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Resumen. 
 

Los nanocompositos con propiedades magnéticas y luminiscentes han sido 

estudiados desde que se comenzó a demostrar sus aplicaciones en importantes 

aspectos de la ciencia y la sociedad, sobretodo en la caracterización de 

materiales y la medicina. 

En este trabajo se estudió la síntesis de nanocompósitos bifuncionales con 

propiedades magneto-ópticas, las cuales se buscan obtener por medio de un 

polímero obtenido por medio de condensación aldólica con nanopartículas de 

ferritas de hierro, cobalto y manganeso dispersas en él. 

Se observa el comportamiento de las nanopartículas dentro de la matriz sin 

surfactante, ya que es posible que se formen interacciones por medio de su 

superficie. 

Los materiales fueron caracterizados por espectroscopia de infrarrojo, 

espectroscopia de UV-Vis y espectroscopia de fluorescencia; para estudiar su 

estructura y propiedades ópticas. Adicionalmente se usaron la microscopia 

electrónica de barrido y la magnetometría de muestra vibrante para determinar 

su morfología y su comportamiento magnético. 

En todos los casos pudieron obtenerse nanoestructuras embebidas dentro del 

polímero que permitió que este presentara interesantes propiedades 

superparamagnéticas y paramagnéticas a temperatura ambiente, mientras se 

observó como la magnetita tiende a dispersarse de manera casi 

homogéneamente dentro del polímero, mientras que las ferritas de cobalto y 

manganeso tendieron a formar aglomerados., con esto pudo conseguirse una 

relación entre las propiedades ópticas, magnéticas y el contenido de 

nanopartículas.  
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Introducción general. 
 

La comunidad científica se ha encontrado interesada en el estudio de los 

nanomateriales desde su descubrimiento, esto debido a las diferentes 

propiedades que poseen con respecto a los materiales macroscópicos; dichas 

propiedades son de distintas índoles, por ejemplo: la variación de color de las 

nanopartículas (NPs) de oro dependiendo de su morfología1, la propiedad 

bactericida de las NPs de plata2 o los monodominios presentados en NPs 

magnéticas3–6; y se han encontrado útiles para el desarrollo de la humanidad. 

Entre estas nanoestructuras se encuentran nanotubos, películas delgadas, NPs, 

entre otros sistemas que son ampliamente estudiados en la actualidad, debido 

al cambio en sus propiedades; tales como dureza, elasticidad, magnetismo, etc. 

(véase la figura 1). 7–10 

 

 

Figura 1: Ejemplos de estructuras en escala nanometrica.11 
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Estas nanoestructuras son comúnmente usadas como un medio de refuerzo o 

para brindarle propiedades específicas, o mejorar aquellas que ya tienen, a un 

material, ya sea un polímero o un cerámico, convirtiéndose así en un material 

nanocomposito multifuncional. 

Estos materiales denominados nanocompositos son aquellos que están 

constituidos por 2 o más materiales, de los cuales por lo menos uno de ellos es 

una nanoestructura, que se encuentra dispersa en una matriz macroscópica de 

otro material (véase la figura 2). 

 

 

 

Figura 2: Arriba: Nanopartícula icosaédrica de oro estabilizada con 1-dodecanotiol, antes(a) y 
después(b) de ser sometida a rayos gamma. Abajo: NPs de oro estabilizadas con citrato (a); y con 

1-dodecanotiol y sometidas a rayos gamma (b).12 

 

Los estudios científicos en el tema han tenido un incremento en los últimos 40 

años debido no solo a que la tecnología que se ha desarrollado ha permitido 

que se sinteticen y se estudien con mayor facilidad, sino debido a las 
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propiedades (tabla 1) y ventajas que tiene un material nanocomposito respecto 

a las de un compósito el cual tiene todos sus elementos en escala 

macroscopica.13–15 

La principal ventaja de los materiales nanocompositos es la posibilidad de 

obtener propiedades similares a las de un compósito con una cantidad mucho 

menor del material reforzante; además de la posibilidad de desarrollar 

materiales multifuncionales, es decir, que poseen varias características 

específicas que se buscan obtener o mejorar.16–18 

Tabla 1: Ejemplos de aplicaciones comunes de los nanocompositos. 

Nanocompositos Aplicaciones 

Si-SiO2 Aumento en la conductividad térmica.19 

Fe86Zr7B6Cu1,  

(Fe100-

xCox)73,5Si13.5B9Nb3Cu1 

Aumento de resistencia térmica en 

aplicaciones magneticas.20 

TiN, SiN , AlN, BN Recubrimientos con alta dureza.21 

Ag, Fe2O3, TiO2, CdSe Fotocatálisis y actividad antibacterial22–24 

 

Dentro de las propiedades, cuyas aplicaciones tiene un gran uso en la 

actualidad, con relevancia científica y que son objeto de estudio en el presente 

trabajo son: el magnetismo (tabla 2) y la luminiscencia (tabla 3); dichas 

propiedades se observaron en materiales nanocompositos basados en NPs de 

ferritas dispersas en una matriz de un polímero conjugado. 

Tabla 2: Ejemplos de aplicaciones magnéticas modernas. 

Aplicaciones modernas del magnetismo. 

Transformadores.25 

Servomotores.25 

Dispositivos de almacenamiento de memoria (disco de estado sólido).26 

Aplicaciones para tratamientos médicos.27 
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Tabla 3: Ejemplos de aplicaciones de los materiales que presentan fluorescencia. 

Aplicaciones de los materiales fluorescentes. 

Visualización y obtención de imágenes médicas, por ejemplo coronarias.28 

Obtención de imágenes y cuantificación no invasivas de especies toxicas.29 

Cuantificación de especies químicas y análisis químicos.30 

 

Dichas propiedades son actualmente de gran relevancia en el desarrollo de 

diversidad de campos, desde aplicaciones sencillas a algunas más 

especializadas; especialmente en aplicaciones médicas y electrónicas.  
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Capítulo 1: Antecedentes. 
 

1.1 Introducción. 

 

En las últimas décadas, una parte de la ciencia se ha estado enfocado en la 

nanotecnología ya que está, poco a poco, se ha comenzado a ver involucrada 

en todos los ámbitos de la vida, desde los empaquetados de comida con NPs 

bactericidas31 hasta tratamientos contra el cáncer por medio de NPs 

magnéticas32–34, estas tecnologías basadas en nanomateriales son cada vez 

más comunes, no solo en ciencia básica, sino también en ciencia aplicada, 

haciendo que estos nanocompositos lleguen a todas las personas de una 

manera o de otra (véase la figura 3). 

 

 

Figura 3: Escala desde micrómetros hasta angstroms, con algunos ejemplos.35 
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Dichos nanomateriales son denominados así por sus dimensiones, las cuales 

tienden a ser menores a 100 nm en alguna de sus dimensiones en la mayoría 

de los casos, mientras que también se denomina así al material de dimensiones 

nanométricas que presenta un cambio en sus propiedades respecto a las 

propiedades que el material tiene cuando se encuentra en bulto. Además, estas 

propiedades también se ven afectadas por la morfología que presentan las NPs, 

algunos ejemplos de esto se ilustran en la figura 4. 

 

 

Figura 4: NPs de plata con diversas morfologías: c) dodecaedros, d) decaedros, e) cuasi-esféricas, 

d) trapezoidales.36 
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A continuación, se establecerán algunos fundamentos y una revisión al estado 

del arte respecto a los temas y trabajos que deben tenerse en cuenta para el 

estudio que se presenta en este trabajo, como son: la clasificación del 

fenómeno del magnetismo y sus propiedades, así como el fenómeno de la 

fluorescencia; los polímeros conjugados y su interacción con las NPs 

magnéticas. 

 

1.2 Fluorescencia. 

 

La luminiscencia es la emisión de fotones con una longitud de onda dentro del 

espectro visible (véase la figura 5), que un cuerpo excitado, electrónicamente 

produce al regresar sus electrones a su estado basal; dicho efecto se denomina 

de manera diversa en función a la fuente de energía que excite a dicho cuerpo 

(véase la figura 6). 

 

 

Figura 5: Espectro electromagnético.37 
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En el caso donde la energía para excitar a los electrones se obtenga debido a la 

absorción de fotones de mayor energía se le denomina de la siguiente manera: 

 Fosforescencia: Cuando el tiempo en el que los fotones son emitidos es 

mayor a 10-6s. 

 Fluorescencia: Cuando el tiempo en el que los fotones son emitidos se 

encuentra en el intervalo de 10-10 – 10-7s.38 

 

 

Figura 6: Electrón excitado y vía de perdida de energía mediante liberación de fotones.39  

 

Donde los fotones emitidos por el material son de una longitud de onda mayor y 

por consiguiente de menor energía, que los fotones que originalmente fueron 

absorbidos por el material. 

La fluorescencia se presenta cuando un electrón en un estado basal absorbe 

energía de un fotón y es excitado a uno de mayor energía, un estado singulete, 

posteriormente se presenta una pérdida de energía por diferentes medios, por 

lo general vibración y liberación de calor, y finalmente dicho electrón regresa a 

su estado basal liberando energía en forma de fotones de menor energía; dicho 

proceso difiere de la fosforescencia en que esta última libera energía de forma 
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paulatina debido a que sus procesos de relajación internos tienen una duración 

más prolongada y a la formación de un estado triplete en lugar de uno singulete 

(véase la figura 7).40  

 

 

Figura 7: Diagrama de Jablonski que representa la absorción de energía y la liberación de fotones 

en forma de fluorescencia y fosforescencia.41 

 

Entre los materiales que presentan luminiscencia se encuentra una gran 

variedad de elementos y compuestos que presentan fluorescencia (fluorita, 

calcita, algunos minerales y piedras preciosas), pero un caso de particular 

interés son los polímeros conjugados, los cuales, dependiendo de la longitud de 

conjugación que posean en su estructura, será la intensidad en la que podrá 

absorber y emitir fotones.  
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1.3 Polímeros conjugados. 

 

1.3.1 Introducción. 

 

Los polímeros conjugados son aquellas macromoléculas que tienen una cadena 

principal que presenta enlaces alternados π y σ -[C=C-C=C]-x, estos polímeros 

han captado la atención de los científicos por sus interesantes propiedades 

semiconductoras y luminiscentes. 42 

Dichos polímeros al tener estos enlaces alternados permiten que se presente 

un solapamiento orbital que hace que los electrones en estos orbitales puedan 

moverse fácilmente a través de toda la cadena conjugada en los enlaces π, ya 

que dichos enlaces se ubican muy cerca unos de otros, a este efecto se le 

conoce como resonancia43, debido a lo cual los orbitales moleculares44 permiten 

que la energía de la banda prohibida disminuya conforme se incrementa la 

cantidad de unidades repetitivas conjugadas45. Uno de los ejemplos más 

sencillos que se pueden observar son las moléculas aromáticas, en la cual se 

considera que los electrones en los orbitales π se encuentran deslocalizados, y 

se mueven a través del solapamiento de estos orbitales, siendo compartidos por 

toda la molécula (véase la figura 8). 
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Figura 8: Representación de los orbitales pi (izquierda) y el modelo de resonancia (derecha).46 

Estos polímeros han demostrado tener una resonancia mayor conforme 

aumenta la longitud de la cadena conjugada de la molécula47, brindando mayor 

estabilidad, además de obtener una mejoría en sus propiedades ópticas y 

eléctricas, llegando a considerarse estos polímeros como semiconductores 

cuando no están dopados e incluso conductores al presentarse dopados48, 

además de presentar propiedades que otros polímeros no poseen como la 

fluorescencia, mayor rigidez, etc.; uno de los ejemplos más comúnmente 

nombrado es el poliacetileno49–53(véase la figura 9). 

 

 

Figura 9: Estructura del poliacetileno en su conformación cis y trans.54 
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1.3.2 Propiedades. 

 

Debido a la constante deslocalización de los electrones que se encuentran 

moviéndose a través de los orbitales π, estos polímeros tienen interesantes 

propiedades, de las cuales algunas son listadas a continuación, en la tabla 4. 

 

 

Tabla 4: Propiedades generales de los polímeros conjugados. 

Propiedades de los polímeros conjugados. 

Bajo peso. 

Bajo costo. 

Son solubles en solventes comunes. 

Dependiendo del largo de su conjugación pueden ser excelentes 

semiconductores y conductores.49,55  

Debido a su solubilidad pueden utilizarse en diferentes procesos como 

impresión, recubrimiento, etc.56,57 

Pueden ser dopados para mejorar sus propiedades eléctricas.58 

Poseen fluorescencia.59 

 

Dichas propiedades los hacen excelentes materiales para una amplia variedad 

de aplicaciones y, a su vez, su relativamente fácil producción hace que sean de 

interés científico, medico e industrial. 

 

1.3.3 Síntesis. 
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Los polímeros conjugados pueden obtenerse mediante diferentes reacciones 

químicas, dependiendo del tipo de molécula que se quiera obtener, sin 

embargo, para el caso de este trabajo se estará utilizando la condensación 

aldólica vía enolato (véase la figura 10), debido a que permite obtener 

polímeros conjugados que tengan una buena respuesta fluorescente, además 

de que es una de las reacciones químicas más importantes que ha sido llevada 

inclusive a niveles industriales para la obtención de aldehídos insaturados.60 

La condensación aldólica ocurre cuando hay presentes hidrógenos α de las 

cetonas y moléculas con cargas positivas como aldehídos u otras cetonas, esta 

reacción puede suceder por medio de 2 vías: enol (medio acido) y enolato 

(medio básico).  

Para la condensación aldólica vía enolato, el mecanismo se lleva a cabo de la 

siguiente manera:  

1. El medio básico causa una desprotonación en el carbono alfa generando 

un enolato estabilizado por resonancia. 

2. Posteriormente hay un ataque nucleófilo del enolato sobre el carbonilo. 

3. Sucede una protonación, tomando el oxígeno un hidrogeno del medio. 

4. Sucede la deshidratación del aldol y se forma un doble enlace. 

5. Si la temperatura es mayor a 5°C el aldol perderá agua y se formará un 

insaturado. 

Si se tienen hidrógenos vecinos al doble enlace, la reacción podrá continuar 

favoreciendo la polimerización. 
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Figura 10: Mecanismo de reacción aldólica vía enolato.61 

El resultado de la condensación aldólica permite obtener polímeros que tengan 

conjugación a lo largo de su cadena principal y se ha observado, además, que 

poseen interesantes características luminiscentes (véanse las figuras 11 y 12). 

 

 

Figura 11: Oligómero producto de la condensación aldólica; a) Estructura: 2,5-bis-

(octiloxi)tereftaldehido; b) Oligómero bajo luz UV de 350nm.62 
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Figura 12: Tereftaldehido-butanota-terefteldehido, producto de la condensación aldólica. Izquierda 
como se obtuvo, derecha modificado con peróxido de metil etil cetona; ambos bajo luz UV de 

350nm.60 

 

Estos oligómeros y polímeros conjugados poseen interesantes propiedades 

opto-eléctricas, por lo que se han realizado investigaciones para su uso en 

celdas solares63,64 y para modular el ancho de la banda prohibida en 

semiconductores en escalas nanométricas65, entre otras. 

