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RESUMEN

TITULO: OPTIMIZACIQN DEL PROCESO DE OBTENCION DE NANOBASTONES
DE ORO MEDIANTE SINTESIS FOTOQUIMICA*

AUTOR: GERSON RAFAEL CONDE RODRIGUEZ**

PALABRAS CLAVES: NANOBASTONES DE ORO, RESONANCIA
PLASMONICA, SINTESIS FOTOQUIMICA, pH, ACIDO CLOROAURICO, TIEMPO
DE IRRADIACION, NITRATO DE PLATA.

DESCRIPCION: Los nanobastones de oro son nanoparticulas utilizadas en
diferentes aplicaciones Opticas, bioldgicas y cataliticas, debido al aumento en la
absorcion de radiacion en la region visible e infrarrojo del espectro electromagnético.
Dicho aumento se debe al movimiento de los electrones en la superficie del
nanomaterial, fendmeno conocido como resonancia plasmaonica. Una de las formas
de obtencién de los nanobastones de oro es la sintesis fotoquimica, la cual emplea
la luz ultravioleta para la reduccién de los iones de oro, formando las nanoparticulas.
Este proceso de sintesis es altamente sensible a las diferentes variables que estan
involucradas, por lo cual es necesario determinar los parametros adecuados para la
obtencion eficiente de nanobastones de oro.

En el presente estudio se evalla el efecto individual que presentan 4 variables sobre
la sintesis fotoquimica: el pH, la concentracién de precursor de oro, el tiempo de
irradiacion con luz UV y la concentracion de nitrato de plata. La caracterizacion de
las suspensiones obtenidas se realiza mediante espectrofotometria en la region
ultravioleta visible y microscopia electrénica de transmision.

Como resultado se muestra la dependencia de la geometria de las nanoparticulas
en relacion al pH y a la concentracion de oro, la reduccion de la calidad de la sintesis
cuando se excede el tiempo de irradiacion UV y la dependencia lineal del maximo
de absorcion de las suspensiones con la concentracion de nitrato de plata.

* Proyecto de grado
** Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Directores: PhD. Gilles
Henri Gauthier, PhD. Luiz Orlando Ladeira.
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ABSTRACT

TITLE: OPTIMIZATION OF THE OBTAINING PROCESS OF GOLD NANORODS
BY PHOTOCHEMICAL SYNTHESIS*

AUTHOR: GERSON RAFAEL CONDE RODRIGUEZ**

KEYWORDS: GOLD NANORODS, PLASMON RESONANCE, PHOTOCHEMICAL
SYNTHESIS, pH, CHLOROAURIC ACID, IRRADIATION TIME, SILVER NITRATE.

DESCRIPTION: Gold nanorods are nanoparticles used in different optical, biological
and catalytic applications, due to the increased absorption of radiation in the visible
and infrared region of the electromagnetic spectrum. This increase is due to the
movement of electrons on the surface of the nanomaterial, a phenomenon known
as plasmon resonance. One way to produce gold nanorods is the photochemical
synthesis, which uses ultraviolet light to reduce gold ions, forming the nanoparticles.
This synthesis process is highly sensitive to the different variables involved, so it is
necessary to determine the appropriate parameters for efficient production of gold
nanorods.

This study evaluates the individual effect of four variables on the photochemical
synthesis: the pH, the concentration of gold precursor, the irradiation time with UV
light and the concentration of silver nitrate. The obtained suspensions were
characterized by spectrophotometry in the ultraviolet and visible region and
transmission electron microscopy.

The results show the dependence on pH and gold concentration of the geometry of
the nanoparticles, the reduction in the quality of the synthesis when the UV
irradiation time is exceeded and the linear dependence of the absorption maximum
of the suspensions on the concentration of silver nitrate.

* Bachelor Thesis
** Physicochemical Engineering Faculty. Chemical Engineering School. Directors: PhD. Gilles Henri
Gauthier, PhD. Luiz Orlando Ladeira.
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INTRODUCCION

La nanotecnologia se define como el disefio, sintesis, caracterizacion y aplicacion
de materiales a escala atobmica o molecular, o de forma mas rigurosa, aquellos
materiales que posean al menos una de sus dimensiones entre 1y 100 nm [1-2]. El
interés en la nanotecnologia se debe a la magnificacion de las propiedades
cataliticas, eléctricas, electromagnéticas y opticas que presentan los materiales en

escala nanométrica en relacion a sus equivalentes macroscoépicos [3-4].

Estas propiedades son Unicas para cada material, y aparecen debido al
confinamiento a un espacio nanométrico de los electrones que se encuentran en la
superficie de las particulas [5-6]. Asi, para conseguir un gran aumento en dichas
propiedades es necesario contar con un numero elevado de electrones moviéndose
libremente en la superficie del nanomaterial, razén por la cual los elementos mas
apropiados para la sintesis en nanotecnologia son los metales, capaces de generar
una alta densidad electrénica superficial [7-8].

En las nanoparticulas metalicas, el fendbmeno que describe el comportamiento de
los electrones libres se conoce como Resonancia Plasménica Superficial, y consiste
en la oscilacion colectiva de los electrones que se encuentran en la superficie de un
nanomaterial, cuya frecuencia de oscilacion se encuentra en resonancia con
frecuencias correspondientes al espectro electromagnético visible [9-12]. Este
fendbmeno de resonancia depende principalmente de la forma, el tamafio y la
composicion de la nanoparticula, asi como del medio en que se encuentra [13-14].
Por esta razén, para aprovechar las ventajas que posee el fenémeno de resonancia

plasmoénica, se sintetizan nanomateriales con diferentes geometrias basadas en
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elementos metélicos, tales como el cobalto (Co), el cinc (Zn), el niquel (Ni), el platino
(Pt), el cobre (Cu), la plata (Ag) y el oro (Au) [3, 5, 15].

Entre los diferentes metales disponibles para la sintesis, el oro se ha destacado por
presentar caracteristicas altamente deseadas para diversas aplicaciones como son:
la presencia del fendmeno de resonancia plasmonica superficial en frecuencias
cercanas a la region infrarroja del espectro electromagnético [7, 16], la elevada
bioestabilidad y biocompatibilidad requeridas para aplicaciones biologicas [17-18] y
la capacidad de formar estructuras nanomeétricas de caracter isotropico (como las

nanoesferas) o anisotropico (como los nanobastones), entre otras [19-20].

