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Resumen 
Las nanopartículas metálicas son de gran interés científico y tecnológico debido a sus 

excelentes propiedades, que difieren de las de los metales en bulto. Dentro de estas 

propiedades podemos encontrar efectos ópticos que dan lugar a colores intensos y específicos, 

que dependen del tamaño y la forma de la nanopartícula. También presentan propiedades 

eléctricas debido a que los electrones están confinados cuánticamente, lo que altera los niveles 

de energía y la conducción eléctrica. Entre las propiedades químicas, las nanopartículas 

metálicas son excelentes catalizadores, ya que, gracias a su tamaño y a la presencia de sitios 

activos altamente reactivos, actúan como catalizadores eficientes, permitiendo acelerar 

reacciones químicas con alta selectividad y bajo consumo energético. 

En el presente trabajo se reporta la síntesis coloidal de nanopartículas de oro (AuNPs) 

estables en solución acuosa de polietilenimina (PEI). Las AuNPs fueron caracterizadas 

mediante espectroscopía ultravioleta-visible (UV-Vis), microscopía electrónica de transmisión 

(TEM) y difracción de rayos X (XRD) para determinar su morfología, tamaño y estructura 

cristalina. Además, para estudiar la interacción entre las AuNPs y la PEI se utilizó la 

espectroscopía infrarroja (IR). Finalmente, las AuNPs estabilizadas con PEI fueron evaluadas 

como catalizador de la reacción de reducción de los compuestos nitroaromáticos 2-nitrofenol 

(2-NF) y 4-nitrofenol (4-NF). Los resultados de TEM y UV-Vis revelaron la obtención de 

AuNPs con morfología cuasi-esférica y tamaños entre 2 y 22 nm, que se mantuvieron estables 

en solución coloidal durante varios meses. Los patrones de XRD mostraron que las AuNPs 

presentan una estructura cúbica centrada en las caras. De acuerdo con los espectros IR, la 

principal interacción entre las AuNPs y la PEI se establece a través de los grupos amina de la 

PEI, lo que indica que dichas interacciones, junto con el alto peso molecular y la estructura 

ramificada de la PEI, permiten una estabilización eficiente de las AuNPs. El estudio de la 

actividad catalítica de las AuNPs para la reducción de 2-NF y 4-NF en solución acuosa a 

temperatura ambiente reveló que las AuNPs son más eficientes para la reducción de 4-NF, 

logrando reducir el 98.59 % de las moléculas de 4-NF de una solución con concentración 3 

mM en un tiempo de 5 minutos, además de mantener un porcentaje de conversión mayor al 

90 % durante cuatro ciclos de catálisis. Mientras que la eficiencia de reducción de 2-NF (3 

mM) durante el primer ciclo fue del 95.17 % en 7 minutos y 30 segundos. 
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Introducción 
La nanotecnología es una rama de la ciencia y de la ingeniería que estudia el comportamiento, 

el diseño y la manipulación de materiales a escala nanométrica (10
-9

m), es decir, entre una 

escala de 1 y 100 nm. Los nanomateriales son el objeto de estudio y de aplicación de la 

nanotecnología; se caracterizan por presentar propiedades físicas y químicas distintas a las de 

sus contrapartes a escala macroscópica. Los nanomateriales pueden clasificarse en función de 

su composición química en: nanomateriales formados por metales, nanomateriales basados en 

carbono, nanomateriales inorgánicos y nanomateriales orgánicos; también pueden clasificarse 

según su número de dimensiones: 0D, 1D, 2D y 3D. Las propiedades emergentes de los 

nanomateriales han permitido el desarrollo de soluciones innovadoras en áreas como la 

catálisis, la medicina, la energía y la electrónica. Un tipo particularmente importante de 

nanomaterial son las nanopartículas; las nanopartículas metálicas, en particular, han cobrado 

gran relevancia en la investigación científica y tecnológica debido a sus propiedades ópticas, 

eléctricas, térmicas y, especialmente, catalíticas, que emergen a escala nanométrica. Estas 

propiedades dependen del tamaño, la forma, la estructura y la composición química de las 

partículas, lo que permite diseñar sistemas funcionales para aplicaciones en catálisis, medicina, 

energía y medio ambiente. Existen diferentes métodos de síntesis de nanopartículas; entre 

ellos, uno de los más utilizados es el método coloidal, que consiste en la formación de una 

dispersión de partículas muy pequeñas, de tamaño nanométrico, en un medio líquido. Este 

método permite obtener nanopartículas estables y de tamaño homogéneo mediante 

precursores metálicos, agentes reductores y estabilizantes.   

Un factor clave en el estudio y la síntesis de nanopartículas es el control de su tamaño, 

composición y morfología, ya que estas características influyen directamente en sus 

propiedades físicas y químicas. Para lograr este control se utilizan diferentes métodos de 

caracterización como lo son la espectroscopia UV-Vis que permite determinar  la forma, el 

tamaño y la composición de las nanopartículas, por otro lado la microscopia electrónica de 

transmisión permite conocer la morfología y el tamaño de las nanopartículas, la difracción de 

rayos X proporciona la estructura cristalina y por último la espectroscopia infrarrojo que aporta 

información sobre las interacciones químicas entre las nanopartículas y grupos funcionales de 

otros compuestos presentes en el sistema, como pueden ser los polímeros u otros agentes 

estabilizantes. 
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La catálisis es un proceso esencial en la industria y la investigación científica, y el uso 

de nanopartículas metálicas ha revolucionado este campo gracias a sus propiedades únicas. Las 

nanopartículas de oro, en particular, han demostrado ser catalizadores altamente eficientes en 

diversas reacciones químicas, a pesar de que el oro en bulto es químicamente inerte. Esta 

reactividad emergente se debe a su elevada área superficial, a sus propiedades electrónicas 

modificadas y a la presencia de sitios activos altamente energéticos. Gracias a estas 

características, las nanopartículas de oro se han convertido en una herramienta valiosa en el 

campo de la catálisis. 
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Objetivo general 
Sintetizar nanopartículas de oro estables en solución acuosa de polietilenimina para evaluar su 

desempeño como catalizador de la reducción de compuestos nitroaromáticos 

Objetivos específicos 

❖ Sintetizar nanopartículas de Au mediante el método coloidal utilizando la 

polietilenimina como agente reductor y estabilizante. 

❖ Caracterizar las nanopartículas de Au mediante las técnicas de espectroscopía UV-

Vis, microscopía electrónica de transmisión, difracción de rayos X y espectroscopía 

infrarroja, para determinar su tamaño, forma, estructura cristalina, estabilidad 

coloidal y las interacciones químicas con la polietilenimina. 

❖ Evaluar la actividad catalítica de las nanopartículas de Au estabilizadas con 

polietilenimina en la reducción de los compuestos nitroaromáticos, 2-nitrofenol y 

4-nitrofenol, bajo condiciones de reacción controladas. 
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Justificación   

Las nanopartículas metálicas, en particular las de Au, han cobrado gran relevancia en el campo 

de la catálisis debido a sus propiedades únicas a escala nanométrica, como su alta relación 

superficie-volumen, la presencia de sitios activos en la superficie y sus propiedades 

electrónicas. Estas características permiten que las nanopartículas de Au actúen como 

catalizadores altamente eficientes en diversas reacciones, incluida la reducción de compuestos 

nitroaromáticos, que constituyen un grupo importante de contaminantes orgánicos presentes 

en efluentes industriales. Sin embargo, una de las principales limitaciones en la aplicación 

práctica de estas nanopartículas es su tendencia a aglomerarse, lo que reduce su estabilidad 

coloidal y su efectividad catalítica. Para evitar este problema, es necesario utilizar agentes 

estabilizantes adecuados que permitan mantener las nanopartículas bien dispersas en solución 

sin comprometer su actividad. En este contexto, el uso de PEI como estabilizante constituye 

una estrategia efectiva y versátil. La PEI es un polímero que, debido a su estructura ramificada 

y a su alta densidad de grupos amina, puede interactuar fuertemente con la superficie de las 

nanopartículas metálicas, estabilizándolas mediante repulsión electrostática y efectos estéricos. 

Por lo tanto, la síntesis de nanopartículas de Au estabilizadas con PEI no solo permite 

controlar su tamaño y morfología, sino que también mejora su estabilidad coloidal y facilita su 

aplicación como catalizadores eficientes en procesos de reducción química. Esta investigación 

busca contribuir al desarrollo de nanomateriales funcionales con potencial para la remediación 

ambiental, en particular para transformar compuestos tóxicos, como los nitroaromáticos, en 

productos menos nocivos.

  



 

1 

Capítulo 1 

Marco 

Teórico



 

 

2 

Capítulo 1 

En este capítulo se presentan los conceptos teóricos básicos necesarios para comprender el 

trabajo de tesis; también se presentan algunos de los antecedentes relevantes de la síntesis de 

nanopartículas metálicas. 

1.1 Nanomateriales y Nanotecnología 

Según la Organización Internacional de Normalización (ISO), un nanomaterial es “un material 

con cualquier dimensión externa en la nanoescala (nanoobjeto) o que tiene una estructura 

interna o superficial en la nanoescala (material nanoestructurado)” [1]. Por ello, se define como 

nanomateriales a aquellos que presentan estructuras de dimensiones entre 1 y 100 nm. Los 

materiales con dimensiones en la nanoescala pueden mostrar, de forma súbita, propiedades 

muy diferentes a las que exhiben a escala macroscópica, lo que posibilita aplicaciones únicas. 

Por ejemplo, materiales como el oro, químicamente inerte a escala normal, actúan como 

catalizadores a escala nanométrica. Por otro lado, la nanociencia es la ciencia que estudia el 

diseño, la síntesis, las propiedades y el comportamiento de la materia a escala nanométrica. 

De acuerdo con la misma ISO, la nanotecnología es la “aplicación del conocimiento científico 

para manipular y controlar la materia predominantemente a escala nanométrica, con el fin de 

aprovechar las propiedades y fenómenos relacionados con su tamaño y estructura, a diferencia 

de los asociados a átomos o moléculas individuales o a materiales a granel” [1]. 

1.1.1 Clasificación de los nanomateriales 

De acuerdo con su composición química, los nanomateriales se clasifican en los siguientes 

grupos: metales y óxidos metálicos, inorgánicos no metálicos, basados en carbono y orgánicos. 

❖  Los nanomateriales formados por metales como Au, Ag, Cu, Pt, Fe y Ni; así como 

óxidos metálicos como ZnO, TiO₂, Fe₃O₄, CeO₂ y CuO, son comúnmente utilizados 

en productos de consumo. Generalmente, presentan partículas de forma esférica o 

irregular, con una amplia distribución de tamaños. 

❖ Los nanomateriales basados en carbono, particularmente nanotubos de carbono, 

fullerenos, nanodiamantes y nanoplacas bidimensionales como el grafeno y el óxido 

de grafeno; se utilizan cada vez más en diversas aplicaciones. 
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❖ Los nanomateriales inorgánicos, que no contienen metales, incluyen nanocristales 

semiconductores y aluminosilicatos como zeolitas y arcillas. 

❖ Los nanomateriales orgánicos incluyen polímeros, dendrímeros y estructuras sintéticas 

o naturales autoensambladas. 

Los nanomateriales también pueden ser clasificados en función del número de 

dimensiones en las que la estructura tenga carácter nanométrico, en la Figura 1.1 se representa 

cada uno de los nanomateriales de esta clasificación. Con base en la ISO se estableció una 

metodología para la clasificación y categorización de los nanomateriales; la clasificación con 

base en el número de dimensiones es la siguiente [1]: 

❖ Nanomateriales de dimensión cero (0D): los nanomateriales de esta clase tienen sus 

tres dimensiones en el rango de la nanoescala. Algunos ejemplos son los puntos 

cuánticos, los fullerenos y las nanopartículas. 

❖ Nanomateriales unidimensionales (1D): estos nanomateriales tienen una dimensión 

fuera de la nanoescala y dos dimensiones dentro de la nanoescala. Algunos ejemplos son 

nanotubos, nanofibras, nanobarras, nanocables, nanoalambres y nanocuernos. 

❖ Nanomateriales bidimensionales (2D): los nanomateriales de esta clase tienen dos 

dimensiones fuera de la nanoescala y una se mantiene en el rango nanométrico. 

Algunos ejemplos son las nanohojas, las nanopelículas y las nanocapas. 

❖ Nanomateriales tridimensionales (3D): esta clase comprende materiales compuestos 

por unidades estructurales de dimensiones nanométricas, organizadas en una red 

tridimensional continua. Comprende matrices sólidas, como polvos nanométricos a 

granel, medios dispersos de nanopartículas coloidales y sistemas unidimensionales 

organizados mediante nanocables y nanotubos. 

 
          0D        1D      2D     3D 

Figura 1.1. Esquema de la clasificación de los nanomateriales según el número de dimensiones en 

la escala nanométrica. (Imagen propia) 
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1.2 Nanopartículas 

Las nanopartículas (NPs) son estructuras extremadamente pequeñas, con dimensiones 

inferiores a 100 nm (equivalentes a 1×10⁻⁷ metros), que pueden obtenerse a partir de diversos 

materiales, entre ellos los metales. Debido a su tamaño reducido, su visualización requiere el 

uso de microscopios de alta resolución, como el microscopio electrónico de barrido o el de 

transmisión. Actualmente, su uso se ha vuelto común en productos de uso cotidiano: se 

integran en prendas deportivas para neutralizar olores, en protectores solares para bloquear la 

radiación UV y tienen aplicaciones en las industrias de la construcción y la automotriz [2]. 

1.2.1 Nanopartículas metálicas 

Las nanopartículas metálicas son partículas formadas por átomos de metales, principalmente de 

metales nobles como Au y Ag, entre otros. Estas poseen propiedades dominadas por efectos 

cuánticos y por la reactividad superficial, lo que les permite emplearlas como catalizadores. 

1.2.2 Importancia del oro 

Aunque hoy en día las nanopartículas de oro son ampliamente estudiadas por sus aplicaciones 

en medicina, catálisis y nanotecnología, su uso se remonta a tiempos antiguos, cuando aún no 

se comprendía su naturaleza nanométrica. Un ejemplo notable es la Copa de Licurgo, una 

pieza del siglo IV d.C. expuesta en el Museo Británico, famosa por su efecto óptico: cambia de 

color entre verde y rojo según la dirección de la luz. Este efecto se debe a la presencia de 

nanopartículas de oro y plata, aunque en ese momento se empleaban con fines decorativos. 

Técnicas similares se aplicaron siglos después en la fabricación de vitrales de iglesias y 

catedrales medievales, donde la incorporación de metales como oro, plata, cobre, manganeso 

o cromo permitía obtener una amplia gama de colores. Sin saberlo, los artesanos estaban 

manipulando propiedades ópticas derivadas del comportamiento a escala nanométrica. 

El verdadero entendimiento científico de estas propiedades comenzó en el siglo XIX. En 

1847, el físico y químico británico Michael Faraday identificó que los colores observados en 

algunas soluciones metálicas se debían a partículas extremadamente pequeñas, hoy conocidas 

como nanopartículas. Su investigación se centró principalmente en los coloides de oro, aunque 

también estudió otros metales como plata, zinc, estaño y platino. En 1856, Faraday logró 

sintetizar oro coloidal mediante la reducción de HAuCl₄ con fosfina, observando que las 

partículas suspendidas en agua presentaban colores intensos y característicos. A este fenómeno 
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lo denominó "metal dividido", atribuyéndolo a la dispersión y la absorción de la luz, aunque 

el concepto moderno de plasmones de superficie aún no existía. Esta síntesis controlada de 

nanopartículas se considera uno de los hitos fundacionales de la nanociencia moderna. 