 

1.4 Magnetismo. 

 

El fenómeno del magnetismo es considerado como la fuerza de atracción que 

un campo o un cuerpo ejercen sobre otro cuerpo, pero dicha interacción que 

existe con los cuerpos se debe principalmente al comportamiento presente en 

los momentos magnéticos internos, causados en general por los movimientos 

de rotación y translación de electrones no apareados presentes en los orbitales 

moleculares de mayor energía en ciertos elementos, de los materiales con los 

que los cuerpos están constituidos (véase la figura 13).66 
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El comportamiento de los momentos magnéticos presentes en los materiales se 

clasificará como magnetismo individual o magnetismo colectivo, dependiendo 

de si sus momentos magnéticos interactúen entre sí, y estos a su vez se 

clasificarán según su respuesta al ser sometidos a un campo magnético externo 

(véase la tabla 5). 

Tabla 5: Distintas respuestas magnéticas que pueden presentar los materiales en escala 
macroscópica. 

Magnetismo individual Magnetismo colectivo 

Paramagnetismo. Ferrimagnetismo. 

Diamagnetismo. Ferromagnetismo. 

 Antiferromagnétismo. 

 

Este comportamiento magnético de los materiales se ve afectado por la 

composición del material, su estructura y su tamaño; así como la intensidad del 

campo magnético y la temperatura bajo la que se están observando. 

Para el caso de interés en este trabajo se estará considerando los siguientes 

efectos magnéticos67,68: 

 Paramagnetismo: 

 

Este fenómeno es el que presenta un material que posee momentos 

magnéticos permanentes, los cuales están ordenados dentro del cuerpo de 

manera aleatoria, lo que causa que su momento magnético neto es cero; pero 

al aplicar un campo magnético estos momentos se reorientarán paralelamente 

en la dirección de dicho campo, permitiendo obtener una magnetización 

mientras el campo continúe aplicado sobre el cuerpo.  

Al ser retirado el campo magnético los momentos magnéticos se reorientarán 

de nuevo para regresar a tener un momento magnético neto fuera del cuerpo 

igual a cero (véase la figura 14). 
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Cuando los momentos paramagnéticos están fuertemente acoplados entre si 

estos interactuaran unos con otros dando como resultado ferrimagnetismo o 

ferromagnetismo. 

 

 

Figura 13: El momento magnético es generado por el movimiento de los electrones presentes en 

los átomos, considerando que un espín solo puede tener un valor positivo o negativo.66 

 

 

Figura 14: Comportamiento de los momentos magnéticos de un material diamagnético (izquierda) y 

su respuesta al estar afectados por un campo magnético H.68 

 

 Ferrimagnetismo: 
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Se presenta cuando aparecen dos orientaciones de momentos magnéticos que 

se encuentran orientados en una dirección, una parte que se orienta en un 

sentido y la otra se orienta en el sentido opuesto, de esta manera se cancela 

parte o toda la magnetización, pero al estar distribuidos aleatoriamente por lo 

general siguen permaneciendo cierta magnetización, los materiales que 

presentan ferrimagnetismo proceden generalmente de ferritas (véase la figura 

15). 

 

 

Figura 15: Distribución de momentos magnéticos para una espinela inversa NiO●Fe2O3 donde se 
aprecia como los momentos del Fe en los sitios A y B se cancelan y solo quedan los del níquel 

como valor neto.67 

 

Al igual que el ferromagnetismo, el ferrimagnetismo presenta magnetizaciones 

permanentes y de saturación, pero de intensidades menores a las presentes en 

los materiales ferromagnéticos. 

 

 Superparamagnetismo: 

 

Los cuerpos magnéticos poseen zonas donde sus momentos magnéticos se 

encuentran ordenados en una sola dirección, de manera paralela y con una 

fuerte interacción entre ellos, estas zonas son conocidas como dominios 

magnéticos, dichos dominios magnéticos están separados por una frontera 

magnetostática (véase la figura 16)69, pero al disminuir el tamaño del cristal 

estos dominios magnéticos pierden la capacidad de formarse (por debajo de un 
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radio crítico), teniendo la estructura un solo dominio, a esto se le denomina 

monodominio.70  

 

 

Figura 16: Representación de los dominios magnéticos de un material paramagnético, en ausencia 

(izquierda) y bajo el efecto de un campo magnético (derecha).69 

Al ser el tamaño del cristal una limitante para la organización de los momentos 

magnéticos en dominios magnéticos en NPs, los monodominios se comportan 

colectivamente como un solo momento magnético, debido a esto se incrementa 

su coercitividad, ya que su interacción con los demás monodominios se verá 

limitada y depende de la distancia entre particulas.71 

El superparamagnetismo tiende a aparecer en NPs de materiales 

ferromagnéticos y ferrimagnéticos, cuyo diámetro es lo suficientemente 

pequeño y presentan una coercitividad cercana a cero. Esto ocurre por debajo 

de entre 3 nm a 50 nm aproximadamente, dependiendo del material del que 

esté estudiando; y aun estando por debajo de la temperatura de Curie. 
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Figura 17: Representación gráfica de la coercitividad en función del tamaño de partícula, a 

temperatura constante.72 

 

En este estado, la temperatura causa que se presenten saltos en los momentos 

magnéticos por debajo del tiempo de relajación de Néel, esto provoca que al ser 

medida la magnetización de las NPs esta parece ser cero y al ser medidas bajo 

un campo magnético su comportamiento aparenta ser paramagnético, pero con 

una susceptibilidad mayor. 73 

En la figura 18, se aprecia el comportamiento superparamagnético de NPs 

recubiertas de oro obtenidas por Mikhaylova y colaboradores74, se observa que 

estas partículas presentan una baja coercitividad, aun a una temperatura de 

300 K, con magnetización de saturación de 18 emu/g. 
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Figura 18: Grafica de magnetización contra campo magnético de NPs de óxido de hierro 

superparamagnéticas, recubiertas por oro: a) 5 K, b) 100 K y c) 300 K.74 

 

1.5 Nanopartículas magnéticas. 

 

1.5.1 Introducción. 

 

Desde el descubrimiento de los nanomateriales en las últimas décadas se han 

producido muchos esfuerzos e interés por obtener materiales en la escala 

nanométrica en general. Sin embargo, para el caso de estudio de este trabajo 

se hablará principalmente de las NPs teniendo propiedades especiales y 

diferente comportamiento al presentado por el material en bulto, ya que el 

tamaño influye de manera significativa el comportamiento fisicoquímico de las 

partículas, con interesantes propiedades ópticas, magnéticas y químicas; entre 

otras. 
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El enfoque principal es la interacción y cambio en propiedades que presentará 

el polímero Tereftaldehido-Undecanona-Tereftaldehido (TUT) al dispersarle 

partículas de tres tipos de ferritas: 

 

 Ferrita de hierro Fe2+Fe2
3+O4, también conocida como magnetita 

(FeSMON, por las siglas en ingles de NPs de óxidos metálicos de hierro). 

 Ferrita de cobalto CoFe2O4 (CoSMON, por las siglas en ingles de NPs de 

óxidos metálicos de cobalto). 

 Ferrita de manganeso MnFe2O4 (MnSMON, por las siglas en ingles de 

NPs de óxidos metálicos de manganeso). 

Dichas ferritas en escala macroscópica tienen propiedades ferrimagneticas, 

pero las NPs de estos materiales son capaces de presentar un comportamiento 

superparamagnético, dependiendo del tamaño de partícula que se estudie. 

 

1.5.2 Propiedades. 

 

 

Las NPs que se desarrollaron en el presente trabajo son la magnetita, la ferrita 

de cobalto y la ferrita de manganeso, las cuales presentan una estructura de 

espinela inversa, que contiene un metal divalente y uno trivalente (véase la 

figura 17); dependiendo del tamaño de la partícula obtenida, esta estructura 

tendrá un comportamiento ferrimagnético, y al ser lo suficientemente pequeñas 

presentaran un comportamiento superparamagnético debido al confinamiento 

de los momentos magnéticos en monodominios dentro del material .  
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Figura 19: Estructura de espinela inversa: los puntos grises representan oxígeno, los verdes son 
Fe2+, los azules representan al Fe3+. Se puede apreciar 2 octaedros uno con centro en un Fe3+ 

(octaedro azul), y uno con centro en un Fe2+ (octaedro gris).75 

 

En esta estructura de espinela inversa la mitad de los cationes Fe3+ se 

encuentran en sitios tetraédricos y la otra mitad de los Fe3+ junto con los Fe2+ 

ocupan los sitios octaédricos. 

 

Lo anterior en el caso de la magnetita, para el caso de las ferritas de cobalto y 

manganeso, en la estructura de espinela inversa se estaría sustituyendo el 

catión Fe2+ por Co2+ o Mn2+, respectivamente.7,76,77 

 

Además de presentar un monodominio, otros efectos del tamaño de las NPs 

incluyen un aumento en la dependencia de fenómenos, en la superficie de las 

mismas, sobre sus propiedades magnéticas debido al incremento de superficie 

respecto a partículas de mayor tamaño. También puede observarse una mayor 

sensibilidad a la temperatura debido a que hay menor restricción por la 

ausencia de dominios magnéticos mayores con los cuales se puede interactuar. 
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1.5.3 Aplicaciones de las nanopartículas magnéticas. 

 

 

La magnetita pertenece al grupo de las ferritas con espinela inversa con formula 

Fe2+Fe3+
2O4. Este material ha sido ampliamente estudiado77,78 y posee una 

cantidad importante de aplicaciones, las cuales se enlistan a continuación. 

Tabla 6: Aplicaciones generales de las NPs. 

Aplicaciones de la NPs magnéticas. 

Pigmentos sintéticos de pinturas, por su resistencia a ácidos y bases.77 

Hipertermia.79,80 

Radioterapia.81,82  

Contraste de imágenes de resonancia magnético nuclear.83–85 

Entrega de medicamentos.86,87 

Almacenamiento de datos y energia.88 

 

 

Sus propiedades varían según sea el procedimiento de síntesis empleado, y 

dichas propiedades se pueden controlar hasta cierto punto, dependiendo del 

método de síntesis seleccionado, ya sea para obtener NPs89,90, NPs 

funcionalizadas, aglomerados de NPs, o sistemas de un núcleo de NPs 

recubierto por una coraza de un polímero u otro material.16,33,91–96 

 

En general dichos procesos de síntesis son reproducibles con buenos 

resultados, por lo que se debe emplear el que propicie las propiedades 

específicas que se deseen obtener en el material. 

 

 

1.5.4 Principales vías de síntesis para nanopartículas. 
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Hay actualmente dos enfoques generales para poder obtener NPs de un 

material en específico, siendo estos nombrados dependiendo de la manera en 

que se pueden obtener las NPs. 

Tenemos primero al “top-down”, denominado así al proceso de obtener NPs 

desde material en bulto, esto por medio generalmente de procesos mecánicos, 

por ejemplo, la molienda, micro-cortes, entre otros.  

Esta manera de obtener las partículas causa que las superficies del material 

tengan imperfecciones, así como esfuerzos internos dentro del material, debido 

al rompimiento y dislocación de las estructuras, lo que puede causar 

variaciones importantes en las propiedades físicas y químicas. 

Debido a esto, este tipo de procedimiento no permite que exista una 

homogeneidad en las propiedades que se obtienen en el material resultante. 

Adicional al método anterior tenemos su contraparte, el proceso denominado 

“bottom-up” que contrario al anterior, es un crecimiento de una partícula a partir 

de un precursor ubicado en un medio líquido, donde se precipita una fase 

sólida, sobre la cual se controlan diversos factores, como la concentración, el 

pH, la temperatura y el tiempo; para poder modular el tamaño de la partícula y 

la forma que se obtiene (véase la figura 20).92,97–99  

El proceso de “bottom-up” permite obtener un tamaño determinado, así como 

homogeneidad en las propiedades que se obtienen en el producto. 
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Figura 20: Vía para la obtención de NPs, desde material en bulto o desde precursores.100 

 

Debido a lo anterior, se utilizó en este trabajo un enfoque “bottom-up” para la 

obtención de las NPs, a continuación, se describen algunos de los métodos 

comunes que se usan en este tipo síntesis, por lo general los métodos de 

síntesis pueden al mismo tiempo obtener NPs y al mismo tiempo otorgarles una 

protección contra la oxidación y facilita su dispersión en distintos solventes. 

Ejemplos de lo anterior se evidenciarán en las siguientes rutas de síntesis, la 

microemulsión, la cual requiere de un surfactante para limitar el crecimiento y la 

precipitación química, la cual no requiere un surfactante, por lo que depende de 

diferentes condiciones para la obtención de las NPs. 
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 Microemulsión. 

En la síntesis por microemulsión se utilizan micelas para delimitar el tamaño de 

crecimiento de las partículas, utilizando dos líquidos inmiscibles, donde alguno 

de los líquidos se estabiliza por una película de surfactante en la separación de 

fases, como se ve en la figura 21.  

De la misma manera, las micelas delimitan la nucleación y el crecimiento de 

partículas, lo que permite controlar el tamaño que se desea obtener controlando 

la concentración, el pH, etc.  

Una de las desventajas es la gran cantidad de disolvente necesaria para su 

aplicación a escalas mayores. 

 

 

Figura 21: Síntesis de NPs de plata empleando micelas inversas de bis(2-etilhexil)sulfosuccinato de 

sodio (AOT) formadas en una mezcla dodecano/agua.101 
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Esta técnica se ha usado para preparar diversos tipos de NPs magnéticas: 

magnetita94,102,103, ferrita de cobalto104–106 y ferrita de manganeso96,107; pero la 

forma y tamaño de las partículas presentan un rango considerable de variación. 

 Co-precipitación química 

El método de co-precipitación es un método de síntesis fácil de realizar, 

consiste en mezclar las sales de los precursores en una disolución acuosa para 

posteriormente agregarle una base que hará que comiencen a precipitar los 

cationes presentes en la disolución (véase la figura 22). 

 

 

Figura 22: Mecanismo de co-precipitación: Al añadir nitrato de plata y sulfuro de sodio a agua ,se 
precipitaría sulfuro de plata (circulo negro); al tenerse presente cloruro de sodio disuelto en el 

agua, al agregar el sulfuro de sodio, la sal precipitara con el sulfuro de plata.108 
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1.6 Nanocompositos de nanopartículas magnéticas y polímeros conjugados. 

 

Estos compósitos se estudian debido a sus interesantes propiedades que son el 

resultado de las propiedades inherentes de sus materiales precursores siendo 

estos las NPs (aportando magnetismo), como de los polímeros conjugados que 

actúan como matriz (aportando fotoluminiscencia y conductividad).  

Los materiales que tienen estas propiedades en específico se han buscado 

obtener debido a la utilidad que pueden presentar en diversas disciplinas 

científicas, entre ellas la biología y la medicina, ya que estos materiales pueden 

ser utilizados, por ejemplo, en un importante rango de técnicas tanto in vitro 

como en vivo.18,109,110  

Entre estas aplicaciones podemos destacar la imagen por resonancia 

magnético nuclear, así como la microscopia de fluorescencia.111–113 Además de 

tener la posibilidad de ser usados para crear sistemas de entrega de 

medicamentos114–116 y como agentes multimodales para el tratamiento de 

cáncer, y otras enfermedades usando sus propiedades fotodinámicas117–119 y de 

hipertermia.32,120,121 

A pesar de las interesantes aplicaciones para las cuales puede ser de gran 

utilidad estas propiedades en un material, hay algunos problemas que se 

presentan al momento de ser sintetizados, siendo el principal de estos la 

atenuación de la intensidad luminiscente del cromóforo de los polímeros ya que 

esto significa una drástica disminución en una de las propiedades que se busca 

de estos materiales.  