Gracias a estas caracteristicas, las nanoparticulas de oro han sido utilizadas en un
amplio rango de aplicaciones, entre las cuales se encuentran: la nanocatalisis, que
fue pionera en el uso del oro como nanomaterial [19, 21]; las aplicaciones épticas
como el aumento de sefal en la microscopias Raman [19, 22] y por fluorescencia
[23-24]; las aplicaciones biologicas como la deteccion especializada de membranas
celulares [19, 25] y la transfeccion de ADN [26]; y las aplicaciones biomédicas como
el transporte de farmacos [19, 27] y la terapia contra el cancer por hipertermia
localizada [7, 17, 19].

Un tipo de nanoparticula de oro, bien sea nanoesfera o nanobastén, es de utilidad
para una aplicacion especifica si la frecuencia a la cual presenta el fenomeno de
resonancia plasmonica se adecua a los requerimientos de dicha aplicacion [28].
Cabe resaltar que generalmente dicha frecuencia (v) se expresa como una longitud
de onda (A) teniendo en cuenta la velocidad de la luz en el vacio (C), de acuerdo a

la ecuacion [29]:
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Asi, cuando es posible trabajar con una nanoparticula que tenga resonancia
plasmonica en una longitud de onda entre 500 y 550 nm, se prefieren las
nanoesferas de oro cuyo proceso de sintesis es relativamente simple [3, 30]. Este
rango de longitudes de onda se encuentra en relacion al didmetro de la nanoesfera,

permitiendo conocer el tamafio aproximado de las particulas [31].

Por el contrario, si se necesita que la longitud de onda de la resonancia plasmaonica
se encuentre cercana a la region del infrarrojo (entre 700 y 1000 nm), se emplean
nanobastones de oro a pesar de que su proceso de sintesis sea un poco mas
complejo comparado con las esferas [32-33]. En los nanobastones, la posicion de
la banda longitudinal se encuentra directamente relacionada a la longitud de las
nanoparticulas, por lo cual es posible realizar una estimacion inicial del tamafio de
los bastones con la ubicacién de la banda longitudinal, la cual puede ser confirmada

mediante otras técnicas de caracterizacion [33-34].

En la Figura 1 se muestra el espectro de absorcion caracteristico de los dos tipos
de nanoparticulas, la direccion de propagacion de la luz y el movimiento que ésta

causa en los electrones que se encuentran en resonancia plasmonica.

Debido a que los nanobastones de oro presentan mayores beneficios en relacion a
las nanoesferas, durante los ultimos afios se han llevado a cabo grandes esfuerzos
para definir y mejorar los procesos de sintesis de nanoparticulas con dicha

geometria [35-36].
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Figura 1. Espectro de absorcién y fendmeno de resonancia plasmoénica superficial

en las nanoparticulas de oro.
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Fuente: Tomado y adaptado de referencia [5].

Inicialmente, la sintesis de nanobastones de oro se realizaba mediante el método
de templado, el cual consistia en la deposicion electroquimica de atomos de oro en
los poros nanométricos de membranas de alimina o policarbonato [28, 35]. Sin
embargo, el rendimiento de este método de sintesis era relativamente bajo, por lo
cual se comenzaron a emplear métodos mas eficientes para la sintesis de

nanobastones de oro [3, 28].

Uno de los nuevos métodos desarrollados fue la sintesis electroquimica, la cual
empleaba dos electrodos, uno de oro que actuaba como anodo y uno de platino que
actuaba como céatodo, sumergidos en una solucién electrolitica de surfactantes [37-

38]. Aunque el rendimiento aumentd al utilizar este método, la gran cantidad de
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variables involucradas en un proceso electroquimico represent6 una gran dificultad
para determinar el mecanismo de sintesis, lo cual llevé a la aparicion de un nuevo

meétodo conocido como sintesis por semillas [38-39].

La sintesis de nanobastones de oro por el método de semillas consiste en la
preparacion de una solucién de nanoesferas con tamafio muy reducido (entre 3y 5
nm) que acttan como nucleos cuando son adicionadas a una solucion de
crecimiento, la cual contiene acido tetracloroaurico como precursor de oro y una
mezcla de surfactantes que promueven el crecimiento de los nanobastones en una
direccidon especifica [26, 39-40]. La eficiencia de este método es muy cercana al
100% vy los resultados obtenidos son altamente reproducibles, por lo cual es
considerado uno de los mejores métodos para la sintesis de nanobastones de oro
y ha sido estudiado y optimizado durante varios afios [23, 26]. Sin embargo, la
mayor dificultad que presenta es el tiempo de crecimiento, entre 18 y 36 horas,
debido a que se vuelve inviable emplearlo para la produccién de nanoparticulas en

una escala mayor [9, 17].

Para superar el obstaculo que representaba el tiempo de produccion de las
nanoparticulas se desarroll6 un nuevo método conocido como sintesis fotoquimica,
que realiza los procesos de nucleacién y crecimiento en un solo paso mediante la
produccion de radicales libres a través de radiacion ultravioleta (UV), los cuales se
encargan de reducir los atomos de oro para formar los nanobastones [41-42]. Una
de las ventajas que presenta esta metodologia es la reduccion del tiempo de
sintesis, el cual varia entre 30 y 90 minutos, aumentando las posibilidades de

producir las nanoparticulas a una escala mayor que a nivel de laboratorio [38, 43].
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Sin embargo, el proceso de sintesis fotoquimica es muy sensible a las diferentes
variables que estan involucradas como lo son: concentracion de iones oro,
concentracion de surfactante, pH, presencia de aditivos como acetona y
ciclohexano, presencia de nitrato de plata, temperatura y tiempo de irradiacion, entre
otras [35, 41, 43]. Por esta razon, se hace necesario determinar el efecto que tiene
cada una de estas variables sobre la produccién de los nanobastones de oro para
conseguir una metodologia de sintesis fotoquimica altamente eficiente y
reproducible [3, 28].

Con base en esta necesidad, el presente trabajo se realiza para optimizar el efecto
individual que tienen las siguientes 4 variables sobre la sintesis fotoquimica de
nanobastones de oro: el pH, la concentraciébn de iones de oro, el tiempo de
irradiacion y la concentracion de nitrato de plata, y de esta forma conseguir un mayor

control sobre el proceso de obtencion de las nanoparticulas.
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1. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

La metodologia empleada durante esta investigacion se muestra en la Figura 2.

Figura 2. Metodologia de la investigacion.