Curiosamente, las suspensiones preparadas por Faraday aún se conservan en The Royal 

Institution de Londres, más de 150 años después de su creación [3]. 

   

Figura 1.2 Solución coloidal de oro sintetizada por Michael Faraday [3]. 

Casi 100 años después, en 1951, John Turkevich y su equipo desarrollaron un método 

más sistemático y reproducible para la síntesis de AuNPs. Su técnica, conocida como el 

método de Turkevich, consiste en calentar una solución de HAuCl₄ y añadir citrato de sodio 

como agente reductor y estabilizante. Este proceso da lugar a partículas esféricas de entre 10 y 

20 nm. Gracias a su simplicidad, bajo costo y buena reproducibilidad, este método sigue siendo 

ampliamente utilizado [4]. Posteriormente, en 1994, Brust y colaboradores [5] introdujeron 

una metodología alternativa para sintetizar AuNPs en medios orgánicos. Su técnica utiliza un 

sistema de transferencia de fase, en el que los iones de oro se trasladan de una fase acuosa a 

otra orgánica mediante bromuro de tetraoctilamonio, y luego son reducidos con NaBH4 en 

presencia de tioles alifáticos, que actúan como estabilizantes. Este método permite un control 

más preciso del tamaño (entre 1 y 5 nm) y una mayor estabilidad en condiciones no acuosas, 

lo que resulta ideal para aplicaciones en biomedicina, catálisis y nanotecnología molecular. 

Estos avances históricos han sentado las bases del campo de la nanotecnología basada 

en metales nobles y han permitido desarrollar estrategias cada vez más precisas para controlar 

el tamaño, la forma, la funcionalización y el comportamiento óptico. 
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1.2.3 Síntesis de nanopartículas 

La síntesis de NPs puede realizarse mediante diversos métodos, cada uno con características 

específicas en cuanto al control del tamaño, la forma y la estabilidad. Estos métodos se agrupan 

generalmente en dos grandes enfoques: 

❖ Métodos "Top-Down": Los enfoques descendentes para la síntesis de nanomateriales 

incluyen técnicas de naturaleza mecánica y química. Estos métodos se basan en la 

reducción de materiales a granel hasta escalas nanométricas, mediante procesos como 

la atrición, el fresado y el grabado, con el fin de obtener nanopartículas mediante la 

desintegración controlada del material original [6]. 

❖ Métodos "Bottom-Up": Los enfoques ascendentes utilizan átomos y moléculas como 

unidades fundamentales para construir nanoestructuras complejas. Una estrategia 

representativa de este enfoque es el autoensamblaje molecular e iónico, en el que se 

emplean fuerzas químicas o físicas para organizar espontáneamente bloques de 

construcción individuales en estructuras de mayor orden. Este proceso se basa en 

interacciones no covalentes, tales como enlaces de hidrógeno, interacciones iónicas, 

fuerzas de van der Waals y enlaces de hidrógeno mediados por moléculas de agua [6]. 

Cada enfoque abarca una variedad de técnicas específicas con distintos principios de 

funcionamiento, niveles de complejidad experimental y grados de control estructural. En la 

Tabla 1.1, se describen las principales técnicas empleadas en ambos enfoques. 

Tabla 1.1 Clasificación de las técnicas utilizadas para la síntesis de nanopartículas [7][8]. 

Enfoque Técnica Principio General 

 
Enfoque 

descendente 

Molienda Mecánica Reducción mecánica por colisión de partículas 

Litografía Grabado de patrones en superficies 

Grabado químico o físico 
Eliminación controlada de material mediante reactivos o 

plasma 

Exfoliación mecánica Separación de capas de materiales laminares 

Ablación láser Remoción de material mediante pulsos láser 

 

 

 

 
Enfoque 

ascendente 

Coloidal Reducción de precursores metálicos en solución 

Co-precipitación Formación de nanopartículas por saturación y nucleación 

Sol-gel Transición de sol a gel y posterior calcinación 

Hidrotermal /solvotermal Reacciones en autoclave a alta presión y temperatura 

Autoensamblaje molecular Organización espontánea mediante fuerzas no covalentes 
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Deposición química de vapor 

(CVD) / Deposición 

física de vapor (PVD) 

Deposición en fase vapor sobre sustrato 

Síntesis verde / biológica Uso de extractos naturales o microorganismos 

 

1.2.4 Formación de nanopartículas por método coloidal 

El método coloidal es uno de los métodos más comunes de producción de nanomateriales de 

oro debido a su simplicidad, control sobre el tamaño y la forma, y la posibilidad de obtener una 

dispersión estable en soluciones acuosas. Los coloides consisten en partículas individuales que 

son mayores que los átomos, pero lo suficientemente pequeñas como para mostrar 

movimiento browniano. Cuando las partículas son lo suficientemente pequeñas como para 

considerarse coloides, su movimiento irregular en la suspensión líquida se debe a las colisiones 

continuas con las moléculas de la sustancia dispersante, en movimiento térmico [9]. Este tipo 

de partículas, en una solución coloidal, generalmente tiene un tamaño en el rango de 

nanómetros, lo que hace que el método coloidal sea una opción eficiente para la producción 

de nanopartículas (Figura 1.3) [10]. 

 
 

Figura 1.3 Esquema de la síntesis de AuNPs por el método coloidal. (Imagen propia) 

1.2.4.1 Formación de cúmulos 

La formación de cúmulos constituye una etapa crítica en el proceso de síntesis de 

nanopartículas. Tras alcanzarse la sobresaturación de la solución, los átomos de oro elemental 

(Au⁰), generados por la reducción química de precursores como HAuCl₄, comienzan a 

agruparse en pequeñas entidades atómicas conocidas como cúmulos o clústeres [11], que son 

agregados de átomos que contienen unos pocos a miles de ellos. 
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1.2.4.2 Nucleación  

La nucleación es una etapa importante del método coloidal, que ocurre después de que los 

cúmulos crecen bajo condiciones controladas, formando especies de tamaño crítico mayor, 

llamadas núcleos. En general, la nucleación puede ser de dos tipos, como se explica en la Tabla 1.2. 

Tabla 1.2. Tipos de nucleación según su naturaleza [12]. 

 

Homogénea 

En la nucleación homogénea, los núcleos se forman 

espontáneamente en una solución pura, cuando la 

reducción total de la energía libre lo permite. Inicialmente, 

la energía libre total aumenta hasta que el núcleo alcanza un 

tamaño crítico, a partir del cual su crecimiento se vuelve 

termodinámicamente favorable. 

 

Heterogénea 

La nucleación heterogénea implica una ventaja energética 

significativa, ya que los núcleos se originan sobre 

irregularidades estructurales preexistentes, como impurezas, 

defectos o límites de grano, lo que disminuye la barrera de 

energía requerida para su formación. 

 

1.2.4.3 Crecimiento  

En esta etapa de la síntesis de nanopartículas mediante el método coloidal, se observa que, a 

medida que se forman los núcleos, los átomos metálicos adicionales, producidos por la 

reducción de más iones metálicos, se incorporan a dichos núcleos en el medio coloidal. Por lo 

tanto, es crucial la presencia de estabilizantes que prevengan la aglomeración o el crecimiento 

excesivo de las nanopartículas, lo que permite obtener el tamaño y la forma deseados. Este 

crecimiento puede darse mediante diferentes mecanismos que definen la morfología y 

dispersión final de las nanopartículas [13]: 

❖ Crecimiento por adición de átomos (crecimiento difusional): Este mecanismo se basa 

en la incorporación de átomos libres (Au⁰) desde la solución hasta la superficie de los 

núcleos preexistentes, lo que promueve un crecimiento uniforme y controlado. Se 

obtienen nanopartículas bien definidas y monodispersas, especialmente cuando se 

utilizan surfactantes que estabilizan la superficie y regulan la deposición atómica. 

❖ Crecimiento por coalescencia: En etapas tempranas del crecimiento, los núcleos 

pequeños pueden fusionarse entre sí, generando rápidamente nanopartículas de mayor 

tamaño. Este mecanismo produce inicialmente partículas policristalinas antes de que 
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se reorganice su estructura interna. Se observa con frecuencia cuando la estabilización 

es insuficiente. 

❖ Maduración Ostwald: En etapas más avanzadas, se observa un mecanismo lento y 

termodinámicamente impulsado, denominado maduración Ostwald, en el que las 

nanopartículas más pequeñas —menos estables— se disuelven y sus átomos migran 

hacia las más grandes. Esto favorece una distribución más uniforme del tamaño de 

partícula a lo largo del tiempo. 

1.2.4.4 Estabilización 

Uno de los aspectos fundamentales del método coloidal es el mecanismo de estabilización de las 

nanopartículas metálicas en el medio dispersante. A nivel nanométrico, estas partículas 

presentan una elevada tendencia a la aglomeración o agregación, debido a la acción de fuerzas 

atractivas de corto alcance, como las fuerzas de van der Waals, las interacciones electrostáticas 

o, en algunos casos, las interacciones magnéticas. En ausencia de mecanismos de repulsión 

eficaces, estas interacciones favorecen procesos de coalescencia y la pérdida de estabilidad 

coloidal [13]. La estabilización de nanopartículas mediante diversos agentes de recubrimiento 

puede dividirse en tres categorías: estabilización estérica, electrostática y unificación de ambas 

[14]. 

❖ Estabilización electrostática: La estabilización electrostática se basa en la formación de 

una doble capa eléctrica alrededor de las nanopartículas, generada por la acción de 

compuestos iónicos que inducen fuerzas tanto atractivas como repulsivas entre las 

partículas. Entre los iones comúnmente involucrados se encuentran polioxianiones, 

carboxilatos y fluoruros, que se adsorben en la superficie de las nanopartículas. Este 

mecanismo de repulsión electrostática previene la aglomeración en fase coloidal, 

favoreciendo la dispersión y la estabilidad del sistema. Su eficacia puede regularse 

mediante el ajuste de variables clave, como el pH, la concentración de iones y la 

temperatura del medio. 

❖ Estabilización estérica: Este tipo de estabilización se logra mediante la adsorción de 

agentes estabilizantes con grupos funcionales específicos, como grupos hidroxilo, 

grupos amina, grupos amida, ácido sulfónico [15], ácido arsónico [16], ácido borónico 

y ácido carboxílico [17]. Varios surfactantes no iónicos y diversos oligómeros o 
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polímeros se adhieren a la superficie de las nanopartículas y proporcionan un escudo 

espacial efectivo contra la interacción entre ellas. 

❖ Estabilización electroestérica: La estabilización electroestérica combina los 

mecanismos de estabilización electrostática y estérica para mantener la estabilidad 

coloidal de las nanopartículas metálicas en solución. Este tipo de estabilización se logra 

mediante el uso de polielectrolitos o surfactantes poliméricos que integran en una 

misma molécula una cabeza polar cargada, que genera una doble capa eléctrica, y 

cadenas laterales o terminales extendidas, responsables de la repulsión estérica. La 

acción conjunta de estas dos fuerzas evita la aglomeración de las nanopartículas y 

promueve una dispersión estable y duradera mediante un mecanismo de 

estabilización sinérgico. 

1.2.4.5 Estabilización estérica 

El término estérico se refiere a la disposición tridimensional de los átomos en una molécula, 

lo cual está directamente relacionado con el concepto del espacio o volumen de átomos y 

grupos funcionales. En el contexto de las dispersiones coloidales, la estabilización estérica 

implica la modificación de la superficie de las partículas mediante la adsorción o el injerto de 

moléculas — generalmente polímeros o tensioactivos— que se extienden desde la superficie de 

las partículas hacia la fase continua. Estas cadenas moleculares forman una barrera física que 

impide que otras nanopartículas se acerquen lo suficiente como para que actúen las fuerzas 

atractivas de corto alcance, como las de Van der Waals [18]. De esta manera, la capa estérica 

reduce significativamente las probabilidades de agregación y sedimentación, manteniendo la 

estabilidad de la dispersión coloidal (Figura 1.4). 

 

Figura 1.4 Representación de la estabilización estérica en nanopartículas (Imagen propia)  
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1.3 Polímeros 

Los polímeros son macromoléculas compuestas por la repetición de unidades químicas más 

pequeñas llamadas monómeros. Estas unidades se enlazan entre sí mediante un proceso 

químico conocido como polimerización, dando lugar a cadenas de gran tamaño y alto peso 

molecular. La estructura resultante presenta una disposición regular de unidades repetitivas, 

conocidas como unidades constitucionales repetitivas o monoméricas [19]. La importancia de 

los polímeros en la ciencia de los materiales es amplia y transversal a múltiples sectores 

industriales. Gracias a su estructura molecular adaptable y sus propiedades versátiles, los 

polímeros han revolucionado la forma en que se diseñan, fabrican y aplican materiales en áreas 

tan diversas como la medicina, la electrónica, la construcción, la industria aeroespacial y, 

especialmente, la nanotecnología. Su versatilidad, ligereza, facilidad de procesamiento y 

capacidad para ser funcionalizados los posicionan como componentes clave en el desarrollo de 

materiales avanzados. En el ámbito de la nanotecnología, los polímeros desempeñan un papel 

crucial en la síntesis y estabilización de nanopartículas. Su capacidad para controlar el tamaño, 

la forma, la dispersión y la funcionalización superficial de estas partículas las convierte en 

herramientas fundamentales para el diseño de nanomateriales con propiedades específicas. 

1.3.1 Clasificación de los polímeros 

Los polímeros pueden clasificarse en diversas categorías según distintos criterios. Estas 

clasificaciones se basan en su origen, su estructura molecular, su composición química, su 

comportamiento térmico y el tipo de aplicación para el que están destinados (Tabla 1.3). 

Tabla 1.3 Clasificación de los polímeros. 

Origen 

Naturales 

Son todos aquellos 

que se encuentran en 

la naturaleza, como el 

caucho, la celulosa, el 

almidón, etc. 

Sintéticos 

Son los fabricados por el 

ser humano a partir de 

compuestos químicos, por 

ejemplo: poliéster, 

polietileno, etc. 

Semisintéticos 

Se trata de polímeros 

de origen natural que 

han sido sometidos a 

modificaciones en 

laboratorio. 

Estructura molecular 

Lineal 

Cadenas largas sin 

ramificaciones. 

Ramificado 

Cadenas con 

ramificaciones laterales 

Entrecruzado 

Cadenas entrecruzadas, 

formando redes. 

Composición 

química 

Homopolímeros 

Formados por un único tipo de 

monómero. 

Copolímeros 

Formados por dos o más tipos de 

monómeros. 

Comportamiento 

térmico 

Termoplástico  

Se ablandan con el 

calor y pueden 

Termoestable  

Una vez moldeados, 

no se pueden volver a 

Elastómero 

Son polímeros con la 

capacidad de enlogarse 
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moldearse varias veces. reformar. al menos 100 veces su 

tamaño inicial 

Relación 

Costo/Producción 

Commodities (de 

uso general) 

Bajo costo, fácil 

procesamiento, 

propiedades 

mecánicas moderadas. 

Alta Producción 

Polímeros de 

ingeniería 

Mejores propiedades 

mecánicas, térmicas y 

químicas que los 

commodities. 

