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OBJETIVO

El objetivo del trabajo es la obtencion de
nanoparticulas de Fe20s3@SiO2 magnéticas
preparadas en microrreactores de flujo
continuo.

DESCRIPCION

Las particulas de SiO2 son facimente
funcionalizables con grupos organicos que
sirven como sitios de anclaje para unir
biomoléculas complejas como las utilizadas en
deteccion en biosensores. Al poseer nucleos
magnéticos se pueden preconcentrar y mover
con la ayuda de un iméan externo permitiendo
mediciones con un nivel de deteccion superior.
Para la obtencion de nanoparticulas es
necesario controlar las distintas etapas de
nucleacion y crecimiento con el fin de obtener
tamafios monodispersos y reproducibilidad. En
la sintesis de nanoparticulas por lotes (en
matraz 0 en un reactor) existen ciertas
desventajas  que hacen al proceso poco
repetible y de dificil obtenciéon de particulas
monodispersas. Esto se debe basicamente a la
inhomogeneidad de reactivos y de
temperaturas en el medio de reaccién, lo que
lleva a que la sintesis de particulas varie entre
distintos lotes.

La técnica en fluyo continuo o en
microrreactores posee la ventaja de trabajar en
regimenes laminares donde la sintesis de
particulas esta menos afectada por el efecto de
difusion de reactivos y donde el control de la
temperatura interior se logra de manera rapida
y eficaz, evitando gradientes de temperatura.

El objetivo del trabajo fue desarrollar una
sintesis de  nanoparticulas  magnéticas
funcionalizables por el método de flujo continuo
en microrreactorres en forma repetible y de un
tamafio controlado.

PREPARACION

Para la preparacion de particulas magnéticas
de SiO:2 se realiz6 como primer paso la sintesis
de nanoparticulas de 6xido de hierro (Fe203) de
15 nm de didmetro. Luego fueron recubiertas
por el método sol-gel en un microrreactor de

teflon de 4 ml de capacidad, a diferentes
tiempos de residencia. Se obtuvieron particulas
de 150-400 nm de diametro con baja dispersion
y manteniendo las propiedades magnéticas del
oxido de hierro.

Se desarrollé un procedimiento en dos etapas.
En la primera, la sintesis de las nanoparticulas
de Oxido de hierro con propiedades
superparamagnéticas. Se utilizé una técnica de
coprecipitacion en medio acuoso con agitacion
mecanica, purificando el precipitado con ayuda
de un iman externo. Se obtuvieron particulas
de Fes3Os4 (magnetita) de 15 nm de diametro
gue luego fue oxidado a Fe2O3 en medio &cido.
En una segunda etapa se llevd a cabo la
sintesis del recubrimiento de las nanoparticulas
de hierro con una capa de SiO2 por el método
sol-gel. Este recubrimiento es facilmente
funcionalizable con grupos &cidos y grupos
aminos.

Para lograr el recubrimiento se utilizd un
sistema de flujo continuo, en un microrreactor
de teflon de 4 ml de capacidad con 3 entradas
correspondientes 3 flujos de soluciones
alcohdlicas de TEOS (Tetraetil trietoxisilano),
NH4sOH y agua destilada, y en la dltima una
dispersion de Fe203 en alcohol etilico.

Las concentraciones utilizadas fueron: TEOS
0,3M, NH4OH 0,3M, H20 11M y Fe203 0,5 mM.
Se estudi6 la influencia de la temperatura (25,
35y 45 °C) y los tiempos de retencién (16 y 30
minutos).

RESULTADOS

Las particulas obtenidas se estudiaron por
microscopia electrénica de barrido con el fin de
observar tamafio y homogeneidad de las
muestras.

Con 16 minutos de tiempo de residencia se
observan particulas de una gran dispersion de
tamafios (figura 1) entre 160 y 400 nm.

En la figura 2, se observan particulas en las
mismas condiciones de sintesis que la anterior,
con 30 minutos de residencia en el reactor. El
tamafio de particula es de 360 nm,
observandose particulas aglomeradas vy
particulas de Fe20s3 sin recubrir.
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Figura 1: Particulas sintetizadas con 16 minutos de
residencia con agregado de 11M de H20.
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Figura 2: Particulas sintetizadas con 30 minutos de
residencia con agregado de 11M de H20O.

Los mejores resultados variando la temperatura
de la sintesis se observaron a 25°C. A
temperaturas superiores (35°C y 45°C) se
observan aglomerados de particulas y
precipitados de tamafio macroscopico.

Se estudid el efecto de la concentracion de
agua en la reaccion (factor que influye
directamente en la velocidad de hidrolisis del
silano y la formacién de particulas).

En la figura 3 se observan particulas
sintetizadas sin la adicion extra de agua (sélo la
contenida por la solucién de NH4OH) con 16
minutos de tiempo de retencién. Se observan
particulas de una gran dispersion de tamafios
entre 100 y 300 nm.

En la figura 4 se observan particulas
sintetizadas en las mismas condiciones que la
figura 3 con 30 minutos de residencia en el
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reactor. El tamafio de particula es de 200 nm
(+/- 30 nm) con menor dispersion de tamafio.

Figura 3: Particulas sintetizadas con un tiempo de
residencia de 16 minutos.
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Figura 4: Particulas sintetizadas con un tiempo de
residencia de 30 minutos.

RESULTADOS

Se obtuvieron nanoparticulas magnéticas
recubiertas con 6xido de silicio por método en
flujo continuo. Los mejores resultados se
obtuvieron con baja concentracion de agua en
el medio de reaccién y a 25 °C de temperatura.

En una proxima etapa se utilizard el sistema
presurizado con Nz a diferentes presiones, con
el fin de estabilizar la linea de alimentacion del
reactor. Se espera obtener una dispersion
menor de tamafos de particulas y continuar el
proceso de caracterizacion.