Sintesis fotoquimica
de nanobastones de Variacion de pH
oro
Caracterizacion de Variacion de la
los nanobastones de concentraciéon de
oro nitrato de plata

1.1 MATERIALES Y REACTIVOS

1.1.1. Materiales EIl primer material es una lampara empleada para generar
radiacion ultravioleta (UV), la cual produce luz con longitud de onda de 256 nm e
intensidad de 15 W/cm?, y sus dimensiones son 91,4 cm de largo y 24,8 mm de
diametro. Por su parte, el segundo material es un tubo de cuarzo empleado como
contenedor de la solucion a irradiar y sus dimensiones son 80 cm de largo, 12,1 mm
de diametro externo y 8,1 mm de diametro interno. Las fotos de los dos materiales
se muestran en el Anexo A. Todos los demas instrumentos de laboratorio

empleados durante la sintesis fueron de vidrio, ceramica o plastico para evitar la
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reduccion del oro a causa de la presencia de electrones libres en los instrumentos
metélicos. Por ultimo, cabe resaltar que todos los materiales de vidrio fueron
previamente sometidos a bafio de agua regia (3 partes de acido clorhidrico por cada
parte de acido nitrico) durante 2 horas, lavados con agua destilada y secados en

horno para garantizar la calidad y reproducibilidad de los resultados obtenidos [19].

1.1.2 Reactivos La Tabla 1 muestra el listado de reactivos empleados durante el
desarrollo de esta investigacion. El &cido tetracloroaurico trihidratado, mas conocido
como &cido cloroaurico, fue producido en el laboratorio a partir de oro de alta pureza
siguiendo el procedimiento mostrado en el Anexo B. Por su parte, los reactivos de
origen comercial fueron usados con grado analitico de pureza. Por ultimo, todas las

soluciones fueron preparadas con agua desionizada milli-Q (Resistividad 18,2 MQ).

Tabla 1. Reactivos empleados en la sintesis de nanobastones de oro.

_ Formula _
Reactivo Origen
Molecular
Acido tetracloroaurico trihidratado HAuUClI4-3H20 Laboratorio

Bromuro de hexadeciltrimetilamonio (CTAB) Ci9H24BrN Sigma Aldrich ®

Nitrato de plata AgNO3 Sigma Aldrich ®

Acido ascorbico CeHsOs Sigma Aldrich ®
Acetona CsHeO Comercial
Ciclohexano CeH12 Comercial
Acido clorhidrico HCI Comercial
Hidroxido de amonio NH4OH Comercial
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1.2 SINTESIS DE NANOBASTONES DE ORO

El procedimiento para la sintesis fotoquimica de nanobastones de oro se muestra

en la Figura 3 y se incluyen fotos en el Anexo C [44].

Figura 3. Sintesis fotoquimica de nanobastones de oro.

60 minutos
de irradiacion
conluzUV

20 mL de
solucion 120 mM
de CTAB

Suspension de

Complejo Solucion a —————
e nanobastones
lcy " irradiar e
650 uL de acetona
2mL de solucion 450 pL de Ciclohexano Ajuste de
1,4 mM de nitrato
10mL de de plata pH
solucion 1,5 mM Solucion 90 mM de
de acido acido ascorbico

cloroaurico

Inicialmente, se preparan 20 mL de una solucién 120 mM de CTAB en agua
desionizada y sobre ésta se afiaden 10 mL de solucién 1,5 mM de &cido cloroaurico,

agitando magnéticamente hasta obtener una solucién de color naranja intenso.
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Cuando la solucion presenta la coloracion deseada, se adicionan 2 mL de una
solucién 1,4 mM de nitrato de plata, 650 puL de acetona y 450 uL de ciclohexano.
Sobre esta mezcla se afiade, gota a gota y bajo agitacion, una solucién 90 mM de
acido ascorbico hasta que la solucion cambie de color naranja intenso hacia

transparente (aproximadamente 170 pL).

Una vez que el color haya cambiado en su totalidad, se coloca la solucién dentro
del tubo de cuarzo y se irradia con luz UV durante 1 hora. Después de la irradiacion,
se extrae la suspension del tubo de cuarzo y se centrifuga 3 veces a 10.000 RPM
durante 15 minutos, recolectando el precipitado concentrado en nanoparticulas y

dispersando en agua desionizada.

1.2.1 Variacion de pH Para determinar el efecto que tiene el pH sobre la sintesis
fotoquimica de los nanobastones de oro, se prepara la solucion inicial (la cual tiene
un pH aproximado de 5) y se afiaden, justo antes de irradiar la muestra, cantidades
de &cido clorhidrico diluido (5% wt) o hidréxido de amonio diluido (3% wt) para
alcanzar valores de pH de 3, 7y 9, de acuerdo a la Tabla 2.

1.2.2 Variacién de la concentracion de iones de oro Teniendo en cuenta el
resultado méas éptimo para el pH, se determina el efecto de la cantidad de oro
presente en la solucion mediante la variacion de la concentraciébn de &acido

clorodurico de acuerdo a la Tabla 3.
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Tabla 2. Volumen de dilucion afiadido a la solucion para ajustar el pH.

Volumen de

acido clorhidrico

Volumen de

hidréxido de amonio

Identificacion pH
(5% wt) (3% wt)
ML ML
Muestra 1 3 200 0
Muestra 2 5 0
Muestra 3 7 20
Muestra 4 9 0 100

1.2.3 Variacion del tiempo de irradiacion Tras determinar la concentracion
Optima de acido clorodurico, se establece el mejor tiempo de irradiacion preparando

la sintesis fotoquimica y tomando una muestra a cada 5 minutos hasta completar 1

hora, momento en el cual la suspension es retirada del tubo de cuarzo.

Tabla 3. Variacion de la concentracion de acido cloroaurico.

Nombre de la muestra

Concentracién de acido

cloroaurico [mM]

Oro-1 1,5
Oro-2 3,0
Oro-3 4,5
Oro-4 6,0
Oro-5 7,5
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1.2.4 Variacién de la concentracion de nitrato de plata Finalmente, con base
en los resultados anteriores, se determina el efecto que tiene la presencia del nitrato
de plata en la sintesis fotoquimica mediante la variacion de su concentracion de

acuerdo a la Tabla 4.

Tabla 4. Variacion de la concentracion de nitrato de plata.