Mediana Producción 

Polímeros 

especializados 

Resistencia extrema al 

calor, productos 

químicos y esfuerzos 

mecánicos. 

Poca Producción 

 

1.3.2 Polímeros Ramificados 

En el caso de los polímeros ramificados, las cadenas laterales, o ramificaciones, suelen estar 

dispuestas aleatoriamente y pueden ser de cadena corta o larga (cuando contienen más de 10 

átomos, típicamente de carbono) [20]. Estas ramificaciones tienen una influencia significativa 

en el grado de orden estructural que puede alcanzar el material, lo que afecta su 

semicristalinidad, densidad y propiedades mecánicas. En los polímeros lineales y ramificados, las 

macromoléculas están unidas entre sí principalmente por fuerzas intermoleculares, como 

fuerzas de Van der Waals o enlaces de hidrógeno. A medida que las cadenas laterales se vuelven 

más largas y voluminosas, estas fuerzas se debilitan, lo que da lugar a materiales más blandos y 

elásticos que los polímeros lineales. Tanto los polímeros lineales como los ramificados 

pertenecen al grupo de los termoplásticos, ya que se ablandan o se funden al calentarse y, al 

enfriarse, retornan a un estado sólido sin alterar su estructura química. Esta característica 

permite moldearlos repetidamente mediante procesos térmicos, lo cual resulta muy útil en 

aplicaciones industriales [21]. La relación entre los polímeros ramificados y la síntesis de 

nanopartículas se basa en las propiedades únicas de estos polímeros para la formación, 

estabilización y funcionalización de las nanopartículas. Gracias a su estructura tridimensional y la 

abundancia de grupos funcionales en sus cadenas laterales, pueden recubrir las nanopartículas, 

evitar su aglomeración y proporcionar estabilidad coloidal. Un ejemplo destacado es la 

polietilenimina (PEI) ramificada, un polímero catiónico con grupos amina primaria, 

secundaria y terciaria distribuidos a lo largo de su cadena. 

1.4 Espectroscopía UV-Vis 

La espectroscopía UV-Vis se basa en la absorción de radiación electromagnética por átomos o 

grupos funcionales, lo que provoca transiciones electrónicas entre niveles de energía discretos. 

Este tipo de espectroscopía abarca las regiones del ultravioleta (190–400 nm) y del visible (400–
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700 nm) del espectro electromagnético. En el caso de las nanopartículas, la absorción de luz 

está estrechamente relacionada con sus propiedades ópticas, que dependen de factores como el 

tamaño, la forma, la composición y el entorno en el que se encuentran [22]. 

1.4.1 Ley de Beer 

La ley de Beer-Lambert describe la relación entre la absorbancia (A) y la concentración (C) de 

una muestra mediante el coeficiente de extinción molar (ε) y la longitud del camino óptico (l). 

Esta ley establece que la absorbancia es directamente proporcional a la concentración de la 

sustancia y a la distancia que recorre la luz a través de la muestra [22]. Las mediciones de 

absorción pueden realizarse a una sola longitud de onda o en un rango espectral más amplio. 

La transmitancia de la luz medida se convierte en absorbancia mediante la ecuación de la ley de 

Beer-Lambert, donde la absorbancia se define como el logaritmo de la razón entre la potencia 

de la radiación incidente (P₀) y la potencia de la radiación transmitida (P) a través de la muestra. 

(Figura 1.5). 

 

Figura 1.5 Esquema de la ley de Beer-Lambert. (Imagen de BioCienciasmastecnologia) 

1.4.2 Resonancia de Plasmón Superficial (SPR) 

Cuando la luz visible incide sobre nanopartículas metálicas, como las de oro o plata, puede 

inducir una oscilación colectiva coherente de los electrones libres en la superficie de dichas 

partículas. Este fenómeno, conocido como resonancia de plasmón superficial (SPR), ocurre 

cuando la frecuencia de la radiación incidente coincide con la frecuencia natural de oscilación 

de los electrones de conducción, como se muestra en la Figura 1.6 [23]. Esta interacción da 

lugar a una absorción intensa de luz a una longitud de onda específica, que depende del tamaño, 

la forma, la composición química de las nanopartículas, así como del índice de refracción del 

medio circundante. 
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Figura 1.6. Esquema de la resonancia de plasmón superficial. (Imagen propia) 

1.5 Microscopía Electrónica de Transmisión (TEM) 

Para observar las nanopartículas se requieren microscopios de alta resolución, como el SEM 

o el TEM. El TEM utiliza un haz de electrones en lugar de luz para iluminar la muestra. Estos 

electrones tienen longitudes de onda mucho más cortas que la luz visible, lo que permite una 

resolución mucho mayor, en el orden de nanómetros, e incluso menos. Los electrones 

atraviesan una muestra muy fina, generalmente de unos pocos nanómetros, y luego se enfocan en 

una pantalla o en un detector (Figura 1.7). De esta forma, el TEM puede producir imágenes 

extremadamente detalladas de la estructura interna de las nanopartículas [24]. 

 
Figura 1.7 Esquema de los componentes de un microscopio electrónico de transmisión. (Ilustración 

de nanoScience Instruments)  



 

 

15 

Es una de las mejores técnicas para medir el tamaño y la distribución de tamaños, 

analizar la morfología interna, estudiar la estructura cristalina de las nanopartículas y analizar 

fenómenos como la orientación cristalina, los límites de grano o los defectos cristalinos. La 

microscopía electrónica de transmisión proporciona varios tipos de imágenes (Tabla 1.5), cada 

una con funciones específicas para el análisis de nanopartículas. Estas imágenes permiten 

obtener información estructural, morfológica y composicional a escalas nanométricas e incluso 

atómicas. 

Tabla 1.5: Tipos de imágenes obtenidas por TEM y la información que proporcionan. 

Imagen Descripción Utilidad 

Campo claro 

(Bright Field - BF) 

El contraste de imagen se 

genera a partir de los 

electrones no dispersados 

(transmitidos directamente) 

que atraviesan la muestra. 

-Medición del tamaño y la forma de las 

nanopartículas. 

-Evaluación de la dispersión y la 

aglomeración. 

-Detección de zonas con diferente densidad 

(por ejemplo: núcleo/coraza). 

Campo oscuro 

(Dark Field - DF) 

Se recolectan únicamente los 

electrones elásticamente 

dispersados por la muestra en 

ángulos específicos. 

-Identificación de dominios cristalinos. 

-Visualización de partículas pequeñas o de 

defectos estructurales que no se observan 

en BF. 

-Análisis de orientación cristalina. 

1.6 Difracción de Rayos X (XRD) 

La difracción de rayos X (XRD) es una técnica analítica no destructiva empleada para 

caracterizar materiales sólidos cristalinos, permitiendo determinar su estructura cristalina, la 

composición de fases y diversas propiedades microestructurales. Su principio se basa en la 

interferencia constructiva de los rayos X monocromáticos al incidir sobre una muestra cristalina. 

Al interactuar con los planos atómicos de la red cristalina, los rayos X se dispersan en distintas 

direcciones, generando un patrón característico de difracción. Los rayos X son radiaciones 

electromagnéticas de cortas longitudes de onda, producidas cuando partículas cargadas con 

suficiente energía se desaceleran bruscamente. En el proceso de XRD, estos rayos se coliman 

y dirigen hacia la muestra, donde su interacción con la estructura interna del material genera 

rayos difractados. Estos son posteriormente detectados, procesados y cuantificados. La 

intensidad de los rayos difractados se mide en función del ángulo de dispersión, lo que genera 
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un patrón de difracción (Figura 1.8). Cada fase cristalina del material genera un patrón de 

difracción único, determinado por su composición química y el arreglo de sus átomos en el 

cristal. El patrón final registrado es la superposición de los patrones individuales de cada fase. 

A partir de este patrón, es posible identificar cualitativa y cuantitativamente las fases cristalinas del 

material analizado. [25]. 

 

Figura 1.8 Ejemplo de un patrón de difracción de rayos X. [26] 

Generalmente, el análisis cualitativo de fases a partir del patrón de difracción de rayos 

X se realiza mediante la comparación con bases de datos cristalográficas estandarizadas, como 

las del Centro Internacional de Datos de Difracción (ICDD, por sus siglas en inglés). Esta 

comparación permite identificar con precisión las fases cristalinas presentes en una amplia 

variedad de materiales. Los picos de difracción observados en el patrón XRD desempeñan un 

papel fundamental en este proceso, ya que su posición, intensidad y anchura están 

directamente relacionadas con la estructura cristalina y, en el caso de las nanopartículas, con 

propiedades específicas como el tamaño de cristalito, el grado de tensión interna y la 

distribución de fases [25]. 

1.7 Espectroscopía Infrarroja (IR)   

Es una técnica espectroscópica que se basa en la absorción selectiva de la radiación infrarroja por 

una muestra (Figura 1.9), lo que provoca transiciones entre niveles vibracionales de las 

moléculas. Esta absorción ocurre cuando la frecuencia de la radiación incidente coincide con la 

frecuencia natural de vibración de un enlace químico que presenta un cambio en el   

momento dipolar. Esta técnica permite entender la interacción entre las NPs y el polímero que 
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las estabiliza, así como cómo esta interacción puede influir en las propiedades físicas y químicas 

del sistema NPs-Polímero. 

 
Figura 1.9 Esquema del funcionamiento de la técnica de espectroscopia por infrarrojo.  

Las bandas observadas en los espectros de infrarrojo medio (MIR) se atribuyen 

principalmente a sobretonos y bandas de combinación derivadas de transiciones vibracionales 

fundamentales. Las nanopartículas pueden caracterizarse directamente a partir de sus 

absorciones intrínsecas en el infrarrojo, o bien mediante la detección de grupos funcionales 

unidos a su superficie, como carboxilo o hidroxilo, típicamente presentes en los bordes de 

nanoestructuras como los puntos cuánticos de grafeno. La espectroscopía infrarroja permite, 

además, una identificación rápida, precisa y no destructiva de los diferentes ligandos 

superficiales mediante el análisis de sus formas vibracionales características. Asimismo, se 

reconoce el notable potencial de técnicas complementarias, como la espectroscopía Raman, 

incluidas variantes avanzadas como la espectroscopía Raman mejorada por superficie (SERS) 

y la mejorada por punta (TERS), para la caracterización de nanomateriales como nanotubos 

de carbono o grafeno. Estas técnicas pueden integrarse con metodologías microscópicas y de 

separación, como la electroforesis capilar, para una evaluación más completa de las propiedades 

fisicoquímicas de las nanopartículas [27]. 

1.8 Actividad catalítica  

Las AuNPs tienen propiedades catalíticas excepcionales, debidas a sus características únicas, 

como su gran superficie específica, la alta reactividad de sus átomos superficiales y su capacidad 

para interactuar con moléculas a nivel atómico, lo que mejora las reacciones químicas. 
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1.8.1 Reacción de reducción  

En procesos de reducción, las nanopartículas de oro pueden catalizar la reducción de grupos 

nitro a grupos aminas, una reacción importante en la síntesis de productos farmacéuticos y 

químicos. Las nanopartículas de oro, combinadas con ciertos cocatalizadores o bajo 

condiciones específicas, pueden facilitar la transferencia de electrones en estas reacciones. 

La reducción de nitrofenoles, como el 2-nitrofenol o el 4-nitrofenol, para formar 

aminofenoles ocurre en varias etapas, y la superficie de las AuNPs facilita la reacción entre el 

agente reductor (NaBH₄) y el grupo nitro (-NO₂) del nitrofenol, lo que lo convierte en un 

grupo amina (-NH₂). Este tipo de reacción es importante en la industria química, ya que 

permite la conversión de compuestos contaminantes en formas menos tóxicas y es relevante 

tanto en el tratamiento de aguas como en la síntesis de compuestos farmacéuticos [28]. 

1.8.2 Compuestos nitro-aromáticos  

Los compuestos como el 2-nitrofenol y el 4-nitrofenol (Figura 1.10) contienen un grupo nitro 

unido a un anillo aromático, lo que les confiere propiedades tanto útiles como peligrosas. Estos 

se utilizan en la fabricación de colorantes, pesticidas, explosivos y productos farmacéuticos, 

pero su exposición tiene efectos tóxicos sobre la salud humana y el medio ambiente. 

❖ Toxicidad dérmica y ocular: El contacto directo con la piel o los ojos puede provocar 

irritación y quemaduras. 

❖ Inhalación: La exposición a los vapores o al polvo de estos compuestos puede causar 

irritación de las vías respiratorias, como tos, dificultad para respirar y dolor de garganta. 

❖ Intoxicación por ingestión: Ingerir grandes cantidades de compuestos nitroaromáticos 

causa náuseas, vómitos y dolor abdominal; en casos extremos, puede provocar daño 

hepático o renal. 

La exposición a compuestos nitroaromáticos, como el 2-nitrofenol y el 4-nitrofenol, puede 

tener graves efectos sobre la salud humana y el medio ambiente. Diversos estudios han 

demostrado que estos compuestos presentan toxicidad aguda y crónica, así como potencial 

carcinogénico, neurotóxico, hepatotóxico y nefrotóxico, además de riesgos asociados a 

mutagenicidad y alteraciones del sistema inmunológico. En particular, el 4-nitrofenol ha sido 

reportado como más tóxico que el 2-nitrofenol, ya que puede provocar efectos adversos más 
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severos a concentraciones más bajas, incluyendo alteraciones hematológicas y efectos 

sistémicos más pronunciados. 

Asimismo, la liberación de estos contaminantes al ambiente representa un riesgo 

significativo para los ecosistemas, debido a su persistencia y capacidad de afectar organismos 

acuáticos y terrestres. Por lo tanto, resulta esencial adoptar medidas de control y precaución 

estrictas durante la manipulación, uso y disposición de estos compuestos, así como desarrollar 

estrategias eficaces para su remediación ambiental. [29]. 

 

 

Figura 1.10. Estructura química del 2-nitrofenol (izquierda) y del 4-nitrofenol (derecha).
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Capítulo 2 

En este capítulo se presenta el procedimiento de síntesis de nanopartículas de Au con 

morfología esférica, utilizando como reductor y estabilizante un polímero comercial, la 

polietilenimina ramificada. Además, se mencionan las técnicas de caracterización utilizadas para 

comprobar la formación de nanopartículas y se detalla el proceso de evaluación catalítica de las 

nanopartículas de Au para la reacción de reducción de dos compuestos nitro-aromáticos. 

2.1 Reactivos y Soluciones  

Los reactivos utilizados fueron adquiridos de Sigma-Aldrich y se presentan en la Tabla 2.1 las 

principales características de cada uno para sintetizar las nanopartículas de Au y evaluar su 

actividad catalítica. 

Tabla 2.1. Características de los reactivos empleados en la síntesis y la evaluación 

catalítica de nanopartículas de Au. 

