claro a 120 000x c) y 200 000x d). 
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En la formación de AgNPs de este experimento es probable que la reducción de Ag+ 

a Ag0 haya tomado lugar en aproximadamente 20 días, debido a que no se presentó una 

banda definida de RPS. En dichos días pudieron formarse cúmulos de átomos Ag0 que 

posteriormente nuclearon. Entre los días 23 y 26 de síntesis se observó un tono naranja 

traslucido y dos bandas no bien definidas de mayor intensidad en el espectro de absorción 

UV-Vis. En estos días existió la presencia mayoritaria de dos tipos de núcleos, uno de ellos 

se atribuye a la banda más cercana a los 350 nm y se caracterizaría por haber adsorbido un 

pequeño número de átomos de Ag. Por el contrario, las bandas a partir de 400 nm se deben 

a núcleos que adsorbieron un mayor número de átomos de Ag, dando paso a AgNPs de 

mayor tamaño. En los días siguientes, la intensidad del color de la solución se intensificó 

débilmente, sin embargo, la definición de una sola banda de RPS indicaría que los núcleos 

empezaron a tener una adsorción uniforme, momento en el que se formaron AgNPs de 

menor tamaño y comenzaron a predominar en la solución ocasionando el aumento de la 

intensidad en la banda de RPS. 

Un comportamiento similar se presentó en el experimento 100-AgNPs con pH de 7 y 

una relación 2:1 (VP:VM), como lo muestran los resultados de espectroscopia UV-Vis. En la 

Figura 26 se muestran los espectros de la solución a diferentes tiempos de reacción entre el 

AgNO3 y el poli(3-AFB). La banda característica de RPS de AgNPs comenzó a verse 

claramente entre los días 31 y 38 de reacción, dicha banda es bastante ancha e incluso se 

aprecia que tiene más de un máximo de absorción, lo cual primero puede deberse a la 

presencia de NPs en un amplio rango de tamaños. Mientras que, lo segundo probablemente 

sea ocasionado por la presencia de partículas con morfología anisotrópica. Con el paso de 

los días, el espectro muestra claramente una banda con su máximo de absorción en 386 nm 

y otro máximo en 463 nm, la banda más cercana a la región UV luce más angosta mientras 

la otra es muy ancha e incluso puede tratarse de dos bandas traslapadas. La coloración de la 

solución comenzó con un tono café traslucido a los 27 días de síntesis y ligeramente se acercó 

al amarillo hasta el día 49, alcanzando una absorción máxima de las bandas de RPS a 386 y 

463 nm. A diferencia del caso anterior, en este experimento no se formó una sola banda de 

absorción, sino que se mantuvieron presentes 3 máximos. Desafortunadamente, no fue 

posible caracterizar las NPs mediante MET, sin embargo, usando la ecuación 5 se concluyó 

que los dos tipos de tamaños promedio de nanopartícula para ambas bandas de RPS son 

35.08 y 95.14 nm.  
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Figura 26. Espectro UV-Vis de AgNPs preparadas con una solución acuosa del ácido poli(3-AFB) a 
una concentración de 100 ppm y pH de 7. 

El papel del pH en la síntesis de AgNPs puede ser un factor determinante en el 

tamaño de las AgNPs, en algunos trabajos se menciona que son inversamente 

proporcionales (Anigol et al., 2017). Como referencia, en la síntesis de AgNPs con ácido 

cítrico se obtienen nanopartículas en el rango de pH de 6 a 11, además, conforme el pH se 

vuelve alcalino, hay predisposición a la obtención de AgNPs monodispersas y en forma de 

nanovarillas (Marciniak et al., 2020). En cuanto a características que se observan sin 

necesidad de equipos de caracterización, la coloración amarilla traslucida parece ser 

recurrente cuando las AgNPs son sintetizadas a un pH cercano al neutro (Gontijo et al., 

2020).  

 

3.8 Formación de AuNPs y AgNPs utilizando el ácido poli(3-AFB) 

Sin la adición de agentes reductores o estabilizantes, se lograron obtener AgNPs y AuNPs 

empleando el polielectrolito ácido poli(3-AFB). De acuerdo con la literatura, es posible 

sugerir el mecanismo mediante el cual el ácido poli(3-AFB) participa en la reducción de los 

iones metálicos y en la estabilización electro-estérica de las nanopartículas metálicas. 

De acuerdo con la Figura 8 de la sección 2.2 del capítulo Desarrollo experimental, el 

ácido poli(3-AFB) posee el grupo amida secundaria, el cual, se caracteriza por poseer el 

átomo de N que presenta un par de electrones libres. Una propuesta del grupo funcional 

amida como agente reductor de iones de Ag+ se menciona en la síntesis de AgNPs preparadas 

con un polielectrolito poli(acrilamida-co-dialildimetilamoniocloruro) y una matriz de 

silicato N1-(3-trimetoxisililpropil)dietilentriamina (Viswanathan y Ramaraj, 2016). Por otro 
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lado, en la síntesis de AuNPs se indica que una amina secundaria tiene mayor capacidad de 

reducción de los iones Au3+ que la amina primaria cuando se emplean dímeros y trímeros de 

polietilenimina ramificada. Incluso, se asegura que un polielectrolito hidrofóbicamente 

modificado puede cumplir el papel de agente reductor y agente estabilizador (Koetz y 