Nombre de la muestra Concentracion de
nitrato de plata [mM]

Plata-1 0

Plata-2 1,4
Plata-3 2.3
Plata-4 3,2
Plata-5 4,1
Plata-6 5,0

1.3 CARACTERIZACION DE LOS NANOBASTONES DE ORO

La caracterizacién de las nanoparticulas de oro se realiza mediante dos técnicas: la
primera es la espectrofotometria en la regién ultravioleta visible, que permite ubicar
las bandas de absorcién correspondientes a los fendmenos de resonancia
plasmoénica superficial, y la segunda técnica es la microscopia electronica de

transmision (MET) que permite determinar la morfologia de las nanoparticulas.

1.3.1 Espectrofotometria en la regién ultravioleta visible Las mediciones de

absorcion éptica son llevadas a cabo en un Espectrofotometro Rayleigh VIS 723-G
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realizando un barrido de longitudes de onda entre 330 y 1000 nm con paso de 1 nm,
en cubetas de cuarzo con camino optico de 1 cm y empleando agua desionizada
como muestra de referencia. Los valores de absorbancia de las soluciones se

obtuvieron con precision de 4 cifras decimales.

1.3.2 Microscopia electronica de transmision (MET) Las imagenes de
microscopia son obtenidas empleando un Microscopio Electrénico de Transmision
Tecnai G2-20 — SuperTwin FEI, con tension ajustada de 200 kV, que se encuentra
ubicado en el centro de microscopia de la Universidad Federal de Minas Gerais
(UFMG). Las muestras son preparadas colocando 10 pyL de cada solucion sobre

una rejilla de carbono con recubrimiento de cobre.

28



2. RESULTADOS Y ANALISIS

2.1 SINTESIS DE NANOBASTONES DE ORO

Para entender el efecto de las diferentes variables sobre la sintesis fotoquimica de
los nanobastones de oro se hace necesario entender la forma en que dichas
nanoparticulas se generan y crecen hasta adquirir la forma deseada, la cual se
presenta en el Anexo D. La suspension coloidal de nanobastones de oro obtenidos
mediante la sintesis fotoquimica es analizada empleando la técnica de
espectrofotometria en la region ultravioleta visible, dando como resultado el

espectro de absorcién que se muestra en la Figura 4.

Figura 4. Espectro de absorcidn de la suspension coloidal de nanobastones de oro.
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Como se puede observar en la Figura 4, el espectro de absorcion de la suspensién
obtenida presenta las dos bandas caracteristicas de los nanobastones de oro: la
banda transversal de baja intensidad centrada en 516 nm y la banda longitudinal de
mayor intensidad ubicada en 796 nm, causadas por la presencia de resonancia

plasmonica en el eje menor y mayor de las nanopatrticulas, respectivamente.

Ademas de la posicion de las bandas, el espectro de absorcion permite calcular dos
parametros que indican la calidad y homogeneidad de las nanoparticulas
sintetizadas: la relacion longitudinal-transversal (abreviada como relacion L/T) y el
ancho a media altura [31]. Una explicacion mas detallada de la forma de calcular
cada parametro se muestra en el Anexo E. Asi, en la Tabla 5 se muestran los
parametros obtenidos del espectro de absorcién de los nanobastones producidos

mediante la sintesis fotoquimica.

Tabla 5. Parametros calculados para el espectro de absorcién de los nanobastones
de oro.

Parametro Valor
Posicion banda transversal 516 nm
Posicion banda longitudinal 796 nm

Relacion L/T 2,0778
Ancho a media altura 190 nm

Como se puede observar, la relacion entre la absorbancia de las bandas longitudinal
y transversal es aproximadamente de 2, lo cual representa una eficiencia aceptable
en la obtencion de nanobastones de oro [28]. Sin embargo, el ancho a media altura

presenta un valor relativamente elevado, ya que diferentes autores reportan valores
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entre 100 y 150 nm [3, 31, 37]. Asi, se puede afirmar que la metodologia empleada
para la sintesis de nanobastones de oro es aceptable pero se encuentra sujeta a
mejorias, lo cual se pretende conseguir mediante la modificacion de los valores de

las 4 variables que se estudian en el presente trabajo.

2.2 EFECTO DE LA VARIACION DEL pH

El espectro de absorcion normalizado de cada una de las 4 suspensiones coloidales
obtenidas en el estudio de la variacion del pH se muestra en la Figura 5. La
normalizacion de cada curva se realiza de tal forma que el maximo valor de
absorbancia para la banda transversal sea igual a 1. Los parametros calculados a
partir de dichos espectros se muestran en el Anexo F.

Como se puede observar en la Figura 5, la sintesis fotoquimica de nanobastones
de oro es altamente sensible al pH de la solucion. Asi, cuando el pH es &cido
(muestras 1y 2), las particulas presentan en su mayoria forma de nanobastones.
Por su parte, la sintesis en pH neutro (muestra 3) presenta nanobastones y
nanoesferas, y por ultimo la sintesis en pH basico (muestra 4) presenta Unicamente

nanoesferas de oro.

Dicha afirmacion se basa en la cantidad y forma de las bandas encontradas en los
espectros de absorcion. La muestra 4 presenta Unicamente una banda con maximo
en una longitud de onda de 520 nm, valores caracteristicos de nanoesferas de oro.
Por su parte, la muestra 3 presenta las dos bandas asociadas a nanobastones de
oro, pero la relacion L/T es muy cercana a 1 y por tanto esta sintesis tiene mayor

tendencia a formar nanoesferas y solo una pequefia cantidad de nanobastones.
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Figura 5. Espectro de absorcién para el estudio de la variacion del pH.
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Este efecto se presenta debido a que el &cido ascorbico libera los electrones e iones
H* muy rapido cuando se encuentra en pH neutro o basico, lo que implica un
proceso de reduccion de Au*! hacia Au® demasiado veloz generando mas nucleos,
es decir, mas nanoparticulas que no son capaces de crecer anisotropicamente y

terminan formando geometrias diferentes a nanobastones [45].

Por su parte, las muestras 1 y 2 presentan las bandas transversal y longitudinal, y

una relacion L/T cercana a 2, por lo cual es posible afirmar que la sintesis de
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nanobastones de oro se ve favorecida por un pH acido. Es posible que esto suceda
debido a la presencia de iones H* en la solucion, lo que evita que el acido ascorbico
libere rapidamente sus propios iones H* junto a sus electrones haciendo lento y
progresivo el proceso de reducciéon del oro, que conlleva a la formacién de una
cantidad limitada de nucleos capaces de crecer anisotrépicamente hasta formar

nanobastones [45].