Nombre Fórmula química 
Peso Molecular 

(g mol
-1

) 

Pureza 

(%) 

Á𝑐𝑖𝑑𝑜 𝑡𝑒𝑡𝑟𝑎𝑐𝑙𝑜𝑟𝑜á𝑢𝑟𝑖𝑐𝑜   HAuCl4 393.83 99.99 

𝐴𝑔𝑢𝑎 𝑑𝑒𝑠𝑖𝑜𝑛𝑖𝑧𝑎𝑑𝑎 H2O 18 ----------- 

𝑃𝑜𝑙𝑖𝑒𝑡𝑖𝑙𝑒𝑛𝑖𝑚𝑖𝑛𝑎 H(NHCH2CH2)nNH2 MW~270,000 93 

2−𝑛𝑖𝑡𝑟𝑜𝑓𝑒𝑛𝑜𝑙 O2NC6H4OH 139.11 98 

4−𝑛𝑖𝑡𝑟𝑜𝑓𝑒𝑛𝑜𝑙 O2NC6H4OH 139.11 98 

𝐵𝑜𝑟𝑜ℎ𝑖𝑑𝑟𝑢𝑟𝑜 𝑑𝑒 𝑠𝑜𝑑𝑖𝑜 NaBH4 87.88 96 

Bromuro de potasio KBr 119.01 99 

 

2.2 Síntesis de nanopartículas esféricas de Au 

Las nanopartículas de Au se prepararon mediante el método coloidal, en el cual el ácido 

tetracloroáurico desempeña el papel de precursor metálico, mientras que la polietilenimina se 

utiliza como agente reductor y estabilizador en una fase continua o dispersante (medio acuoso). 

Para este proceso la solución de la sal metálica (HAuCl4) se utilizó en una concentración de 

1𝑥10−3 𝑀, en el caso del estabilizante (PEI) la solución se preparó con una concentración de 

500 ppm. Para la síntesis de las nanopartículas esféricas de oro, se añadió 1 mL de la solución 
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de HAuCl4 a 2 mL de agua desionizada, la mezcla se mantuvo en agitación constante durante 2 

minutos y adquirió un color amarillo claro y posteriormente se agregó 1 mL de la solución 

acuosa de PEI y se dejó reposar 5 minutos en agitación constante como se esquematiza en la 

Figura 2.1. La mezcla intensifico su color en cuanto se agregó la solución de PEI. El procedimiento 

se llevó a cabo a temperatura ambiente, con agitación de baja velocidad durante los primeros 

minutos de reacción, y se dejó en reposo durante varios días; la solución mantuvo el color 

amarillo durante 24 horas y después adquirió un color rojo intenso. La formación y 

estabilización de nanopartículas se monitorearon mediante espectroscopía UV-Vis en distintos 

intervalos de tiempo para conocer su evolución. El procedimiento de síntesis se repitió varias 

veces aumentando los volúmenes de las soluciones de HAuCl4 y PEI, pero manteniendo la 

relación en volumen de 1:1. 

 

 

Figura 2.1. Esquema del proceso de síntesis de nanopartículas de Au estabilizadas con PEI. 

 

2.3 Preparación de las soluciones para la evaluación catalítica 

Para conocer y analizar la actividad catalítica de las nanopartículas esféricas de Au en la 

reducción de sustancias nitroaromáticas, se utilizaron 2-nitrofenol y 4-nitrofenol. El 

procedimiento utilizado se menciona a continuación y el esquema está en la Figura 2.2. 

Reducción de sustancias nitroaromáticas en función del tiempo de reacción 

Se prepararon soluciones de 2-nitrofenol (2-NF) y 4-nitrofenol (4-NF) con una concentración 

de 2 mM, también se preparó una solución de NaBH4 con una concentración de 10 mM. 

Cabe resaltar que para cada prueba de catálisis se ocuparon ambas soluciones recién 

preparadas. Posteriormente, en una celda de cuarzo de 1.7 𝑚𝐿, se agregaron 0.3 𝑚𝐿 de la 

solución de compuesto nitroaromático. Las soluciones de 2-NF y 4-NF poseen un color entre 

amarillo y verde limón, respectivamente, el cual se intensificó al agregar 1 𝑚𝐿 de la solución 

de NaBH4 recién hecha y fría. Por último, se añadieron 50 𝜇𝐿 de la solución de nanopartículas 
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de Au. La solución resultante se mantuvo a temperatura ambiente y fue monitoreada mediante 

lapsos de tiempo predeterminados en un espectrofotómetro UV-Vis, para conocer la 

evolución de la reacción de hidrogenación de los compuestos nitroaromáticos catalizada por 

las AuNPs. 

 

Reducción de 2-NF y 4-NF variando su concentración de las soluciones. 

Para esta fase de la experimentación se emplearon concentraciones de los compuestos 

nitroaromáticos de 1 mM, 2 mM y 3 mM, respetando la concentración de NaBH4 (10 mM). 

El procedimiento fue el mismo que en la fase anterior, así como el volumen de las soluciones. 

Nuevamente, el resultado se monitoreó mediante espectroscopía UV-Vis. 

 

Reducción de 2-NF y 4-NF variando la concentración de NaB𝑯𝟒 

En esta tercera fase se mantuvo una concentración de 3 mM en las soluciones de 2-NF 

y 4-NF, y en el caso de la solución de NaBH4 se utilizaron concentraciones de 10 mM, 

15 mM, 30 mM, 40 mM, 50 mM y 60 mM, la solución de NaBH4, al igual que en las fases 

anteriores, se utilizó fría y recién preparada y el resultado de la mezcla se monitoreo con el 

espectrofotómetro UV- Vis en lapsos de tiempo previamente predeterminados. 

 

 
Figura 2.2 Esquema del proceso de evaluación de la actividad catalítica de las nanopartículas 

esféricas de Au estabilizadas por PEI. 
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2.4 Técnicas de caracterización 

Las AuNPs estabilizadas con PEI fueron caracterizadas por las técnicas que se describen a 

continuación: 

❖ Espectroscopia de absorción Ultravioleta-Visible. Esta técnica se utilizó para verificar 

la formación de las nanopartículas de Au, para lo cual se obtuvieron espectros de las 

soluciones de AuNPs, en un rango de 190 a 700 nm y en lapsos de tiempo establecidos 

por el cambio de coloración de las soluciones. Esta técnica también fue empleada para 

conocer el desarrollo y la evaluación de la actividad catalítica de las AuNPs para la 

reducción de compuestos nitroaromáticos, para lo cual, primero se tomó un espectro 

de la mezcla de 𝑁𝐹 con el NaBH4 y después de añadir 50 𝜇𝐿 de la solución de AuNPs, 

la solución resultante fue monitoreada a diferentes tiempos de reacción. Los espectros 

UV-Vis se obtuvieron en un espectrofotómetro UV-Vis de la marca Perkin Elmer 

(modelo Lambda 2S). 

❖ Microscopía electrónica de transmisión. Para confirmar la presencia de nanopartículas 

y conocer su morfología y tamaño, las nanopartículas de Au fueron analizadas en un 

Microscopio Electrónico de Transmisión de la marca JEOL (modelo JEM-2100) 

operado a un voltaje de aceleración de 200 KV. Las imágenes de TEM de las AuNPs 

fueron procesadas mediante el programa imageJ para determinar la distribución de 

tamaño y el tamaño promedio de las AuNPs. 

❖ Difracción de Rayos X. Para esta técnica se depositó la solución de AuNPs sobre un 

sustrato de vidrio, formando una película (Figura 2.3), que fue analizada por el 

difractómetro, obteniendo un patrón de difracción, el cual permitió conocer las fases 

cristalinas de la muestra con ayuda del programa Match 3. Los patrones de difracción 

de rayos X se obtuvieron en un difractómetro de rayos X de la marca INEL (modelo 

Equinox 2000) utilizando una radiación monocromática de un ánodo de Co Kα1 con 

longitud de onda λ= 1.789 Å. Las mediciones se realizaron en el rango de 2ϴ de 3° a 

110° con un tiempo de adquisición de 15 min. 
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Figura 2.3 Esquematización de la preparación de la muestra para su caracterización por XRD. 

❖ Espectroscopia de infrarrojo. Por último, se empleó la espectroscopía infrarroja por 

transformada de Fourier (FTIR) con el objetivo de analizar las interacciones químicas 

y los cambios estructurales de la polietilenimina (PEI) tras la formación de las 

nanopartículas de oro (AuNPs) estabilizadas por este polímero. Esta técnica permite 

identificar los grupos funcionales involucrados en la estabilización de las 

nanopartículas mediante el análisis de las vibraciones moleculares en la región del 

infrarrojo medio. Para la preparación de la muestra, 60 mg de bromuro de potasio 

(KBr) se mezclaron con aproximadamente 8 mL de la solución de AuNPs 

estabilizadas con PEI. Posteriormente, el disolvente se evaporó lentamente y el sólido 

obtenido se colocó en una estufa al vacío con el fin de reducir el contenido de 

humedad (Figura 2.4). Finalmente, el sólido seco fue analizado mediante la técnica de 

reflectancia total atenuada (ATR). Los espectros infrarrojos se adquirieron utilizando 

un espectrofotómetro FTIR marca PerkinElmer, modelo Frontier, con una resolución 

espectral de 4 cm⁻¹ y en un rango de medición comprendido entre 4000 y 400 cm⁻¹, 

correspondiente a la región del infrarrojo medio. 

 

Figura 2.4 Esquematización del proceso de preparación de la muestra para IR.
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Capítulo 3 

En este capítulo se presentan y discuten los resultados de la síntesis de AuNPs estabilizadas 

con PEI, su caracterización mediante espectroscopía UV-Vis, difracción de rayos X y 

Microscopía Electrónica de Transmisión, así como la evaluación catalítica de la reducción de 

los compuestos 2-nitrofenol y 4-nitrofenol. 

3.1 Formación de nanopartículas de Au estabilizadas con 

polietilenimina  

La formación de AuNPs estabilizadas con PEI en soluciones acuosas y a temperatura ambiente 

se monitoreó mediante la evolución del color de la solución de reacción. La Figura 3.1 muestra 

las fotografías de la solución formada por la mezcla de HAuCl4 y PEI, en su estado inicial y 

después de 8 horas de reacción. Como se aprecia en la figura, la solución recién preparada 

presenta un color amarillo tenue. Sin embargo, después de 8 horas de reacción, la solución 

adquirió un color rojo cereza. Este cambio de color se considera evidencia de la formación de 

nanopartículas de Au, ya que el color de las soluciones coloidales de nanopartículas de Au se 

debe a un fenómeno óptico conocido como resonancia de plasmón superficial localizado 

(LSPR), que se presenta únicamente cuando las partículas tienen un tamaño nanométrico. Este 

fenómeno se origina cuando la luz incidente interacciona con las nanopartículas metálicas, 

generando una oscilación colectiva coherente de los electrones libres en la superficie de las 

partículas [30].  

               0 h                   8 h 

             

Figura 3.1. Mezcla de HAuCl4 y PEI a distintos tiempos de reacción. 
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En metales como el oro (Au), los electrones de la banda de conducción están libres 

para moverse dentro del material debido a la alta densidad de electrones del metal. Cuando 

las nanopartículas de Au, con un tamaño menor que la longitud de onda de la luz visible, son 

iluminadas, el campo electromagnético de la luz induce un desplazamiento de los electrones 

respecto a los núcleos de los átomos, dando lugar a la formación de un dipolo oscilante [31]. 

Este dipolo puede entrar en resonancia a una frecuencia específica, que depende de múltiples 

factores físicos, tales como: el tamaño y la forma de la nanopartícula, el material metálico (oro, 

plata, cobre, etc.), el índice de refracción del medio circundante y el grado de agregación de 

las nanopartículas [32]. Cuando ocurre la LSPR (Figura 3.2), se producen una absorción y 

una dispersión muy intensas de la luz en longitudes de onda específicas del espectro visible 

[33]. Esto provoca que las soluciones de nanopartículas adquieran colores característicos. Por 

ejemplo, las soluciones de nanopartículas de oro con morfología esférica y tamaño menor a 

20 nm presentan un color rojo rubí intenso y su espectro UV-Vis muestra una banda de 

absorción debida a la LSPR a una longitud de onda menor a 525 nm. Mientras que, las 

soluciones de nanopartículas de Au de tamaño mayor a 20 nm o las soluciones de agregados 

de nanopartículas, presentan colores como el morado, el púrpura, el violeta o el azul, a la vez 

que el espectro UV-Vis muestra la banda de adsorción de LSPR a longitudes mayores a 525 

nm [34]. De acuerdo con lo anterior, la principal evidencia de la formación y estabilización 

de nanopartículas de Au en solución de PEI puede obtenerse mediante espectroscopía UV-

Vis. La espectroscopía UV-Vis es una herramienta fundamental para la caracterización óptica 

de nanopartículas de oro, debido a que el fenómeno de LSPR genera bandas de absorción 

cuya longitud de onda depende del tamaño de las nanopartículas [35], así como de otras 

características del sistema coloidal. 

 

Figura 3.2. Esquematización del fenómeno de resonancia de plasmón superficial. 
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En la Figura 3.3 se muestran los espectros UV-Vis de la solución preparada con un 

volumen total de 8 mL, obtenidos a distintos tiempos de reacción. El primer espectro UV-Vis, 

a los 10 minutos de reacción, muestra una banda de absorción débil a 521 nm, lo que indica 

la formación de nanopartículas de Au en la solución, ya que corresponde a su LSPR. Además, 

la presencia de una sola banda sugiere una distribución de forma relativamente uniforme. A 

medida que el tiempo de reacción aumentó, el color rojo cereza de la solución se intensificó; 

al mismo tiempo, la intensidad de la banda de absorción aumentó progresivamente, lo que 

indica el aumento de la concentración de nanopartículas en la solución. Finalmente, a las 384 

horas de reacción, la banda de absorción alcanzó su máxima intensidad y el término de la 

formación de nanopartículas y la estabilización de la solución coloidal. 
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Figura 3.3 Evolución del espectro UV-Vis de la solución de AuNPs de 8 mL de volumen.   

Por otro lado, en el caso de la solución preparada con un volumen total de 20 mL, la 

evolución del espectro UV-Vis y del color de la solución, durante las primeras 360 horas de 

reacción, fue similar a la de las soluciones con volúmenes de 4 y 8 mL. En la Figura 3.4 se 

muestra la evolución del espectro UV-Vis de la solución preparada con un volumen total de 

20 mL. En el espectro correspondiente a 10 minutos de reacción, se observa la banda de 
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absorción asociada a la LSPR de nanopartículas de Au a 521 nm. Los espectros adquiridos 

posteriormente muestran que la intensidad de la banda aumenta de forma constante con el 

transcurso del tiempo, hasta alcanzar una intensidad máxima a las 2352 horas de reacción; a 

partir de ese momento, la intensidad ya no cambió. Sin embargo, después de 360 horas, la 

solución presentó un cambio de color de rojo a morado; este cambio fue inesperado y podría 

estar relacionado con la variación en la distribución de tamaños de partícula. A partir del 

cambio de color de la solución, la banda de LSPR presentó un desplazamiento hacia mayores 

longitudes de onda, alcanzando un valor de 560 nm a las 2664 horas de reacción, además, la 

banda se hizo considerablemente más ancha. A pesar de los cambios en el espectro, la solución 

de color morado no presentó precipitado y la intensidad de la banda de LSPR se mantuvo 

constante, lo que indica la buena estabilidad de la solución. El comportamiento descrito podría 

estar asociado al fenómeno de agregación de nanopartículas, el cual puede deberse a uno o 

varios factores, tales como la adición de agentes químicos, cambios en el pH, la presencia de 

iones específicos, etc. Estos factores pueden alterar la estabilidad de la solución y provocar 

cambios en las propiedades ópticas de las nanopartículas [36].  

400 450 500 550 600 650 700

0.0

0.5

1.0

1.5

A
b

s
o

rb
a
n

c
ia

 (
u
.a

.)