Esto sucede cuando existe un contacto directo del cromóforo con las NPs que 

poseen elementos metálicos en su estructura, por lo que se intenta evitar que 

se presente este fenómeno por diferentes medios. 

Este proceso de atenuación está relacionado con la transferencia de energía y 

de electrones entre el cromóforo y las NPs.122–124 Debido a lo cual se han 

buscado formas de proteger los cromóforos ya sea recubriendo las NPs 
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magnéticas con capas protectoras, como óxido de silicio (véase las figuras 23 y 

24 ), creando NPs de polímeros conjugados o usando polímeros 

ramificados.125–128 

 

Figura 23: Izquierda: Partícula de hemetita con un recubrimiento de óxido de silicio; derecha: 

molécula de fluoresceína. 129 

 

 

Figura 24: a) Partículas de hematita; b) partículas de hematita recubiertas por óxido se silicio, 

donde se aprecia el incremento en tamaño debido al recubrimiento.129 
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1.7 Motivación, hipótesis y objetivos. 

 

1.7.1 Motivación. 

 

El principal motivo de este trabajo es estudiar un material hibrido nuevo que 

presenta la posibilidad de obtener propiedades tanto magnéticas como 

fluorescentes, basado en un polímero sintetizado por condensación aldólica 

cuya cadena repetitiva consiste en tereftaldehido-undecanona-tereftaldehido 

(TUT), para que, con base a esto, se obtenga un nuevo material hibrido que 

presente dichas propiedades y que sea modulable para que, en un futuro, sea 

usado como base para desarrollar nuevas tecnologías que permitan mejorar la 

calidad de vida de las personas. 

 

1.7.2 Hipótesis. 

 

Los nanocompósitos, cuya matriz polimérica está basada en el polímero 

conjugado obtenido por medio de la condensación aldólica (TUT) y NPs de 

óxidos metálicos de espinela inversa (SMON, por sus siglas en ingles), pueden 

presentar una variación en sus propiedades magnéticas y ópticas, las cuales se 

pueden modular controlando el contenido de NPs en el nanocomposito. 

 

1.7.3 Objetivos. 

 

Objetivo General: 

 Obtener y estudiar los materiales nanocompositos bifuncionales capaces 

de tener respuesta magnética y luminiscente a partir de NPs magnéticas 

y el polímero TUT. 

Objetivos específicos: 
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 Sintetizar el TUT. 

 

 Estudiar los espectros de infrarrojo del TUT, para confirmar la estructura 

del polímero. 

 

 Obtener el valor de la banda prohibida óptica del TUT. 

 

 Cuantificar el desplazamiento de Stokes que presenta el TUT por medio 

de espectroscopia de fluorescencia. 

 

 Establecer el comportamiento magnético que presenta el TUT. 

 

 Observar mediante microscopia la morfología que toma el TUT. 

 

 Sintetizar los nanocompósitos de TUT-SMON. 

 

 Evaluar los espectros de infrarrojo de los nanocompositos para 

establecer en qué grado interactúan el TUT con las NPs que se obtiene 

en los compósitos. 

 

 Obtener el valor de la banda prohibida óptica de los nanocompositos. 

 

 Establecer una relación entre el cambio la energía de banda prohibida y 

la cantidad de NPs en los compuestos. 

 

 Obtener los espectros de excitación y emisión de los compósitos para 

poder compararlos con aquellos que se obtienen del TUT. 

 

 Cuantificar el desplazamiento de Stokes de los nanocompositos por 

medio de espectroscopia de fluorescencia. 
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 Establecer una relación entre el desplazamiento de Stokes y el contenido 

de NPs dentro de los nanocompositos. 

 

 Comparar las propiedades magnéticas de los compósitos con respecto a 

los de las NPs de ferrita. 

 

 Obtener imágenes de TEM para observar el comportamiento de las NPs 

dentro del polímero a diferentes concentraciones. 
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Capítulo 2: Metodología experimental. 
 

2.1 Introducción. 

 

En el presente capitulo se describirán primeramente los materiales usados, así 

como algunas de sus propiedades. Además, se enlistará la metodología de la 

reacción por condensación aldólica que se siguió para preparar el polímero 

Tereftaldehido-Undecanona-Tereftaldehido (TUT), así como las NPs de óxidos 

metálicos de espinela inversa (SMON, por sus siglas en ingles), obtenidas por 

el método de coprecipitación, que se utilizaron para sintetizar los 

nanocompositos que fueron objeto de estudio en este trabajo.  

Siguiendo con la preparación de los materiales base, se establece el método 

para la preparación de los materiales nanocompositos. 

Para finalizar el capítulo, se explicará la vía de preparación y el procedimiento 

para la caracterización de las muestras, así como los modos en los que la 

caracterización se llevó a cabo. 

 

2.2 Materiales. 

 

A continuación, se enlistan los materiales utilizados en el presente trabajo, así 

como algunas de sus propiedades: 

 

 Agua desionizada 13 Mohms-cm 

 Tereftaldehido 98% de Alfa Aesar 

 2-Undecanona 98% de Alfa Aesar 

 Hidróxido de sodio (NaOH) de Jalmek 

 Etanol 
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 Tetrahidrofurano (THF) de Alfa Aesar 

 Hidróxido de amonio de ACS 

 Cloroformo de Mtedia 

 Cloruro de hierro (II) o cloruro ferroso de ACS 

 Cloruro de hierro (III) o cloruro férrico de ACS 

 Cloruro de cobalto (II) de ACS 

 Cloruro de manganeso (II) de ACS 

 

Tabla 7: Propiedades generales de algunos de los materiales utilizados. 

 

 

 

 

Nombre Fórmula 
P.M. 

(g/mol) 

Punto de 
Ebullición 

(°C) 

Punto 
de 

Fusión 
(°C) 

Densidad 
(g/mL) 

Tereftaldehido C8H6O2 134.13 245-248 114-116 1.381 

Hidróxido de 
Sodio 

NaOH 40 1390 318 2.1 

2-undecanona C11H22O 170.296 228 11 0.825 

Alcohol etílico C2H6O 46.07 78.4 -114 0.789 

Tetrahidrofurano C4H8O 72.11 65.0-67.0 -108 0.889 

Cloroformo CHCl3 119.38 61.2 -63.5 1.48 

Cloruro de hierro 
(II) 

FeCl2-
4H2O 

198.81 1.023 105 1.93 

Cloruro de hierro 
(III) 

FeCl3-
6H2O 

270.3 280 37 1.82 

Cloruro de 
cobalto (II) 

CoCl2-
6H2O 

237.93 1.049 86 1.924 

Cloruro de 
manganeso (II) 

MnCl2-
4H2O 

197.91 1.225 58 2.01 
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2.3 Metodología. 

 

2.3.1 Síntesis del TUT. 

 

La síntesis del polímero se realizó de acuerdo al siguiente protocolo, usando un 

matraz de 3 bocas y una plancha térmica (véase Fig. 28): 

1.  En un matraz de tres bocas se agrega 0.33 grs de hidróxido de sodio en 

30 mL de etanol y se calienta hasta 70 °C, se mantiene a esa 

temperatura durante 30 minutos y posteriormente se deja enfriar a 

temperatura ambiente. 

 

2. Una vez fría la solución se agrega 1 gr de tereftaldehido. 

 

3. Se prepara una solución de 1.531 mL de 2-undecanona con 6 mL de 

etanol. 

 

4. La solución de undecanona-etanol, se vierte dentro del matraz 

lentamente. 

 

5. Cuando se termina de incorporar la solución de undecanona, se calienta 

a 70 °C. 

 

6. Al llegar a la temperatura indicada se procede a añadir una solución de 

15 mL de ácido clorhídrico y agua, en una relación de 1:1 y se mantiene 

a 70 °C por 15 minutos. 

 

7. Posteriormente se recupera el material solido obtenido y se lava hasta 

obtener un pH neutro. 

 



 

 
38 

 

8. Para finalizar, el TUT se disuelve en cloroformo, se filtra y se deja secar 

a temperatura ambiente.  

 

 

Figura 25: Esquema del reactor usado para la síntesis del TUT. 

 

 

2.3.2 Síntesis de nanopartículas de Fe3O4. 

 

Esta síntesis se llevó a cabo con variaciones de la síntesis realizada por 

Yazdani y colaboradores,130 las sales precursoras fueron  cloruro de hierro (II) 

tetra hidratado (FeCl2·4H2O) y cloruro de hierro (III) hexahidratado 

(FeCl3·6H2O), con las cuales se formaron 2 soluciones de Fe2+ y Fe3+ 0.1 M, 
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respectivamente, también fue preparada una solución de NaOH 1 M; para todas 

se utilizó agua desionizada de 13 Mohms-cm. 

Posteriormente se añadieron 50 mL de la solución de Fe3+ y 25 mL de la 

solución de Fe2+ a 350 mL de agua desionizada, todo realizado a temperatura 

ambiente, bajo atmosfera de nitrógeno y con una velocidad de agitación de 350 

RPM; entonces se agregó 35 mL de la solución de NaOH y se mantuvo en 

agitación durante 5 minutos. 

Posteriormente se lavó la muestra por medio de ultra centrifugación, hasta 

obtener un pH neutro y se secó por medio de liofilización. 

 

2.3.3 Síntesis de nanopartículas de CoFe2O4. 

 

Esta síntesis se llevó a cabo siguiendo la ruta de síntesis realizada por Stein y 

colaboradores,131 las sales precursoras usadas fueron cloruro de cobalto 

hexahidratado (CoCl2·6H2O) y cloruro de hierro (III) hexahidratado 

(FeCl3·6H2O), con las cuales se formaron 2 soluciones de Co2+ 0.01 M y Fe3+ 

0.01 M, respectivamente, utilizando ácido clorhídrico como solvente, también 

fue preparada una solución de NaOH 4.8 M para precipitar las NPs; la cual se 

realizó con agua desionizada de 13 Mohms-cm. 

Posteriormente 50 mL de la solución de Fe3+ y 25 mL de la solución de Co2+ 

fueron puestas en agitación por 20 minutos a 350 RPM, a 30 °C, luego se 

añadieron 50 mL de la solución de NaOH, previamente calentada a 30 °C y se 

mantuvo en agitación por 30 minutos más.  

Posteriormente se lavó la muestra por medio de ultra centrifugación, hasta 

obtener un pH neutro y se secó por medio de liofilización. 
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2.3.4 Síntesis de nanopartículas de MnFe2O4. 

 

Esta síntesis se llevó a cabo siguiendo la ruta reportada por Chinnasamy y 

colaboradores,132 las sales precursoras usadas fueron cloruro de manganeso 

hexahidratado (MnCl2·4H2O) y cloruro de hierro (III) hexahidratado 

(FeCl3·6H2O), con las cuales se formaron 2 soluciones de Mn2+ 0.05 M y Fe3+ 

0.1 M, respectivamente, también fue preparada una solución de NaOH 2 M para 

causar la precipitación; para todas las disoluciones anteriores se utilizó agua 

desionizada de 13 Mohms-cm. 

Posteriormente 50 mL de la solución de Fe3+ y 25 mL de la solución de Mn2+ 

fueron añadidas a 100 mL de la solución de NaOH a 98 °C en agitación por 2 

horas a 350 RPM, a 30 °C. 

Posteriormente se lavó la muestra por medio de ultra centrifugación, hasta 

obtener un pH neutro y se secó por medio de liofilización. 

 

2.3.5 Síntesis de los nanocompositos. 

 

Los nanocompositos fueron sintetizados bajo el siguiente procedimiento para 

todas las muestras estudiadas: 

A temperatura ambiente, 1 g de TUT se disolvió en 50 mL de cloroformo 

mediante agitación magnética, posteriormente se le añadió la cantidad indicada 

en la tabla 8 (donde se observa la denominación de las muestras así como la 

cantidad de SMON correspondiente a cada una), y se continuo en agitación por 

10 minutos, luego la muestra fue puesta en sonicación por una hora, para 

dispersar las NPs en la solución, después se permitió que la muestra seque a 

temperatura ambiente por 72 horas, y posteriormente fue molida con un mortero 

de ágata, una vez hecho esto, se procedió a secar la muestra por medio de 

liofilización por 12 horas y finalmente se prepararon las muestras para cada uno 

los métodos de caracterización. 
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Tabla 8: Relación NPs/TUT de las muestras estudiadas 

Muestra Masa NPs (g) Relación NPs/TUT 

TUT 0 0 

TUT:FeSMON 1:1 1 1 

TUT:FeSMON 1:0.5 0.5 0.5 

TUT:FeSMON 1:0.25 0.25 0.25 

TUT:FeSMON 1:0.1 0.1 0.1 

TUT:FeSMON 1:0.05 0.05 0.05 

TUT:CoSMON 1:1 1 1 

TUT:CoSMON 1:0.5 0.5 0.5 

TUT:CoSMON 1:0.25 0.25 0.25 

TUT:CoSMON 1:0.1 0.1 0.1 

TUT:CoSMON 1:0.05 0.05 0.05 

TUT:MnSMON 1:1 1 1 

TUT:MnSMON 1:0.5 0.5 0.5 

TUT:MnSMON 1:0.25 0.25 0.25 

TUT:MnSMON 1:0.1 0.1 0.1 

TUT:MnSMON 1:0.05 0.05 0.05 
 

 

2.4. Técnicas de caracterización 

 

Las diferentes muestras de TUT-SMON fueron caracterizadas empleando: 

Espectroscopia de infrarrojo por transformada de Fourier (FTIR), espectroscopia 

de ultravioleta-visible (UV-Vis), espectroscopia de fluorescencia, magnetometría 

y microscopia electrónica de transmisión de barrido (STEM, por sus siglas en 

ingles). 

 

2.4.1 Espectroscopia de Infrarrojo con transformada de Fourier (FTIR). 

 

La espectroscopia de infrarrojo se realizó en un espectrómetro Nicolet 6700 FT-

IR de Thermo Scientific, en el intervalo de 4000 cm-1 - 400 cm-1. 
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Esta espectroscopia se realizó con el fin de poder observar las bandas de 

vibración de los enlaces presentes en el TUT e identificar las interacciones que 

se presentan entre el TUT y las NPs en los nanocompositos. 

Las muestras analizadas mediante esta técnica fueron preparadas de la 

siguiente manera: 

Las muestras, previamente molidas, fueron mezcladas con bromuro de potasio 

en un mortero de ágata, el polvo obtenido fue secado en una mufla a 50 °C por 

24 horas, posteriormente se preparó una pastilla por medio de una prensa 

manual. 

 

2.4.2 Espectroscopia de UV-Visible 

 

En este caso, la espectroscopia de UV-Vis fue realizada en un Espectrómetro 

de UV/VIS Lambda 35 de PerkinElmer. 

Las muestras fueron molidas en un mortero de ágata y se secaron por 

liofilización, posteriormente se procedió a dispersar el material en bolsas de 

polietileno, y se colocaron en el detector con la esfera de integración. 

La caracterización UV-Vis se realizó con la finalidad de obtener los espectros de 

absorción de las distintas muestras sintetizadas para estudiar el 

comportamiento que se presenta al pasar de tener un polímero conjugado, el 

TUT, a tener un nanocomposito con SMON. Además de poder obtener 

mediante estos espectros, los anchos de banda prohibida ópticos de las 

muestras. 

