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RESUMEN 

Los óxidos cerámicos magnéticos son algunos de los materiales más 

prometedores para aplicaciones biomédicas en el tratamiento seguro y eficaz de 

una gran variedad de enfermedades, entre ellas el cáncer. La síntesis y 

caracterización de ferritas de magnesio (MgFe2O4) se reportan en este trabajo con 

la finalidad de establecer su posible utilización en el tratamiento de esta 

enfermedad.  

Las ferritas se obtuvieron mediante un método de síntesis de vía húmeda llamado 

coprecipitación química que se llevó a cabo con los siguientes parámetros 

determinados: se empleó una relación estequiométrica de Fe:Mg de 2:1 

respectivamente; sintetizándolas a una velocidad de agitación mecánica de 550, 

750 y 900 RPM.  Posteriormente las muestras sintetizadas se llevaron a 

tratamientos térmicos de 500 °C a 900°C.  

El estudio de las características estructurales y morfológicas se llevaron a cabo a 

través de análisis termogravimétricos y térmicos diferenciales (ATG-ATD), 

espectroscopía infrarroja por transformada de Fourier (FTIR), difracción de rayos X 

(DRX) y microscopia electrónica de barrido - espectroscopía por dispersión de 

energía (MEB-EDS). 

De acuerdo a los resultados obtenidos mediante los análisis térmicos (ATG-ATD) 

fue posible determinar las transiciones de fase y las temperaturas idóneas de 

tratamiento térmico para favorecer a la formación de la fase deseada.  

A través de FTIR se pudo determinar la huella dactilar de la ferrita de magnesio 

plasmando sus bandas características.  

Mediante DRX fue posible analizar las fases presentes en los materiales y el 

porcentaje de las mismas corroborando la presencia de MgFe2O4 y fases 

secundarias como la hematita y la magnetita, asimismo se determinó el tamaño de 

partícula empleando la ecuación de Scherrer a partir de los patrones de difracción 

obtenidos, en donde se encontró un rango de tamaño de partícula entre 7 y 20 nm; 
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con una estructura cristalina tipo espinela inversa. Ideales para su uso en 

aplicaciones biomédicas. 

Los resultados de MEB presentan aglomeraciones de forma esféricas cuyos 

tamaños fueron de 60 a 1000 nm de las nanopartículas obtenidas, mientras los 

EDS muestran el análisis cualitativo y cuantitativo de los elementos que conforman 

la ferrita de magnesio, lo cual corrobora la estequiometría 2:1 planteada en el 

presente proyecto de investigación. 
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ABSTRACT 
 

Magnetic ceramic oxides are some of the most promising materials for biomedical 

applications in the safe and effective treatment of a wide variety of diseases, 

including cancer. The synthesis and characterization of magnesium ferrites 

(MgFe2O4) are reported in this work in order to establish their possible use in the 

treatment of this disease. 

Ferrites were obtained by means of a wet synthesis method called chemical 

coprecipitation that was carried out with the following determined parameters: a 

stoichiometric ratio of Fe:Mg of 2:1 respectively; they were synthesized at a 

mechanical stirring speed of 550, 750 and 900 rpm and from 500 °C to 900 °C of 

thermal treatment. 

The study of structural and morphological characteristics was carried out through 

Differential Thermal and Thermogravimetric Analysis (TGA-DTA), Fourier 

Transform Infrared Spectroscopy (FTIR), X-ray Diffraction (XRD) and Scanning 

Electron Microscopy-Energy Dispersion Spectroscopy (SEM-EDS). 

According to the results obtained through the thermal analyzes (ATG-ATD) it was 

possible to determine the phase transitions and the ideal temperatures for thermal 

treatment to favor the formation of the desired phase. While with FTIR determined 

the characteristic bands of the magnesium ferrite  

XRD was possible to analyze the phases present in the material and the 

percentage of the same corroborating the presence of MgFe2O4 and phase 

secondary as hematite and magnetite; particle size was also determined using the 

Scherrer equation from the diffraction patterns obtained, where a particle size 

range between 7 and 20 nm was found; with an inverse spinel-like crystalline 

structure. Ideal for use in biomedical applications. 

The SEM results present spherical agglomerations whose sizes were from 60 to 

1000 nm of the nanoparticles obtained, while the EDS show the qualitative and 
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quantitative analysis of the elements that make up the magnesium ferrite, which 

corroborates the 2: 1 stochymetry proposed in this research project. 
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OBJETIVOS 

Objetivo General 

Sintetizar partículas nanoestructuradas de ferrita de magnesio (MgFe2O4) 

empleando el método de síntesis húmeda por coprecipitación química 

determinando sus propiedades estructurales y morfológicas. 

Objetivos Específicos  

 Sintetizar ferritas nanoestructuradas de fórmula MgFe2O4 mediante 

coprecipitación química (CQ). 

 Determinar las condiciones de reacción necesarias durante los procesos de 

síntesis para la obtención de la ferrita de MgFe2O4 por el método de CQ. 

 Evaluar las características microestructurales y morfológicas de las ferritas 

MgFe2O4 mediante difracción de rayos X (DRX), microscopia electrónica de 

barrido-espectroscopía por dispersión de energía (MEB-EDS), análisis 

térmico (ATG-ATD) y espectroscopía infrarroja transformada de Fourier 

(FTIR).  

 Analizar el efecto que tiene la temperatura de tratamiento térmico en las 

características estructurales de las ferritas MgFe2O4. 

 Analizar las fases obtenidas en la síntesis de las ferritas y sus porcentajes. 

 Analizar el tamaño de cristalita de las partículas obtenidas mediante el 

método de síntesis empleado. 
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JUSTIFICACIÓN  

En la actualidad la investigación del uso de nanoferritas para el tratamiento de 

tumores malignos, ha cobrado vital importancia en la ciencia de los materiales, 

aun cuando es una de las terapias que se ha estudiado desde hace ya muchos 

años. Esta terapia consiste en inducir mediante absorción de radiofrecuencia, un 

campo magnético sobre una región específica del cuerpo que posea una 

tumoración, con la finalidad de reducirla o eliminarla. Uno de las aplicaciones 

biomédicas del desarrollo de materiales nanoestructurados tales como las ferritas 

se centra en enfermedades como el cáncer, el cual es un proceso patológico de 

una gran importancia social. La OMS calcula que en 2005 fallecieron 7,6 millones 

de personas por cáncer, lo cual representa el 13% de las defunciones a nivel 

internacional. El cáncer no es un problema para las naciones ricas, pues está en 

todo el mundo. Alrededor del 70% de las defunciones por cáncer suceden en 

países de clase media-baja. El concepto de esta enfermedad es genérico y 

designa a un extenso conjunto de patologías que tienen la posibilidad de 

perjudicar cualquier parte del cuerpo; además se habla de tumores malignos o 

neoplasias. El cáncer también es conocido por su rápida multiplicación de células 

anormales que se extienden más allá de los límites normales y tienen la 

posibilidad de llegar a partes adyacentes del cuerpo y propagarse a otros órganos. 

A este proceso se le conoce como metástasis la cual es la causa principal de 

muerte por cáncer [1].  

El presente trabajo de tesis pretende resolver experimentalmente la necesidad de 

generación de conocimiento actual científico y tecnológico relacionado con el 

estudio de la síntesis y propiedades estructurales y morfológicas de nanoferritas 

de MgFe2O4 con potenciales aplicaciones biomédicas. 
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PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA  

La utilización de la nanotecnología en distintas áreas del ámbito científico ha 

permitido el desarrollo de diferentes materiales para su aplicación, permitiendo la 

solución de distintos problemas sociales dentro de los cuales podemos nombrar 

los ambientales y de salud. Particularmente la aplicación de la nanotecnología en 

el sector médico ha sido el fundamento de muchos de los estudios relacionados a 

la obtención de nanocompuestos con aplicaciones en el desarrollo de liberación 

controlada de fármacos, terapia genética, ingeniería de tejidos, agentes de 

contraste para resonancia magnética, e inductores de hipertermia; esto con el fin 

de que el tratamiento contra el cáncer desarrolle procedimientos alternos y menos 

agresivos para el organismo. 

Debido a que en la actualidad el índice de cáncer en diferentes partes del 

organismo del ser humano ha ido en aumento se pretende investigar el método  

de síntesis de coprecipitación química y evaluar el proceso para la obtención de 

nanoferritas de MgFe2O4 que cumplan con propiedades estructurales y 

morfológicas para su potencial aplicación en el campo biomédico, y de esta 

manera, se pretende resolver experimentalmente la necesidad de generación de 

conocimiento actual, científico y tecnológico relacionado con ferritas 

nanoestructuradas para dichas aplicaciones. 
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HIPÓTESIS  

Empleando una ruta de síntesis denominada coprecipitación química, es viable la 

síntesis de partículas nanoestructuradas de ferrita de magnesio de fórmula 

MgFe2O4, a temperaturas más bajas que las utilizadas en métodos convencionales 

y con las propiedades estructurales y morfológicas idóneas para su aplicación en 

el área biomédica.  
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I. INTRODUCCIÓN 

La nanotecnología y su amplio campo de aplicación hoy en día han sido de interés 

para diferentes disciplinas de la ciencia de los materiales. Una de las ramas de la 

nanotecnología es el estudio de propiedades de nanomateriales para aplicaciones 

biomédicas, entre estos nanomateriales destacan las ferritas nanométricas 

(nanoferritas). El uso de estos materiales en aplicaciones biomédicas es de gran 

importancia ya que se busca que el material sea del tamaño similar a 

biomoléculas, tales como receptores, anticuerpos y ácidos nucleicos, y su 

morfología esférica que permita la interacción con un medio biológico. Estas 

estructuras nanométricas constantemente tienen la posibilidad de resolver los 

inconvenientes de solubilidad y estabilidad que muestran formulaciones clásicas 

fundamentadas en biomoléculas por medio de procesos de modificación 

superficial; algunas estructuras nanométricas muestran novedosas propiedades 

físicas, como por ejemplo las ferritas poseen propiedades de 

superparamagnetismo, donde una vez que se retira el campo magnético no existe 

magnetización remanente. Por consiguiente, únicamente se convierten en 

magnéticas en presencia de inducción magnética aplicada por un campo externo y 

al momento de retirar el campo magnético vuelven a su estado no magnético. En 

tal sentido, las nanoferritas pueden ser empleadas para la eliminación de tumores 

por medio del calentamiento (uso de la hipertermia), ofreciendo atractivas 

soluciones para aplicaciones en el área biomédica [2].  