Longitud de onda (nm)

 10 min

 06 h

 24 h

 30 h

 168 h

 192 h

 360 h

 624 h

 2352 h

 2664 h

521 nm

542 nm

560 nm

 

Figura 3.4. Evolución del espectro UV-Vis de la solución de AuNPs de 20 mL. 
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3.2 Polietilenimina como agente estabilizante  

De acuerdo con los resultados anteriores, la polietilenimina (PEI) demostró cumplir 

eficientemente el papel de agente reductor y estabilizante durante la síntesis coloidal de las 

nanopartículas de Au. La capacidad de la PEI para actuar como un buen agente reductor de 

los iones de Au se debe a que contiene grupos amina primaria, secundaria y terciaria en su 

estructura, como se observa en la 𝐹𝑖𝑔𝑢𝑟𝑎 3.5 [37].  

 

Figura 3.5. Estructura molecular de la polietilenimina ramificada. (Imagen propia) 

 

Figura 3.6. Representación de la estabilización de las nanopartículas de Au con PEI. (Imagen 

propia). 
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Los grupos amina de la PEI son los encargados de donar los electrones necesarios para 

reducir a los iones de 𝐴𝑢3+ del precursor (HAuCl4).  A medida que los iones de oro se 

reducen a 𝐴𝑢0 , empieza la formación de núcleos (etapa de nucleación), es decir, se forman 

pequeños grupos de átomos, los cuales actúan como semillas para el crecimiento de las 

nanopartículas. Una vez formados los núcleos, los átomos 𝐴𝑢0 que van formándose en el seno 

de la solución se incorporan a los núcleos dando paso a la etapa de crecimiento. Finalmente, 

la PEI actúa como agente estabilizador de las nanopartículas debido a que sus grupos amina 

interactúan electrostáticamente con ellas, evitando su agregación (Figura 3.6). La estructura 

altamente ramificada de la PEI brinda una mayor cobertura superficial a las nanopartículas de 

Au, lo que ayuda a una estabilización estérica más eficaz [38].  

3.3 Curva de velocidad de crecimiento de las AuNPs 

El estudio del crecimiento de AuNPs es esencial para comprender y optimizar sus propiedades 

ópticas, electrónicas y catalíticas, las cuales están fuertemente influenciadas por el tamaño, la 

forma y la estabilidad coloidal de las partículas [39].  El crecimiento y la estabilización de 

AuNPs en soluciones acuosas de PEI se monitorearon mediante espectroscopía UV-Vis, 

midiendo la absorbancia de la solución coloidal en función del tiempo, lo que refleja tanto la 

concentración como el tamaño de las AuNPs. En la Figura 3.7 se muestran las gráficas de 

tiempo vs absorbancia de las soluciones coloidales de AuNPs. Las curvas muestran una fase 

de crecimiento inicial durante las primeras 50 horas, seguida de una meseta prolongada en la 

que la absorbancia se estabiliza. Este comportamiento es típico de un proceso de nucleación 

seguido de una etapa de crecimiento controlado, en la que la disponibilidad de precursores 

(iones Au³⁺) disminuye y el sistema alcanza una aparente saturación. La PEI tiene la capacidad 

de estabilizar eficientemente las AuNPs a través de interacciones electrostáticas y coordinación 

superficial, evitando la agregación [40]. Además, dependiendo del pH y las condiciones 

experimentales, la PEI puede actuar como un reductor suave, promoviendo una nucleación 

lenta y un crecimiento más uniforme [41].   
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Figura 3.7. A) curva de tiempo vs. absorbancia de la solución de AuNPs con un volumen de 

8 mL. B) curva de tiempo vs. absorbancia de la solución de AuNPs con un volumen de 20 

mL. 

En comparación con el método de Turkevich, basado en la reducción de Au³⁺ por 

citrato de sodio a alta temperatura (~100 °C), el sistema con PEI muestra una cinética mucho 

más lenta. Esto se debe a que PEI es un reductor debil y se utiliza a temperatura ambiente o 

moderada, lo cual permite un crecimiento lento y controlado, reduciendo la posibilidad de 

nucleación múltiple y heterogénea [42]. El método de Turkevich, aunque rápido, tiende a 

generar partículas con menor control en tamaño cuando se escala o modifica. A pesar de la 

cinética más lenta, el uso de PEI permite la formación de nanopartículas con alta estabilidad 

coloidal, esenciales para aplicaciones en biomedicina, tales como la liberación controlada de 

fármacos y el diagnóstico y la obtención de imágenes. 

3.4 Determinación de la morfología y tamaño de las AuNPs  

Una vez que la solución de AuNPs se estabilizó, mostrando un color rojo brillante y sin 

precipitados, se realizó el análisis de las nanopartículas mediante TEM para confirmar la 

hipótesis de que la morfología de las nanopartículas de Au es esférica y conocer el tamaño de 

las mismas. En la Figura 3.8 se muestran las imágenes de TEM de las nanopartículas obtenidas 

en la solución de 8 mL de volumen. En las imágenes se observa que las nanopartículas tienen 

forma esférica o cuasi-esférica, con un rango de tamaños desde 4 hasta 32 nm.  
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Figura 3.8 A) Imagen de TEM de las nanopartículas de Au de la solución de 8 mL. B) 

Ampliación de la imagen de TEM.    

Mediante la medición de las dimensiones de 419 nanopartículas de la imagen A, se 

encontró que únicamente el 2.86 %, es decir, 12 nanopartículas, tienen un tamaño mayor a los 

20 nm y las restantes 407 tienen un tamaño en el rango de 2 a 20 nm. Para este último grupo 

de nanopartículas, se elaboró un histograma de la distribución de tamaños de partícula, que se 

muestra en la Figura 3.9. El histograma revela que la distribución de tamaños no es 

perfectamente simétrica, sino que presenta una ligera asimetría positiva, evidenciada por una 

extensión hacia tamaños mayores. Este tipo de distribución es común en sistemas de síntesis 

coloidal de nanopartículas, donde pueden ocurrir procesos de nucleación secundaria o 

crecimiento heterogéneo durante etapas más avanzadas de la formación de partículas [43]. En 

la Tabla 3.1 se presentan los datos estadísticos principales correspondientes al análisis de 

tamaños de las nanopartículas de la imagen de TEM, uno de los resultados más significativos 

del análisis, es que el tamaño promedio de nanopartícula es de 9 nm.   

20 nm 
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Tabla 3.1. Datos estadísticos obtenidos del análisis de la distribución de tamaños de las 

AuNPs en la solución de 8 mL. 
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Figura 3.9. Histograma de la distribución del tamaño de las AuNPs en la solución de 8 mL.    

La solución de AuNPs preparada con un volumen de 20 mL también fue caracterizada 

por TEM y en la Figura 3.10 se muestra una imagen de TEM correspondiente a las 

nanopartículas presentes en la solución a los 98 días de reacción. Es importante mencionar 

que, a los 98 días de reacción, la solución ya no tenía el color rojo cereza inicial, sino que 

presentaba un color morado y además el espectro UV-Vis de la solución mostró una banda de 

LSPR bastante ancha. De acuerdo con la imagen de TEM, la mayoría de las nanopartículas 

presentan forma esférica o cuasi-esférica, con tamaños entre 4 nm y 23 nm. Sin embargo, 

también se observa que las nanopartículas se aglomeran formando racimos, los cuales son 

responsables del ensanchamiento de la banda de LSPR, del desplazamiento de la banda hacia 

mayor longitud de onda y del cambio de color de la solución. Al comparar las imágenes de 

TEM de las soluciones de 8 mL y 20 mL, se puede puntualizar que las partículas tienen 
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tamaños y formas similares y que una de las diferencias es que, en la solución de 20 mL, las 

nanopartículas se aglomeraron. Un resultado similar fue encontrado durante la síntesis coloidal 

para AuNPs, en donde se observó, mediante imágenes de TEM, la formación de agregados 

semejantes a nanoflores con un tamaño promedio de 52 nm, los cuales fueron producto de la 

aglomeración de nanopartículas esféricas con un tamaño promedio de 8 nm, estas estructuras 

de nanoflores están compuestas principalmente por una partícula metálica central [44].  

 

Figura 3.10 A) Imagen de TEM de las AuNPs estabilizadas con PEI en una solución de 20 

mL. B) Ampliación de la imagen original de TEM.    

Mediante la imagen de TEM, se midieron 321 nanopartículas y se encontró que el 

tamaño mínimo es de 4 nm y el máximo de 23 nm, lo que demuestra que en la solución de 8 

mL se formaron algunas partículas de mayor tamaño, como se mencionó anteriormente. Este 

resultado comprueba que los cambios observados en la solución de 20 mL se deben 

únicamente a la aglomeración de las nanopartículas y no a cambios en su forma o tamaño. En 

la Tabla 3.2 se presentan los datos estadísticos del análisis de distribución de tamaños. 

Tabla 3.2 Datos estadísticos del análisis de distribución de tamaños en la solución de 20 mL.    
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Promedio Moda Varianza Desviación estándar 

10 nm 6 nm 11 nm 3 nm 

 

En la Figura 3.11 se presenta el histograma de la distribución del tamaño de partícula. 

El histograma revela que el 44.23 % de las nanopartículas analizadas corresponden a un 

tamaño de entre 6 nm y 10 nm, el 0.93 % corresponde a las AuNPs mayores a 20 nm y el 9.03 

% equivale a las nanopartículas de 2 nm a 6 nm. 
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Figura 3.11. Histograma de distribución del tamaño de las AuNPs en la solución de 20 mL.    

Al igual que en los resultados de la solución de 8 mL, la distribución no es 

perfectamente simétrica y presenta una asimetría positiva. Sin embargo, la presencia de un pico 

único y definido sugiere que hubo una etapa inicial dominante de nucleación, seguida de un 

crecimiento controlado. La acción estabilizante de la PEI, aunque efectiva para prevenir la 

aglomeración, no impide por completo la formación de una distribución polidispersa, 

posiblemente debido a dinámicas de crecimiento no uniformes en el sistema. 

Una posible explicación al fenómeno de aglomeración de las nanopartículas y la 

asimetría en la distribución de tamaños de las nanopartículas es que, durante o después de la 

etapa de formación de las nanopartículas, ocurrió un proceso de maduración Ostwald. Este 
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fenómeno representa una reorganización de las partículas hacia un estado más estable, que 

ocurre en sistemas coloidales en los que existen partículas de distintos tamaños. Consiste en 

que las partículas más pequeñas tienden a disolverse y su material se incorpora a partículas 

más grandes, lo que hace que estas últimas crezcan aún más [45]. Este mecanismo es 

favorecido por factores como una estabilización superficial incompleta por parte de la PEI, 

tiempos de reacción prolongados o condiciones no homogéneas, y explica la aparición de 

partículas de hasta 20 nm y la aglomeración observada en las imágenes de TEM. A pesar de 

que la PEI actúa como agente reductor y estabilizante en el proceso de síntesis, su eficacia 

puede depender de diversos factores, como la concentración, la relación entre la cantidad de 

PEI y los iones de Au³⁺, el pH y la homogeneidad de la mezcla. Si la superficie de las 

nanopartículas no se recubre completamente o si el sistema presenta zonas de alta densidad 

local de partículas, se pueden favorecer interacciones atractivas que faciliten el contacto entre 

partículas y, por ende, la coalescencia o el crecimiento secundario [46]. 

3.5 Caracterización por Espectroscopía Infrarrojo (IR) 

Para analizar la interacción entre las nanopartículas de oro y la polietilenimina, las soluciones 

coloidales se analizaron por FTIR. En la Figura 3.12 se muestra el espectro infrarrojo de la 

PEI ramificada utilizada para la síntesis de las AuNPs. En el espectro se observa una banda 

ancha en la región de 3349 a 3180 cm⁻¹, atribuida al modo de vibración de estiramiento de los 

enlaces N–H, correspondiente a los grupos amina primaria y secundaria presentes en la 

estructura de la PEI. Esta señal ancha es indicativa de interacciones por puente de hidrógeno, 

típicas de sistemas poliméricos con alta cantidad de grupos amina [47]. En la región de 2937 

a 2816 cm⁻¹ se observan las bandas de absorción debidas a las vibraciones de estiramiento C–

H del esqueleto alifático (–CH₂–), lo cual confirma la presencia de la cadena hidrocarbonada 

base del polímero [48]. Entre 1653 y 1300 cm⁻¹ se identifican las bandas [49][50][51]: 

❖ 1653 cm⁻¹: modo de vibración de flexión del N–H. 

❖ 1590 cm⁻¹: modo de vibración de deformación de N–H. 

❖ 1459 y 1353 cm⁻¹: modos de vibración de flexión de CH₂ y de N–H. 

❖ 1300 cm⁻¹: modo de vibración de estiramiento C–N. 
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Estas bandas reflejan el alto número de grupos amino reactivos, que son fundamentales tanto 

para la reducción de Au³⁺ a Au⁰ como para la estabilización de las nanopartículas resultantes 

[46]. 
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Figura 3.12. Espectro infrarrojo de la PEI ramificada. (Aldrich) 

En la Figura 3.13 se muestra el espectro IR de las AuNPs estabilizadas con PEI. Se 

observan varias bandas características que permiten afirmar la interacción de ciertos grupos 

funcionales de la PEI y con la superficie de las nanopartículas metálicas. La banda centrada en 

3405 cm⁻¹, correspondiente al estiramiento N–H de los grupos amina, aparece más intensa y 

desplazada a mayor número de onda en comparación con el espectro de la PEI libre. Esta 

modificación se atribuye a la interacción del enlace de nitrógeno con la superficie del oro 

(N→Au), alterando su vibración [45]. La presencia de esta banda confirma que los grupos 

amina siguen presentes tras estabilizar a las AuNPs. Las bandas a 2924 y 2855 cm⁻¹ 

corresponden al estiramiento C–H de los grupos metileno del esqueleto alifático del PEI 

mantienen su posición y forma, lo que sugiere que la cadena principal del polímero permanece 

sin cambios [52]. Se observa una banda débil y poco definida en 2220 cm⁻¹. Dada su baja 

intensidad y forma, es probable que esta señal corresponda a CO₂ ambiental adsorbido en la 

muestra, más que a la presencia de grupos nitrilo (C≡N) en el PEI. Este tipo de bandas es 
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común encontrarlas en espectros FTIR de muestras preparadas en KBr y no indica una 

modificación química significativa del polímero. Este tipo de bandas también ha sido 

observado en sistemas en los que los polímeros adoptan configuraciones extendidas o 

parcialmente ordenadas tras adsorberse sobre superficies inorgánicas [53]. En la región media 

del espectro, la banda observada en 1638 cm⁻¹ puede atribuirse a la flexión de N–H o al 

estiramiento de C=N, lo que sugiere una modificación química parcial de los grupos amina del 

PEI expuestos a la superficie de las nanopartículas. El desplazamiento de esta banda con 

respecto al PEI libre indica una redistribución de la densidad electrónica en los grupos amina, 

asociada a la interacción del polímero con la superficie metálica y a su función como agente 

estabilizante. [46]. Del mismo modo, la banda a 1461 cm⁻¹ está relacionada con la 

deformación de CH₂ y con estiramientos C–N, los cuales también experimentan ligeras 

modificaciones al estar próximos a la superficie de las nanopartículas de Au. 
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Figura 3.13. Espectro infrarrojo de AuNPs estabilizadas por la PEI. 