Los espectros resultantes de esta prueba fueron medidos en un intervalo de 

200 nm a 900 nm. 
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2.4.3 Espectroscopia de Fluorescencia 

 

Para la fluorometría se utilizó un fluorómetro LS 55 de PerkinElmer.  

La espectroscopia de fluorescencia se realizó para obtener los espectros de 

absorción y emisión del TUT y de los nanocompositos; además de poder 

establecer sus máximos y obtener su desplazamiento de Stokes. 

La fluorometría se realizó usando muestras en polvo, con una lente de cuarzo, 

los resultandos fueron medidos en un intervalo de 200 nm a 900 nm. 

 

2.4.4 Magnetometría 

 

Las magnetometrías se llevaron a cabo en un Magnetómetro MPMS3 (Magnetic 

Propierties Measure System) con un Evercool integrado Quantum Design. 

Para la magnetometría, el material previamente seco y molido se introdujo en 

capsulas de polipropileno con un contenido de muestra en el intervalo de 3 mg 

a 6 mg de material por muestra.  

Después fueron puestas en un porta-capsulas de latón, en el cual la capsula fue 

ajustada de manera manual (debido a que, aunque el magnetómetro tiene un 

modo automático para centrar, el tipo de muestra hace que su señal no sea 

suficientemente fuerte) de tal manera que el centro de la masa del material 

quedara lo más centrado posible. 

Las condiciones generales de las muestras son las siguientes: 

 Los rangos de temperatura fueron de 1.8 K a 300 K 

 Los intervalos un campo aplicado de -70 kOe a 70 kOe. 

Estas condiciones, siendo los intervalos de operación usados para el material, 

fueron ajustadas durante las mediciones dependiendo el comportamiento que 
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demostraron las muestras conforme se realizaron cada una de las medidas 

magnéticas. 

Las medidas magnéticas realizadas fueron las siguientes:  

 Magnetización del material contra el campo aplicado (MvsH). 

 Enfriamiento con campo (FC, por sus siglas en ingles) y Enfriamiento con 

campo cero (ZFC, por sus siglas en ingles); ambas a 100 Oe. 

 Remanencia térmica (TRM). 

Estas medidas fueron realizadas para evaluar el comportamiento magnético del 

TUT, así como de los nanocompositos, para obtener su magnetización de 

máxima (Mmax), magnetización remanente (Mr) y su coercitividad (Hc). 

Lo anterior con el fin de establecer una relación entre el cambio en estas 

propiedades contra el contenido de SMON.  

 

2.4.5 Microscopio electrónico de transmisión  

 

La microscopia electrónica de transmisión se realizó con un microscopio Titán 

de FEI, a un voltaje de 300 kV. 

Estas microscopias se realizaron con el objetivo de observar la distribución del 

tamaño de partícula, estudiar la estructura cristalina de las muestras por medio 

de la dispersión de energía de rayos X, así como la morfología de las NPs, su 

interacción y su dispersión dentro del TUT. 

Para todas las muestras la preparación fue: Primero en un vial de 1.5 mL se 

añadió una porción de la muestra que sería estudiada en etanol, luego, se 

dispersó la muestra por medio de sonicación durante un tiempo de 15 minutos, 

posteriormente se agregó una alícuota de esta dispersión a una rejilla de cobre 

con recubrimiento de carbón y se dejó secar a temperatura ambiente durante 2 

horas.  
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Capítulo 3: Resultados y discusión 

 

3.1 Introducción 

 

En el presente capitulo se expondrán y discutirán los resultados obtenidos con 

base a la experimentación y caracterización del TUT, las FeSMON, las 

CoSMON y las MnSMON; revisando las propiedades que estos materiales 

presentan al ser sintetizados para posteriormente identificar las variaciones, en 

sus propiedades, presentadas al formar un nanocomposito, se tratará, de igual 

manera, de explicar las interacciones que suceden entre estos materiales y 

cuáles son las causas de estos cambios en sus propiedades. 

Primeramente, se discutirán las propiedades generales del TUT, que fue 

sintetizado por condensación aldólica, comenzando con aquellas observables a 

simple vista y cuyas propiedades comparten con polímeros de similar 

estructura, y posteriormente se estarán estudiando las NPs y los 

nanocompositos. 

Después se presentarán los resultados de la espectroscopia de infrarrojo 

estableciendo las vibraciones de sus enlaces, lo que permite en cierta medida 

corroborar la estructura del TUT, así como facilitar un punto de comparación 

entre sus enlaces existentes antes y después de sintetizar el nanocomposito, 

favoreciendo la discusión de las causas y efectos que se presentan al obtener 

este material hibrido. 

Posteriormente se revisarán los resultados de la espectroscopia de UV-Vis, lo 

que permitirá obtener el valor de la banda prohibida óptica, permitiendo 

establecer la energía mínima necesaria para comenzar a promover electrones a 

orbitales desocupados de menor energía. 

Luego se discutirán los resultados de la espectroscopia de fluorescencia, la cual 

permitirá definir los máximos de absorción y emisión para el TUT, así como el 

desplazamiento de Stokes. 
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Se continuará después presentando los resultados de magnetometría para 

poder observar y definir el comportamiento magnético del TUT, obteniendo 

además un punto de comparación para estudiar los cambios observados en los 

nanocompositos. 

Para finalizar de analizar el TUT se observarán imágenes obtenidas mediante 

microscopia electrónica de transmisión, para observar el comportamiento 

morfológico del polímero y revisar la espectroscopia de rayos X por energía 

dispersiva. 

 

3.1 Polímero TUT 

 

3.1.1 Introducción 

 

Una de las cosas importantes a observar en los polímeros conjugados y de 

mayor relevancia para este trabajo son sus características ópticas, para este 

polímero en específico, su color es anaranjado al obtenerse en la síntesis, 

posterior al lavado y secado se encuentra entre un amarillo-anaranjado al 

encontrarse seco, en bulto, sin haberse molido (véase la figura 26).  

 

 

Figura 26: TUT una vez que fue disuelto y filtrado, en solido presenta una apariencia anaranjada en 
las zonas donde se encuentra en bulto. 
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Una vez que se ha molido completamente el TUT presenta un color amarillo y 

una apariencia muy seca en comparación a su estado previo al molido, como 

puede observarse en la figura 27.  

 

 

Figura 27: TUT posteriormente al molido, puede apreciarse que tiene un color amarillo claro. 

 

Además de su apariencia en polvo, se puede observar que el TUT posee 

fluorescencia al encontrarse bajo una lámpara de UV-Vis a 325 nm, en la figura 

28 puede observarse que el polímero emite luz en la longitud de alrededor de 

550 nm, el cual corresponde al color verde y que tiene una menor energía que 

la que se le hace incidir, lo cual se esperaba de esta síntesis, con base a 

materiales con estructuras similares.62,133 

 

 

Figura 28: TUT en polvo bajo luz UV a 325 nm, se puede apreciar un brillo verde claro. 
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3.1.2 Espectroscopia de Infrarrojo con transformada de Fourier(FTIR) 

 

El resultado del análisis de la espectroscopia de FTIR del TUT se puede 

observar en la figura 29, en la cual podemos encontrar las siguientes bandas 

asociadas a la estructura, la cual se propone al final del análisis de esta 

espectroscopia con base a el método de síntesis y las bandas evidenciadas por 

este método de caracterización:  

La banda A ubicada alrededor de 3450 cm-1 está asociada generalmente a la 

humedad del ambiente absorbida por el bromuro de potasio. 

 

 

Figura 29: Espectro de FTIR completo del TUT 

 

La banda B ubicada en 2953 cm-1 es una combinación de estiramientos 

asimétricos de los enlaces de CH encontrados en los metilos (CH3) y en los 
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anillos aromáticos, además de lo anterior su intensidad se ve afectada por la 

proximidad a la banda C. 

Las bandas C y D son comunes en los polímeros que presentan grupos 

aldehídos y grupos metilenos y es común el encontrarlas juntas; la banda C 

ubicada en 2922 cm-1 representa el estiramiento asimétrico de los enlaces CH 

de estos grupos, mientras que la banda D ubicada en 2853 cm-1 está ligada a 

su estiramiento simétrico. 

La banda E corresponde al estiramiento de los enlaces C=O encontrados en las 

cetonas, ubicada en 1699 cm-1, la cual de manera general presenta una 

intensidad alta comparada con otras bandas ubicadas en este tipo de 

estructuras. 

En 1660 cm-1 se encuentra la banda F que indica la existencia de estiramientos 

C=C presentes en los alquenos, mientras que la banda G ubicada en 1603 cm-1 

muestra una intensidad importante es la correspondiente a los estiramientos 

asimétricos de los enlaces C=C–C=C de alquenos y aromáticos. 

En la figura 30 se presenta una ampliación del intervalo comprendido entre 

1600 cm-1 y 450 cm-1 para la ubicación y determinación de las bandas 

presentes en esta zona. 

Aquí es posible apreciar el par de bandas H ubicadas en 1576 cm-1 y en 1510 

cm-1 estas dos bandas representan a la presencia de estiramientos en los 

enlaces C=C–C=C pertenecientes a los grupos aromáticos. 

La banda I en 1462 cm-1 pertenece a la flexión en el plano de los enlaces CH y 

el tijereteo de los enlaces CH2, esta banda por lo general se encontrada entre 

1439 cm-1 y 1399 cm-1, pero hay evidencia134 de que tienden a disminuir su 

frecuencia, es decir aumentar su número de onda, debido a la proximidad de 

grupos carbonilo en la estructura molecular. 
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Figura 30: Zona comprendida en el intervalo de 1600 cm-1 a 450 cm-1 del espectro de FTIR del TUT 

 

La banda J ubicada en 1419 cm-1 representa el balanceo de los enlaces CH 

ubicados en los alquenos, mientras que la banda K encontrada en 1374 cm-1 

indica la flexión simétrica de los enlaces CH dentro de los metilenos (CH2) y 

metilos (CH3). 

Las bandas que se encuentran en 1305 cm-1 y 1278 cm-1, denotadas como L, 

representan la flexión en el plano de los enlaces CH ubicados en la parte 

aromática. 

Por otro lado, las bandas M que poseen una intensidad grande, representan el 

estiramiento y la flexión de los enlaces C–CO-C en las cetonas, y se encuentran 

ubicadas en 1207 cm-1, 1169 cm-1 y 1105 cm-1. 

La banda N indica la flexión fuera del plano de los enlaces CH; y mientras que 

las bandas Ñ ubicadas en 981 cm-1, 889 cm-1 y 827 cm-1 indican la flexión fuera 
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de los enlaces de CH dentro de los alquenos; la banda O en 760 cm-1 está 

relacionada a la flexión fuera del plano de los CH pertenecientes a la parte 

aromática. 

La banda P en 722 cm-1 pertenece a la flexión y al tijereteo de los metilenos 

(CH2) y la banda Q en 625 cm-1 se indica la presencia de flexión fuera del plano 

de los enlaces C=C en la parte aromática. 

Para finalizar con el análisis de FTIR puede encontrarse el grupo de bandas R 

ubicado entre 521 cm-1 y 450 cm-1, las cuales pertenecen a la flexión fuera del 

plano de los enlaces CH en los aromáticos.  

Un resumen de las bandas de absorción obtenidas mediante el análisis de los 

espectros de FTIR del TUT se presenta en la tabla 9, que será utilizada como 

referencia para observar el comportamiento de las bandas presentes en los 

nanocompositos. 

En la figura 31 puede observarse la estructura que se obtuvo con la síntesis por 

condensación aldólica, y en la cual podemos observar se presentan los 

elementos correspondientes a las bandas obtenidas por el espectro de FTIR. 

Dicha figura muestra una estructura que se compone de una cadena principal, 

la cual esta conjugada, además de poseer 2 anillos aromáticos, un carbonilo y 

una cadena secundaria por unidad repetitiva. 
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Tabla 9: Lista de bandas observadas en el espectro de FTIR y sus ubicación en las imágenes 29 y 
30. 

 

 

 

Ubicación 
Número de 
onda (cm-1) 

Tipo de vibración y enlace al que pertenece. 

A 3450 Humedad. 

B 2953 
Estiramiento asimétrico de los CH en metilos 
(CH3) y los aromáticos. 

C 2922 
Estiramiento asimétrico de los CH en metilenos 
(CH2) de aldehídos. 

D 2853 
Estiramiento simétrico de los CH en metilenos 
(CH2) de aldehídos. 

E 1699 Estiramiento C=O en cetonas. 

F 1660 Estiramiento C=C en alquenos. 

G 1603 
Estiramiento asimétrico de C=C-C=C en grupos 
alquenos y aromáticos. 

H 1576 Estiramiento C=C-C=C en grupos aromáticos. 

H 1510 Estiramiento C=C-C=C en grupos aromáticos. 

I 1462 
Flexión de CH en el plano o tijereteo de 
metilenos (CH2). 

J 1419 Balanceo de CH en alquenos. 

K 1374 
Flexión simétrica de CH en metilenos (CH2) y 
metilos (CH3). 

L 1305 Flexión en el plano de CH en aromáticos. 

L 1278 Flexión en el plano de CH en aromáticos. 

M 1207 Estiramiento y Flexión de C-CO-C en cetonas. 

M 1169 Estiramiento y Flexión de C-CO-C en cetonas. 

M 1105 Estiramiento y Flexión de C-CO-C en cetonas. 

N 1017 Flexión de CH fuera del plano. 

Ñ 981 Flexión fuera del plano de CH en alquenos. 

Ñ 889 Flexión fuera del plano de CH en alquenos. 

Ñ 827 Flexión fuera del plano de CH en alquenos. 

O 760 Flexión fuera del plano de CH en aromáticos. 

P 722 
Flexión en el plano o tijereteo en metilenos 
(CH2). 

Q 625 Flexión fuera del plano de C=C en aromáticos. 

R 521-450 Flexión fuera del plano de CH en aromáticos. 
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Figura 31: Estructura propuesta para el TUT. 

 

Esta estructura conjugada, nos permite establecer que al aumentar la longitud 

de la cadena principal y por ende grado de conjugación, aumentará la 

resonancia permitiendo obtener mejores propiedades luminiscentes. 

 

3.1.3 Espectroscopia de UV-Visible 

 

A simple vista bajo luz UV de 325 nm se aprecia que el TUT presenta una 

fluorescencia en tonalidades verdes (véase la figura 32), lo que nos da una idea 

de que presentara absorción alrededor de estas longitudes de onda. 

En la figura 33 se observa el espectro de UV-visible del TUT en el cual 

podemos apreciar que el máximo de absorción se encuentra en 405 nm y 

presenta además una banda de absorción de baja intensidad en 627 nm.  
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Figura 32: TUT disperso en una bolsa de polietileno, bajo luz UV a 325 nm 

 

Con base en lo anterior, y los datos obtenidos, se calculó la energía de la banda 

prohibida graficando la energía del fotón incidente (eV) contra el cuadrado de la 

absorbancia, como se aprecia en la figura 34. 

 

 

Figura 33: Espectro de absorción de UV-Vis del TUT, donde se observan 2 máximos de absorción. 
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Figura 34: Calculo del valor de la banda prohibida óptica a partir de la longitud de onda y el 
cuadrado de la absorción. 