El principio del amplio funcionamiento magnético de las nanoferritas consiste en 

que sus propiedades estructurales y morfológicas tienen una gran dependencia de 

su composición química así como de la forma de distribución de los cationes en la 

estructura tipo espinela [3]. 

En el presente trabajo se analizan las propiedades estructurales y morfológicas de 

nanoferritas de MgFe2O4 obtenidas mediante una ruta de síntesis por vía húmeda 

conocida como coprecipitación química para su potencial aplicación en el área 

biomédica.  
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II. ANTECEDENTES  

A través del tiempo, la búsqueda de nanomateriales para aplicaciones en 

diferentes ramas de la ciencia ha captado la atención de científicos y está teniendo 

auge en la ciencia de la nanotecnología; particularmente en el estudio de 

diferentes métodos de síntesis con nanoferritas.  

El uso de partículas nanométricas de óxido de hierro (Fe3O4) y óxidos de hierro 

sustituidos (MFe2O4 donde M=Co, Mn, Zn, Mg, etc.) para aplicaciones biomédicas 

se ha estudiado ampliamente [4].  

La aplicabilidad efectiva de estas nanopartículas se debe a sus características 

físicas y químicas, que son muy sensibles a su forma esférica y tamaño 

nanométrico. La forma y el tamaño de estas nanopartículas pueden controlarse 

eficazmente mediante la ruta de síntesis empleada [5]. 

Las ferritas de metales de transición son óxidos de hierro comunes con una 

estructura de espinela inversa cúbica [6]. La fórmula general de estos compuestos 

es MFe2O4, donde M es un ion metálico divalente o una mezcla de ellos [7]. Estas 

ferritas se pueden sintetizar mediante diferentes técnicas, incluidos los métodos de 

precipitación y coprecipitación [8-9], el método sol-gel [10], el procesamiento 

mecanoquímico [11], la deposición en fase gaseosa y la técnica de microemulsión 

[6]. 

Las nanopartículas de MgFe2O4 han sido estudiadas para varias aplicaciones en 

diferentes ramas de la ciencia por ejemplo; sin recubrimiento tienen una 

biocompatibilidad más alta que ZnFe2O4 y NiFe2O4, porque el magnesio es un 

cofactor en las reacciones enzimáticas y se requiere para la síntesis de proteínas 

y ácidos nucleicos en el proceso del ciclo celular, y una parte de la integridad del 

citoesqueleto y mitocondrial [12-13]. Además, estas nanopartículas recubiertas 

con quitosano exhiben la mayor viabilidad celular, debido a la baja toxicidad y la 

naturaleza antibacteriana del quitosano. Khoti y colaboradores informaron que 

existe más del 86% de viabilidad celular de las nanopartículas de MgFe2O4 

recubiertas con dextrano para concentraciones de hasta 1.8 mg/mL [14]. 
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Se ha investigado el comportamiento de nanopartículas MgFe2O4 para combatir 

células cancerosas a través de la hipertermia. Estas  nanopartículas pueden ser 

agentes de calentamiento más interesantes para la hipertermia en comparación 

con las otras ferritas porque el magnesio es un elemento biocompatible 

(oligoelemento esencial) [15]. Además, las características magnéticas tales como 

la magnetización de saturación, la susceptibilidad magnética y la tasa de 

generación de calor de las nanopartículas magnéticas se pueden mejorar 

fácilmente mediante el ajuste preciso de la composición, la distribución de 

cationes, el tamaño de partículas y la distribución de tamaños mediante el método 

de síntesis. 

S. Akbari, y colaboradores [16] sintetizaron nanopartículas de ferrita de magnesio 

monofásicas mediante el método de coprecipitación en presencia de agente de 

alcohol de polivinílico (PVA, por sus siglas en inglés) como un polímero soluble en 

agua, lineal y flexible para reducir la distribución del tamaño; se prepararon 

mediante el método de coprecipitación seguido de tratamientos térmicos a 700 °C 

durante 1 hora. Se investigaron los efectos del agente de alcohol polivinílico (PVA) 

sobre las propiedades estructurales, microestructurales, magnéticas y de 

calentamiento por inducción magnética de las nanopartículas de MgFe2O4. La 

estructura y las distribuciones de cationes investigadas por el método de difracción 

de rayos X mostraron que los polvos de MgFe2O4 monofásicos tenían una 

estructura de espinela parcialmente inversa en la cual el coeficiente de inversión 

aumentaba al agregar más PVA. El tamaño de partícula pequeño y la distribución 

de tamaño estrecho de los polvos de MgFe2O4 coprecipitados caracterizados por 

microscopía electrónica de barrido se lograron usando un agente de PVA. Las 

propiedades magnéticas de estas nanopartículas estudiadas por magnetometría 

de muestra vibrante mostraron características ferrimagnéticas con la mayor 

saturación de magnetización y coercitividad de 24.6 emu/g y 17 Oe, 

respectivamente; también fueron coprecipitadas recubiertas con PVA donde 

exhibieron una temperatura de calentamiento por inducción magnética más baja 

de 5.6 °C y una potencia de pérdida específica de 2.4 W/g en comparación con 6.1 

°C y 2.7 W/g para los polvos coprecipitados sin usar PVA. 
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La magnetización de saturación aumentó de 13.4 a 24.6 emu/g con la adición de 

PVA, que se correlacionaron con la distribución de cationes entre los sitios 

tetraédrico y octaédrico. La generación de calor se atribuyó a la pérdida de 

histéresis debido al mayor tamaño de partícula en la que por consecuencia se 

obtuvo un menor comportamiento superparamagnético. Los procesos de 

magnetización irreversibles en un campo magnético de corriente alterna (CA) 

condujeron a la pérdida de histéresis. 

Aunque el método de coprecipitación química es adecuado para la producción en 

masa de nanoferritas magnéticas, requiere un ajuste cuidadoso de las condiciones 

de reacción para la formación de partículas [17].  

Las nanopartículas magnéticas en el régimen superparamagnético tienen una alta 

eficiencia de calentamiento incluso si su coercitividad es igual o cercana a cero. El 

uso de nanopartículas superparamagnéticas también resuelve varios problemas 

asociados con los agentes de calentamiento ferromagnéticos, es decir, no queda 

magnetización residual después de la terapia y se requiere un campo magnético 

más bajo para un calentamiento efectivo y significativo del tejido. Además, 

estudios proporcionan un excelente sistema de nanopartículas  

superparamagnéticas, que puede usarse como agente de calentamiento para la 

aplicación de hipertermia magnética [18].  

Tomando en consideración el análisis de los antecedentes hasta ahora expuestos, 

se requiere seguir analizando la nanoferrita de MgFe2O4 para generar nuevo 

conocimiento científico y tecnológico que permita retroalimentar información 

acerca de sus propiedades estructurales y morfológicas, con potenciales 

aplicaciones en aplicaciones biomédicas mediante el análisis de resultados 

obtenidos a partir de la ruta de síntesis de coprecipitación química. 
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III. MARCO TEÓRICO  

3.1 Nanotecnología  

La nanotecnología es la ciencia que participa en diseñar, producir y emplear 

estructuras y objetos cuyas dimensiones son en escala de 0.1 milésimas de 

milímetro (es decir 100 nanómetros) o menos. 

La nanotecnología es una revolución potencial en el desarrollo de diversas y 

novedosas modalidades diagnósticas y terapéuticas en varios campos de la 

medicina y funciona a través de 4 principios principales:  

1) la nanotecnología investiga y clasifica información de nanomateriales a partir de 

sus nanopartículas 

 2) las nanopartículas pueden unirse a otros materiales de implicaciones 

diagnósticas y terapéuticas, ayudando así a atacar específicamente los tejidos 

necesarios 

3) sirven como herramientas de entrega específicas para materiales a través de 

diversas barreras selectivas 

 4) sus propiedades asociadas de conductancia eléctrica y carga permiten la 

estimulación de las células locales para inducir la regeneración y el crecimiento del 

tejido. 

La mayor parte de la utilidad clínica de esta tecnología se basa en estos principios, 

que son virtudes de las propiedades físicas, químicas y biológicas innatas 

(tamaño, forma, propiedades de la superficie y carga) de las nanopartículas. Estos 

se pueden usar para crear nanorobots, que realizan funciones a nivel celular. 

Actualmente, la nanotecnología todavía está en sus primeras etapas; sin embargo, 

tiene el potencial de convertirse en una modalidad de tratamiento de vanguardia 

en el futuro [19]. 

3.2 Nanomateriales 

La Iniciativa Nacional de Nanotecnología de los Estados Unidos (NNI) y la 

Comisión Europea (CE) definen los materiales a nanoescala para tener una o más 

dimensiones dentro del rango de 1 a 100 nm, aunque la CE va más allá al incluir 

una proporción de partículas que necesitan estar en ese rango (es decir,> 50%). 
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Los materiales a nanoescala pueden existir naturalmente o ser el resultado de 

procesos de fabricación [20]. 

Las respuestas biológicas a la exposición a nanomateriales están influenciadas 

por las propiedades fisicoquímicas de los nanomateriales, incluidos el tamaño, la 

forma, las propiedades de la superficie, la biocompatibilidad y la química. La 

biocompatibilidad de los nanomateriales en los sistemas biológicos es un aspecto 

esencial de la toxicidad de partículas y fibras, ya que la baja biocompatibilidad de 

los nanomateriales puede aumentar el riesgo de un resultado adverso [21]. 

3.3 Nanopartículas magnéticas  

Las nanopartículas magnéticas tienen respuesta magnética a través de un campo 

magnético en donde se infiere una propiedad específica. En los últimos años, las 

nanopartículas magnéticas han cumplido un papel cada vez más importante en las 

aplicaciones biomédicas y han sido objeto de extensas investigaciones. Las 

propiedades físicas, incluido el tamaño de las nanopartículas, la composición y la 

química de la superficie, varían ampliamente e influyen en sus propiedades 

biológicas y farmacológicas y, en última instancia, en sus aplicaciones clínicas. 

En la mayoría de las aplicaciones previstas, las partículas funcionan mejor cuando 

el tamaño de las nanopartículas está por debajo de un valor crítico, que depende 

del material, pero generalmente es de alrededor de 10-20 nm. Luego, cada 

nanopartícula se convierte en un dominio magnético único y muestra un 

comportamiento superparamagnético cuando la temperatura está por encima de la 

llamada temperatura de bloqueo. Dichas nanopartículas individuales tienen un 

gran momento magnético constante y se comportan como un átomo 

paramagnético gigante que consta de tener una respuesta rápida a los campos 

magnéticos aplicados con baja remanencia (magnetismo residual) y coercitividad 

(el campo requerido para llevar la magnetización a cero). Estas características 

hacen que las nanopartículas superparamagnéticas sean muy atractivas para una 

amplia gama de aplicaciones biomédicas porque el riesgo de formar aglomerados 

es insignificante a temperatura ambiente [22]. 