Los desplazamientos de las bandas correspondientes a las vibraciones de N–H y C–N, 

así como la disminución de su intensidad, son evidencia de una interacción efectiva entre los 

grupos amino del PEI y las nanopartículas de oro, a través de enlaces de coordinación. Este 

comportamiento es consistente con lo reportado en otros sistemas estabilizados con PEI y 

sustenta su uso como agente reductor y estabilizante simultáneamente. 
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3. 6 Caracterización por Difracción de Rayos X (DRX) 

El patrón de DRX de las nanopartículas de Au estabilizadas con PEI que se presenta 

en la Figura 3.14, muestra cinco picos característicos a las posiciones 2 de aproximadamente 

44.72°, 51.95°, 76.44°, 93.13°, 98.97°, los cuales se asocian a los planos cristalinos (111), (200), 

(220), (311) y (222), respectivamente, de la fase cúbica centrada en las caras (FCC) de Au, de 

acuerdo con la tarjeta JCPDS No. 96-110-0139. La presencia exclusiva de los picos de Au y la 

ausencia de fases secundarias indican una alta pureza estructural. Además, la intensidad relativa 

de los picos (111), (220) y (311) sugiere una posible orientación preferencial, fenómeno típico 

en sistemas nanoestructurados debido a la menor energía superficial de dicho plano 

cristalográfico [54]. 
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Figura 3.14 Patrón de DRX de las AuNPs. 

Utilizando la Ley de Bragg y la fórmula de distancia interplanar del sistema cúbico se 

determinó la distancia interplanar (d) de cada familia de planos y el parámetro de celda (a), 

respectivamente, los valores se resumen en la Tabla 3.3. El resultado demuestra que tanto el 

espaciado de cada familia de planos atómicos como el parámetro de celda son ligeramente 

mayores que los reportados en la ficha PDF No. 96-110-0139 para Au en bulto, lo que indica 

que, con la disminución del tamaño de partícula, se observa una expansión de la celda 

cristalina, de aproximadamente el 0.3 %. 
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Tabla 3.3 Distancia interplanar de cada familia de planos y parámetro de celda. 

Línea 2 (grados) hkl Sen  dhkl (nm) 

obtenidos 

dhkl (nm) 

reportados 

a (Å) 

calculado 

a (Å) 

reportado 

1 44.7241 111 0.3804 2.3511 2.3498 4.0722  

2 51.9539 200 0.4380 2.0422 2.0350 4.0844  

3 76.4363 220 0.6186 1.4458 1.4390 4.0893  

4 93.1304 311 0.7261 1.2318 1.2272 4.0854  

5 98.9717 222 0.7602 1.1766 1.1749 4.0759  

promedio 4.0814 4.0700 

 

 Por otro lado, el análisis del perfil de pico de rayos X (XPPA) es una herramienta 

sencilla y poderosa para estimar el tamaño del cristalito y la deformación reticular. Existen dos 

propiedades principales extraídas del análisis de la anchura de pico: el tamaño del cristalito y 

la deformación reticular. El tamaño del cristalito mide el tamaño de un dominio de difracción 

coherente y la deformación reticular es una medida de la distribución de las constantes 

reticulares derivadas de imperfecciones cristalinas, como las dislocaciones. El tamaño del 

cristalito y la deformación reticular afectan al pico de difracción de distintas maneras: ambos 

aumentan el ancho del pico y disminuyen su intensidad, a la vez que desplazan su posición. 

Mediante el XPPA, en especial del ensanchamiento del pico (), se estimaron el tamaño de 

cristalito (D) y la deformación reticular () de las nanopartículas de Au aplicando el método 

de Scherrer y el método de Williamson-Hall utilizando las siguientes ecuaciones:   

D = K/cos ……. ecuación 3.1 

 = /4tan ……….. ecuación 3.2 

cos = K/D + 4sen ………… ecuación 3.3 

Donde: D es el tamaño de cristalito, K es la constante de Scherrer (con un valor de 

0.9),  es la longitud de onda de los rayos X (1.789 nm),  es el ensanchamiento del pico,  es 

la mitad del ángulo de difracción (2) y  es la deformación reticular.  
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El procedimiento para determinar D y  consistió en analizar los picos de difracción 

utilizando el programa origin, obteniéndose el patrón de difracción ajustado mostrado en la 

Figura 3.15. A partir de los picos ajustados, se determino  el ancho medio de cada pico y 

posteriormente, se construyó el gráfico de Williamson-Hall (cos vs 4sen)( Tabla 3.4), que 

se presenta en la Figura 3.16. A partir de la intercepción en Y, se calculó el tamaño de cristalito, 

y de la pendiente de la recta se calculó la deformación reticular.        
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Figura 3.15. Análisis del perfil de líneas de rayos X de las AuNPs estabilizadas con PEI. 

Tabla 3.4. Datos para la construcción del gráfico de Williamson-Hall. 

Linea 2 

(grados) 

 (radianes) FWHD 

(grados) 

FWHD 

(radianes) 

Tcos 4sen 

1 44.72412 0.390291575 0.73596 0.012844925 0.011878963 1.521832316 

2 51.95394 0.453383656 0.7354 0.012835151 0.011538418 1.752039367 

3 76.43639 0.667033337 0.73562 0.012838991 0.010087088 2.474631692 

4 93.13041 0.812716144 0.7354 0.012835151 0.008824534 2.90462911 

5 98.97173 0.863691277 0.73539 0.012834977 0.008338058 3.040982889 
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Equation y = a + b*x

Plot B

Weight No Weighting

Intercept 0.01554 ± 3.61959E-4

Slope -0.00231 ± 1.49795E-4

Residual Sum of Squares 1.2409E-7

Pearson's r -0.99375

R-Square (COD) 0.98754

Adj. R-Square 0.98339

R2=0.98754

y = 0.01554 - 0.00231X 

 

Figura 3.16. Gráfico de Williamson-Hall.  

❖ Tamaño de cristalito (D)  

D = K/b = (0.9)( 0.1789 nm)/ 0.01554 = 10.36 nm 

❖ Deformación reticular () 

𝜀 = m = 0.00231   

❖ Densidad de dislocaciones () 

𝛿 = 1/D
2

 = 1/(10.36 nm)
2

 = 0.0093 nm
2

 

3.7 Evaluación de la actividad catalítica de la solución de AuNPs  

Ambas soluciones de AuNPs (8 mL y 20 mL) fueron evaluadas como catalizadores para la 

reducción de los compuestos nitroaromáticos, 2-nifrofenol y 4-nitrofenol en presencia de 

borohidruro de sodio. La actividad catalítica de ambas soluciones se monitoreó mediante 

espectroscopía UV-Vis. Es importante destacar que ambas soluciones de nanopartículas 

catalizaron la reacción de reducción en el mismo periodo de tiempo, a pesar de las diferencias 

observadas en las imágenes de TEM. Por ello, los resultados que se presentan a continuación 

corresponden a la solución con un volumen de 8 mL.  
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3.7.1 Actividad catalítica de las AuNPs/PEI para la reducción de 2-

nitrofenol en función de su concentración. 

En la Figura 3.15 se muestra el espectro UV-Vis de la mezcla de 2-NF y NaBH4, en él se 

aprecian una banda localizada a 416 nm, la cual ha sido asociada a la formación de la especie 

2-nitrofenolato de sodio (2-NFNa) [55]. Esta banda indica que el 2-NF ha sufrido 

desprotonación del grupo –OH, formando la especie cargada negativamente, lo que genera 

una redistribución de la densidad de carga en el anillo aromático y el grupo nitro, desplazando 

la absorción hacia longitudes de onda mayores. En ausencia de un catalizador, los espectros 

UV-Vis de la solución tomados a diferentes tiempos no muestran un cambio significativo, lo 

que indica que la reacción de reducción del 2-nitrofenol no ocurre, y que la solución 

permanece de color amarillo, como se aprecia en la figura. 
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Figura 3.15 Espectro UV-Vis y fotografía de la solución de 2-NF con NaB𝐻4. 

Con el objetivo de optimizar la reacción de reducción del 2-NF por el NaBH4 

catalizada por las AuNPs, se realizaron diferentes experimentos variando las concentraciones 

del 2-NF y NaBH4. En las primeras tres pruebas se varió la concentración de la solución de 2-

NF y se mantuvo la concentración de la solución de NaBH4 (10 mM) y el volumen de solución 

de nanopartículas de Au (50 μL). Por otro lado, para calcular la eficiencia de la reacción 

catalítica se utilizó la ecuación 3.4. Esta ecuación considera la concentración de una de las 

especies determinada a partir de su banda de absorción, ya que de acuerdo con la ley de Beer-

Lambert, la absorbancia es directamente proporcional a la concentración. En la ecuación, 

𝐶𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙 y 𝐶𝑓𝑖𝑛𝑎𝑙 representan las concentraciones del ion 2-NFNa al inicio y al final de la 
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reacción, respectivamente. Tales concentraciones se determinan con la ley de Beer-Lambert 

considerando que  𝐴𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙 y 𝐴𝑓𝑖𝑛𝑎𝑙 corresponden a la absorbancia de la banda a 416 nm en el 

tiempo inicial y en el tiempo final: 

𝐸𝑓𝑖𝑐𝑖𝑒𝑛𝑐𝑖𝑎 =
𝐶𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙−𝐶𝑓𝑖𝑛𝑎𝑙

𝐶𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙
× 100% .......    ecuación 3.4 

En la Figura 3.16 A) se presenta el espectro UV-Vis de la solución de la reacción de 

reducción del 2-nitrofenol catalizada por las AuNPs. La solución de partida se preparó 

mezclando 0.3 mL de 2-nitrofenol (1 mM) con 1.0 mL de NaBH4 (10 mM). Posteriormente, 

se añadieron 50 μL de la solución de AuNPs, y se registraron los espectros a diferentes 

intervalos de tiempo. La banda de absorción característica del 2-nitrofenolato aparece en 416 

nm, con una absorbancia inicial (A₀) de 1.06 unidades arbitrarias (u.a.), considerada como el 

100 % de concentración inicial relativa. Diez segundos después de la adición de las AuNPs, la 

banda se mantiene en 416 nm, pero su intensidad disminuye a 0.84 u.a., lo que representa una 

concentración relativa de 79.24 %. Este descenso indica que la reacción de reducción del 2-

nitrofenolato a 2-aminofenol ha comenzado, evidenciando la actividad catalítica de las AuNPs 

[56]. La solución permaneció dentro del espectrofotómetro en todo momento, desde la 

adición de las AuNPs hasta que la reacción concluyó. Después de 2 minutos, la absorbancia 

disminuyó aún más, reflejando una concentración de 65.09 %. A los 4 minutos, la 

concentración se redujo ligeramente a 61.32 %. Sin embargo, a los 6 minutos, se observó una 

disminución más pronunciada, con una concentración relativa del 27.35 %. A los 8 minutos, 

la reacción se encontraba cerca de su finalización, con una absorbancia de 0.23 u.a., 

correspondiente al 21.69 % de 2-nitrofenolato restante. Finalmente, tras 10 minutos de 

reacción, la absorbancia alcanzó un valor de 0.12 u. a., lo que indica que la concentración de 

2-nitrofenolato descendió al 11.32 %. Esta disminución progresiva de la absorbancia está 

directamente relacionada con la hidrogenación del 2-nitrofenol, que conduce a la formación 

de 2-aminofenol. Utilizando los valores de absorbancia en la Ecuación 3.1, se determinó que 

el rendimiento de la reacción a los 10 minutos fue de 88.67 %. Es importante mencionar que, 

inmediatamente después de la adición de las AuNPs, se observó una disminución en la 

intensidad del color amarillo de la solución, lo cual es consistente con la conversión del 2-

nitrofenolato a su producto reducido.     

 



 

 

47 

A)             B) 

325 350 375 400 425 450 475 500

0.2

0.4

0.6

0.8

1.0

1.2
A

b
s
o

rb
a
n

c
ia

 (
u
.a

.)

Longitud de onda (nm)

 2-NF + NaBH4

 00:10 seg después de agregar AuNPs/PEI

 02:00 min

 04:00 min

 06:00 min

 08:00 min

 10:00 min

 

-1 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11

-2.50

-2.25

-2.00

-1.75

-1.50

-1.25

-1.00

-0.75

-0.50

-0.25

0.00

0.25

In
(A

t/A
0
)

Tiempo (min)

y=-0.20062x

 

Figura 3.16 A) Evolución temporal del espectro UV-Vis de la solución de 2-NF (1 mM) y 

NaB𝐻4 (10 mM) antes y después de la adición de AuNPs. B) Gráfica de ln(𝐴𝑡/𝐴0) en 

función del tiempo para la reacción de reducción del 2-NF.  

En la Figura 3.16 B) se presenta la gráfica de ln(𝐴𝑡/𝐴0) en función del tiempo, esta 

representación corresponde al tratamiento cinético típico de una reacción de pseudo-primer 

orden, donde el agente reductor (NaBH₄) se encuentra en gran exceso y, por lo tanto, su 

concentración permanece prácticamente constante durante el curso de la reacción [57][58]. 

Los datos experimentales muestran una tendencia lineal bien definida, lo cual confirma que la 

cinética de la reacción se ajusta adecuadamente al modelo de primer orden respecto al 2-

nitrofenolato. La pendiente negativa de la recta obtenida a partir del ajuste lineal (−0.20062) 

corresponde a la constante de velocidad aparente (𝑘𝑎𝑝𝑝), con unidades de min⁻¹ [59]. Este 

valor indica la rapidez con la que el reactivo se consume durante la reacción de reducción. En 

la ecuación 3.5 se representa la ecuación de la recta ajustada: 

.......    ecuación 3.5 

Lo anterior indica que el 2-nitrofenolato se transforma en 2-aminofenol de forma 

exponencial con respecto al tiempo. Además, el valor del coeficiente de determinación (𝑅2 =

0.9516) sugiere que el ajuste lineal es confiable y que los datos experimentales presentan poca 

dispersión con respecto a la tendencia teórica. A partir de la constante de velocidad, se puede 
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calcular el tiempo de vida media (𝑡1/2) del reactivo utilizando la ecuación 3.6, obteniéndose 

un valor de aproximadamente 3.46 minutos [60]. Esto significa que, bajo las condiciones 

experimentales empleadas, la concentración del 2-nitrofenolato se reduce a la mitad cada 3.46 

minutos. En conjunto, estos resultados confirman el comportamiento cinético esperado para 

un sistema catalizado eficientemente por AuNPs, y respaldan el uso de las AuNPs como 

catalizadores efectivos en la reducción de compuestos nitroaromáticos en medio acuoso [59]. 

𝑡1/2 =
𝐼𝑛(2)

𝑘𝑎𝑝𝑝
  .......    ecuación 3.6 

En un segundo experimento se duplicó la concentración del 2-NF a 2 mM, 

manteniendo la concentración del NaBH4 en 10 mM y el volumen del catalizador (AuNPs) 

en 50 μL. La reacción catalítica fue monitoreada por espectroscopia UV-Vis y en la Figura 

3.17 A) se muestran los espectros UV-Vis tomados a diferentes tiempos. El espectro de la 

mezcla de 2-NF y NaBH4 revela que la absorbancia inicial, en el tiempo 0 sin agregar el agente 

catalizador, equivale a 1.60 u. a. Una vez agregando las AuNPs a la solución, se tomó el 

espectro UV-Vis 10 segundos después de agregar el agente catalizador, obteniendo una banda 

definida con una absorbancia de 1.04 u. a., lo que demuestra que la concentración del 2-

nitrofenolato disminuyó al 65 %. En los primeros 2 minutos de reacción la absorbancia 

disminuyó a 0.59 u. a., lo que corresponde a una concentración de 2-nitrofenolato del 36.87%. 