 

Con esto podemos determinar que el valor de la banda prohibida para este 

material es de 2.4041 eV, el cual lo identifica como semiconductor con una 

banda prohibida de energía cercana, por ejemplo, a la que presenta el sulfuro 

de cadmio, la cual es de 2.42 eV a 300 K. 

 

3.1.4 Espectroscopia de Fluorescencia 

 

Los espectros resultantes de la espectroscopia de fluorescencia se obtuvieron 

mediante la iteración de los máximos de absorción y emisión, comenzando con 

el máximo de absorción obtenido mediante UV-Vis, estos máximo resultantes 

pueden verse en la figura 35 donde se puede observar los máximos de 

absorción y de emisión en 468 nm y 517 nm, respectivamente. 
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Adicional a esto, como se aprecia en el gráfico, la absorción que solo tiene un 

máximo del TUT es más angosta que su emisión, esto sugiere que, aunque un 

solo grupo cromóforo esté absorbiendo los fotones que se le hacen incidir al 

TUT, hay varios mecanismos internos que causan que se presenten emisiones 

en un intervalo ligeramente más amplio; ya que un polímero conjugado presenta 

orbitales moleculares π distribuidos de manera casi continua. 

Mediante los máximos de absorción y emisión obtenidos es posible calcular el 

desplazamiento de Stokes, el cual se utilizó para estimar la relajación debida a 

vibraciones interna del TUT, para este caso el desplazamiento de Stokes tiene 

un valor de 49 nm, el cual es la diferencia entre el máximo de emisión y el de 

máximo de absorción. 

 

 

Figura 35: Máximos de absorción y emisión del TUT obtenidos por espectroscopia de 
fluorescencia. 
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3.1.5 Magnetometría 

 

Para el caso de las propiedades magnéticas con respecto al TUT se le realizó 

una prueba de magnetización (M) contra campo magnético (H), esto a 1.8 K, 

4.2 K y 300 K; como puede apreciarse en la figura 36, donde se observa que el 

material se comporta de manera diamagnética magnetizándose en sentido 

contrario al campo aplicado en cualquiera de las temperaturas analizadas, 

además de que no presenta una magnetización de saturación (Ms), este 

comportamiento es el típico de los polímeros conjugados, a menos que estén 

dopados o se sinteticen con estructuras específicas como lo mencionado en los 

trabajos presentados en 2007 por Hiroyuki et al,49 y en 2004 por Naveed et 

al.135 

 

 

Figura 36: Grafico de M vs H para el TUT a 1.8 K, 4.2 K y 300 K. 

 

En la tabla 10 se especifica la magnetización máxima alcanzada por el TUT, en 

la cual aparecen los máximos de magnetización (Mmax) como negativos, por su 
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ya mencionado comportamiento diamagnético. Además de lo anterior, también 

se puede observar como su Mmax disminuye conforme se aumenta la 

temperatura, lo que es debido a que la temperatura le da energía suficiente a 

algunos momentos magnéticos para moverse de manera aleatoria. 

 

Tabla 10: Momentos máximos obtenidos en base la magnetometría M vs T realizada al TUT. 

Temperatura (K) Mmax (emu/g) @ 70 kOe 

1.8 -8.89x10-5 

4.2 -8.45x10-5 

300 -8.05x10-5 

 

En la figura 37 se aprecia el momento magnético normalizado para la medida 

de M vs H donde se puede observar cómo, a pesar del cambio de la 

temperatura, las curvas de histéresis se sobreponen una a la otra indicando que 

no hay un cambio en su comportamiento y que su comportamiento 

diamagnético se sigue manteniendo a pesar de la variación de temperatura. 

 

 

Figura 37: Curva de histéresis del TUT normalizada, se observa que la forma de la curva permanece 
intacta a pesar del cambio de temperatura. 
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3.1.6 Microscopia electrónica de transmisión de barrido 

 

Las imágenes de STEM en su modo de campo oscuro anular de ángulo amplio 

(STEM-HAADF, por sus siglas en inglés) permitieron observar cómo se 

comporta el TUT al dejarse secar a temperatura ambiente una vez que fue 

disuelto en cloroformo. 

En la figura 38 se aprecia el TUT que tiende a formar cuasi-esferas de 

dimensiones ubicadas entre 0.8 µm y 1.6 µm. En este sentido no se observó 

que el TUT se mantuviera aglomerado en un solo lugar, si no que se mantuvo 

disperso como se ve en la figura. Adicional a esto, en la figura 39 se puede 

apreciar el análisis elemental realizado al TUT y la zona en que fue realizado, el 

cual nos muestra que su contenido es solamente carbono y oxígeno, que es lo 

que se esperaba obtener, dicho polímero también contiene hidrogeno, pero no 

logra ser cuantificado.  

 

 

Figura 38: Imágenes de STEM-HAADF: a) Donde se aprecian estructuras cuasi-esféricas de TUT; b) 
Acercamiento a una de las esferas. 
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Figura 39: EDS realizado al TUT (arriba) y la zona donde fue realizada (abajo). 

 

 

3.2 Nanocompósitos TUT/Fe3O4 

 

3.2.1 Espectroscopia de infrarrojo con transformada de Fourier (FTIR). 

 

En la figura 41 se observa la espectroscopia de FTIR de las FeSMON y los 

nanocompositos. 

Para las FeSMON, se aprecia una banda en 570 cm-1 que se relacionan con el 

estiramiento de los enlaces Fe-O de los sitios tetraédricos y octaédricos, 

mientras que alrededor de 1629 cm-1 y 3410 cm-1 se ubica las bandas que son 

generalmente relacionadas los estiramientos –OH, las cuales se atribuyen a la 
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existencia de grupos hidroxilo en la superficie de la nanopartícula, lo cual 

incrementa su tendencia a aglomerarse.136 

 

 

Figura 40: Espectro de FTIR de las muestras de TUT y magnetita, junto a los nanocompositos de 
diferentes concentraciones, normalizado a la banda en 1699 cm-1. 

 

En general es posible observar que todas las muestras del nanocompositos 

presentan una desaparición de la banda en 2953 cm-1, la cual corresponde al 

estiramiento asimétrico de los enlaces CH de los metilos (CH3), además de la 

aparición de bandas débiles en el rango de 3550 cm-1 a 3750 cm-1, lo cual 

puede deberse a enlaces débiles como son puentes de hidrogeno.  

También se aprecia que la banda perteneciente a la zona por debajo de 600 

cm-1 deja de ser visible debido a que, al aumentar la cantidad de magnetita, las 

contribuciones de los enlaces de FeO sobrepasan la de dobles de la parte 

aromática del TUT. 
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En la figura 42 se examina la zona de 3500 cm-1 a 1400 cm-1 donde se 

distingue que en el lugar A las bandas que corresponden a 2920 cm-1 y 2853 

cm-1, que pertenecen a los movimientos asimétricos y simétricos de los enlaces 

CH2, respectivamente, aumentan de intensidad al aumentar la cantidad de 

magnetita en la muestra, además se aprecia que las bandas denotan un 

corrimiento batocrómico. Lo anterior tomando como referencia la banda del 

estiramiento de C=O de las cetonas en 1699 cm-1. 

 

 

Figura 41: Ampliación del espectro del FTIR a la zona de 3500 cm-1 a 1400 cm-1. 

 

En el lugar B puede distinguirse como la banda ubicada en 1576 cm-1 

perteneciente a estiramiento de los enlaces conjugados en los aromáticos 

también aumenta de tamaño a la vez que se mueve al rojo. 

En la tabla 11 se encuentran los valores a los que se mueven las bandas en la 

zona A y B de la figura 42, se aprecia que las bandas 2953 cm-1 (estiramientos 
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de CH en metilos) y 1576 cm-1 (estiramientos conjugados en aromáticos) 

disminuyen a 2918 cm-1 y 1560 cm-1, respectivamente, también es posible notar 

un incremento en su intensidad, cambio que en general es acompañado por un 

corrimiento batocrómico137, lo que indica un alargamiento en la longitud de los 

enlaces, posiblemente debido a puentes de hidrogeno o enlaces débiles dipolo-

dipolo, lo que concuerda con las bandas que aparecen en alrededor de 3550 

cm-1.138 

Tabla 11: Posiciones e intensidades de absorción de las bandas 2922 cm-1 y 1576-1. 

Relación 
NP/TUT 

Posición 
de la 

banda 
Absorbancia 

Posición 
de la 

banda 
Absorbancia 

0 2922 0.75 1576 0.14 

0.05 2920 0.72 1560 0.45 

0.1 2919 0.99 1560 0.47 

0.25 2918 0.96 1560 0.32 

0.5 2918 1.01 1560 0.36 

1 2918 1.03 1560 0.71 
 

 

3.2.2 Espectroscopia de UV-Vis 

 

En la figura 43 se muestran los espectros de UV-Vis en un intervalo de 300 nm 

a 800 nm. Estos espectros se encuentran normalizados pero separados a 

distancias arbitrarias para poder observar los máximos y la forma que tiene 

cada uno de los espectros, también se encuentra el espectro normalizado del 

TUT como referencia. 

Se observa que al añadir las FeSMON al TUT, la absorbancia máxima presenta 

un incremento súbito para luego disminuir hasta llegar a cierto punto donde 

comienza a incrementarse de nuevo. Además, las muestras 1:0.25 y 1:0.5 

presentan un abrupto decremento en su máximo, esto es posiblemente a 

aglomerados o a la dispersidad de tamaños de las FeSMON.  
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Figura 42: Espectros de UV-Vis para las muestras TUT-FeSMON 

 

Con los espectros de UV-Vis, se calcularon los anchos de banda prohibida de 

cada uno de los nanocompositos como se observa en la figura 43, donde es 

posible notar que todos los anchos de banda prohibida del nanocomposito 

varían respecto la razón de TUT:FeSMON, siendo esto congruente con el 

cambio que presento la posición de los máximos observados, la banda 

prohibida tiene un decremento y posteriormente comienzan a aumentar hasta el 

punto en el que comienza a disminuir de nuevo. 

En la tabla 12 se encuentra un resumen de las propiedades calculadas y en la 

figura 44 se aprecian las gráficas de banda prohibida y los máximos de 

absorbancia contra la concentración de NPs en la muestra.  

Se puede apreciar en estas graficas que al mismo tiempo que la absorbancia 

aumenta al añadir una pequeña cantidad de las FeSMON, la energía de la 

banda prohibida disminuye de la misma manera, es posible obtener una 
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tendencia, la cual solo sirve ligeramente de referencia, por la cantidad de 

puntos usados. 

 

 

Figura 43: Calculo de energía de la banda prohibida óptica por medio de la teoría de Kubelka-Munk, 
para los nanocompositos TUT-FeSMON. 

 

Tabla 12: Propiedades ópticas medidas para los nanocompositos de TUT-FeSMON 

Relación 
NPs:TUT 

Banda prohibida 
(eV) 

Amax 

0 2.40 405 

0.05 1.53 528 

0.1 1.91 422 

0.25 1.81 335 

0.5 2.00 348 

1 1.58 524 

 

Con base en esto, se distingue, como la absorbancia tiende a ir hacia el rango 

entre 500 nm y 600nm para la absorbancia máxima, mientras que la banda 
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prohibida disminuye hacia 1.5 eV. Cabe mencionar que el ancho de energía de 

la banda prohibida de las FeSMON tiende a variar de 1.5 eV a 3 eV, 

dependiendo de las condiciones de síntesis, presión, temperatura, entre 

otras.139  

 

 

Figura 44: Relación entre el contenido de FeSMON y TUT: máximo de absorbancia (izquierda), 
energía de la banda prohibida (derecha). 

 

Con base a lo anterior, es posible que se estén obteniendo tanto partículas 

dispersas, así como aglomerados de estas, en las muestras de los 

nanocompositos, además que la disminución de la energía de banda prohibida 

ha sido reportada en polímeros a los que se les agregan partículas de 

hierro.140,141  

 

3.2.3 Espectroscopia de fluorescencia 

 

La obtención de los espectros de fluorescencia se realizó iterando los valores 

hasta alcanzar los máximos observables, tanto de absorción como de emisión, 

comenzando en la absorción máxima obtenida para cada muestra mediante la 

espectroscopia de UV-Vis. Cabe aclarar que los espectros de absorción 

obtenidos están delimitados a las zonas donde hay un aumento de absorción a 

partir del cero y hasta donde la dispersión de Rayleigh lo permitió. Adicional a lo 
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anterior, los compósitos están delimitados a partir de donde eran medibles, 

debido a las dispersiones mencionadas, que causaban que en algunas 

muestras solo una parte del espectro fuese observable, hasta donde la emisión 

regresaba a cero.  

En la figura 45 se encuentran los espectros de absorción (izquierda) y emisión 

(derecha) de cada uno de los compósitos, así como el espectro del TUT. Los 

máximos están señalados para cada espectro y los resultados obtenidos de los 

máximos, así como el desplazamiento de Stokes están resumidos en la tabla 

13. 

 

 

Figura 45: Espectros de luminiscencia de los compósitos TUT-FeSMON: absorbancia (izquierda) y 
emisión (derecha). 
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Tabla 13: Concentrado de las propiedades ópticas medidas por espectroscopia de fluorescencia 
para los compósitos TUT-FeSMON. 

Ubicación 
Relación 

NPs/TUT 
Amax (nm) Emax (nm) Stokes 

A 0 468 517 49 

B 0.05 458.5 511 52.5 

C 0.1 458 509 51 

D 0.25 456 509 53 

E 0.5 460 521 61 

F 1 455 511 56 

 

Es posible notar, conforme estos datos, que al incrementar las FeSMON la 

absorbancia máxima de los compósitos tienden a 458 nm. 

Mientras tanto la emisión máxima que se observó fue de 517 nm hasta 

alrededor de 511 nm. En conjunto con lo anterior, se obtuvieron los 

desplazamientos de Stokes presentados en la figura 46. 

 

  

Figura 46: Relación del desplazamiento del contenido de FeSMON con el desplazamiento de 
Stokes. 
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Si se aborda el fenómeno de la fotoluminiscencia desde una perspectiva 

ondulatoria, esto puede explicarse de la siguiente manera. Esto indica que a 

mayor concentración de FeSMON hay un aumento en la relajación vibracional 

interna, esto se le atribuye al aumento de partículas magnéticas que interactúan 

con los dipolos de los cromóforos e impiden su movimiento, aumentando la 

cantidad de energía que necesitan para reorientarse. 

 

3.2.4 Microscopía electrónica de transmisión de barrido 

 

En la figura 47 a) se puede observar una imagen de STEM en el modo de 

campo claro (STEM-BF, por sus siglas en inglés) donde se presentan las 

FeSMON que fueron sintetizadas, se aprecia que son partículas cuasi-esféricas, 

cuyo tamaño aproximado es de 9 nm, además en la figura 47 b) se presenta 

una distribución de los tamaños de partícula que fue obtenida mediante la 

medición de alrededor de 500 partículas, lo cual se realizó por medio del 

programa ImageJ. 

Mediante una distribución normal se obtuvo que el tamaño promedio de las 

partículas es de 9.34 nm con una desviación estándar de 2.58 nm. 

 

 

Figura 47: a) Imagen de STEM-BF, donde se midió la difracción de electrones, en el inserto se 
observan la difracción de electrones y las familias de planos observadas; b) Dispersidad de la 
muestra con su distribución normal. 
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Adicional a lo anterior en la figura 47 a) se tiene un inserto del patrón de 

difracción de electrones donde se pudieron identificar anillos de difracción que 

corresponden a la familia de planos {220}, {311}, {400}, {511} y {440}. En la 

tabla 14 se muestran algunos de los planos reportados para la ferrita de hierro, 

así como la distancias interplanares reportadas (véase la tarjeta JPCDS no. 19-

0629) y las obtenidas experimentalmente. 