MARCO TEÓRICO 

7 
 

3.4 Magnesio 

El magnesio es conocido como el cuarto catión más abundante del cuerpo y el 

segundo catión con mayor prevalencia del líquido intracelular. El total de magnesio 

en el cuerpo es de 25 g, del cual el 60% está en complejo con el calcio en hueso. 

Un tercio del magnesio es intercambiable con el suero. Los requerimientos son 

400 mg/día para hombres y 300 mg/día para mujeres; una dosis arriba de 600 mg 

puede causar diarrea y durante la lactancia se incrementan los requerimientos. El 

magnesio es un elemento primordial para llevar acabo alrededor de 300 

reacciones bioquímicas en el cuerpo humano las cuales ayudan a conservar el 

funcionamiento normal de nervios y músculos, ofrece soporte para mantener sano 

el sistema inmunológico, sustenta los latidos del corazón y contribuye a que los 

huesos se mantengan sanos y fuertes. 

El rango normal del nivel de magnesio sérico en la sangre es de 1.8 a 2.2 mg/dL. 

En los glóbulos rojos el contenido de magnesio es de 5 mEq/L, en el tejido 

muscular es de 20 mEq/L. Alrededor del 70% del magnesio existe en estado libre, 

el 30% restante está unido a proteínas plasmáticas (25% con la albumina y 5% 

con globulina). 

El magnesio es el activador de enzimas que se encuentran en el organismo, estas 

son: la ATP (trifosfato de adenosina), fosfatasa alcalina, hexocinasa, fructocinasa, 

entre otras; las cuales sin este elemento no podrían realizar su función 

correspondiente. Por otro lado, la irritabilidad neuromuscular es disminuida por el 

magnesio. También la captación de glucosa insulino-dependiente es disminuida en 

la deficiencia de magnesio y los suplementos de magnesio mejoran la tolerancia a 

la glucosa [23].   

3.5 Ferritas 

Las ferritas han atraído una inmensa atención de la sociedad científica gracias a 

sus nuevas características y aplicaciones tecnológicas, en especial cuando el 

tamaño de partículas se acerca a la escala nanométrica [2]. 
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Las ferritas suelen ser compuestos cerámicos ferro o ferromagnéticos no 

conductores derivados de óxidos de hierro como la hematita (Fe2O3) o la 

magnetita (Fe3O4), así como los óxidos de otros metales. 

Los materiales ferrimagnéticos exhiben magnetización permanente, así como 

buenas propiedades dieléctricas. Algunas ferritas exhiben propiedades magneto-

dieléctricas útiles a bajas frecuencias y otras a altas frecuencias. Tienen una baja 

coercitividad y se denominan ferritas blandas [24]. 

Entre las ferritas, las ferritas de espinela tienen notables propiedades magnéticas 

y eléctricas. Las ferritas nanométricas con un tamaño de partícula uniforme y una 

distribución de tamaño estrecha son deseables para una variedad de aplicaciones, 

como la administración dirigida de medicamentos, imágenes médicas, 

almacenamiento de datos magnéticos y otras aplicaciones biomédicas. [3]. 

3.5.1 Ferritas de magnesio 

Las ferritas de magnesio son materiales potenciales para diversas aplicaciones 

debido a su alta resistividad eléctrica, bajas pérdidas magnéticas y dieléctricas [3]. 

Tiene una estructura cristalina tipo espinela, es un material semiconductor 

magnético blando y tiene una resistividad eléctrica muy alta (108–1010 Ω · cm) 

junto con una baja pérdida dieléctrica en la región de alta frecuencia [25-26]. 

La ferrita de magnesio es un sistema de material magnético particularmente 

importante. Sus nanopartículas pueden poseer nuevas propiedades magnéticas, 

particularmente un comportamiento superparamagnético. Hay un orden magnético 

bien definido dentro de cada nanopartícula. Además, las nanopartículas de ferrita 

de estructura cristalina tipo espinela proporcionan excelentes sistemas 

experimentales en los que se puede estudiar la correlación entre la química de la 

estructura cristalina y las propiedades superparamagnéticas de las nanopartículas 

magnéticas. Cuando M en la fórmula química de la ferrita de espinela es un metal 

que no tiene momento magnético como el Mg2+, los acoplamientos magnéticos se 

originan puramente del momento magnético de los cationes Fe y puede ser 

relativamente más débil [27]. 
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3.6 Métodos de síntesis para la obtención de ferritas de magnesio 

Hay diferentes formas de sintetizar o de obtener un material, pueden ser por 

métodos tradicionales o métodos avanzados. Los métodos avanzados involucran 

reacciones químicas específicas y rutas de síntesis específicas como es el caso 

de las vías húmedas que pueden ser por coprecipitación química, microemulsión, 

sol-gel entre otros. 

3.6.1 Coprecipitación química  

La coprecipitación química es un método de síntesis con un procedimiento 

convencional de partículas de óxidos metálicos de escala nanométrica, este 

método se realiza desde disoluciones de sales precursoras en medios acuosos o 

ácidos. De manera general, la coprecipitación de los iones metálicos es lograda 

desde la adición de disoluciones acuosas de álcalis como, por ejemplo, el 

hidróxido de amonio (NH4OH) o hidróxido de sodio (NaOH). Luego, el precipitado 

obtenido es lavado y filtrado para remover restos de sales e hidróxidos 

involucrados en el proceso de precipitación. Finalmente, dependiendo el análisis 

del método, el precipitado es llevado a tratamiento térmicos determinados para la 

obtención del óxido de interés [28]. 

A lo largo del proceso de coprecipitación se realizan varias reacciones a la vez, las 

cuales son: la nucleación, crecimiento, engrosamiento o ensanchamiento y 

procesos de aglomeración. Generalmente, las reacciones de coprecipitación 

tienden a exponer las siguientes propiedades:  

 Los resultados de las reacciones de precipitación son normalmente una clase 

de productos sutilmente solubles que requieren condiciones para ser formadas 

como la alta supersaturación. 

 Al efectuar esta condición; la nucleación se convierte en un paso importante en 

el procedimiento de precipitación en donde iniciará la formación de un gran 

número de pequeñas partículas  

 Los procesos colaterales como la maduración de Ostwald, afectan 

radicalmente la morfología, el tamaño y propiedades de la muestra   
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 Las condiciones de supersaturación elementales que inducen en la 

precipitación son generalmente el producto de la reacción química de interés. 

Por ejemplo, las condiciones que se utilicen en la reacción, que se relacione 

con el procedimiento de agitación (la velocidad de adición de los reactivos y la 

velocidad de agitación en el precipitado) éstas deben ser altamente 

consideradas para la morfología, control de tamaño y distribución de partículas 

[29]. 

La obtención de nanopartículas de óxidos metálicos por el método de síntesis de 

coprecipitación química pueden clasificarse en dos categorías: las que desarrollan 

un óxido de manera directa y las que precipitan y obtienen muestras conocidas 

como precursor, las cuales, posteriormente deben ser llevadas a un proceso 

llámese secado, tratamiento térmico, etc. Diversas nanoferritas se pueden obtener 

mediante la coprecipitación por tratamientos térmicos de productos de hidróxidos. 

A continuación, en la figura 3.1 se presenta un esquema del proceso de síntesis 

por coprecipitación química para la obtención de un oxido de interés.  
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Figura 3.1. Esquema del proceso de elaboración de síntesis por coprecipitación 

química. 
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3.6.2 Microemulsión 

El método de microemulsión es una síntesis de vía húmeda que está basado en 

determinar la nucleación y crecimiento de estructuras nanométricas, limitando la 

reacción al interior de entidades denominadas micelas. Dentro de estas micelas es 

posible encerrar volúmenes pequeños de una fase orgánica que simultáneamente  

se encuentran suspendidos en una disolución acuosa [28]. Lo mencionado 

anteriormente, es viable debido al uso de reactivos denominados surfactantes, los 

cuales tienen moléculas que permanecen proporcionadas en secciones hidrofílicas 

e hidrofóbicas, las cuales pueden llegar a compatibilizar o emulsificar disoluciones 

orgánicas y acuosas. La emulsificación se lleva a cabo una vez que la 

concentración de surfactante supera el límite el cual se le conoce como 

concentración crítica de micela (CCM),  y por lo tanto la formación de las micelas 

es favorable [30]. Una vez que las gotas emulsificadas llegan a ser fase orgánica 

en un medio acuoso constante, la parte hidrofóbica de las moléculas del 

surfactante son conducidas hacia el núcleo de la micela, por otra parte la sección 

hidrofílica es la que interactúa con el medio acuoso; esta clase de micelas son 

denominadas micelas inversas. Sin embargo, si las gotas compatibilizadas son de 

agua en un medio orgánico, las micelas formadas por la acción del surfactante se 

les conoce como micelas normales.  

En términos generales, para la obtención de partículas nanométricas por la 

síntesis de vía húmeda de microemulsión en micelas inversas puede obtenerse en 

dos maneras diferentes. La primera (Microemulsión I) se muestra en la figura 3.2 

la cual se basa mezclando dos microemulsiones, la primera mezcla utiliza las 

sales precursoras y la segunda el agente de reacción (de precipitación), de tal 

forma que la reacción de síntesis se forma por la unión de los núcleos de las 

micelas, a causa del encuentro entre los átomos de los reactivos dentro de las 

gotas de agua. Después que la partícula que se encuentra dentro de la micela, se 

ha desarrollado lo suficiente, las moléculas del surfactante se fijan a su superficie, 

estabilizándola y evitando la adición de otras partículas de micelas cercanas. Por 

otra parte, la segunda forma se basa en añadir una microemulsión de micelas 

inversas de las sales precursoras a una disolución acuosa del agente de reacción 
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(Microemulsión II) tal como se muestra en la figura 3.2. En tal caso la reacción de 

síntesis ocurrirá por la unión o cambio entre las fases acuosas de la micela inversa 

y el medio acuoso de la disolución [31]. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 3.2. Mecanismo de formación de nanopartículas metálicas y de óxidos metálicos 

por síntesis en microemulsión utilizando micelas inversas [31]. 