A los 4 minutos de reacción, la concentración de 2-nitrofenolato disminuyó por debajo del 20 

% (18.12 %) y la absorbancia a los 6 minutos de reacción es de 0.15 u. a. lo que sugiere que la 

reacción ya casi llegaba a su final, con una concentración de 9.37 %. Una vez que la reacción 

llegó a su final, 8 minutos después de añadir las AuNPs, el valor de la absorbancia es igual a 

0.10 u. a., lo que nos da como resultado una eficiencia del 95.16 % en la actividad catalítica, 

ya que la solución aún presentaba 6.25 % de 2-nitrofenolato. En la gráfica podemos observar 

que conforme pasa el tiempo de reacción la absorbancia va disminuyendo, y que esto es el 

comportamiento esperado en una reacción de catálisis. 
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Figura 3.17 A) Evolución temporal del espectro UV-Vis de la solución de 2-NF (2 mM) y 

NaB𝐻4 (10 mM) antes y después de la adición de AuNPs. B) Gráfica de ln(𝐴𝑡/𝐴0) en 

función del tiempo para la reacción de reducción del 2-NF.  

En la Figura 3.17 B) se presenta la gráfica de ln(Aₜ/A₀) en función del tiempo para la 

reacción de reducción. Los datos experimentales presentan una tendencia lineal clara, lo que 

respalda que la reacción sigue una cinética de primer orden con respecto al 2-nitrofenolato. 

La pendiente de la recta representa la kₐₚₚ, cuyo valor es de 0.33371 min⁻¹. Este valor refleja 

la rapidez con que el reactivo es consumido en la reacción catalítica. A partir de esta constante, 

se calculó el t₁/₂ del reactivo, lo que indica que, bajo las condiciones experimentales utilizadas, 

la concentración de 2-nitrofenolato se reduce a la mitad cada 2.08 minutos. 

Por último, en esta primera etapa de la evaluación catalítica, se utilizó el 2-NF con una 

concentración de 3 mM, respetando el volumen y la concentración previamente establecidos 

para el catalizador y el NaBH4. Este último experimento arrojó como resultado los espectros 

UV-Vis presentados en la Figura 3.18 A), donde se observa una primera banda 

correspondiente a la mezcla entre el 2-NF y el NaBH4 con una absorbancia inicial de 2.32 u. 

a. Esta alta intensidad de la banda también se vio reflejada en el aumento de la intensidad del 

color amarillo de la solución. Después de agregar la solución del catalizador, la absorbancia de 

la banda de absorción del 2-nitrofenolato disminuyó progresivamente con el transcurso del 

tiempo de reacción.  La reacción de catálisis duró 18 minutos con una absorbancia final de 

0.10 u. a., lo que equivale a una eficiencia del 95.57 % y una concentración al 4.31 % de 2-

nitrofenolato residual en la solución.  
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Figura 3.18 A) Evolución temporal del espectro UV-Vis de la solución de 2-NF (3 mM) y 

NaB𝐻4 (10 mM) antes y después de la adición de AuNPs. B) Gráfica de ln(𝐴𝑡/𝐴0) en 

función del tiempo para la reacción de reducción del 2-NF. 

De acuerdo con la gráfica de ln (At/A0) vs t mostrada en la Figura 3.18 B), los datos 

experimentales siguen una tendencia lineal clara, lo que indica que la reacción obedece a una 

cinética de primer orden con respecto al 2-nitrofenolato. A partir del valor de kₐₚₚ, que es de 

0.15883 min⁻¹, calculamos el tiempo de vida media que es de 4.36 minutos, lo que quiere 

decir que, bajo las condiciones experimentales, la concentración de 2-nitrofenolato se reduce 

a la mitad cada 4.36 minutos. 

En la Tabla 3.3 se muestra una comparación de los resultados obtenidos en los tres 

experimentos de esta primera etapa de la evaluación catalítica de las AuNPs. Los resultados 

demuestran que con el 2-NF a una concentración de 2 mM la catálisis se realizó a un menor 

tiempo, mientras que al aumentar la concentración a 3 mM el tiempo aumentó, este fenómeno 

puede ser resultado de la saturación superficial, es decir, si la concentración de 2‑NF es alta, 

muchas moléculas se adsorben simultáneamente, sobrecargando los pocos sitios activos libres 

y reduciendo la tasa efectiva de reducción [61]. 

Tomando en consideración los resultados de la primera etapa, se decidió continuar 

con la concentración de 3 mM, ya que a pesar de que la actividad catalítica se llevó a cabo en 
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un tiempo de 18 minutos, mayor a las otras dos concentraciones evaluadas, la eficiencia de la 

reacción fue mayor, alcanzando un rendimiento de reacción del 95.68 %.  

Tabla 3.3. Comparación de los datos de la evaluación catalítica de las AuNPs/PEI en la 

reducción de 2-NF usando diferentes concentraciones de 2-NF y NaB𝐻4 (10mM). 

Concentración 

del 2-NF 

(mM) 

Tiempo 

de la 

reacción 

catalítica 

(minutos) 

Absorbancia 

inicial (u. a.) 

Absorbancia 

final (u. a.) 

Eficiencia de 

la reacción 

(%) 

Concentración 

final de  

2-nitrofenalato 

(%)  

1 10 1.06 0.12 88.67  11.32 

2 8 1.60 0.10 93.75 06.25 

3 18 2.32 0.10 95.68 04.31 

3.7.2 Efecto de la concentración del NaBH4 en la actividad catalítica 

de las AuNPs/PEI para la reducción 2-nitrofenol  

En la segunda etapa de la evaluación de la actividad catalítica de las AuNPs/PEI se varió la 

concentración de la solución del agente reductor (NaBH4) manteniendo constante la 

concentración y volumen de la solución de 2-NF, es decir, 3 mM y 0.3 mL, respectivamente. 

De igual forma, el volumen de la solución de AuNPs/PEI se mantuvo en 50 L. El efecto que 

este cambio causó en la actividad catalítica fue monitoreado mediante espectroscopia UV-Vis. 

En la Figura 3.19 A) se muestran los espectros de la solución de la mezcla de 2-NF y NaBH4 

(15 Mm), antes y después de la adición de AuNPs. La absorbancia inicial de la banda de 

absorción del ion 2-nitrofenolato en la solución es de 2.26 u. a. Una vez añadido el agente 

catalizador, la solución se mantuvo dentro del espectrofotómetro hasta que la reacción 

concluyó. Se encontró que, a los 10 segundos de la incorporación de las AuNPs, la banda 

mostró una absorbancia de 1.43 u.a., lo que corresponde a una concentración del 63.27 % de 

2-nitrofenolato, es decir, en los primeros 10 segundos el 36.73 % del 2-NF se transformó a 2-

aminofenol (2-AF). Transcurridos 2 minutos y 30 segundos, la concentración del compuesto 

nitro-aromático disminuyó al 46.01 %, correspondiente a una absorbancia de 1.04 u.a. En el 

tercer punto de medición, a los 5 minutos, se registró una absorbancia de 0.60 u.a., lo que 

indica una concentración del 26.54 % de 2-nitrofenolato. A los 7 minutos y 30 segundos, la 

reacción mostró una desaceleración evidente, ya que la concentración apenas descendió al 
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18.58 %, con una leve disminución de la absorbancia a 0.42 u.a. En la medición siguiente, la 

absorbancia fue de 0.27 u.a., con una concentración de 11.94 %, evidenciando que la velocidad 

de reacción había disminuido significativamente. Finalmente, a los 17 minutos y 30 segundos, 

la absorbancia alcanzó un valor mínimo de 0.17 u.a., lo que indica que la reacción 

prácticamente concluyó, con una concentración final de 7.52 % de 2-nitrofenolato y una 

eficiencia global de reducción del 92.47 %. Estos resultados indican que, aunque se incrementó 

la concentración del agente reductor, no se observó un impacto significativo en la actividad 

catalítica. En efecto, la reacción fue solamente 30 segundos más rápida en comparación con la 

realizada a una concentración de 10 mM de NaBH4. 
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Figura 3.19 A) Evolución temporal del espectro UV-Vis de la solución de 2-NF (3 mM) y 

NaB𝐻4 (15 mM) antes y después de la adición de AuNPs. B) Gráfica de ln(𝐴𝑡/𝐴0) en 

función del tiempo para la reacción de reducción del 2-NF. 

Como se aprecia en la Figura 3.19 B), los datos obtenidos muestran un ajuste adecuado 

a una tendencia lineal, cuya pendiente fue de −0.13646, lo que corresponde a una kₐₚₚ de 

0.13646 min⁻¹. Este valor permitió calcular el t₁/₂ del 2-nitrofenolato bajo estas condiciones; 

la concentración del 2-nitrofenolato se reduce a la mitad aproximadamente cada 5.08 minutos. 

En comparación con otras condiciones evaluadas, se observa una ligera disminución de la 

velocidad de reacción, lo cual podría deberse a variaciones en la concentración del agente 

reductor o a una disminución en la accesibilidad de las moléculas de 2-nitrofenolato hacia las 

superficies activas de las nanopartículas. Estudios previos han demostrado que el rendimiento 
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catalítico de las AuNPs puede verse influenciado por diversos factores, incluyendo la relación 

molar reactivo/reductor, la estabilización superficial y la dispersión del catalizador en el medio 

[62][57].  

En busca de un cambio notorio, se duplicó la concentración de NaBH4, es decir, se 

utilizó una concentración de 30 mM. En la Figura 3.20 A) se presentan los espectros UV-Vis 

de la solución catalítica y se nota que la banda en el espectro de color negro, correspondiente 

a la mezcla del 2-NF y el NaBH4 10 segundos después de agregar las AuNPs, aumentó su 

absorbancia con respecto a la solución sin AuNPs, es decir, la absorbancia aumentó de 2.36 a 

2.38 u. a. En el espectro correspondiente a los 2 minutos y 30 segundos de reacción, la 

absorbancia de la banda disminuyó considerablemente; este valor indica que la concentración 

de 2-nitrofenolato disminuyó a 83.05 %. Después de los 5 minutos de reacción, el espectro 

UV-Vis mostró una banda mejor definida con una absorbancia de 1.59 u. a. Lo que indica que 

en este punto de la reacción la concentración bajó considerablemente, ya que se encuentra en 

el 67.37 %. A los 7 minutos y 30 segundos de reacción catalítica, la absorbancia disminuyó de 

manera notoria a 0.54 u. a. Después de este momento, la atenuación de la absorbancia ya no 

presentó saltos significativos. La actividad catalítica concluyó en 17 minutos y 30 segundos, al 

finalizar, la última banda muestra una absorbancia de 0.07 u. a., con un resultado de una 

eficiencia del 97.03 % y una concentración final de 2-nitrofenolato del 2.96 %. Aunque el 

tiempo de reacción se mantuvo igual al de las pruebas anteriores, el porcentaje de eficiencia 

aumentó; lo cual es un resultado importante, ya que el objetivo principal es mantener un 

porcentaje de eficiencia alto y un tiempo de reacción corto.  
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Figura 3.20 A) Evolución temporal del espectro UV-Vis de la solución de 2-NF (3 mM) y 

NaB𝐻4 (30 mM) antes y después de la adición de AuNPs. B) Gráfica de ln(𝐴𝑡/𝐴0) en 

función del tiempo para la reacción de reducción del 2-NF. 

En la Figura 3.20 B) se observa la gráfica del análisis cinético de la actividad catalítica 

estudiada, este gráfico respalda una cinética de primer orden, lo cual es común en sistemas 

donde el catalizador actúa de forma efectiva y la concentración del reactivo disminuye 

exponencialmente con el tiempo [63]. Se calculó el valor de t₁/₂, que indica que el tiempo 

necesario para que la concentración del reactivo (o su absorbancia) se reduzca a la mitad es de 

aproximadamente 3.47 minutos.  

La evaluación de la actividad catalítica de las AuNPs/PEI se realizó con una 

concentración de NaBH4 de 40 mM, obteniéndose un cambio significativo, ya que el tiempo 

de reacción disminuyó a 15 minutos, es decir, en este tiempo de reacción la absorbancia 

cambió de 2.94 a 0.11 u. a. Esta variación corresponde a una eficiencia de reacción del 96.11%. 

En general, se observaron tres cambios importantes en comparación con los dos casos 

anteriores, el primero fue que la absorbancia inicial de la banda del compuesto nitro-aromático 

fue significativamente mayor que cuando se usaron NaBH4  15 y 30 mM. Además, la eficiencia 

y el tiempo de reacción disminuyeron cen comparación conlos dos experimentos previos. La 

evolución del espectro UV-Vis de la solución de 2-NF/ NaBH4 después de agregar las AuNPs 

es mostrada en la Figura 3.21 A). La continua disminución de la absorbancia de la banda 

demuestra que las AuNPs aceleran la transformación de 2-NF a 2-AF debido a la excelente 

actividad catalítica de las superficies de las partículas.    
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Figura 3.21 A) Evolución temporal del espectro UV-Vis de la solución de 2-NF (3 mM) y 

NaB𝐻4 (40 mM) antes y después de la adición de AuNPs. B) Gráfica de ln(𝐴𝑡/𝐴0) en 

función del tiempo para la reacción de reducción del 2-NF. 

En la Figura 3.21 B) se observa la cinética de la reacción catalítica, mostrando una clara 

tendencia lineal al graficar ln(At/A0) contra el tiempo, obteniendo una kₐₚₚ igual a  

0.19283 min−1, este valor es consistente con reacciones catalíticas de primer orden, donde la 

velocidad de reacción depende únicamente de la concentración del reactivo, dado que el 

catalizador actúa en cantidades constantes y su concentración efectiva no varía 

significativamente durante la reacción [63]. Por lo tanto, se concluye que la vida media del 

reactivo bajo estas condiciones catalíticas es de aproximadamente 3.59 minutos. 

Por último, se realizó el experimento con una concentración de 60 mM y, en la Figura 

3.22 A), se muestran los espectros correspondientes. En el espectro de la mezcla del 2-NF con 

NaBH4 se aprecia que la banda en 416 nm presenta ruido, sin embargo, la absorbancia inicial 

fue considerada en 2.41 u. a. Después de adicionar las AuNPs, la banda muestra grandes saltos 

de disminución en la absorbancia, por ejemplo, en la banda correspondiente a los 2 minutos 

y 30 segundos de reacción, la absorbancia es de 1.72 u. a., lo que corresponde a una 

concentración de 2-nitrofenolato de 71.36 y, a los 5 minutos de efectuarse la reacción, la 

absorbancia final es de 0.17 u. a. equivalente a una concentración del 36.92 %. La reacción 

concluyó en 7 minutos y 30 segundos con una concentración del reactivo a reducir del 7.05 %, 

es decir, la reacción tuvo una eficiencia del 92.94 %. Estos resultados evidencian claramente 
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que la concentración de 60 mM de NaBH4 es efectiva para lograr una reducción eficiente del 

reactivo en un tiempo relativamente corto, sin provocar efectos adversos como la saturación 

del sistema catalítico, lo cual era uno de los principales objetivos de esta etapa experimental.   
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Figura 3.22 A) Evolución temporal del espectro UV-Vis de la solución de 2-NF (3 mM) y 

NaB𝐻4 (60 mM) antes y después de la adición de AuNPs. B) Gráfica de ln(𝐴𝑡/𝐴0) en 

función del tiempo para la reacción de reducción del 2-NF. 