Tabla 14: Distancias interplanares reportadas y observadas para las FeSMON. 

Planos d reportada (Å) d medida (Å) 

220 2.96 2.91 

311 2.53 2.51 

400 2.09 2.04 

511 1.61 1.60 

440 1.48 1.46 

 

En la figura 48 se aprecia que en ausencia de TUT las FeSMON tienden a estar 

aglomeradas y además en el espectro de EDS se perciben solamente las 

señales de hierro, oxígeno y carbono. 

En la figura 49 se observan las muestras a diferente contenido de FeSMON, 

donde es notorio que las esferas de TUT aumentaron de tamaño hasta el doble 

del tamaño original, en comparación a cuando no tuvieron NPs dentro de sí, 

también se observó que no se presentaron NPs fuera del TUT. 

Es evidente que al tener menor concentración de FeSMON hubo una dispersión 

menos homogénea dentro de las esferas de TUT, además no puede pasarse 

por alto que, aunque es posible notar que hay FeSMON dispersas, también hay 

zonas donde las NPs tuvieron suficiente energía para aglomerarse. 

Además, se puede observar que las muestras TUT-FeSMON 1:0.25 en c) y 

TUT-FeSMON 1:0.5 en d) presentan aglomerados de mayor tamaño, lo que 

concuerda con las diferencias que mostraron en los espectros de UV-Vis 

mostrando una absorbancia máxima menor a las demás muestras. 
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Figura 48: Imagen de STEM-HAADF donde se aprecia una aglomeración de partículas (arriba) y un 
EDS de la zona señalada (abajo). 

 

En e) en la muestra TUT-FeSMON 1:1 es posible notar que hay una mejor 

dispersión que en el resto de las muestras, además en f) se aprecia la imagen 

de STEM-BF de una esfera en otra zona de la muestra TUT-FeSMON 1:1, en la 

que se tiene una dispersión similar a la observada en e), las cuales presentan 

menos aglomerados, además de no observarse partículas en la superficie de la 

esfera de TUT. 

También se pudo observar en general que, aunque algunas esferas de TUT 

tienden a presentarse juntas como se aprecia en las muestras TUT-FeSMON 

1:0.1 y TUT-FeSMON 1:0.25 en b) y en c), respectivamente, estas solo tienden a 

mantenerse unidas, pero no a perder su forma esférica. 
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Figura 49: Imágenes de STEM-HAADF y BF de los nanocompositos: a) TUT-FeSMON 1:0.05, b) TUT-
FeSMON 1:0.1, c) TUT-FeSMON 1:0.25, d) TUT-FeSMON 1:0.5, e) TUT-FeSMON 1:1; f) imagen de 
STEM-BF de una esfera de TUT-FeSMON 1:1. 
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3.2.5 Magnetometría 

 

En la figura 50 se observan las curvas de histéresis normalizadas de las 

FeSMON sintetizadas, además el inserto muestra la zona donde se calcula la 

remanencia (Mr) y la coercitividad (Hc), los cuales se encuentran en la tabla 15. 

Se aprecia que las curvas de histéresis de las FeSMON se superponen y una 

presentan un momento magnético (M) que se incrementa en gran medida una 

vez que el campo magnético (H) se aplica, a 300 K se obtuvo una Hc debajo de 

0.1 kOe, lo que es considerado como superparamagnetismo, por otro lado a 1.8 

K y 4.2 K, la Hc no superó los 0.4 kOe, lo cual puede considerarse como 

ferromagnético, pero considerando que se presentan como un aglomerado y 

que no se tienen partículas monodispersas, es posible que se encuentren en el 

régimen superparamagnético.142,143 

 

 

Figura 50: Campo magnético aplicado vs momento magnético normalizado de la FeSMON; el 
inserto muestra la zona donde se visualiza si existe la coercitividad y la magnetización remanente. 
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Tabla 15: Resumen de propiedades magnéticas medidas a la FeSMON. 

Temperatura 
(K) 

Mmax 
(emu/g) 

Mr 
(emu/g) 

Mr/Mmax Hc(kOe) 

1.8 86.16 16.22 0.18 0.23 

4.2 86.16 15.28 0.17 0.21 

300 75.40 -2.33 -0.03 0.02 

 

En la figura 51 a) se observa el comportamiento de la curva de histéresis de la 

muestra TUT:FeSMON 1:1 a diferentes temperaturas, se aprecia que el 

compósito se comporta de manera similar a la que se observó en las FeSMON 

en todas las temperaturas, mientras que las gráficas a 1.8 K y a 4.2 K se 

superponen y presentan un aumento en la Hc hasta alrededor de 0.3 kOe, la 

medición a 300 K indica una disminución en la Mmax. 

 

 

Figura 51: Curva de histéresis de la muestra TUT-FeSMON 1:1: a) A diferentes temperaturas, b) 
Normalizadas. Curvas de histéresis de los diferentes compósitos: c) a 1.8 K y d) a 300 K. 
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Para comparar las muestras, la figura 51 b) tiene la misma muestra 

normalizada, donde es evidente que todas las gráficas se superponen, 

indicando que a pesar de la variación de la temperatura la respuesta al campo 

es prácticamente idéntica. 

En las figuras 51 c) y d), están graficadas todas las muestras de TUT:FeSMON 

a 1.8 K y 300 K, respectivamente, donde se aprecia que las curvas poseen el 

mismo comportamiento, aunque se observa que en ambos casos las muestras 

con menor contenido de las FeSMON tienen una saturación mucho menor de 

alrededor de 5 emu/g, esto se atribuye a la cantidad presente de NPs en la 

muestra, ya que la cantidad presente en ambos casos es mínima comparado 

con las muestras con alta relación de NPs/TUT. 

En la tabla 16 se enlistan las propiedades obtenidas para cada una de las 

muestras mencionadas, a las diferentes temperaturas. 

En la figura 52 pueden apreciarse las gráficas que muestran los cambios en las 

propiedades principales con respecto a la relación de las FeSMON en los 

nanocompositos. En a) se observa como al aumentar la cantidad de NPs 

aumenta la magnetización máxima, lo que se atribuye al incremento de 

momentos magnéticos que pueden reaccionar al campo, mientras que en b) se 

observa como la Mr aumenta al incrementarse la relación de NPs:TUT a 1.8 K y 

a 4.2 K, mientras que a 300 K se mantiene en cero, esto es probablemente 

debido a que las dos primeras se encuentran debajo de la temperatura de 

bloqueo mientras que la tercera está por encima, donde se considera que hay 

un régimen superparamagnetico.144 

Además, la Hc se mantiene para cada muestra, para cada una de las 

temperaturas medidas, prácticamente sin variación debido al contenido de NPs 

en las muestras como es evidente en c), lo que puede indicar que las partículas 

dispersas dentro del TUT están interactuando entre si ligeramente del mismo 

modo, sin importar su concentración. 
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Tabla 16: Resumen de propiedades magnéticas observadas para las temperaturas de 1.8 K, 4.2 K y 
300 K, de las muestras TUT-FeSMON. 

T = 1.8 K 

Muestra 
Relación 

(NPs/TUT) 
Mmax 

(emu/g) 
Mr 

(emu/g) 
Mr/Mmax Hc(kOe) 

TUT - -0.0889 -0.0004 0.0046 0.3886 

TUT:FeSMON 
1:1 

1 42.1664 11.4298 0.2711 0.3166 

TUT:FeSMON 
1:0.5 

0.5 32.8218 8.8423 0.2694 0.3125 

TUT:FeSMON 
1:0.25 

0.25 27.1227 7.1258 0.2627 0.3300 

TUT:FeSMON 
1:0.1 

0.1 6.3439 1.7336 0.2733 0.3077 

TUT:FeSMON 
1:0.05 

0.05 4.7233 1.3251 0.2805 0.3257 

T = 4.2 K 

Muestra 
Relación 

(NPs/TUT) 
Mmax 

(emu/g) 
Mr 

(emu/g) 
Mr/Mmax Hc(kOe) 

TUT - -0.0845 -0.0004 0.0045 0.3158 

TUT:FeSMON 1:1 1 42.1496 10.8035 0.2563 0.2902 

TUT:FeSMON 
1:0.5 

0.5 32.8301 8.3587 0.2546 0.2878 

TUT:FeSMON 
1:0.25 

0.25 27.1253 6.7486 0.2488 0.3050 

TUT:FeSMON 
1:0.1 

0.1 6.3445 1.6383 0.2582 0.2835 

TUT:FeSMON 
1:0.05 

0.05 4.7296 1.2580 0.2660 0.3016 

T = 300 K 

Muestra 
Relación 

(NPs/TUT) 
Mmax 

(emu/g) 
Mr 

(emu/g) 
Mr/Mmax Hc(kOe) 

TUT - -0.0806 -0.0001 0.0011 0.0755 

TUT:FeSMON 
1:1 

1 36.5542 -1.8805 -0.0514 0.0297 

TUT:FeSMON 
1:0.5 

0.5 28.5362 -1.4450 -0.0506 0.0299 

TUT:FeSMON 
1:0.25 

0.25 23.6760 -1.0521 -0.0444 0.0296 

TUT:FeSMON 
1:0.1 

0.1 5.5716 -0.2897 -0.0520 0.0300 

TUT:FeSMON 
1:0.05 

0.05 4.1672 -0.2060 -0.0494 0.0299 
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En d) se aprecia que la relación Mr/Mmax se mantiene prácticamente constante 

en las muestras lo que es un indicativo de que la Mr y la Max aumentan en la 

misma proporción con el aumento de las NPs en los compósitos. 

 

 

Figura 52: Cambio de las propiedades magnéticas de los nanocompositos TUT-FeSMON con 
respecto a la relación de NPs en la muestra: a) Mmax, b)Mr, c) Hc y d) Mr/Mmax 

 

En la figura 53 se encuentran las curvas de ZFC y FC, así como la derivada 

negativa de su diferencia con respecto a la temperatura de varias muestras 

representativas, ya que todos los nanocompositos demostraron tener el mismo 

comportamiento. En a) se observan las FeSMON sintetizadas, donde se aprecia 

que la magnetización en la curva ZFC aumenta conforme se aumenta la 

temperatura, esto indica que los momentos magnéticos se orientan paralelos al 

campo, mientras que en la magnetización FC muestra cómo se incrementa la 

magnetización al disminuir la temperatura debido a que los momentos 
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magnéticos comienzan a bloquearse.145 Lo anterior indica que por encima de la 

temperatura de bloqueo (298 K) las partículas denotan una respuesta 

superparamagnética, lo cual concuerda con los datos de la tabla 16 y las curva 

de histéresis en la figura 51, además  fue calculada la temperatura de 

irreversibilidad en 1.5% de M/Mmax, la cual se encuentra en 273 K. 

En b) puede observarse que la derivada negativa nos indica que en 15.84 K hay 

efecto de relajación que es posible asociar con la relajación de los momentos 

magnéticos individuales de las NP. 

Es posible observar que en c) y e) el comportamiento de las muestras TUT-

FeSMON 1:1 y TUT-FeSMON 1:0.05, respectivamente, fue similar al de las 

FeSMON sintetizadas para la curva del ZFC en ambos casos. Mientras que la 

derivada muestra que sigue presente el máximo inicial, que se atribuye a la 

relajación de las NPs que se encuentran dispersas en el TUT, mientras que 

aparecen un par de máximos dentro de la segunda relajación que no se aprecia 

en las FeSMON, esto demuestra que se encuentran por lo menos 2 relajaciones 

más entre las partículas, las cuales se estima son partículas que se encuentran 

suficientemente cerca para interactuar entre sí, y partículas aglomeradas. 

En la tabla 17 se muestra un resumen de las propiedades de las muestras de 

nanocompositos que tienen como base las FeSMON, la cual permite identificar 

que hubo un decremento tanto en la temperatura de bloqueo como en la de 

irreversibilidad, lo que se atribuye a que al aumentar la distancia entre NPs al 

estar embebidas dentro del TUT, la energía térmica requerida para relajar sus 

momentos magnéticos es menor.146,147 
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Figura 53: Curvas ZFC , FC y derivada para: a) y b) FeSMON; c) y d) TUT-FeSMON 1:1; e) y f) TUT-
FeSMON 1:0.05. 
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Tabla 17: Resumen de temperaturas de bloqueo y de irreversibilidad para los compuestos de TUT-
FeSMON. 

Muestra Tb (K) Tirr (K) 

FeSMON 298 273 

TUT:FeSMON 1:1 232.47 241.63 

TUT:FeSMON 1:0.5 231.88 254.49 

TUT:FeSMON 1:0.25 238.77 243.37 

TUT:FeSMON 1:0.1 236.07 227.22 

TUT:FeSMON 1:0.05 236.88 245.66 
 

La figura 54 muestra la termo-remanencia (TRM) de los compósitos obtenidos, 

en ella se advierte cómo los nanocompositos presentan una disminución en la 

Mr de manera que se puede observar que las muestras poseen un patrón de 

relajación similar unas de otras, con pequeñas diferencias asociadas debido a, 

posiblemente, a la distribución del tamaño y a las interacciones magnéticas que 

hay entre ellas.148 

 

 

Figura 54: Termoremanencia de los nanocompositos TUT-FeSMON. 
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3.3 Nanocompósitos TUT/CoFe2O4 

 

3.3.1 Espectroscopia de Infrarrojo con transformada de Fourier (FTIR). 

 

En la figura 55 se observa la espectroscopia de FTIR de los nanocompositos de 

TUT y de las CoSMON. 

Para la CoSMON, se aprecia la banda alrededor de 583 cm-1 que se relaciona 

con el estiramiento de los enlaces CoO y FeO de los sitios tetraédricos y 

octaédricos, mientras que alrededor de 1600 cm-1 y 3450 cm-1 se ubican las 

bandas que se relacionan con los estiramientos –OH, las cuales se atribuyen a 

la existencia de grupos hidroxilo en la superficie de la nanopartícula, lo cual 

incrementa su tendencia a aglomerarse. 

 

 

Figura 55: Espectro de FTIR de las muestras de TUT y CoSMON, junto a los nanocompositos de 
diferentes concentraciones, normalizado a la banda en 1699 cm-1. 
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En la figura 56 se presenta una ampliación del espectro de 4000 cm-1 a 1780 

cm-1, en la zona indicada como A, se observa la aparición de un par de bandas 

en 3650 cm-1 y 3700 cm-1, las cuales están asociadas a los puentes de 

hidrogeno y enlaces dipolo-dipolo, estas bandas se incrementan conforme se 

aumenta el contenido de las CoSMON, lo que indica un aumento en este tipo de 

enlaces, mientras que desaparece la banda en 3450cm-1 que pertenece a los 

hidroxilos en la superficie de las CoSMON. 