 

3.6.3 Sol-gel 

Sol-gel es un método de síntesis de vía húmeda para la obtención de 

nanopartículas de óxidos metálicos el cual consiste en la reacción de 

polimerización de productos inorgánicos, esta reacción se fundamenta en cuatro 

pasos:  
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1) Hidrólisis 

El método sol-gel utiliza precursores metálicos, generalmente alcóxidos metálicos 

en disoluciones alcohólicas, donde se obtiene el hidróxido correspondiente de 

acuerdo a la siguiente reacción [32]: 

 

M(OR)X + mH2O → M(OR)x−m(OH)m + mROH         (3.1)  

 

donde M es un catión metálico y R simboliza un grupo alquilo. La función de esta 

reacción implica la suma de un grupo OH- al centro positivo del alcóxido (M+). Este 

paso es después de la protonación de una adición del alcóxido, ocasionando la 

formación de alcohol (ROH). 

2) Policondensación  

La condensación sucede una vez que las moléculas del hidróxido se integran y 

como consecuencia hay liberación de  agua o alcohol [32], de acuerdo a las 

siguientes reacciones:  

2M(OR)x−m(OH)m → (OH)m−1(OR)x−m − M − O − M(OR)x−m(OH)m−1 + H2O         (3.2) 

 

2M(OR)x−m(OH)m → (OH)m−1(OR)x−m − M − O − M(OR)x−m−1 + ROH               (3.3) 

El enlace de las moléculas del hidróxido y la continua condensación de agua o 

alcohol lleva consigo a la creación de una red de hidróxido metálico por medio de 

la polimerización por condensación del grupo inorgánico, en donde finalmente se 

obtiene un gel denso y poroso.  

3) Secado 

El secado consiste en remover los solventes y en determinar una temperatura 

adecuada para un adecuado secado del gel, es importante recalcar que debido a 

este proceso resulta la obtención de un polvo fino de hidróxido metálico. 
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4) Tratamiento Térmico  

Finalmente, el tratamiento térmico del polvo sintetizado conforma el último paso de 

esta ruta sintética, proceso en donde se obtiene un polvo fino de óxido metálico.  

La reacción de síntesis de nanoferritas a través del método de sol-gel puede 

formularse de la siguiente manera [32]:  

M(OR)X +
x

2
H2O → MOx/2 + xROH      (3.4) 

 

Es fundamental recalcar que tanto la velocidad de la condensación como la 

velocidad de la hidrólisis afectan de manera considerable las características del 

producto final. Una hidrólisis lenta y bajo control, usualmente da como resultados 

tamaños de partícula pequeños; la velocidad de la condensación y la velocidad de 

la hidrólisis dependen de la electronegatividad del catión metálico, el grupo 

alcóxido, el solvente usado y la composición molecular del alcóxido. En los 

metales con alta electronegatividad la hidrólisis sucede más lentamente que en 

aquellos con baja electronegatividad. Asimismo, la velocidad de la hidrólisis 

desciende cuando se incrementa el número de coordinación del centro metálico 

del alcóxido. De manera que, alcóxidos que pueden llegar a crear oligómeros 

presentan una baja velocidad de hidrólisis y por lo tanto un eficiente control de la 

reacción [28]. 

En algunos casos en donde la velocidad de hidrólisis del alcóxido metálico es 

demasiado lenta es viable el uso de catalizadores ácidos o alcalinos. Los 

alcóxidos metálicos negativos son protonados por los catalizadores ácidos, 

ocasionando de esta forma, la liberación del grupo alcóxido para la formación de 

alcohol. Asimismo, los catalizadores alcalinos proveen grupos álcali (OH-) 

facilitando la hidrólisis del alcóxido, no obstante, la desprotonación del hidróxido 

metálico incrementa la velocidad de la condensación.  
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3.7  Técnicas de caracterización 

3.7.1 Análisis termogravimétrico y térmico diferencial (ATG-ATD) 

Los análisis térmicos se definen como un grupo de técnicas en la cual una 

propiedad de una muestra es estudiada en relación al tiempo o temperatura, en 

una atmósfera específica, a un régimen programado de temperatura [33]. En los 

análisis termogravimétricos se determinan condiciones de acuerdo al material a 

analizar como, por ejemplo, la velocidad de calentamiento y diferentes atmósferas 

de reacción. En el proceso del análisis se observa la pérdida de peso de la 

muestra a medida que la temperatura aumenta (las temperaturas de estos análisis 

llegan hasta 1,200 °C), finalmente se obtienen las gráficas denominadas TG o 

termogramas y las gráficas de análisis termogravimétrico diferencial (ATD). 

La técnica de análisis térmico diferencial (ATD) mide la diferencia de temperatura 

entre el material de interés y un material de referencia, los cuales son expuestos al 

mismo proceso de calentamiento. 

En la figura 3.3 se presenta un modelo del procedimiento de ATD junto con una 

gráfica la cual se interpreta de la siguiente manera: si la muestra presenta un 

proceso endotérmico (ΔH positivo), la temperatura de la muestra (Ts) tendrá un 

aplazamiento respecto a la muestra de referencia (Tr) mientras continua el 

programa de calentamiento. Y en caso de un proceso exotérmico en la muestra 

(ΔH negativo), la respuesta será de manera contraria. 

 

 

 

 

 

Figura 3.3. Análisis Térmico Diferencial (ATD). (a) aparato clásico (S=muestra, R = 

referencia); (b) flujo de calor; (c) curva típica de ATD [34]. 
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Las características con las que debe contar el material de referencia son las 

siguientes: 

 No debe mostrar algún fenómeno térmico en el rango de temperatura 

determinado. 

 Debe de permanecer controlado ante el material a estudiar. 

 Debe mostrar una capacidad calorífica y conductividad térmica semejante a los 

de la muestra a estudiar. 

 

3.7.2 Espectroscopía infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) 

La espectroscopía infrarroja por transformada de Fourier es un método de 

caracterización en donde se analiza la emisión o absorción de energía radiante 

provocada por la relación entre la radiación electromagnética y la muestra en 

análisis. La espectroscopía infrarroja consiste en que las moléculas poseen la 

función de girar y oscilar a diferentes frecuencias. Es decir, una molécula logra 

atraer la energía de fotones en un rango energético de espectroscopía infrarroja 

cuando existe una diferencia en el momento bipolar de la molécula a medida que 

sucede un desplazamiento vibracional rotacional y cuando la frecuencia asociada 

con la radiación interactúa con el movimiento vibracional. Los grupos de los 

enlaces químicos poseen movimientos oscilatorios con frecuencias naturales que 

se encuentran en el rango de frecuencias del infrarrojo (Tabla 3.1) 

Tabla 3.1. Longitud de onda para distintos rangos en el infrarrojo. 

Infrarrojo  cm-1 

Lejano 10-650 

Medio (IR) 650-4000 

Próximo 4000-12500 

 

En la técnica FTIR se encuentran modos vibracionales que inducen oscilaciones 

que logran introducirse en resonancia con un haz de IR (espectroscopía infrarroja). 
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Esto crea un cambio de energía entre las moléculas y el haz de IR. Existe una 

conducta característica para un enlace tipo atómico, un entorno químico y una 

concentración de enlaces determinadas. Por lo cual, un espectro infrarrojo logra 

determinar bandas asociadas para fundamentalmente todos los compuestos 

moleculares. Todas estas bandas pertenecerían a un movimiento de vibración de 

uno de los enlaces dentro de la molécula. A esto se le conoce como el grupo que 

conforma la huella dactilar de un material o compuesto. Cada muestra de un 

material poseerá una conducta particular frente a un haz de infrarrojos, en esto se 

basa la efectividad del IR. 

Una vez que se realiza un estudio de FTIR se calcula la magnitud del haz antes 

(Xo) y después (Xi) de que interacciona con el material. Los resultados se 

expresan en relación de la frecuencia de la luz incidente. Para analizar las 

frecuencias se utiliza el modelo del Oscilador Armónico Simple (OAS) con base en 

la Ley de Hooke. La molécula se considera como ambas masas (m1 y m2) que 

permanecen unidas por un resorte de constante K [35]. 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 3.5.  Esquema de oscilador armónico aplicado al análisis de frecuencias de 

las moléculas [35]. 

 

 

 

Si se estiman las moléculas como dos masas unidas por un resorte: 
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3.7.3 Difracción de Rayos X  

La técnica de DRX se basa en interferencias ópticas que están formados una vez 

que una radiación monocromática atraviesa una abertura de espesor comparable 

a la longitud de onda de la radiación. Los Rayos X poseen longitudes de onda 

medidas en Angstroms, al igual que el desplazamiento interatómico de los 

componentes de las redes cristalinas.  

El cristal se compone por redes de átomos regulares que trabajan como redes de 

difracción ultra finas, es por eso que los rayos X logran difractarse atravesando un 

cristal, o siendo dispersados por este mismo. Los diagramas de interferencia 

obtenidos pueden fotografiarse para ser analizados, y de esa manera, determinar 

la longitud de onda de los rayos X incidentes o la distancia entre los átomos del 

cristal, esto es de acuerdo a la información que se esté buscando.  

De acuerdo al físico Bragg (Figura 3.6) los cristales formados se representan por 

familias de planos que se comportan como espejos semitransparentes donde al 

incidir un haz monocromático de rayos X, sucede el proceso de difracción, el cual 

se representa por una reflexión. Este comportamiento es semejante a la reflexión 

de la luz en un espejo, aunque con numerosas diferencias, entre otras: los rayos X 

los cuales se introducen bajo el área del cristal y los rayos reflejados de la familia 

de planos atómicos sucesivos, que pueden o no estar en fase. La condición para 

obtener una máxima intensidad reflejada es que la contribución de los planos 

sucesivos debe estar en fase [36]. 

Si el esparcimiento interplanar se denomina “d” esta condición se expresa por:  

𝑛𝜆 = 2𝑑 𝑠𝑒𝑛 𝜃                                                                   (3.5)    

en donde: n = orden de la reflexión 

λ= longitud de onda de la reflexión incidente (Å) 

 d = distancia de separación entre los planos atómicos paralelos  

O = ángulo de reflexión de Bragg. 
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Figura 3.6. Representación de la Ley de Bragg [36]. 

 

3.7.4 Microscopia electrónica de Barrido (MEB-EDS) 

La microscopia electrónica de barrido es una técnica en donde se obtienen 

micrografías mediante el procesamiento, la detección y visualización de las 

señales resultantes de las relaciones entre un haz de electrones de alta energía 

con la materia. Estas imágenes tienen la posibilidad de proveer información acerca 

de topografía, estructura y composición cristalográfica.  

Los microscopios electrónicos de barrido están compuestos de un cañón 

electrónico en una columna de alto vacío, del orden de 10-5 mm de Hg, en la que 

se origina un haz de electrones de alta energía (5 - 30 kV). Este haz es colimado 

por una secuencia de lentes electrónicas y centrado sobre el material analizado. 