La gráfica correspondiente a la Figura 3.22 B) representa la relación entre el logaritmo 

natural de la razón de absorbancias ln(At/A0) y el tiempo, obteniéndose una recta con 

pendiente negativa, lo cual confirma que la reacción sigue una cinética de primer orden. La 

kₐₚₚ se deduce de la ecuación de la recta obtenida por regresión lineal, siendo el resultado 

0.32697 𝑚𝑖𝑛−1, esto indica que el tiempo necesario para reducir la concentración del 2-

nitrofenolato a la mitad bajo estas condiciones es de aproximadamente 2.12 minutos, lo que 

representa una mejora significativa respecto a los experimentos anteriores. 

En conclusión, el aumento de la concentración de NaBH4 disminuye el tiempo de 

reacción porque incrementa la velocidad de transferencia de electrones hacia el 2-nitrofenol 

en la superficie del catalizador, esto hace que la reacción avance más rápido. La mayoría de 

estos sistemas catalíticos siguen un mecanismo de superficie conocido como Langmuir–

Hinshelwood, en el que tanto el reactivo (ión 2-nitrofenolato) como el reductor (ión BH₄⁻) se 

adsorben en la superficie del catalizador. Aumentar la concentración de NaBH4 eleva la 

probabilidad de colisiones efectivas entre las especies adsorbidas, acelerando la reacción [64]. 
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3.7.3 Evaluación de actividad catalítica de las AuNPs para la reducción 

del 2-nitrofenol durante varios ciclos de catálisis  

Como tercera etapa de la evaluación de la actividad catalítica para la reducción del compuesto 

nitroaromático 2-nitrofenol, se realizaron 4 ciclos de catálisis con las concentraciones y el 

volumen del último experimento. Esta etapa se realizó con el fin de evaluar el rendimiento de 

las AuNPs estabilizadas con PEI como agente catalizador. En la Figura 3.23 se muestran los 

espectros UV-Vis de la solución de 2-NF, tomados a distintos tiempos tras agregar las AuNPs, 

correspondientes al primer ciclo de catálisis. De acuerdo con los valores de absorbancia de la 

banda localizada en 416 nm, la reducción del 2-NF por el NaBH4 catalizada por las AuNPs 

se llevó a cabo en 7 minutos y 30 segundos alcanzando una eficiencia de reacción del 95.17%.  
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Figura 3.23. Evolución temporal del espectro UV-Vis de la solución de 2-NF (3 mM) y 

NaB𝐻4 (60 mM) en el ciclo 1 antes y después de la adición de AuNPs. 

Después de terminar el primer ciclo, a la solución se le agregó 0.3 mL de 2-NF (3mM) 

y 1 mL de NaBH4 (60 mM) dando inicio al segundo ciclo de catálisis. Al igual que en los 

experimentos anteriores, la eficiencia de la reacción se determinó usando los valores de la 

absorbancia de los espectros de la Figura 3.24 y se encontró que nuevamente la reacción tardó 

el mismo tiempo que el ciclo 1 (7:30 minutos), logrando una eficiencia del 86.86 %. 

Comparado con el primer ciclo, se puede notar que la eficiencia tuvo una disminución mínima, 

lo que puede ser consecuencia de una fatiga superficial  
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Figura 3.24 Evolución temporal del espectro UV-Vis de la solución de 2-NF (3 mM) y 

NaB𝐻4 (60 mM) en el ciclo 2 antes y después de la adición de AuNPs. 

Para el tercer ciclo de catálisis, de acuerdo con la evolución del espectro UV-Vis 

(mostrada en la Figura 3.25) se observó un aumento notorio en el tiempo de reacción, ya que 

en el espectro se observa que al pasar los 12:30 minutos de reacción, la absorbancia final es de 

0.14 u. a. lo que da como resultado un 82.92 % de eficiencia. A pesar de que hubo un aumento 

significativo en el tiempo de reacción, se observó que el porcentaje de eficiencia de la reacción 

se mantiene por encima del 80 %.  
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Figura 3.25 Evolución temporal del espectro UV-Vis de la solución de 2-NF (3 mM) y 

NaB𝐻4 (60 mM) en el ciclo 3 antes y después de la adición de AuNPs. 

Finalmente, en el cuarto y último ciclo de catálisis se encontró que el tiempo de 

reacción nuevamente aumentó, en 5 minutos, es decir que, la reacción finalizó a los 17 minutos 
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y 30 segundos. En este ciclo el porcentaje de eficiencia de la reacción fue más alto que el ciclo 

3, es decir, 84.05 %. Los espectros correspondientes al cuarto ciclo de catálisis se muestran en 

la Figura 3.26.  
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Figura 3.26 Evolución temporal del espectro UV-Vis de la solución de 2-NF (3 mM) y 

NaB𝐻4 (60 mM) en el ciclo 4 antes y después de la adición de AuNPs. 

En la Tabla 3.4 se presentan los resultados obtenidos en la última etapa de evaluación 

catalítica de las AuNPs. Se puede observar que los porcentajes de eficiencia, aunque no son 

iguales, son mayores al 80 %, esto permite concluir que las nanopartículas de oro estabilizadas 

por PEI cumplen como un buen agente catalizador y presentan un alto rendimiento y una 

buena capacidad de reutilización en la reducción de 2-NF.   

Tabla 3.4 Tabla comparativa de los resultados obtenidos durante la tercera etapa de la 
evaluación catalítica de las AuNPs/PEI 

Número de 

ciclos 

Tiempo de 

reacción (min) 

Absorbancia 

inicial (u. a.) 

Absorbancia 

final (u. a.) 
Eficiencia (%) 

1 7:30  2.28 0.11 95.17 

2 7:30 0.99 0.13 89.89 

3 12:30  0.82 0.14 82.92 

4 17:30 0.69 0.11 84.05 
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Aunque el tiempo de reacción aumentó en ciclos posteriores, la eficiencia se mantuvo 

estable, indicando que el sistema catalítico es robusto y potencialmente viable para aplicaciones 

donde se requiere reutilización del catalizador. 

3.7.4 Evaluación de la actividad catalítica de las AuNPs/PEI para la 

reducción 4-nitrofenol 

En esta última etapa de la evaluación catalítica de las AuNPs estabilizadas con PEI, se estudió 

la eficiencia de estas en la reducción de un compuesto nitroaromático distinto, seleccionando 

el 4-nitrofenol. Se mantuvieron las mismas condiciones experimentales empleadas en la 

reducción del 2-NF, es decir, la solución catalítica se preparó mezclando 0.3 mL del 4-NF (3 

mM) y 1 mL de NaBH4 (60 mM). Sin embargo, en este caso, el 4-nitrofenol presenta una 

intensidad de absorción de la radiación visible mayor que la del 2-NF, como se aprecia en el 

espectro UV-Vis de la Figura 3.27. Esto dificultó determinar el valor de la absorbancia de la 

solución inicial. Para resolver este inconveniente, la solución original fue diluida con agua 

desionizada hasta obtener un espectro con la banda del compuesto nitroaromático bien 

definida, lo cual se logró al adicionar 4.5 mL de agua, obteniendo un volumen final de la 

solución de 4-NF/ NaBH4 de 5.8 mL. El espectro de esta solución se muestra en la Figura 

3.27, en él se nota que el máximo de la banda de absorción se localiza a 401 nm con una 

absorbancia de 2.07 u.a.  
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Figura 3.27. Espectros UV-Vis de la solución original de 4-NF/NaBH₄ y de la solución 

diluida con agua desionizada. 
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Una vez obtenido el espectro UV-Vis con una banda definida, se aplicaron la ecuación 

de dilución (ecuación 7) y la ley de Beer-Lambert (ecuación 8) para determinar la absorbancia 

de la solución catalítica original.  

𝑣1𝐶1 =  𝑣2𝐶2 ……. ecuación 3.7 

A = lC ……… ecuación 3.8 

Tomando los valores de la solución de 4-NF/NaBH₄ original y diluida tenemos:  

𝑣1 = 1.3 𝑚𝐿                     𝑣2 = 5.8 𝑚𝐿 

𝐴1 = 𝑥                              𝐴 = 2.07 𝑢. 𝑎. 

𝐴1 =
𝑣2

𝑣1
𝐴2 

𝐴1 =
5.8 𝑚𝐿

1.3 𝑚𝐿
(2.07 𝑢. 𝑎. ) = 9.23 𝑢. 𝑎. 

Cuando se obtuvo la absorbancia de la solución original, se realizó la primera prueba 

catalítica, la cual se monitoreó mediante UV-Vis. Los espectros de la solución catalítica se 

muestran en la Figura 3.28. Se aprecia claramente que la reacción de reducción del 4-NF se 

produce rápidamente al adicionar las AuNPs, y a los 2 minutos y 30 segundos la banda de 

absorción prácticamente desaparece. El espectro tomado a los 5 minutos indica que la 

eficiencia de la reacción de reducción es de 98.91%. 
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Figura 3.28 Espectro UV-Vis de la actividad catalítica con 4-NF (3 Mm) y NaB𝐻4 (60 𝑚𝑀).  
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Una vez realizadas diversas pruebas de reproducibilidad, se llevaron a cabo 4 ciclos 

para evaluar el rendimiento de las AuNPs al ser reutilizadas como catalizadores. Como se 

esperaba, el ciclo 1 (Figura 3.29) se llevó a cabo en 5 minutos con una eficiencia promedio del 

98.59 %.  
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Figura 3.29 Evolución temporal del espectro UV-Vis de la solución de 4-NF (3 mM) y 

NaB𝐻4 (60 mM) en el ciclo 1 antes y después de la adición de AuNPs. 

En el segundo ciclo, los resultados de UV-Vis mostrados en la Figura 3.30 demuestran 

que el tiempo de reacción se mantuvo en 5 minutos, pero la eficiencia aumentó a 90.29 %.  
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Figura 3.30 Evolución temporal del espectro UV-Vis de la solución de 4-NF (3 mM) y 

NaB𝐻4 (60 mM) en el ciclo 2 antes y después de la adición de AuNPs. 

A diferencia de los ciclos 1 y 2, en el tercer ciclo el tiempo de reacción aumentó al 

doble, es decir, que la reacción se llevó a cabo en 10 minutos, pero la eficiencia de la reacción 
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se mantuvo en el 97.83 %. Estos datos sugieren que las AuNPs conservan su capacidad como 

agente catalizador (ver Figura 3.31). 
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Figura 3.31. Evolución temporal del espectro UV-Vis de la solución de 4-NF (3 mM) y 

NaB𝐻4 (60 mM) en el ciclo 3 antes y después de la adición de AuNPs. 

Finalmente, en el cuarto y último ciclo, la eficiencia tuvo un cambio mínimo, 

presentando un porcentaje de 95.54 %, en un tiempo de reacción de 12 minutos y medio (ver 

Figura 3.32). En la Tabla 3.5 se resumen los datos de la evaluación de las AuNPs/PEI como 

agente catalizador del 4-NF.  

 

 

Figura 3.32. Evolución temporal del espectro UV-Vis de la solución de 4-NF (3 mM) y 

NaB𝐻4 (60 mM) en el ciclo 4 antes y después de la adición de AuNPs. 
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Tabla 3.5 Tabla comparativa de los resultados obtenidos durante la evaluación catalítica de 

las AuNPs/PEI como catalizador para reducir 4-NF  

Número de 

ciclos 

Tiempo de 

reacción (min) 

Absorbancia 

(u. a.) 

Absorbancia 

final (u. a.) 
Eficiencia (%) 

1 5 9.23 0.10 98.91 

2 5 7.64 0.13 98.29 

3 10  3.69 0.08 97.83 

4 12.5 2.47 0.11 95.54 

 

A partir del tercer ciclo, el tiempo de reacción se duplicó, alcanzando 12.5 minutos, 

aunque la eficiencia se mantuvo. Esto sugiere que, aunque la cinética del proceso se prolongó, 

la capacidad de conversión del sistema no se vio comprometida. Este fenómeno ha sido 

observado en sistemas similares, donde, después de múltiples ciclos de uso, los catalizadores 

presentan una reducción de la velocidad de reacción sin una pérdida significativa de la 

eficiencia. Esto se atribuye a procesos como la agregación parcial de nanopartículas, bloqueo 

de sitios activos por productos o estabilizantes, o reestructuraciones superficiales del 

catalizador [65]. Estudios con catalizadores similares basados en AuNPs con soportes 

poliméricos o magnéticos, como los microgeles “core-shell”, muestran que la estructura del 

estabilizante puede minimizar la agregación y permitir una reusabilidad eficiente sin cambios 

significativos en la actividad [66]. De manera complementaria, se ha observado que las 

películas multifuncionales de Au y Ag sobre núcleos magnéticos con recubrimiento de PEI 

mostraron una eficiencia catalítica prácticamente invariable incluso después de ocho ciclos, 

gracias a la alta estabilidad del recubrimiento y la mínima pérdida del catalizador durante su 

recuperación [67].  

En conclusión, los resultados indican que las AuNPs/PEI evaluadas mantienen una alta 

eficiencia y buen desempeño como catalizadores reutilizables, si bien con una aceleración de 

la cinética algo disminuida en ciclos posteriores, probablemente por cambios superficiales o 

menor accesibilidad a los sitios activos. La elevada estabilidad funcional y la conversión 

respaldan su aplicabilidad en procesos acuosos orientados a la reutilización y la reducción de 

residuos. 
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Conclusiones 

✓ Se sintetizaron nanopartículas de oro mediante el método coloidal, utilizando 

polietilenimina como agente estabilizante, obteniéndose nanopartículas con 

morfología predominantemente esférica y tamaños de 2 a 22, estables en solución 

coloidal. Las técnicas de caracterización UV-Vis, TEM, DRX e IR confirmaron la 

formación de nanopartículas esféricas con la típica estructura cúbica centrada en las 

caras y una interacción eficaz entre la superficie de las nanopartículas de oro y los 

grupos funcionales de la PEI, lo que contribuyó a su estabilidad y a una dispersión 

homogénea en el medio acuoso. 

✓ La evaluación catalítica de las AuNPs/PEI en la reducción de compuestos 

nitroaromáticos (particularmente 2-nitrofenol y 4-nitrofenol) mostró que el sistema 

presenta una alta eficiencia y un buen rendimiento catalítico. Asimismo, los 

catalizadores demostraron una buena capacidad de reutilización, manteniendo una 

eficiencia estable a lo largo de varios ciclos catalíticos. Aunque se evidenció un ligero 

incremento en el tiempo de reacción y una disminución moderada de la velocidad 

cinética en los ciclos posteriores, el sistema se mantuvo robusto, estable y funcional.        

✓ En general, el sistema AuNPs/PEI constituye un catalizador eficaz, estable y 

reutilizable, con un desempeño favorable en medios acuosos y una potencial 

aplicabilidad en procesos sustentables de reducción de contaminantes orgánicos. En 

conjunto, los hallazgos de este estudio respaldan el uso de las nanopartículas de oro 

estabilizadas con PEI como una alternativa eficiente y ecológica para el tratamiento de 

compuestos nitroaromáticos, lo que contribuye al desarrollo de tecnologías más limpias 

y sostenibles.
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