Las imagenes de microscopia electrénica de transmisiébn que se muestran en la
Figura 6 confirman las anteriores afirmaciones: las muestras 1 y 2 presentan
nanoparticulas con forma definida de bastones, de mayor relacién entre el largo y
el diametro para la muestra 2; la muestra 3 presenta nanobastones y otras
geometrias como poliedros, y por ultimo la muestra 4 presenta nanoparticulas con

forma claramente esférica.

Finalmente, para determinar la mejor opcion entre las dos muestras se tiene en
cuenta que el ancho a media altura es menor en la muestra 1, mientras que la
relacion L/T es mayor para la muestra 2. Sin embargo, la asimetria que se observa
para la muestra 1 en la banda longitudinal puede significar una distribucion
asimétrica en los tamafios de los nanobastones o la presencia de una geometria
diferente, tal como nanoparticulas con una forma conocida como “hueso de perro”
[46]. En cualquiera de los dos casos, la asimetria en la banda longitudinal implica
un problema de homogeneidad en la sintesis de nanobastones de oro, por lo cual
resulta mas adecuado emplear la muestra 2 (con valor de pH 5) como base para

determinar el efecto de las siguientes 3 variables.
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Figura 6. Suspensiones e imagenes de MET para las muestras correspondientes al

efecto de la variacion del pH.

pH 7 pH9

2.3 EFECTO DE LA VARIACION DE LA CONCENTRACION DE IONES DE ORO

El espectro de absorcion normalizado de cada una de las 5 suspensiones coloidales
obtenidas en el estudio de la variacidén de la concentracion de oro se muestra en la
Figura 7. La normalizacion de cada curva se realiza de tal forma que el maximo
valor de absorbancia para la banda transversal sea igual a 1. Los parametros

calculados a partir de dichos espectros se muestran en el Anexo G.

34



Figura 7. Espectro de absorcion de las suspensiones para el estudio de la variacion

de la concentracién de iones de oro.
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Como se puede observar en la Figura 7, la variacion en la concentracion del acido
tetracloroaurico tiene gran impacto sobre los resultados de la sintesis, ya que las
muestras Oro-1, Oro-2 y Oro-3 presentan espectros caracteristicos de
nanobastones, mientras las muestras Oro-4 y Oro-5 presentan espectros mas
cercanos a nanoesferas con una pequefa banda longitudinal, cuya intensidad es

muy baja para representar una formacion considerable de nanobastones.
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Es posible que este comportamiento se deba al aumento de la proporcion entre la
cantidad de iones oro con la cantidad de surfactante CTAB e iones de plata [20]. Al
aumentar la concentracion de oro en la solucion aumenta la probabilidad de formar
mas nucleos dentro de micelas, por lo cual se puede esperar la formacion de un
gran numero de nanoparticulas; sin embargo, la concentracion de CTAB no es
suficiente para alargar dichas micelas, asi como la concentracion de nitrato de plata
no es suficiente para depositarse en los planos cristalograficos de las nanoparticulas
[31]. Esta falta de reactivos causa una mayor resistencia al crecimiento anisotrépico,
por lo cual el crecimiento tiende a formar preferencialmente nanoesferas y solo una

pequefia cantidad de nanobastones [31].

Como es posible observar en la Figura 8, el estudio de microscopia muestra que las
3 primeras muestras presentan en su mayoria nanoparticulas en forma de bastones,
confirmando la capacidad de presentar dos bandas en el espectro de absorcion,
donde la banda longitudinal es considerablemente mayor que la transversal. Por su
parte, las muestras 4 y 5 presentan nanobastones pero también particulas de
geometria diferente, como esferas y esferoides, lo cual concuerda con la presencia
de dos bandas (la segunda a causa de los nanobastones) cuyas absorbancias

maximas son semejantes.

Para realizar la seleccion de la sintesis mas adecuada entre las 3 muestras que
formaron nanobastones (Oro-1, Oro-2 y Oro-3) se tiene en cuenta que, en relacion
a la muestra Oro-1, el aumento en la concentracion de oro causa dos efectos: uno
negativo, al disminuir el valor de la relacién L/T, y uno positivo al disminuir el ancho
a media altura. Al comparar las muestras Oro-2 y Oro-3, se observa que la primera
presenta una mayor relacion L/T, mientras la segunda tiene un mejor valor de ancho

a media altura.
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Ante las ventajas y desventajas de ambas muestras, se decide realizar la seleccion
en base a los requerimientos generales de las posibles aplicaciones, por lo cual se
escoge la muestra Oro-3 como la sintesis mas adecuada, ya que tiene menor valor

en el ancho a media altura y presenta mayor simetria en su banda longitudinal.

Figura 8. Suspensiones e imagenes de MET de las muestras Oro-1 a Oro-5.
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2.4 EFECTO DE LA VARIACION DEL TIEMPO DE IRRADIACION

El espectro de absorcion de cada una de las 12 muestras (desde 5 hasta 60 minutos
con espacio de 5 minutos entre ellas) fue medido y analizado para obtener la
posicion de las bandas transversal y longitudinal, la relacién L/T y el ancho a media
altura, los cuales se listan en el Anexo H y se representan en la Figura 9.

Figura 9. Comportamiento de los parametros de analisis en el estudio de la variacion
del tiempo de irradiacion.
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Como se puede ver en las gréficas A y B de la Figura 9, la posicion de la banda
longitudinal disminuye progresivamente hasta estabilizarse con cerca de 25 minutos
de irradiacion, el cual parece ser el tiempo minimo necesario para la estabilizacion
de la sintesis, mientras la posicion de la banda transversal se mantiene

practicamente constante alrededor de 517 nm.

Ya en la gréfica C es posible observar que la relacion de absorbancias L/T
inicialmente es muy cercana a 1, lo cual muestra la presencia de los primeros
nacleos que funcionan como base para el crecimiento de los nanobastones. A
medida que avanza el tiempo, la relacion L/T aumenta hasta alcanzar su maximo
en 20 minutos, momento a partir del cual empieza a disminuir lentamente. Por su
parte, en la grafica D se muestra que el ancho a media altura es muy sensible al
tiempo de irradiacion, ya que durante los primeros minutos la suspension presenta
nanobastones en un amplio rango de tamario, el cual llega a su minimo a los 35

minutos de irradiacion.

La disminucién de la calidad de los nanobastones de oro al ser expuestos a un
mayor tiempo de irradiacion puede deberse a que la punta de los nanobastones
tiene una menor estabilidad en comparacién al cuerpo de la nanoparticula en
presencia de los radicales libres [38]. Por esta razén, los nanobastones de mayor
longitud tienden a desprender atomos de oro de sus extremos variando ligeramente

la posicion de la banda longitudinal asociada al largo de la nanoparticula [43].