Los sensores detectan las señales generadas por la relación entre el haz de 

electrones y la muestra, que son procesadas y observadas en el sistema visual 

final (pantalla de PC o monitor). El cañón electrónico es el primer elemento y 

también el que genera el haz de electrones de la columna del microscopio. Cuenta 

con un filamento que emite electrones los cuales son acelerados por un ánodo 

polarizado positivamente a una tensión variable entre unos 5 y 30 kV. Un sistema 

de controles externos permite seleccionar y/o mover las muestras de acuerdo a los 

tres ejes x, y, z; al igual que varían su orientación según dos ejes de rotación. En 



MARCO TEÓRICO 

21 
 

esta cámara se sitúan los sensores para registrar las diferentes señales emitidas 

por el material analizado. 

El microscopio electrónico de barrido no forma una imagen real de material 

analizado, sin embargo, diseña una imagen virtual a partir de las señales emitidas 

por el material de análisis. Esta representación se refleja en un tubo de rayos 

catódicos donde las bobinas de deflexión del haz se adaptan con el barrido del 

haz de electrones en el microscopio. Ajustando la intensidad del haz del tubo de 

rayos catódicos, finalmente se logra un registro de punto a punto en el monitor de 

la computadora, que es justamente la imagen electrónica resultante del material 

que proporciona el microscopio. Actualmente las imágenes obtenidas de los 

materiales analizados se observan en la pantalla de una computadora 

En el microanálisis dispersivo en energía (Energy Dispersive Spectroscopy EDS) 

los rayos X difundidos por el material analizado son localizados por un sistema 

que genera altas pulsaciones proporcionales a la energía de cada fotón incidente. 

Estas pulsaciones electrónicas son posteriormente procesadas por un analizador 

multicanal, y observadas en un espectro que grafica la cantidad de pulsaciones en 

funcionalidad de la energía característica de cada pulso. Por lo tanto, a través del 

sistema dispersivo en energía, se pueden detectar eficazmente los elementos 

presentes en el material analizado si su concentración es superior a = 1%. El 

sistema EDS posee una eficiencia en colección de fotones X, en este sistema se 

puede acceder a identificar todos los elementos presentes y posee una manera 

simple de enlazar a un microscopio electrónico de barrido. También, gracias a la 

medición adicional de la intensidad de los rayos X característicos y a los procesos 

de cálculo adecuados también es posible analizar en forma cuantitativa la 

composición de un área específica de la muestra analizada [37]. 

 

 



DESARROLLO EXPERIMENTAL 

 

22 
 

IV.  DESARROLLO EXPERIMENTAL   

 

4.1 Síntesis por coprecipitación química de nanoferritas de magnesio. 

Para la síntesis del material mediante el método de coprecipitación química se 

utilizaron sales metálicas de Mg(NO3)2•6H2O y FeCl3•6H2O como precursores 

metálicos y como agente precipitante NH4OH 1.5 M, todo grado reactivo.  El 

procedimiento experimental consistió en mezclar cantidades estequiométricas de las 

sales precursoras en una relación molar de 2:1 de (Fe:Mg) en un vaso de precipitado 

de 1L que contenía 300 mL  de H2O destilada, el cual se colocó en una parrilla de 

agitación y calentamiento, para alcanzar una temperatura de 50 °C con agitación 

mecánica constante de 400 rpm; una vez que alcanzó la temperatura mencionada, 

se procedió a agregar los precursores metálicos en la relación molar determinada y 

se mantuvo en agitación constante a 50 °C por 1 h. Posteriormente se procedió a 

aumentar la temperatura y la velocidad de agitación a 80°C y a velocidades de 550, 

750 y 900 rpm, respectivamente. Una vez alcanzada la temperatura se llevó a cabo 

la precipitación agregando 100 mL de agente precipitante (NH4OH 1.5 M), se 

mantuvo la agitación por 15 minutos para finalizar el proceso de precipitación. 

Una vez precipitado el polvo precursor, se esperó un lapso de 1 hora para la 

separación de fases del material precursor, el agua destilada y el NH4OH en exceso 

que pudo no reaccionar. Después de la separación se procedió a extraer el solvente 

(agua destilada con NH4OH) mediante una pipeta graduada de 10 mL. 

Posteriormente se repitió el proceso de separación de fases, realizando tres lavados, 

en donde cada uno consistió en agregar 100 mL de agua destilada a la muestra 

precursora con agitación manual de 30 segundos aproximadamente, con un tiempo 

de espera de separación de fases de 1 hora para después proceder a la extracción 

del solvente. Esto se realizó con la finalidad de eliminar los remanentes de hidróxido 

de amonio en la reacción. La muestra obtenida se colocó en una estufa de secado a 

90°C durante 24 horas para eliminar la humedad de la reacción. Posteriormente el 

material precursor fue homogenizado en tamaño manualmente mediante un mortero 
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de ágata hasta convertirlo en un polvo fino, el cual fue depositado en un crisol para 

ser llevado a tratamiento térmico, donde fue tratado térmicamente en atmósfera de 

aire a diferentes temperaturas, desde 600 a 900 °C durante 2 horas por cada 

tratamiento térmico. Posteriormente se realizaron tratamientos térmicos de 4 horas a 

temperatura constante (500°C) para las tres velocidades de agitación con la finalidad 

de observar en el efecto de las variables en cuanto a propiedades estructurales y 

morfológicas que pudieran presentar los materiales. Al finalizar los tratamientos 

térmicos, las muestras se homogenizaron en un mortero de ágata hasta obtener un 

polvo ultra fino para su caracterización posterior. En la tabla 4.1 se muestran los 

cálculos estequiométricos utilizados para obtener MgFe2O4 a partir de la ecuación 

(4.1). Asimismo, la figura 4.1 muestra de manera general el desarrollo experimental 

de la síntesis por coprecipitación química aplicado para la obtención de MgFe2O4. 

𝑀𝑔(𝑁𝑂3) ∙ 6𝐻2𝑂 + 2 𝐹𝑒𝐶𝑙3 ∙ 6𝐻2𝑂 → 𝑀𝑔𝐹𝑒2𝑂4                                   (4.1) 

 

Tabla 4.1. Cálculos estequiométricos para obtener MgFe2O4. 

Reactivo Equivalentes  
(mol) 

Peso Molecular 
(g/mol) 

Total 

Mg(NO3)2•6H2O 2 256.39 1.280 g 

FeCl3•6H2O 1 270.336 2.70 g 

NH4OH  5 35.045 100 mL 

H2O destilada 1 18.0153 300 mL 
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Figura 4.1. Esquema del desarrollo experimental de la síntesis por coprecipitación 

química de MgFe2O4. 
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4.2 Matriz experimental de evaluación 

Para una información a detalle de las muestras realizadas a través del método de 

síntesis de coprecipitación química se diseñaron dos matrices experimentales de 

evaluación. En la tabla 4.2 se observan las muestras precursoras de ferrita de 

magnesio las cuales se sintetizaron con diferentes velocidades de agitación en el 

momento de la precipitación de las partículas de interés; 550, 750 y 900 rpm. Para 

dichas muestras se realizaron ATG-ATD para estudiar y observar los fenómenos 

térmicos relacionados con pérdidas en peso y reacciones endotérmicas y 

exotérmicas atribuidas a la naturaleza del material precursor. Asimismo, a través de 

FTIR se identificaron las especies químicas mismas que se consideran la huella 

dactilar de una ferrita a través de un espectro con bandas características del 

material. 

 En la tabla 4.3 se especifican los polvos sintetizados a 550, 750 y 900 rpm; los 

cuales fueron tratadas térmicamente a temperaturas de 500 °C a 900 °C. Dichas 

muestras fueron caracterizadas a través de DRX donde se identificaron los 

porcentajes de fases presentes en los materiales obtenidos y, a partir de sus 

patrones de difracción fue posible determinar el tamaño de cristalita de los polvos 

sintetizados. Finalmente se analizó la morfología de los materiales y se determinó la 

composición química cualitativa y cuantitativamente mediante MEB-EDS. 

 

Tabla 4.2. Matriz experimental de evaluación de muestras precursoras sintetizadas 

por el método de coprecipitación química. 

 

 

 

 

 

 

Propiedades a evaluar 

Ensayo/ Velocidad 
(rpm) 

Análisis 
térmicos 

(ATG-ATD) 

 
FTIR 

MP 550    

MP 750    

MP 900   
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Tabla 4.3. Matriz experimental de evaluación de muestras tratadas térmicamente, 

sintetizadas por el método de coprecipitación química. 

 

Propiedades a evaluar 

Ensayo Velocidad de 
agitación 
(rpm) 

Tratamiento 
térmico (°C)/ 
Tiempo (h) 

Estructural Morfológica 

M1 550 500/2   

M2  550 600/2   

M3  550  700/2   

M4 550 800/2   

M5 550 900/2   

M6 750 500/2   

M7 750 600/2   

M8 750 700/2   

M9 750 800/2   

M10 750 900/2   

M11 900 500/2   

M12 900 600/2   

M13 900 700/2   

M14 900 800/2   

M15 900 900/2   

M16 550 500/4   

M17 750 500/4   

M18 900 500/4   
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4.3 Técnicas de caracterización usadas para la ferrita de magnesio. 

 

4.3.1 Análisis termogravimétrico (ATG) y análisis térmico diferencial (ATD). 

Los análisis térmicos se llevaron a cabo en un instrumento TGA-DTA (SDT Q600) 

utilizando 10 mg aproximadamente de cada muestra, con una velocidad de 

calentamiento de 5 °C min-1 y un rango de temperatura de 50 °C a 1100 °C.  

Los análisis (ATG) se utilizaron para observar el comportamiento del peso de la 

muestra con respecto a la temperatura, junto con la derivada de perdida en peso 

(ATD) la cual permite observar los fenómenos endotérmicos y exotérmicos que la 

muestra presenta por efecto de la temperatura. 

 

4.3.2 Espectroscopía infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) 

Se llevó a cabo el análisis de FTIR en las muestras precipitadas a 550, 750 y 900 

RPM. Los espectros resultantes para determinar los enlaces presentes en las 

muestras fueron obtenidos a través de un espectrómetro FT-IR Nicolet iS50 de 

Thermo Scientific. La medición para los resultados se hace a través del número de 

ondas (el eje “x”) el cual oscila entre 400 y 4000 cm−1 y la transmitancia (eje de “y”) la 

cual es el cociente entre la intensidad de la luz transmitida a través de la muestra 

(IM), y la intensidad de la luz del haz de referencia (IR) multiplicado por 100. Los 

espectros fueron obtenidos mediante condiciones de temperatura ambiente usando 2 

mg aproximadamente de cada muestra. 
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4.3.3 Difracción de Rayos X (DRX). 