Kosmella, 2007). Los compuestos empleados como agentes estabilizadores deben cumplir 

condiciones como solubilidad en diferentes disolventes y buena interacción con el precursor 

metálico y la superficie metálica. Los polímeros comúnmente usados como agentes 

estabilizantes son el polietilenglicol (PEG) y la polivinilpirrolidona. Otros tipos de polímeros 

empleados cumplen la característica de tener una cadena hidrofóbica para interactuar con 

el metal y grupos hidrofílicos para interactuar con el medio acuoso, por ejemplo, el ácido 

poli(estirensulfónico) y el ácido poli(2-acrilamido-2-metil-1-propanosulfónico). Mientras 

que, en nuestro caso, el ácido poli(3-AFB) presenta una cadena alifática y un anillo 

aromático que son hidrofóbicos, en cambio el grupo amida y el grupo ácido borónico son 

hidrofílicos. 

En las Figuras 27 y 28 se propone un esquema de la formación de AuNPs y AgNPs 

sintetizadas con el ácido poli(3-AFB) y se describen a continuación. Con la disolución del 

ácido poli(3-AFB) en agua, sus grupos ácido borónico presentan carga eléctrica por la 

disociación que sufre, de manera que a lo largo de las cadenas poliméricas el polielectrolito 

mantiene una carga negativa. Estas cadenas se expanden y el nitrógeno del grupo amida es 

el encargado de donar electrones para la reducción de los iones de Au3+ y Ag+. Una vez que 

se obtiene el átomo metálico, este se une con más átomos metálicos pasando por las etapas 

de formación de cúmulos, nucleación y crecimiento hasta que es estabilizado eléctricamente 

por los grupos ácidos del ácido borónico. Conforme varias UCR del polielectrolito 

interactúan con los iones metálicos y las nanopartículas, estas partes del polielectrolito 

cambian de una estructura expandida a una compacta, es por ello que envuelven las 

nanopartículas formadas ejerciendo una estabilización estérica. 

Al comparar la formación de las AuNPs y AgNPs sintetizadas con la misma solución 

de polielectrolito a 260 ppm, el proceso de reducción de iones metálicos fue más rápido con 

los iones Au3+, a pesar de que necesitaba mayor cantidad de electrones para llegar al estado 

metálico. La síntesis de AuNPs también presentó una coloración intensa desde los primeros 

días de síntesis, mientras que las AgNPs presentaron color a partir de 20 días y de un tono 

traslucido. El proceso de formación de nanopartículas fue más largo en la síntesis de AgNPs 

ya que le tomó más días alcanzar un valor máximo de RPS, es probable que el ácido poli(3-

AFB) presente una mayor afinidad por los iones de Au3+ debido a su carácter ácido. El hecho 
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de que una mayor concentración de solución de polielectrolito (500 ppm) haya funcionado 

para la síntesis de AuNPs y que no se hayan obtenido con una baja concentración (100 ppm) 

refuerza la idea que en este trabajo fue mayor el efecto de la sobresaturación que el del pH 

de la solución de ácido poli(3-AFB). Por la parte de las AgNPs, la solución con menor 

concentración es un indicio de que a condiciones llevadas a un extremo de la química verde 

(pH de 7) se pueden obtener nanopartículas utilizando el polielectrolito. Los experimentos 

con una concentración de 500 ppm de polielectrolito probablemente no funcionaron en la 

síntesis de AgNPs porque los iones de Ag+ no fueron equiparables a la cantidad de 

polielectrolito, lo que llevaría al sistema a no alcanzar un nivel de sobresaturación adecuado. 
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Figura 27. Esquema de la formación de AgNPs. 

 

 
Figura 28. Esquema de la formación de AuNPs. 
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Conclusiones 

• Se obtuvo el polielectrolito ácido poli(3-AFB) mediante una polimerización vía 

radicales libres del monómero ácido 3-AFB. La estructura molecular del ácido poli(3-

AFB) fue confirmada mediante espectroscopía de RMN 1H y espectroscopía de 

absorción IR, donde en ambas técnicas no se encontraron señales de materia prima, 

es decir, presencia de monómero. Complementando la caracterización del ácido 3-

AFB y el ácido poli(3-AFB), mediante espectroscopía UV-Vis se determinaron 

transiciones electrónicos y efectos del disolvente, así como la determinación del 

comportamiento frente a la temperatura mediante análisis termogravimétrico. 

• Mediante un procedimiento de síntesis verde de AuNPs y AgNPs, el polielectrolito 

fue capaz de actuar como agente reductor de iones metálicos y también como agente 

estabilizador de las nanopartículas con diferentes condiciones de reacción. El 

experimento en el que se utilizó una solución de polielectrolito con una 

concentración de 260 ppm resultó ser óptimo para la obtención de AuNPs y AgNPs. 

Las nanopartículas de estos metales nobles presentaron una morfología cuasiesférica 

y tamaño controlado que se puede atribuir a la lenta evolución de la síntesis coloidal 

La obtención de AgNPs y AuNPs toma entre 39 y 63 días utilizando el ácido poli(3-

AFB), por lo que este es un agente reductor débil. 
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