En la zona B se aprecia que la banda 2953 cm-1, que se relaciona con el 

estiramiento de los enlaces CH en los metilos, desaparece; además de lo 

anterior en la zona C la banda que originalmente en el TUT aparece en 1660 

cm-1, que corresponde a los estiramientos de los enlaces π de los carbonos, 

disminuye su intensidad, respecto a la banda de los C=O ubicada en 1699 cm-1, 

la cual es la referencia para las mediciones de la intensidad; mientras que en 

1603 cm-1 la intensidad de la banda también tiende a disminuir a mayor 

concentración de las CoSMON, lo que indica una disminución en el estiramiento 

asimétrico de los enlaces conjugados, esto concuerda con la disminución de la 

banda en 1660 cm-1, lo cual puede atribuirse a puentes de hidrogeno formados 

entre las NPs y el TUT.  
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Figura 56: Ampliación del espectro del FTIR a la zona de 4000 cm-1 a 1480 cm-1. 

 

Así mismo en la figura 57 en la zona D la banda en 1576 cm-1, que se ubica en 

el mismo lugar, indica el estiramiento de los enlaces conjugados en los 

aromáticos, la cual se ve desplazada hasta 1546 cm-1. 

También, en la zona E se presentan dos movimientos importantes, el primero el 

movimiento de la banda de 722 cm-1 hasta 684 cm-1 que corresponde al 

doblamiento simétrico en el plano de enlaces CH2, lo segundo a evidenciar es el 

ligero incremento en intensidad de la banda en 521 cm-1, la cual corresponde al 

doblamiento de los CH de los aromáticos y eventualmente su contribución se ve 

solapada por el enlace Co-O, la cual se presenta alrededor de 585 cm-1. 
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Figura 57: Ampliación del espectro del FTIR a la zona de 2000 cm-1 a 450 cm-1. 

 

 

3.3.3 Espectroscopia de UV-Vis 

 

En la figura 58 se muestran los espectros de UV-Vis en un intervalo de 300 nm 

a 800 nm. Estos espectros se encuentran normalizados pero separados a 

distancias arbitrarias para poder apreciar los máximos y la forma que tiene cada 

uno de los espectros, también se encuentra el espectro normalizado del TUT 

como referencia. 

Es posible observar que al añadir CoSMON al TUT, la absorbancia máxima 

presenta un decremento para luego oscilar alrededor de 400 nm, la cual es la 

absorbancia máxima del TUT, esto siendo debido a la interacción entre el TUT y 

las NPs, ya que la presencia de estas últimas, al crear enlaces de puentes de 

hidrogeno, interfiere con la longitud efectiva de la resonancia que sucede 
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debido a la parte conjugada del TUT. Lo anterior causa que haya una variación 

en la posición de la Amax, y al mismo tiempo causa una atenuación, aplanando 

las curvas. 

A diferencia de las muestras de FeSMON, vemos que los nanocompositos 

obtenidos con base en CoSMON presentan una gran similitud unas de otras. 

 

 

Figura 58: Espectros de UV-Vis para las muestras TUT-CoSMON. 

 

Con los espectros de UV-Vis, se calcularon los anchos de banda prohibida de 

cada uno de los nanocompositos como se observa en la figura 59, donde se 

aprecia que todos los anchos de banda prohibida del nanocomposito se 

mantuvieron cercana a la del TUT, exceptuando aquellas que tuvieron una 

cantidad importante de CoSMON en la muestra como en las muestras con 

relación de 0.5 y 1; en las cuales el ancho de la banda prohibida disminuyo. 
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Se presenta en la tabla 18 un resumen de las propiedades calculadas y en la 

figura 60 se aprecian las gráficas de banda prohibida y los máximos de 

absorbancia contra la concentración de NPs en la muestra.  

Se puede apreciar en estas graficas que al mismo tiempo que la absorbancia 

tiende a oscilar alrededor de los 400 nm con lo que aparenta ser una tendencia 

a incrementarse, el ancho de la banda prohibida por otro lado parece tener una 

tendencia a disminuir con respecto a la que el TUT tiene originalmente. 

 

 

Figura 59: Calculo de energía de la banda prohibida óptica por medio de la teoría de Kubelka-Munk, 
para los nanocompositos TUT-CoSMON. 
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Tabla 18: Propiedades ópticas medidas para los nanocompositos de TUT-CoSMON. 

Relación 
NPs:TUT 

Banda prohibida 
(eV) 

Amax 

0 2.40 405 

0.05 2.30 382 

0.1 2.38 412 

0.25 2.16 406 

0.5 2.36 390 

1 1.91 410 

 

Con base en esto se aprecia como aparentemente el ancho de la banda 

prohibida tendera a disminuir, considerando que su valor para las CoSMON 

tiende a encontrarse entre de 1.1 eV a 2.3 eV, dependiendo de las condiciones 

de síntesis, presión, temperatura, entre otras.139  

 

 

Figura 60: Relación entre el contenido de CoSMON y TUT: máximo de absorbancia (izquierda), 
energía de la banda prohibida (derecha). 

 

Con base a lo anterior, también es posible que se estén obteniendo tanto 

partículas dispersas como aglomerados de estas en las muestras de los 

nanocompositos, otra de las opciones a considerar es la morfología de las 

CoSMON formadas, además que la disminución de la energía de banda 

prohibida ha sido reportada, en polímeros a los que se les agregan SMON, 

causando que los valores de la banda prohibida tiendan al de las NPs, lo cual 

es congruente en este caso.140,141  
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3.3.4 Espectroscopia de Fluorescencia 

 

La obtención de los espectros de fluorescencia se realizó iterando los valores 

hasta alcanzar los máximos observables, tanto de absorción como emisión, 

comenzando en la absorción obtenida para cada muestra mediante la 

espectroscopia de UV-Vis, cabe aclarar que los espectros de absorción 

obtenidos están delimitados a las zonas donde hay un aumento de absorción a 

partir del cero y hasta donde la dispersión de Rayleigh lo permitió. Adicional a lo 

anterior, los espectros de emisión están delimitados a partir de donde eran 

medibles, debido a las dispersiones mencionadas, que causaban que en 

algunas muestras solo una parte del espectro fuese observable, hasta donde la 

emisión regresaba a cero.  

 

 

Figura 61: Espectros de luminiscencia de los compósitos TUT-CoSMON: absorbancia (izquierda) y 
emisión (derecha). 
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En la figura 61 se observan los espectros de absorción (izquierda) y emisión 

(derecha) de cada uno de los compósitos, así como el espectro del TUT. Los 

máximos están señalados para cada espectro y los resultados obtenidos de los 

máximos, así como el desplazamiento de Stokes están resumidos en la tabla 

19. 

Es posible distinguir conforme estos datos que, como ya se había mencionado, 

el TUT tiene una absorbancia máxima en 468 nm, mientras que se aprecia 

como al agregarle las CoSMON los compósitos tienden a estar alrededor de 

454 nm. 

Tabla 19: Concentrado de las propiedades ópticas medidas por espectroscopia de fluorescencia 
para los compósitos TUT-CoSMON. 

Ubicación 
Relación 

NPs/TUT 
Amax (nm) Emax (nm) Stokes 

A 0 468 517 49 

B 0.05 458.5 507 48.5 

C 0.1 456.5 510 53.5 

D 0.25 454 507 53 

E 0.5 453.5 507 53.5 

F 1 454 509.5 55.5 

 

Mientras tanto la emisión máxima se observo fue de 517 nm hasta alrededor de 

509 nm. En conjunto con lo anterior, se obtuvieron los desplazamientos de 

Stokes presentados en la figura 62 y tabla 19. 
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Figura 62: Relación del desplazamiento del contenido de CoSMON con el desplazamiento de 
Stokes. 

 

Abordando el fenómeno de la fotoluminiscencia desde una perspectiva 

ondulatoria, lo anterior, puede explicarse de la siguiente manera. Esta variación, 

en el desplazamiento de Stokes, indica que a mayor concentración de CoSMON 

hay un aumento en la relajación vibracional interna, esto se le atribuye al 

aumento de partículas magnéticas que interactúan con los dipolos de los 

cromóforos e impiden su movimiento, aumentando la cantidad de energía que 

necesitan para reorientarse. 

 

3.3.5 Microscopía electrónica de transmisión de barrido. 

 

En la figura 63 a) se encuentra una imagen de STEM-BF, donde se realizó la 

difracción de electrones a las CoSMON que fueron sintetizadas, en esta imagen 

en particular no se aprecian del todo las NPs, más bien llega a parecer un 

aglomerado donde las NPs han comenzado a coalescer, sin embargo las 
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partículas observadas que presentan un tamaño aproximado de 8 nm, además 

en la figura 63 b)  se presenta una distribución de los tamaños de partícula que 

fue obtenida mediante la medición de alrededor de casi 300 partículas, lo cual 

se realizó por medio del programa ImageJ. 

Mediante una distribución normal se obtuvo que el tamaño promedio de las 

partículas es de 8.68 nm con una desviación estándar de 3.59 nm. 

 

 

Figura 63: a) Imagen de STEM-BF, donde se observan partículas que coalescen, en el inserto se 
observan la difracción de electrones y las familias de planos observadas; b) Dispersidad de la 
muestra con su distribución normal. 

 

Adicional a lo anterior en la figura 63 a) se tiene un inserto del patrón de 

difracción de electrones donde se pudieron identificar anillos de difracción que 

corresponden a la familia de planos {311}, {400} y {440}. En la tabla 20 se 

muestran algunos de los planos observados para la ferrita de cobalto, así como 

las distancias interplanares reportadas (véase la tarjeta JPCDS no. 22-1086) y 

las obtenidas experimentalmente. 

Tabla 20: Distancias interplanares reportadas y observadas para las CoSMON. 

Planos d reportada (Å) d medida (Å) 

311 2.51 2.49 

400 2.08 2.03 

440 1.47 1.45 
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En la figura 64 se observa que en ausencia de TUT las CoSMON tienden a 

estar aglomeradas, además es evidente que hubo algunas zonas donde 

aparentemente las partículas tendían a coalescer; mientras que en el espectro 

de EDS realizado, solo aparecen las señales de hierro, cobalto, oxígeno y 

carbono como era de esperarse. 

 

 

Figura 64: Imagen de STEM-HAADF donde se aprecia una aglomeración de partículas (arriba) y un 
EDS de la zona señalada (abajo). 

 

En la figura 65 se aprecian las muestras a diferente contenido de CoSMON, se 

evidencia que las esferas de TUT no cambiaron del tamaño que tenían 

originalmente, aunque de igual manera se observó que todas las partículas se 

encontraron embebidas dentro del TUT. 

Las muestras de TUT-CoSMON revelaron que las NPs prácticamente no se 

dispersan dentro del TUT y más bien poseen una fuerte tendencia a formar 

aglomerados, incluso puede apreciarse en las muestras TUT-CoSMON 1:0.25, 

TUT-CoSMON 1:0.5 y TUT-CoSMON 1:1 en c), d) y f), respectivamente, que al 
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aumentarse la concentración de CoSMON las NPs comienzan a encontrarse 

más cercanas, incluso lo suficiente para coalescer entre sí. 

Adicional a lo anterior, se observa que al tener mayor concentración de 

CoSMON la muestra TUT-CoSMON 1:1 en f) presenta un solo aglomerado, 

donde a simple vista parece evidente que no hay partículas dispersas en el 

TUT. Esto explica que el comportamiento presentado en los UV-Vis tengan una 

tendencia similar entre todas las muestras que se asocia a la interacción del 

TUT y del comportamiento aglomerado de las CoSMON. 

También se pudo observar en general que, aunque algunas esferas de TUT 

tienden a presentarse juntas como se aprecia en la muestra TUT-CoSMON 

1:0.05 en a), éstas solo tienden a mantenerse unidas, pero no a perder su 

forma esférica a bajo contenido de CoSMON, y al aumentar el contenido 

algunas esferas de TUT comienzan a mostrar ciertas conformaciones similares 

a los glóbulos rojos como en la muestra TUT-CoSMON 1:0.25 en c). 
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Figura 65: Imágenes de STEM-HAADF de los nanocompositos: a) TUT-CoSMON 1:0.05, b) TUT-
CoSMON 1:0.1, c) TUT-CoSMON 1:0.25, d) TUT-CoSMON 1:0.5, e) TUT-CoSMON 1:1; f) ampliación 
de e) donde se aprecia un aglomerado de NPs. 



 

 
95 

 

3.3.6 Magnetometría. 

 

En la figura 66 se observan las curvas de histéresis normalizadas de las 

CoSMON sintetizadas, además el inserto muestra la zona donde se calcula la 

remanencia (Mr) y la coercitividad (Hc), los cuales se encuentran en la tabla 21. 

Se puede observar que en las curvas de histéresis de las CoSMON se presenta 

comportamiento ferromagnético a 1.8 K y 4.2 K; mientras muestra uno 

aparentemente paramagnético para la medida realizada a 300 K. También se 

aprecia cómo el momento magnético de las CoSMON disminuye abruptamente 

al retirar el campo, lo cual puede ser explicado por la interacción de los dipolos 

magnéticos con las NPs vecinas a estas, lo que causa una frustración 

magnética al cambiar el campo de dirección.106,149 

 

 

Figura 66: Campo magnético aplicado vs momento magnético normalizado de la CoSMON; el 
inserto muestra la zona donde se visualiza si existe la coercitividad y la magnetización remanente. 
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Tabla 21: Resumen de propiedades magnéticas medidas a la CoSMON. 

Temperatura 
(K) 

Mmax 
(emu/g) 

Mr 
(emu/g) 

Mr/Mmax Hc(kOe) 

1.8 24.7968 4.3992 0.1774 0.7333 

4.2 25.9386 6.7227 0.2592 0.5330 

300 11.1740 -0.0072 -0.0006 0.0342 
 

En la figura 67 a) se observa el comportamiento de la curva de histéresis de la 

muestra TUT:CoSMON 1:1 a diferentes temperaturas, se aprecia que el 

compósito se comporta de manera ferromagnética similar al mostrado por las 

CoSMON en ausencia de TUT en todas las temperaturas incluso a 300 K, sin 

embargo, se observa un importante incremento en su Hc y Mr a 1.8 K y a 4.2K, 

para comparar las muestras la figura 67 b) presenta la misma muestra 

normalizada, donde es notable una ligera variación en el lazo de histéresis 

debido al cambio de la temperatura. 

 

 

Figura 67: Curva de histéresis de la muestra TUT-CoSMON 1:1: a) A diferentes temperaturas, b) 
Normalizadas. Curvas de histéresis de los diferentes compósitos: c) a 1.8 K y d) a 300 K. 
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En las figuras 67 c) y d)  están graficadas todas las muestras de TUT:CoSMON 

a 1.8 K y 300 K, respectivamente, en c) es posible notar que a 1.8 K todos los 

nanocompositos presentan una Hc y Mr diferentes de cero, por otro lado en d) 

es evidente que a temperatura ambiente no se presenta una Hc ni Mr aparente, 

aunque se observa que en ambos casos las muestras no alcanzan la saturación 

magnética, es posible percibir que la Mmax disminuye con menor contenido de 

CoSMON, esto puede atribuirse a la cantidad presente de CoSMON en la 

muestra, ya que existen menos momentos magnéticos posibles para responder 

al campo. 