Asi, con base en el resultado de los 4 parametros analizados se determina que el
tiempo Optimo para la sintesis fotoquimica de nanobastones de oro es de 35
minutos, ya que con este tiempo de irradiacion las bandas presentan el menor ancho

a media altura (por tanto menor rango de tamafos para los nanobastones) con una
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relacion L/T cercana al valor maximo conseguido, mientras que la posicion de las

bandas se encuentra estable.

2.5 EFECTO DE LA VARIACION DE LA CONCENTRACION DE NITRATO DE
PLATA

El espectro de absorcion normalizado de cada una de las 6 suspensiones coloidales
obtenidas en el estudio de la variacion de la concentracion de nitrato de plata se
muestra en la Figura 10. La normalizacion de cada curva se realiza de tal forma que
el maximo valor de absorbancia para la banda longitudinal sea igual a 1. Los

parametros calculados a partir de dichos espectros se muestran en el Anexo |I.

A partir de la grafica se pueden identificar dos comportamientos de gran interés: el
primero es la formacién de nanoparticulas exclusivamente esféricas en ausencia
del nitrato de plata (muestra Plata-1), confirmando la necesidad de dicho reactivo
en la formacién de nanobastones de oro; el segundo es la relacién directamente
proporcional entre la concentracion de nitrato de plata y la posicion de la banda

longitudinal (muestras Plata-2 a Plata-6).

El primero de estos resultados es de esperar debido a que, como se menciona
anteriormente, los atomos de plata promueven el crecimiento anisotrépico. Asi, en
ausencia de este reactivo el proceso de crecimiento favorece la formacion unica de

nanoesferas de oro.
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Figura 10. Espectro de absorcion de las suspensiones para el estudio de la variacion

de la concentracion de nitrato de plata.
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Por su parte, el segundo comportamiento es de gran relevancia debido a que parece
existir una relacion directa entre la concentracién de nitrato de plata empleada
durante la sintesis y la posicién de la banda longitudinal. Para comprobar esta
hipotesis se presenta la Figura 11, que muestra la relacion entre las dos variables

cuyos valores se listan en el Anexo |.
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Figura 11. Relacion entre la posicion de la banda longitudinal y la concentracion de
nitrato de plata.
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Como es posible observar, la relacion entre las dos variables es muy parecida a un
comportamiento lineal. Al trazar una linea de ajuste mediante el método de minimos
cuadrados se obtiene un coeficiente de determinaciéon R? de valor 0,9943, muy
cercano a 1. Esto indica que los valores experimentales se ajustan a una linea recta,

cuya ecuacion es:

Amax = 22,1111 % Cyy + 613,4444
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Donde Amax representa la posicion de la banda longitudinal en nm y Cag representa
la concentracion de nitrato de plata en unidades de mM. Asi, dentro del rango de
concentraciones empleado en este estudio, es posible predecir con alta precision la
longitud de onda a la cual los nanobastones de oro sintetizados presentaran la

banda longitudinal de resonancia plasmonica.

Este comportamiento lineal se puede explicar mediante un proceso denominado
deposicion de bajo potencial. En el caso de los hanobastones de oro, dicho proceso
consiste en la deposicion preferencial de los &tomos de plata sobre algunos de los
planos cristalograficos especificos de la nanoparticula en crecimiento [47]. Dado
gue la deposicion se realiza de forma mas rapida sobre los planos laterales de la
nanoparticula, los extremos tienen mayor capacidad de recibir &tomos de oro

favoreciendo el crecimiento en dicha direccion [17].

Debido a este proceso, cuando la concentracion de nitrato de plata aumenta, existe
una mayor cantidad de a&tomos de plata capaces de depositarse en los planos
cristalogréficos de la nanoparticula, la cual alcanza un mayor tamafio y por tanto el
valor de longitud de onda donde se encuentra la banda longitudinal aumenta [43].
De forma opuesta, si la concentracion de nitrato de plata disminuye, la capacidad
de deposicion también lo hace restringiendo el crecimiento de la nanoparticula, lo
cual se refleja en un menor valor de longitud de onda para la banda longitudinal [48].

Finalmente, en la Figura 12 se puede observar que las nanoparticulas de la solucion
Plata-1 presentan una forma esférica claramente definida, mientras aquellas de las
siguientes soluciones presentan nanobastones de diferentes tamafnos, donde el

largo de las nanoparticulas parece aumentar proporcionalmente con la
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concentracion de nitrato de plata, confirmando cualitativamente la relacion lineal

anteriormente descrita.

Figura 12. Suspensiones e imagenes de MET de las muestras Plata-1 a Plata-6.

—_—

Plata -2

3,2mM

5,0 mM

44



3. CONCLUSIONES

La adicion de acido clorhidrico o hidroxido de amonio para modificar el pH de la
solucion irradiada perjudica la formacion de nanobastones de oro al favorecer

el crecimiento de particulas de geometrias diferentes.

El aumento parcial en la concentracion de acido -clorodurico afecta
positivamente la sintesis de nanobastones de oro al disminuir el ancho de media
altura de la banda longitudinal, pero también presenta un efecto negativo al

reducir la relacion de absorbancias entre las bandas longitudinal y transversal.

Cuando la sintesis fotoquimica se irradia durante 35 minutos con luz UV los
nanobastones presentan un espectro de absorcion con menor ancho de media

altura y una relacion de absorbancias relativamente mayor.

La concentracion de nitrato de plata presenta una relacion lineal con el valor de
longitud de onda donde se encuentra la banda longitudinal del espectro de

absorcion, con un coeficiente de determinacion muy cercano a 1.

Los resultados de microscopia electrénica de transmisién muestran claramente
la formacion de nanoparticulas de oro, cuya geometria se encuentra en
concordancia con los resultados de la espectrofotometria en la region

ultravioleta visible.
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4. RECOMENDACIONES

Determinar el efecto de las demas variables involucradas en la sintesis
fotoquimica como son el CTAB, la acetona, el ciclohexano, el acido ascoérbico y
la dosis de irradiacion con luz UV, y realizar un estudio factorial que permita

determinar el efecto de la modificacion simultanea de las diferentes variables.

Retirar el oxigeno disuelto en la solucién, sustituyéndolo con un gas inerte, para

evitar la interaccion entre dicho elemento y la radiacion UV.

Cuantificar la cantidad de oro presente en la solucion final para determinar la

eficiencia del reactivo precursor en la formacion de nanoparticulas.