La caracterización cristalográfica de los polvos obtenidos fue realizada empleando la 

técnica de DRX; utilizando un difractómetro marca Philips 3040, con las siguientes 

condiciones: radiación Kα de Cobre (λ=1.541 Å), a una velocidad de barrido de 0.2 

°/s. Además, mediante los patrones de difracción obtenidos fue posible identificar y 

cuantificar el porcentaje de las fases cristalinas encontradas en los polvos 

sintetizados, esto, a través del software XPowder donde sus principales aplicaciones 

son la identificación, cuantificación y caracterización de los componentes cristalinos 

de muestras sólidas. De igual manera, mediante el empleo de la ecuación de 

Scherrer (ecuación 4.1) [38] se pudo calcular el diámetro promedio de la cristalita y 

determinar la estructura cristalina del material sintetizado.  

𝐷 =
𝐵𝜆

𝛽 𝐶𝑜𝑠 𝜃
                                                                           (4.1) 

 

Donde:   

B= a la constante de Scherrer (0,890) 

 =a la longitud de onda de la radiación utilizada en el proceso de medida de la 

difracción de rayos X 

 (FWHM)=al ancho de la mitad del pico máximo de difracción  

 = al ángulo de Bragg (θ) 
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4.3.4 Microscopía electrónica de barrido (MEB) y Espectroscopía por 

Dispersión de Energía (EDS). 

Para el análisis de MEB-EDS se requirió iniciar preparando una suspensión diluida 

de la ferrita a través de un baño de ultrasonido; la suspensión diluida se preparó 

usando un tubo de ensayo en cual se le agregó 20 mg de muestra aproximadamente 

y 1 mL de etanol como solvente. La muestra fue llevada a un baño de ultrasonido 

para el proceso de dispersión de las partículas el cual tiene una duración de diez 

minutos. Al final de este proceso se agrega 1 gota al porta muestras de aluminio para 

ser ingresado al equipo de Microanálisis MEB.  Para el estudio de la morfología y el 

análisis cualitativo y cuantitativo de los polvos sintetizados se utilizaron dos equipos 

de microanálisis los cuales cuentan con las siguientes características:  

 En el equipo de MEB JEOL, se analizaron las muestras a 30 Kv empleando 

electrones secundarios a un diámetro típico de 1µm, a 10,000 X y a través del 

software de microanálisis INCA se realizaron los análisis cualitativos y 

cuantitativos para la identificación de los elementos utilizados en la síntesis de 

nanopartículas de MgFe2O4. 

 En el equipo TESCAN MIRA 3, se analizaron muestras a 15kv empleando 

electrones secundarios a un diámetro típico de 60 nm y a través del software de 

microanálisis BRUKER se realizaron los análisis cualitativos y cuantitativos para 

la identificación de los elementos utilizados en la síntesis de nanopartículas de 

MgFe2O4. 
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V. RESULTADOS  

En esta sección se muestran los resultados obtenidos a partir de las diferentes 

técnicas de caracterización mencionadas en el apartado 4.2.  

 

5.1 Análisis térmicos ATG-ATD. 

Se realizaron análisis termogravimétricos y térmicos diferenciales (ATG y ATD) a las 

muestras precursoras sintetizadas empleando una relación estequiométrica 2:1 del 

Fe con respecto al Mg a través del método de síntesis de coprecipitación química. 

Las gráficas de ATG-ATD nos indican las pérdidas en peso y los cambios de fase 

que se pueden encontrar con respecto a la temperatura (ATG), utilizando la derivada 

de pérdida en peso (ATD) la cual nos sirve para observar justo el punto máximo de la 

temperatura en la que está ocurriendo una transformación o una pérdida en peso. 

Estos análisis se realizaron a muestras precursoras (muestras no tratadas 

térmicamente), con el propósito de determinar las temperaturas a las que se requiere 

llevar a tratamiento térmico para así obtener la formación de la fase de MgFe2O4. 

En las figuras 5.1, 5.2 y 5.3 se muestran los resultados de ATG-ATD de las muestras 

precursoras a 550, 750 y 900 RPM respectivamente, donde muestran resultados muy 

similares; en las tres muestras analizadas a través de ATG-ATD, se observa que a 

medida que incrementa la temperatura, la muestra va perdiendo peso debido a que 

inicia su proceso de descomposición, en donde, durante este proceso se observan 

dos puntos principales de pérdidas de masa; la primer pérdida señalada ocurre a 

temperaturas entre 80 °C y 150 °C, la cual de acuerdo a la literatura, esto se debe al 

inicio de un proceso de deshidratación debido a que las muestras precursoras fueron 

realizadas en un medio acuoso  por lo que se tiene liberación de agua enlazada 

físicamente (a 80 °C) y químicamente (a 120 °C); esta pérdida de masa corresponde 

a un 10% en promedio de las muestras. El segundo fenómeno térmico de pérdida en 

peso que se observa en las gráficas sucede a partir de 500 °C aproximadamente, la 

cual tiene una pérdida de masa del 15% en promedio y corresponde a un cambio 
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microestructural que hace referencia al inicio de la cristalización de la fase de 

MgFe2O4; lo que nos permite determinar las temperaturas de tratamiento térmico 

adecuadas para la posible obtención de la fase cristalina deseada.  

Los fenómenos térmicos de evaporación mencionados anteriormente se confirman a 

partir de las gráficas de ATD en donde es posible observar picos exotérmicos a 

dichas temperaturas de pérdidas de peso en los polvos sintetizados.    

Estos resultados similares para las muestras realizadas a 550, 750, 900 RPM 

permiten concluir que a partir de 500 °C el inicio del proceso de cristalización de la 

ferrita ocurre.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 5.1. Análisis ATG-ATD de MP a 550 RPM. 
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Figura 5.2. Análisis ATG-ATD de MP a 750 RPM. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 5.3. Análisis ATG-ATD de MP a 900 RPM. 
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5.2 Análisis de Espectroscopía infrarroja por transformada de Fourier (FTIR). 

Los resultados obtenidos a partir de las muestras precipitadas a 550, 750 y 900 RPM 

fueron analizadas mediante espectroscopía infrarroja. En la figura 5.4 se observan 

los espectros FTIR de los polvos precursores de ferrita MgFe2O4 precipitados a 550, 

750 y 900 RPM. Es posible observar las bandas de absorción características de un 

óxido cerámico de la familia de las ferritas. Las bandas ubicadas en 3650 cm-1 

(muestra M1 y M2) a 2905 cm-1 (muestra M2) se asocian a modos de vibración de los 

grupos O-H, y las bandas de absorción ubicadas en 1500 cm-1 (muestra M3) a 1400 

cm-1 (muestra M1) se derivan de flexión N-H debido al uso de NH4OH como agente 

precipitante. Las bandas ubicadas en 1050 cm-1 (muestras M1 y M2) y 1060 cm-1 

(muestra M3) se debe a la presencia de los nitratos derivados del reactivo 

Mg(NO3)2•6H2O utilizado en el proceso de síntesis de coprecipitación química. Por 

último, se observan bandas características en 520 cm-1 a 420 cm-1 en todas las 

muestras, las cuales corresponden a vibraciones M-O (M= Mg, Fe), entre los 

cationes metálicos y los aniones de oxígeno de la red cristalina. En la tabla 5.1 se 

pueden observar a detalle los grupos de cada banda característica de acuerdo al 

número de onda seleccionado. Los resultados obtenidos mediante esta técnica de 

caracterización permiten corroborar la presencia de las especies químicas 

características de una ferrita de magnesio. 
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Figura 5.4. Análisis FTIR de muestras precipitadas a 550, 750 y 900 RPM. 

 

 

MP 900 RPM 

MP 750 RPM 

MP 550 RPM 
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Tabla 5.1. Asignación de las bandas características en los espectros FT-IR de los 

polvos precursores. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

f: fuerte     m: medio        d: débil     md: muy débil         a: agudo   an: ancho 

 

 

 

 

 

Numero de onda cm-1 Asignación 

3698–3687 f, a.  (O-H), grupos OH aislados en Mg (OH)2 

3402–3469 an. (HO-H), asimétrico. Vibración de 
estiramiento en H-unido 

3200–3270 d, a.  capa intermedia o agua adsorbida 

2428 Grupos NO3
-
  

1492–1508 m, a (𝐶𝑂3
2−), asíncrono, dividido (coordinado a 

Fe3+ o Mg2+) 

1418–1434 m. (𝐶𝑂3
2−), Sincrónico dividido (coordinado a 

Mg2+), (NO3
-) dividido (coordinado a Mg2+) 

1384 a. (NO3
-) 

1106–1111, 
1118–1123 md. 

(𝐶𝑂3
2−) 𝐻𝐶𝑂3

− (coordinación de puente 
dividida, bidentada) 

1068–1085 md, a. (𝐶𝑂3
2−) (estiramiento sim.) (IR activo debido 

a la reducción de la simetría en la 
coordinación del anión al ion metálico) 

1058–1068 md. (𝐻𝐶𝑂3
2−), (IR activo debido a la reducción 

de la simetría en la coordinación del anión 
al ion metálico)  

1050–1052, 
1056–1059 d, a. 

(NO3
-), división, (IR activo debido a la 

reducción de la simetría en la coordinación 
del anión al ion metálico) coordinado para 
Fe3+ o Mg2+ 

564–580 an. (Fe-O) (en el sitio tetraédrico) (modo de 
vibración Fe-O en α-Fe2O3 o en MgFe2O4), 
(Mg-OH) (libración, flexión en brucita) 

477–420 f, an.  (Fe-O), modo de vibración en α-Fe2O3  (Mg-
O) en el sitio octaédrico 
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5.3 Análisis de difracción de rayos X (DRX). 

Mediante la técnica de Difracción de Rayos X (DRX) se analizó la estructura de las 

muestras, a través del análisis de fases cristalinas como también del cálculo de 

tamaño partícula. Cada difractrograma se comparó con tres cartas cristalográficas: 

Fe2O3 (00-089-0598), MgFe2O4 (00-088-1943), Fe3O4 (00-089-0691); con el objetivo 

de identificar las fases cristalinas presentes en cada uno de ellos. 

En el presente proyecto de investigación se analizaron mediante DRX muestras con 

los siguientes parámetros: polvos sintetizados a 550, 750 y 900 RPM. Por cada 

velocidad RPM se sintetizaron 5 muestras para ser tratadas térmicamente a 

temperaturas de 500 a 900°C por 2 horas, además muestras obtenidas a 550, 750, y 

900 RPM y tratadas térmicamente a 500 °C por 4 h.  

En la figura 5.5 se observan cinco patrones de difracción de rayos X con sus 

respectivas cartas cristalográficas para la identificación de los picos de difracción. 

Los patrones de difracción que se muestran corresponden a las muestras 

sintetizadas a 550 RPM y tratadas térmicamente de 500 °C a 900 °C por 2 horas. 

Cada una de ellas fueron analizadas con las cartas cristalográficas de MgFe2O4, 

Fe3O4 y Fe2O3. En dicha imagen se puede analizar que a partir de la muestra M1 se 

presentan picos de las tres fases cristalinas, en donde se observa que a medida que 

aumenta la temperatura de tratamiento térmico de 500-900°C los picos se definen y 

la intensidad incrementa, lo que permite concluir que la formación de la fase deseada 

se lleva a cabo de forma adecuada, sin embargo, se identifica la fase de hematita 

(Fe2O3), se atribuye su presencia a un proceso de oxidación por efecto del 

incremento de la temperatura, dicha fase, según consta en la literatura, presenta 

propiedades antiferromagnéticas, por lo que su aparición en la síntesis de ferritas no 

es deseable. [39].  
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Figura 5.5. Análisis DRX de las muestras sintetizadas a 550 RPM y tratadas de 500 

°C a 900 °C. 

 

En la figura 5.6 se observan cinco patrones de difracción de rayos X los cuales 

pertenecen a las muestras sintetizadas a 750 RPM y tratadas térmicamente de 500 

°C a 900 °C por 2 horas. Es posible observar en la muestra tratada a 500°C (M6) que 

los picos que caracterizan a las fases presentes en los polvos corresponden a la  

MgFe2O4 y Fe3O4, fases altamente magnéticas, según se reporta en la literatura. Se 

observa a partir de la M7 que por efecto de la temperatura se presenta el mismo 
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fenómeno de oxidación de la Fe3O4 a Fe2O3 mostrado para los materiales 

precursores obtenidos a 550 RPM. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 5.6. Análisis DRX de las muestras sintetizadas a 750 RPM y tratadas de 500 

°C a 900 °C. 

En la figura 5.7 se observan los patrones de difracción obtenidos a partir de las 

muestras tratadas térmicamente desde 500-900°C sintetizadas a 900 RPM. Los 

picos de los patrones de difracción fueron indexados a partir de las cartas 

cristalográficas de la hematita, ferrita de magnesio y magnetita, según correspondió a 
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cada patrón de difracción, siendo a partir de ellos que se puede determinar la 

presencia de las tres fases coexistentes con picos bien definidos, estrechos e 

intensos, lo que permite concluir el alto grado de cristalinidad del material. Es posible 

observar que empleando mayores velocidades de precipitación de las nanopartículas 

se promueve el fenómeno de oxidación de las mismas que se representa con la 

aparición de la fase de hematita desde temperaturas bajas de tratamiento térmico, 

500°C.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 5.7. Análisis DRX de las muestras sintetizadas a 900 RPM y tratadas de 500 

°C a 900 °C. 
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El fenómeno anteriormente descrito es posible observarlo en la figura 5.8, donde se 

muestran 3 patrones de DRX correspondientes a muestras tratadas a una 

temperatura y tiempo constante de 500°C y 4 horas, respectivamente, con una 

velocidad de agitación y precipitación variable, de 550, 750 y 900 RPM. Claramente 

se observa la aparición e incremento en la intensidad del pico más alto característico 

de la fase de hematita. Este fenómeno se atribuye a la promoción de la formación de 

la fase por efecto de la velocidad de agitación y de precipitación cuando los cationes 

metálicos están expuestos a una elevada velocidad de coalescencia entre ellos, esto 

permite la formación de la fase antiferromagnética.  

Asimismo, se muestran difractogramas con picos anchos y de baja intensidad, 

fenómeno que se atribuye a la baja densificación del material por efecto del 

tratamiento térmico a baja temperatura, dicho fenómeno impacta directamente en la 

morfología de los polvos sintetizados. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 5.8. Análisis DRX de las muestras sintetizadas a 550, 750 y 900 RPM y 

tratadas a 500 °C. 
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De acuerdo a los resultados obtenidos de los patrones de DRX y procesando los 

datos con ayuda del software XPowderX, se llevó a cabo el cálculo del porcentaje en 

peso de cada una de las fases presentes en los polvos analizados, mismas que se 

presentan en la tabla 5.2. Se observa que los polvos analizados presentaron fases 

secundarias, como la hematita (Fe2O3) reportada en la literatura como fase 

antiferromagnética y no deseada su aparición en la síntesis de ferritas [40], 

proveniente de una reacción de oxidación intermedia dentro del proceso de síntesis 

de la ferrita; sin embargo, las fases mayoritarias presentes en los polvos son 

representadas por fases altamente magnéticas: MgFe2O4 y Fe3O4. Los porcentajes 

más favorables para este proyecto de investigación se encuentran en la muestra M6 

conteniendo en su composición un 72.21% de MgFe2O4 y un 27.79% de Fe3O4. 

Asimismo, la muestra M7 obtuvo en su composición un 80.47% de MgFe2O4 y un 

10.4% de Fe3O4 y tan solo el 9.53% de hematita (Fe2O3). Las muestras precipitadas 

a 550, 750 y 900 RPM tratadas térmicamente por 4 horas presentan de igual manera 

los porcentajes más bajos de Fe2O3, entre el 19 y el 24 %; y porcentajes altos de 

MgFe2O4 y Fe3O4 entre el 54 y 55%; siendo estas muestras las más idóneas para el 

estudio de sus propiedades magnéticas y el uso en aplicaciones biomédicas.   
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Tabla 5.2 Porcentaje de fases presentes en los difractogramas de los polvos 

sintetizados. 

 

 

De igual manera con ayuda de los patrones de difracción obtenidos fue posible 

determinar el tamaño de cristalita de los polvos analizados; esto con el fin de 

encontrar tamaños de partículas en escala nanométrica < a 100 nm. Debido a que 

entre más pequeño sea el tamaño de partículas mejores serán sus propiedades 

(%) de las fases presentes identificadas 

Velocidad de agitación 

(RPM) / Tiempo 

Nombre de la 

muestra/ T. T. 

Hematita  

(Fe2O3) 

Magnetita 

 (Fe3O4) 

Ferrita de magnesio 

(MgFe2O4) 

 

 

550/2H 

M1 500 °C 30.03 31.13 38.84 

M2 600 °C 27.58 20.49 51.93 

M3 700 °C 20.16 22.38 57.46 

M4 800 °C 34.48 22.28 43.24 

M5 900 °C 22.14 22.11 55.75 

 

 

750/2H 

M6 500 °C 0 27.79 72.21 

M7 600 °C 9.53 10.40 80.07 

M8 700 °C 29.97 31.07 38.96 

M9 800 °C 49.91 22.25 27.84 

M10 900 °C 19.93 21.47 58.60 

 

 

900/2H 

M11 500 °C 22.99 21.59 55.42 

M12 600 °C 49.97 21.89 28.14 

M13 700 °C 61.96 27.81 10.23 

M14 800 °C 31.33 30.46 38.21 

M15 900 °C 28.45 19.18 52.37 

550/4H 

750/4H 

900/4H 

M16 500 °C 0 44.55 55.45 

M17 500 °C 9.77 35.61 54.62 

M18 500 °C 14.57 20.95 64.48 
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magnéticas, específicamente su comportamiento superparamagnético es de especial 

interés, característica idónea para el uso en aplicaciones biomédicas [22]. 

 Los valores se obtuvieron empleando la fórmula de Scherrer (ecuación 4.1) dada por 

la expresión D = B λ / β cos θ; donde  B corresponde a la constante de Scherrer 

(0,890),  conocida como la radiación Cukα= 0.154 nm; y corresponde a la longitud 

de onda de la radiación utilizada en el proceso de medida de la difracción de rayos X, 

(FWHM)corresponde al ancho de la mitad del pico máximo de difracción y 

corresponde al ángulo de Bragg [38].  

En la tabla 5.3 se muestra el análisis de los cálculos realizados para la determinación 

del tamaño de partícula promedio a partir de los patrones de DRX; en la cual se 

observa que el tamaño de cristalita va aumentando a medida que la temperatura del 

tratamiento térmico incrementa en todas las muestras. Este suceso se debe al 

fenómeno de sinterización que de acuerdo a la literatura, a medida que incrementa la 

temperatura de tratamiento térmico, incrementa la densificación de la partícula, es 

decir siempre existirán espacios vacíos remanentes entre partícula y partícula, 

mientras que con una distribución de tamaño de partícula más amplia, los espacios 

vacíos podrían ser ocupados por las partículas más finas, y las partículas más 

gruesas se convertirían en el esqueleto del material, logrando así un mayor 

empaquetamiento [39].  

En las muestras M1, M6, y M11 tratadas térmicamente a 500 °C y en la M7 tratada 

térmicamente a 600 °C se observan los tamaños más pequeños de las muestras 

tratadas térmicamente por 2 horas. Asimismo, en la muestra M16 a la M18 tratadas 

térmicamente a 500 °C por 4 horas se muestran tamaños de partícula pequeños en 

un rango de 7 a 9 nm. Esto corrobora el fenómeno de sinterización de las muestras, 

es decir, a menor temperatura de tratamiento térmico se encontrarán tamaños de 

partícula menores debido a su baja densificación y factor de empaquetamiento. 
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Tabla 5.3. Promedio del tamaño de partículas de las muestras analizadas en DRX. 