Realizar un estudio de microscopia electronica de transmisibn mas detallado
que permita establecer la distribucion de tamafios de cada muestra, para
relacionarla cuantitativamente con la posicién de la banda longitudinal y el

ancho a media altura.

Realizar la funcionalizacibn de los nanobastones de oro para definir su
capacidad de ser empleado en los diversos campos de accion, con especial

énfasis en aplicaciones bioldgicas.
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ANEXO A. MATERIALES EMPLEADOS EN LA SINTESIS FOTOQUIMICA

Figura 13. LAmpara empleada para generar radiacion UV.

Figura 14. Tubo de cuarzo empleado como contenedor de la solucién a irradiar.
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ANEXO B. PRODUCCION DEL ACIDO TETRACLOROAURICO

Para producir el acido cloroaurico se inicia con una lamina de oro puro de 7,6182 g,
la cual se muestra en la Figura 15. La ldmina se coloca dentro de un vaso de
precipitado donde se adicionan 80 mL de agua regia, la cual consiste en 20 mL de
acido nitrico de concentracion 65 % peso y 60 mL de acido clorhidrico de

concentracion 37 % peso.

Figura 15. Lamina de oro.

El vaso de precipitado se cubre con un balén de reaccion que contiene agua, de tal
forma que la solucién no se contamine con agentes externos pero que exista una
posible salida para los vapores generados por los acidos, como se muestra en la

Figura 16.
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Este sistema se deja en reposo durante un dia, tiempo en el cual la ldmina de oro
es disuelta por la combinacién de acidos concentrados. Transcurrido este tiempo,

la solucidn toma una coloracién naranja como se observa en la Figura 17.

Figura 16. Sistema para la disolucion de la lamina de oro.

En este punto se continda con el balén de reaccion sobre el vaso de precipitado y
se calienta la solucién hasta 90 °C durante 5 horas para evaporar los acidos,
manteniendo relativamente constante el volumen de liquido debido a que el agua
evaporada se condensa y regresa a la solucion al entrar en contacto con el balén
de reaccion. Después de 5 horas bajo estas condiciones se retira el balon de

reaccion, por lo cual el nivel del liquido comienza a disminuir.
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Figura 17. Sistema después de la disolucion de la lamina de oro.

Cuando esta disminucion alcanza aproximadamente el 70% del nivel inicial se
adicionan 40 mL de &cido clorhidrico (37% peso) para continuar con la reaccion,
como se muestra en la Figura 18. Este proceso de disminucion y adicién de acido
clorhidrico se repite 3 veces para garantizar la reaccion completa del oro con los

atomos de cloro para formar el 4cido tetracloroaurico.

Cuando se completan las 3 repeticiones, se adiciona agua a la solucién hasta
alcanzar un volumen de 386,77 mL, correspondiente a una concentracion 0,1 M de
acido tetracloroaurico, el cual se almacena en un frasco de vidrio &mbar para

protegerlo de la luz como se muestra en la Figura 19.
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Figura 18. Adicion de acido clorhidrico a la solucién de oro.

Figura 19. Acido tetracloroaurico etiquetado y almacenado.
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ANEXO C. PROCESO DE SINTESIS FOTOQUIMICA

Figura 20. Solucién 120 mM de CTAB.

" t

! . 9

i%;‘0~40 -3 {;
' J\"

Figura 21. Solucién 1,5 mM de &cido tetracloroaurico.
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Figura 22. Solucién producida al mezclar el CTAB y el acido tetracloroaurico.

Figura 23. Reduccion del oro mediante adicion de acido ascorbico.
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Figura 24. Solucion dentro del tubo de cuarzo antes de la irradiacion.

Figura 25. Suspension dentro del tubo de cuarzo después de la irradiacion.
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ANEXO D. MECANISMO DE CRECIMIENTO DE LOS NANOBASTONES DE
ORO OBTENIDOS MEDIANTE SINTESIS FOTOQUIMICA

En la Figura 26 se presenta el proceso, paso a paso, mediante el cual los
nanobastones de oro son formados, mostrando el papel que desempeiia cada una
de las variables involucradas. Inicialmente, los atomos metalicos del tetracloruro de
oro (proveniente de la desprotonizacién del acido tetracloroaurico) se encuentran
rodeados por moléculas de agua, y en este estado producen una solucién de color
amatrillo. Cuando se adiciona el CTAB se cambia el medio que rodea a los iones de
oro, lo cual produce una variacién en el espectro de absorcion y este proceso esta

representado por el cambio de color de la solucion hacia un naranja intenso [35].

El CTAB adicionado es un surfactante cationico, por lo cual tiende a formar micelas.
En este caso, las cargas negativas del bromo y positivas de los iones de oro
producen una atraccion electrostatica fuerte, la cual permite que las moléculas de
surfactante rodeen a los iones metalicos [31]. Sin embargo, la repulsion de las
cargas negativas entre las propias moléculas de CTAB dificulta este
comportamiento, por lo cual el surfactante se ubica en un arreglo intercalado
(recuadro A) que permite rodear los cationes de oro con la menor repulsion
electrostatica posible y mantenerse hidrofilico por la interacciéon entre los aniones
de bromo externos y el agua [5].

Para conseguir la formacién de nanobastones, el oro debe encontrarse en su forma
metdlica, es decir, con estado de oxidacion Au® [17]. Dicho estado se alcanza
mediante la reduccién fotoquimica, la cual inicia con el paso de Au*? hacia Au*t

empleando el &cido ascérbico como fuente de electrones (recuadro B) [3].
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Figura 26. Mecanismo de crecimiento de los nanobastones de oro.
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En estado de oxidacion Au*! el oro presenta tres caracteristicas de gran
importancia, que son la absorcion, la atraccion electrostatica y la estabilidad. La
absorcion se muestra importante debido a que pasa de estar en la region visible del
espectro electromagnético para estar en la region ultravioleta, lo cual significa que
la solucién perdera su color tal y como ocurre durante el proceso de sintesis [42].
Por su parte, la atraccion electrostatica que el oro presenta ahora es menor
comparada con la que atraccion que tenia antes de la reduccion, por lo cual los
atomos de bromo a su alrededor se alejan aumentando el tamafio de la micela
(recuadro C), lo cual es esencial durante el proceso de crecimiento [43]. Por ultimo,
el oro en estado de oxidacion Au*! es muy poco estable, lo cual permite que se

continue el proceso de reduccion en presencia de un agente reductor adecuado [3].

El agente reductor encargado de suministrar al oro el electron faltante es un radical
libre, o mas especificamente, es el radical formado por la descomposicién de la
acetona en presencia de luz ultravioleta (recuadro D) [42]. Al igual que el Au*?, el
radical producido también presenta muy poca estabilidad, por lo cual entrega su
electrén al &tomo metdlico para alcanzar el estado de oxidacion Au® y dar paso a la
formacion de los primeros nucleos (recuadro E) [35].

A medida que el proceso de reduccion continla, estos primeros nucleos reciben
progresivamente a los atomos de oro dando paso a la etapa de crecimiento
(recuadro F). Dicho crecimiento tiende a buscar la forma termodinamicamente mas
estable que corresponde a una nanoesfera, por lo cual se hace necesario adicionar
dos reactivos que orienten el crecimiento de la nanoparticula en una unica direccion

(recuadro G) para conseguir nanobastones de oro [31].
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El primero de los reactivos es la plata, la cual se deposita en los planos
cristalograficos {110} méas rapido que en los planos {100} de la nanoparticula
formada [17]. Esta diferencia en la velocidad de deposicion conlleva a que los
atomos de oro que se afiaden a la nanoparticula prefieran ubicarse en los planos
{100}, promoviendo el crecimiento en esta direccion [37]. Por otra parte, el segundo
reactivo adicionado es el ciclohexano, el cual se ha mostrado eficiente para permitir
una mayor flexibilidad a las micelas que toman una forma alargada, facilitando el

crecimiento de las nanoparticulas en una direccion especifica [5].

Finalmente, las nanoparticulas terminan el proceso de crecimiento (recuadro H) y
son purificadas mediante centrifugacion para eliminar el exceso de surfactante y
reactivos que se mantienen en la solucion. Asi, una vez terminado el proceso de
purificacion se tiene como resultado una suspension coloidal de nanobastones de

oro.
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ANEXO E. RELACION DE ABSORBANCIAS LONGITUDINAL-TRANSVERSAL Y
ANCHO A MEDIA ALTURA

La relacion L/T es un parametro adimensional que se determina al dividir la
absorbancia en la banda longitudinal entre la absorbancia en la banda transversal,
y es una medida de la calidad de las nanoparticulas obtenidas: si la relacion es baja
(menor o ligeramente mayor que 1) significa que el proceso de sintesis produce
nanobastones y nanoesferas de oro, con mayor eficiencia en la produccién de
nanoesferas; por el contrario, una relacion alta (cercana a 2 o mayor) indica que la
sintesis es altamente eficiente para nanobastones y presenta pocas 0 ninguna

nanoparticula esférica [28].

Por su parte, el ancho a media altura se define como el ancho que presenta la banda
longitudinal, medido a un valor de absorbancia igual a la mitad de la absorbancia
méaxima de dicha banda, como se muestra en la Figura 27 [31]. En otras palabras,
para calcular el ancho a media altura se toma la absorbancia méxima de la banda
longitudinal, se divide entre 2 y se determina el ancho en longitud de onda que

presenta la banda en dicho valor de absorbancia [31].

Este pardmetro es una medida de la dispersién que se presenta en el largo de los
nanobastones; asi, cuando el ancho a media altura es muy grande significa que el
largo de los nanobastones se encuentra distribuido en un amplio rango, mientras un
valor bajo en el ancho a media altura representa una uniformidad en el largo de los

nanobastones de oro [38, 43].
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Figura 27. Ancho a media altura para nanobastones de oro.
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ANEXO F. RESULTADOS VARIACION DE pH

Tabla 6. Parametros de los espectros de absorcion para las muestras empleadas

en el estudio del efecto del pH.

Posicion banda | Posicion banda | Relacion de Ancho a
Nombre transversal longitudinal absorbancia | media altura
[nm] [nm] L/T [nm]
Muestra 1 515 761 1,9438 178
Muestra 2 516 796 2,0778 190
Muestra 3 516 702 1,1883 No presenta
Muestra 4 520 No presenta No presenta | No presenta
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ANEXO G. RESULTADOS VARIACION CONCENTRACION DE IONES DE ORO

Tabla 7. Parametros de los espectros de absorcion para las muestras empleadas

en el estudio del efecto de la concentracion de iones de oro.

No. de Posicion banda | Posicion banda | Relacion de Ancho a
transversal longitudinal absorbancia | media altura
muestra [nm] [nm] L/T [nm]
Oro-1 516 796 2,0778 190
Oro-2 515 720 1,9941 169
Oro-3 515 639 1,6669 143
Oro-4 522 599 1,1797 No presenta
Oro-5 528 581 1,0508 No presenta
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ANEXO H. RESULTADOS VARIACION DEL TIEMPO DE IRRADIACION

Tabla 8. Parametros de los espectros de absorcion para las muestras empleadas

en el estudio del efecto del tiempo de irradiacion.

. Posicion banda | Posicion banda | Relacion de Ancho a

[;Iiir:::;] transversal longitudinal absorbancia | media altura
[nm] [nm] L/T [nm]

05 516 683 1,0333 No presenta

10 517 677 1,5435 No presenta
15 517 668 1,6677 165
20 517 664 1,6838 155
25 517 650 1,6703 147
30 517 649 1,6380 138
35 516 647 1,6440 134
40 516 647 1,6391 134
45 516 644 1,6212 135
50 516 642 1,6043 134
55 515 639 1,5809 135
60 516 640 1,5630 137
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ANEXO I. RESULTADOS VARIACION DE LA CONCENTRACION DE NITRATO

DE PLATA

Tabla 9. Parametros de los espectros de absorcion para las muestras empleadas

en el estudio del efecto de la concentracion de nitrato de plata.

No. de Posicion banda | Posicion banda | Relacion de Ancho a
uestra transversal longitudinal absorbancia | media altura
[nm] [nm] L/T [nm]
Plata-1 520 No presenta No presenta | No presenta
Plata-2 516 647 1,6440 134
Plata-3 512 663 2,0407 135
Plata-4 512 682 2,1107 177
Plata-5 511 704 2,1974 186
Plata-6 512 726 1,6559 238

Tabla 10. Relacion entre la posicion de la banda longitudinal y la concentracion de

nitrato de plata.

Concentracion de Posiciéon banda
No. de _ o
nitrato de plata longitudinal

muestra

[mM] [nm]
Plata-2 1,4 647
Plata-3 2,3 663
Plata-4 3,2 682
Plata-5 4.1 704
Plata-6 5,0 726
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