Velocidad de agitación 
(RPM) / Duración de 

T.T. 
Muestra/T.T. 2θ 

FWHM 

() 

Tamaño 
Promedio de 
cristalita (nm) 

 
 

550/2H 

M1 500°C 35.52765 0.74699 11.61214 

M2 600 °C 35.59114 0.4398 22.67531 

M3 700 °C 35.5468 0.47001 28.25991 

M4 800 °C 35.54066 0.33607 33.59019 

M5 900 °C 35.57161 0.29922 39.53207 

 
 

750/2H 

M6 500 °C 35.54776 1.19603 7.925112 

M7 600 °C 35.5249 0.45145 20.0174 

M8 700 °C 35.5567 0.8016 22.23836 

M9 800 °C 35.58992 0.32147 32.36234 

M10 900 °C 35.55672 0.47756 39.32744 

 
 

900/2H 

M11 500 °C 35.58961 0.50487 18.95055 

M12 600 °C 35.60952 0.34107 22.93340 

M13 700 °C 35.53405 0.50624 24.15375 

M14 800 °C 35.65579 0.38035 27.36315 

M15 900 °C 35.5905 0.35504 29.04490 
550/4H 
750/4H 
900/4H 

M16 500 °C 35.4661 1.68052 7.16186 

M17 500 °C 35.4784 1.81541 7.75503 

M18 500 °C 35.64714 0.63395 8.56035 

De acuerdo a los resultados observados en los difractogramas, en las tablas de 

conteo de fases y en la de tamaño de partículas es posible concluir que las muestras 

M6 y M7 sintetizada a 750 RPM y tratada térmicamente a 500 °C y 600 °C por 2 h y 

las muestras M16, M17 y M18 sintetizadas a 550, 750 y 900 RPM y tratadas 

térmicamente a 500 °C por 4 h; son ideales para el uso en aplicaciones biomédicas 

debido a que en estas muestras se encontró mayoritariamente la fase 

correspondiente a la MgFe2O4, este análisis se puede corroborar en la tabla 5.2 

donde  la muestra M6 presenta valor nulo de Fe2O3 y mayor presencia de MgFe2O4 y  

Fe3O4 y en las muestras M7, M16, M17 y M18 se observan valores muy bajos de 

Fe2O3  y mayor presencia de MgFe2O4 y  Fe3O4. También en la tabla 5.3 se corrobora 

que los mejores resultados de tamaño de cristalita se encontraron en dichas 

muestras por la que las hace idóneas para el uso en aplicaciones biomédicas.  
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5.4 Análisis por Microscopia electrónica de barrido MEB-EDS. 

Mediante la caracterización de MEB-EDS fue posible determinar la morfología y 

composición cualitativa y cuantitativa de los polvos sintetizados con una relación 

estequiométrica de 2:1 del Fe con respecto al Mg.  

En las figuras 5.9 se muestran las micrografías y el microanálisis por EDS de las 

muestras sintetizadas a 550 RPM tratadas térmicamente por 2 horas de 500 °C a 

900°C. Las muestras fueron analizadas en el equipo de microanálisis INCA, a un 

diámetro típico de 1µm, a 10,000 X. En las micrografías es posible observar 

partículas aglomeradas de tamaño nanométrico, y en las imágenes de EDS se 

observa una composición elemental a base de Fe, Mg, O. 

En la figura 5.10 se muestran micrografías y análisis cualitativo y cuantitativo por 

EDS de muestras sintetizadas a 750 RPM, tratadas térmicamente por 2 horas de 500 

°C a 900 °C. Las muestras M6, M7 y M8 fueron analizadas en el microscopio 

electrónico JEOL, a un diámetro de 1µm, a 10,000 aumentos. Las muestras M9 y 

M10 fueron analizadas en el microscopio electrónico TESCAN MIRA 3, a un diámetro 

típico de 100 nm corroborando el tamaño nanométrico de los polvos sintetizados. En 

las imágenes de EDS de cada una de las muestras se observa una composición 

elemental a base de Fe, Mg, O. 
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Figura 5.9. Micrografías de muestras sintetizadas a 550 RPM y tratadas 

térmicamente de 500 °C a 900 °C. 
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Figura 5.10. Micrografías de muestras sintetizadas a 750 RPM y tratadas 

térmicamente de 500 °C a 900 °C. 
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En la figura 5.11 se muestran las micrografías MEB y el microanálisis por EDS de las 

muestras sintetizadas a 900 RPM con tratamientos térmicos por 2 horas de 500 °C a 

900°C. Las muestras fueron analizadas en el microscopio electrónico JEOL, en un 

diámetro típico de 1µm a 10,000 X. En las micrografías, en especial la M12, es 

posible observar partículas aglomeradas de tamaño nanométrico, con una morfología 

esférica característica de una MgFe2O4, y en las imágenes de EDS de cada una de 

las muestras se observa una composición elemental a base de Fe, Mg, O. 

En la figura 5.12 se muestran tres muestras sintetizadas a 550, 750 y 900 RPM, las 

cuales se trataron térmicamente a 500 °C por 4 horas. Las muestras fueron 

analizadas en el equipo de microanálisis TESCAN MIRA 3, a un diámetro típico de 

100 nm, encontrando muestras nanométricas aglomeradas. Asimismo, a través del 

EDS se encontraron los elementos Mg, Fe, O; característicos de una MgFe2O4.  
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Figura 5.11. Micrografías de muestras sintetizadas a 900 RPM y tratadas 

térmicamente de 500 °C a 900 °C. 
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Figura 5.12. Micrografías de las muestras sintetizadas a 550, 750 y 900 RPM, 

tratadas térmicamente a 500 °C 
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En las micrografías de todas las muestras analizadas se puede confirmar el tamaño 

nanométrico calculado teóricamente a través de DRX, observando partículas en 

diámetros de hasta 60 nm con morfologías esféricas, lo que indica la alta 

probabilidad de encontrar el fenómeno magnético de superparamagnetismo, lo que 

hace de estas nanoferritas potencialmente ideales para aplicaciones biomédicas.  

Mediante el análisis de EDS que representa un análisis cualitativo y cuantitativo se 

pudo corroborar la presencia de los elementos que conforman a una ferrita MgFe2O4. 

A través de éste análisis se pudieron calcular los porcentajes atómicos del Fe con 

respecto al Mg en cada una de las muestras, donde se corrobora la estequiometría 

planteada para la síntesis de la ferrita.  

La figura 5.12 muestra las imágenes correspondientes a un mapeo elemental de la 

muestra M6 sintetizada a 750 RPM y tratada térmicamente a 500 °C, que de acuerdo 

al análisis de fases mediante DRX, presentó un alto porcentaje de MgFe2O4 y Fe3O4. 

El microanálisis obtenido a través del analizador cualitativo y cuantitativo elemental 

BUNKER, las cuales fueron medidos en un diámetro típico de 60 nm; mostraron la 

presencia de O, Mg y Fe y C; el cual este último elemento detectado en el análisis 

proviene de la cinta de grafito utilizada para la preparación y observación de la 

muestra. En las imágenes es posible observar una distribución homogénea de los 

elementos que componen a la estructura de la ferrita de magnesio, en donde no 

existe concentración de un solo elemento en zonas localizadas, por lo tanto, se 

comprueba que los dos elementos, Mg y Fe, tienen una distribución uniforme en toda 

la muestra analizada. 
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Figura 5.12. Imágenes MEB-Mapeo Elemental de MgFe2O4. 
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VI. CONCLUSIONES 

 

Se llevó a cabo la síntesis de coprecipitación química de acuerdo a las condiciones 

de reacción determinadas para la obtención de nanopartículas de MgFe2O4 en las 

que se evaluaron sus propiedades térmicas, estructurales y morfológicas con las 

siguientes técnicas de caracterización:  

 Los resultados de ATG-ATD mostraron pérdidas en peso correspondientes a 

fenómenos térmicos los cuales son presentados por una ferrita con estructura 

tipo espinela inversa, también a través de este análisis se observó que a partir 

de 500° C se puede obtener un reacomodo cristalográfico para el crecimiento 

de las fases de la MgFe2O4. 

 En la técnica de caracterización FTIR se encontraron las bandas de vibración 

características que representan a la huella dactilar de una ferrita de magnesio. 

 En DRX a través de un conteo de fases se encontró la fase deseada en las 

muestras M6, M7, M16, M17 Y M18; con porcentajes altos de MgFe2O4 en 

rangos de 55 a 80%. Asimismo, se encontraron porcentajes mínimos de 0 a 

15% de fases secundarias de hematita y magnetita. 

 También a través de esta técnica de caracterización se concluye que las 

muestras M6 y M7 sintetizada a 750 RPM y tratada térmicamente a 500 y 600 

°C por 2 h y las muestras M16, M17 y M18 sintetizadas a 550, 750 y 900 RPM 

y tratadas térmicamente a 500 °C por 4 h; son ideales para el uso en 

aplicaciones biomédicas debido a que presentan los tamaños de partícula más 

pequeños en rangos de 7-20 nm y altos valores correspondientes a la 

MgFe2O4.   

 En las micrografías presentadas por MEB se observó la morfología esférica de 

las muestras tratadas térmicamente de 500 a 900 °C y mediante el análisis 

cualitativo y cuantitativo de EDS se lograron observar los elementos que 

representan la conformación de una ferrita de magnesio. También a través de 
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este análisis se pudo encontrar la estequiometría 2:1 planteada en la ferrita 

MgFe2O4.  

De acuerdo a los resultados de las técnicas de caracterización hasta ahora obtenidos 

se puede determinar que las muestras M6 y M7 sintetizada a 750 RPM y tratada 

térmicamente a 500 °C y 600 °C por 2 h y las muestras M16, M17 y M18 sintetizadas 

a 550, 750 y 900 RPM y tratadas térmicamente a 500 °C por 4 h; son óptimas para la 

obtención de ferrita MgFe2O4 mediante la síntesis de coprecipitación química; las 

cuales pueden ser potencialmente consideradas para aplicaciones biomédicas 

debido a su tamaño nanométrico, composición elemental y estructura adecuadas 

para aplicaciones biomédicas.  
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VII. TRABAJO A FUTURO  

 

1) Estudio de las propiedades magnéticas de la ferrita MgFe2O4 por la vía de 

síntesis húmeda de coprecipitación química  

2) Evaluación de las propiedades bioactivas de la ferrita MgFe2O4 mediante su 

inmersión en un fluido fisiológico simulado considerando la Norma ISO 23317. 

3) Evaluación de las propiedades biocompatibles de la ferrita MgFe2O4 mediante 

estudios de hemocompatibilidad considerando la Norma ASTM F 756- ISO 

10993-parte 4. 

4) Evaluación de la capacidad de calentamiento de la ferrita MgFe2O4 mediante 

pruebas de inducción magnética para aplicaciones en hipertermia magnética 
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Nota Importante 

La página actual ha sido eliminada intencionalmente debido a que presentaba facsímil 
de contenido derivado de artículos de investigación publicados en revistas cuyos 
derechos de uso no pertenecen a esta institución ni al autor de esta tesis. 

Esta eliminación se realiza para cumplir con las normativas de derechos de autor de las 
revistas en cuestión y asegurar que la tesis pueda ser publicada en un repositorio público 
sin infringir ninguna restricción de uso. 

La integridad y el valor académico de la presente tesis no se ven afectados por esta 
eliminación, ya que los elementos suprimidos corresponden únicamente a los artículos 
mencionados y no al trabajo de investigación original del estudiante. 

Para acceder al contenido del artículo suprimido en esta página, se exhorta al lector 
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