En la tabla 22 se enlistan las propiedades calculadas experimentalmente para 

cada una de las muestras mencionadas, a las diferentes temperaturas. Es 

evidente que los compósitos presentan un comportamiento ferromagnético ya 

que la Hc observada es de alrededor de 15 kOe para todas las muestras a 1.8 

K y 4.2 K, mientras que aquellas muestras a 300 K poseen una Hc menor a 

0.04 kOe, esto se atribuye a que hubo un posible cambio al régimen 

paramagnético al superar la temperatura de bloqueo.150,151 

En la figura 68 pueden apreciarse las gráficas que muestran los cambios en las 

propiedades principales con respecto a la relación de las CoSMON en la 

muestra, en a) se observa como al aumentar la cantidad de NPs, aumenta la 

Mmax lo que se atribuye al incremento de momentos magnéticos presentes que 

pueden reorientarse con el campo. Sin embargo, cabe resaltar el hecho de que 

a 300 K este aumento es poco menos de la mitad respecto a las medidas 

realizadas a 1.8 K y 4.2 K, lo cual es concordante con las curvas M vsH en la 

figura 67 si se ha superado la temperatura de bloqueo; en b) se observa como 

la Mr aumenta al incrementarse la relación de NPs/TUT a 1.8 K y a 4.2 K, 

mientras que a 300 K prácticamente se mantiene en cero, perdiendo su 

orientación al retirar el campo, lo que se esperaría en un régimen 

superparamagnético. 
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Tabla 22: Resumen de propiedades magnéticas observadas para las temperaturas de 1.8 K, 4.2 K y 
300 K, de las muestras TUT-CoSMON. 

T = 1.8 K 

Muestra 
Relación 

(NPs/TUT) 
Mmax 

(emu/g) 
Mr 

(emu/g) 
Mr/Mmax Hc(kOe) 

CoSMON - 24.7968 4.3992 0.1774 0.7333 

TUT:CoSMON 
1:1 

1 9.0625 2.1157 0.2335 14.5042 

TUT:CoSMON 
1:0.5 

0.5 7.1804 1.6832 0.2344 14.9343 

TUT:CoSMON 
1:0.25 

0.25 3.4225 0.8209 0.2398 15.0745 

TUT:CoSMON 
1:0.1 

0.1 1.5733 0.3857 0.2452 15.4737 

TUT:CoSMON 
1:0.05 

0.05 1.0163 0.2405 0.2366 14.6370 

T = 4.2 K 

Muestra 
Relación 

(NPs/TUT) 
Mmax 

(emu/g) 
Mr 

(emu/g) 
Mr/Mmax Hc(kOe) 

CoSMON - 25.9386 6.7227 0.2592 0.5330 

TUT:CoSMON 
1:1 

1 9.5609 2.2583 0.2362 13.6360 

TUT:CoSMON 
1:0.5 

0.5 7.5731 1.8133 0.2394 14.1249 

TUT:CoSMON 
1:0.25 

0.25 3.6156 0.8850 0.2448 14.1841 

TUT:CoSMON 
1:0.1 

0.1 1.6683 0.4183 0.2507 14.4803 

TUT:CoSMON 
1:0.05 

0.05 1.0672 0.2591 0.2428 14.0234 

T = 300 K 

Muestra 
Relación 

(NPs/TUT) 
Mmax 

(emu/g) 
Mr 

(emu/g) 
Mr/Mmax Hc(kOe) 

CoSMON - 11.1740 -0.0072 -0.0006 0.0342 

TUT:CoSMON 
1:1 

1 4.5853 -0.0030 -0.0007 0.0314 

TUT:CoSMON 
1:0.5 

0.5 3.6539 -0.0024 -0.0007 0.0319 

TUT:CoSMON 
1:0.25 

0.25 1.6403 -0.0011 -0.0007 0.0322 

TUT:CoSMON 
1:0.1 

0.1 0.7439 -0.0006 -0.0008 0.0337 

TUT:CoSMON 
1:0.05 

0.05 0.4534 -0.0004 -0.0009 0.0362 
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Además, la Hc se mantiene para cada muestra, a una misma temperatura, 

prácticamente sin variación debido al contenido de CoSMON en las muestras 

como es evidente en d), lo que puede indicar que las NPs están interactuando 

entre si impidiendo la reorientación magnética de los momentos magnéticos 

circundantes de la misma manera, independientemente del contenido de NPs. 

En c) puede observarse que la relación Mr/Mmax se mantiene prácticamente 

constante en las muestras lo que es un indicativo de que la Mr y la Mmax 

aumentan en la misma proporción con el aumento de las NPs en los 

compósitos. 

 

 

Figura 68: Cambio de las propiedades magnéticas de los nanocompositos TUT-CoSMON con 
respecto a la relación de NPs en la muestra: a) Mmax, b)Mr, c) Hc y d) Mr/Mmax. 

 

En la figura 69 se encuentran las curvas de ZFC y FC, así como la derivada 

negativa de su diferencia con respecto a la temperatura de varias muestras 
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representativas, ya que todos los nanocompositos indicaron tener el mismo 

comportamiento, en a) se observa las CoSMON sintetizada, donde se aprecia 

que en la curva ZFC se van desbloqueando momentos magnéticos al aumentar 

la temperatura, ya que previo a eso se encuentran bloqueados en su dirección 

más favorable energéticamente. Esto causa que se incremente el momento 

progresivamente, hasta llegar a la temperatura de bloqueo que se calculó se 

encuentra en 65 K, además fue calculada la temperatura de irreversibilidad en 

1.5% de M/Mmax, la cual se encuentra en 85.97 K. Además de esto hay un 

máximo en la curva FC ubicado en 59.38 K, esta temperatura aparenta ser la 

temperatura de Néel o de vidrio de espín, la cual está asociada con diversos 

posibles factores: (1) el fuerte intercambio entre los dipolos en los momentos 

magnéticos que suceden por debajo de esta temperatura debido a distintas 

morfologías aparte de NPs, (2) formación de fases CoFe y FeO que tengan una 

interacción con el CoSMON, (3) la formación incompleta de CoSMON que 

presentan ausencia de cationes, (4) se ha reportado que con ferritas espinela 

de orden ferrimagnético existe un desorden magnético en la superficie de las 

partículas, lo cual no es válido a nanoescala, por lo que es posible un 

acoplamiento antiferromagnético.95,152,161,162,153–160  

Con base en lo anterior y conforme lo que se pudo observar en microscopia es 

posible suponer que las NPs tienen una fuerte interacción aparentemente 

antiferromagnética de las estructuras con las fases que coalescieron suficiente 

para mostrar dicha interacción, por lo que lo es posible señalar que lo que se 

observa es el efecto de vidrio de espín (Sg, por sus siglas en ingles), donde se 

presentan diferentes acoplamientos en el centro y en la superficie de las 

estructuras de mayor tamaño, creadas por partículas que tendieron a 

coalescer.163,164 

En b) puede observarse que la derivada negativa indica que hay relajaciones 

que muestran un máximo en 52.75 K donde hay un efecto de relajación que es 

posible asociar con la relajación de los momentos magnéticos individuales de 

las NPs. 
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Es posible observar en TUT-CoSMON 1:1 y TUT-CoSMON 1:0.05 en c) y en e), 

respectivamente, el comportamiento del nanocomposito fue similar al de las 

CoSMON sintetizadas pera la curva del ZFC. Mientras que en las derivadas 

muestran que se siguen los mismos patrones de relajación. 

En la tabla 23 se encuentra un resumen de las propiedades de los 

nanocompositos con base CoSMON, la cual nos permite identificar que hubo un 

ligero aumento en las temperaturas de bloqueo, así como en las de la de 

irreversibilidad y la temperatura del vidrio de spín, probablemente relacionado 

con la dispersión de las NPs, ya que se considera que hay presencia de fuertes 

interacciones entre las partículas aglomeradas. 
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Figura 69: Curvas ZFC , FC y derivada para: a) y b) CoSMON; c) y d) TUT-CoSMON 1:1; e) y f) TUT-
CoSMON 1:0.05. 
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Tabla 23: Resumen de temperaturas de bloqueo, de irreversibilidad y de vidrio de espín para los 
nanocompositos de TUT-CoSMON. 

Muestra Tb (K) Tirr (K) TSg (K) 

CoSMON 65.50 85.97 59.38 

TUT:CoSMON 1:1 68.14 94.08 62.22 

TUT:CoSMON 1:0.5 69.52 90.53 62.89 

TUT:CoSMON 1:0.25 68.17 93.41 62.04 

TUT:CoSMON 1:0.1 68.54 88.51 61.65 

TUT:CoSMON 1:0.05 68.40 84.67 61.75 
 

La figura 70 a) muestra una imagen de la termo-remanencia (TRM) de los 

compósitos obtenidos, en ella se observa cómo los nanocompositos presentan 

un ligero incremento en la magnetización que se atribuye a la relajación de las 

interacciones fuertes que pueden considerarse antiferromagnéticas, observadas 

en la figura 69, para posteriormente llegar a un máximo, comenzar a disminuir 

gradualmente hasta cero, esto puede verse en la figura 70 b) donde es posible 

observar que la mayor relajación comienza en  12 K para todas las muestras y 

posteriormente bajar a cero en la temperatura de bloqueo, mostrada en la tabla 

23, es evidente que todas las muestras poseen un patrón de relajación similar 

unas de otras, con pequeñas diferencias atribuibles a la dispersidad del tamaño 

de las NPs. 

 

 

Figura 70 : a) Termoremanencia de los nanocompositos TUT-CoSMON; b) derivada de la TRM. 
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3.4 Nanocompósitos TUT/MnFe2O4 

 

3.4.1 Espectroscopia de Infrarrojo con transformada de Fourier (FTIR) 

 

En la figura 71 puede observarse la espectroscopia de FTIR de los 

nanocompositos de TUT y las MnSMON. 

Para la MnSMON, se aprecia una fuerte banda entre 450 cm-1 y 630 cm-1 que 

se relacionan con el estiramiento de los enlaces MnO y FeO de los sitios 

tetraédricos y octaédricos, mientras que alrededor de 1600 cm-1 y 3450 cm-1 se 

ubica las bandas que son generalmente relacionadas con estiramientos –OH, 

las cuales se atribuyen a la existencia de grupos hidroxilo en la superficie de la 

nanopartícula, lo cual incrementa su tendencia a aglomerarse. 

 

 

Figura 71: Espectro de FTIR de las muestras de TUT y MnSMON, junto a los nanocompositos de 
diferentes concentraciones, normalizado a la banda en 1699 cm-1. 
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A diferencia de las muestras de FeSMON y CoSMON, con los nanocompositos 

de MnSMON prácticamente no aparece la banda que aparecía alrededor de 

3400-3500 cm-1 que indicaba alguna interacción OH o enlaces débiles como 

puentes de hidrogeno. 

Mientras tanto se observa en B que la banda en 1510 cm-1 perteneciente al 

estiramiento de los enlaces conjugados en los aromáticos aumenta en 

intensidad al mismo tiempo que se mueve hasta 1502 cm-1.  

Por otro lado, en la figura 73 puede notarse en C una pequeña contribución a 

las bandas pertenecientes a la flexión fuera del plano de los aromáticos, entre 

450-550 cm-1, que más que se le atribuye al aumento de MnSMON en las 

muestras. 

 

 

Figura 72: Ampliación del espectro del FTIR a la zona de 4000 cm-1 a 1480 cm-1.  
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Figura 73: Ampliación del espectro del FTIR a la zona de 1700 cm-1 a 450 cm-1. 

 

 

3.4.2 Espectroscopia de UV-Visible 

 

En la figura 74 se muestran los espectros de UV-Vis en un intervalo de 300 nm 

a 800 nm. Estos espectros se encuentran normalizados pero separados a 

distancias arbitrarias para poder observar los máximos y la forma que tiene 

cada uno de los espectros, también se encuentra el espectro normalizado del 

TUT como referencia. 

Es posible apreciar que al añadir MnSMON al TUT, la absorbancia máxima 

presenta un efecto hipsocrómico, pasando de 405 nm del TUT, hasta 398nm en 

la muestra TUT:MnSMON 1:1.  
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Estas variaciones son posibles debido a una polidispersidad de tamaños en las 

NPs o a aglomeraciones de estas, sin embargo, al contrario de lo observado en 

el caso de las FeSMON y las CoSMON, para las MnSMON no se aprecia una 

interacción que corresponda a los puentes de hidrogeno en los espectros de 

FTIR, en la figura 72, por lo que la dichas variaciones, en la posición del Amax y 

el aplanamiento de la curva, se asocian principalmente con los efectos de 

atenuación que tienden a presentarse debido a la inclusión de las MnSMON. 

Con base en los espectros de UV-Vis, se calcularon los anchos de banda 

prohibida de cada uno de los nanocompositos como se observa en la figura 75, 

donde se puede apreciar que las muestras con menor concentración 

aumentaron el valor de la banda prohibida mientras que al aumentar la cantidad 

de MnSMON en la muestra estos valores tendieron a disminuir a diferencia de 

las muestras de Fe y Co. 

 

 

Figura 74: Espectros de UV-Vis para las muestras TUT-MnSMON. 
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Se presenta en la tabla 24 un resumen de las propiedades calculadas y en la 

figura 76 se aprecian las gráficas de banda prohibida y los máximos de 

absorbancia contra la concentración de NPs en la muestra.  

Se puede evidenciar en estas graficas como el valor de la absorbancia oscila 

con una ligera tendencia a disminuir, por otro lado, se observa que al aumentar 

la cantidad de NPs el ancho de banda prohibida tiende a disminuir más 

marcada.  

 

 

Figura 75: Calculo de energía de la banda prohibida óptica por medio de la teoría de Kubelka-Munk, 
para los nanocompositos TUT-MnSMON. 
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Tabla 24: Propiedades ópticas medidas para los nanocompositos de TUT-CoSMON. 

Relación 
NPs/TUT 

Banda prohibida 
(eV) 

Amax 

0 2.40 405 

0.05 2.54 398 

0.1 2.47 403 

0.25 2.19 403 

0.5 1.68 394 

1 1.20 398 

 

Con base en esto se puede observar como la absorbancia máxima tiende a 

mantenerse alrededor de 400 nm, mientras que la banda prohibida disminuye 

aún más de 1.4 eV, la cual se ha llegado a observar para las MnSMON. Cabe 

mencionar que el ancho de energía de la banda prohibida de la MnSMON 

tiende a variar de 0.98 eV a 1.8 eV, dependiendo de las condiciones de síntesis, 

presión, temperatura, entre otras.139  

 

 

Figura 76: Relación entre el contenido de MnSMON y TUT: máximo de absorbancia (izquierda), 
energía de la banda prohibida (derecha). 

 

Con base a lo anterior, es posible que se estén obteniendo tanto partículas 

dispersas como aglomerados de estas en las muestras de los nanocompositos, 

otra de las opciones a considerar es la morfología que las estructuras de 

MnSMON estén presentes, además que la disminución de la energía de banda 

prohibida ha sido reportada, en polímeros a los que se les agregan partículas 
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de hierro, adicional a lo anterior, la disminución tan drástica de banda prohibida 

puede deberse también a el tamaño mismo de las NPs.140,141  

 

3.4.3 Espectroscopia de Fluorescencia 

 

La obtención de los espectros de fluorescencia se realizó iterando los valores 

hasta alcanzar los máximos observables, tanto de absorción como emisión, 

comenzando en la absorción obtenida para cada muestra mediante la 

espectroscopia de UV-Vis. Cabe aclarar que los espectros de absorción 

obtenidos están delimitados a las zonas donde hay un aumento de absorción a 

partir del cero y hasta donde la dispersión de Rayleigh lo permitió. Adicional a lo 

anterior, los compósitos están delimitados a partir de donde eran medibles, 

debido a las dispersiones mencionadas, que causaban que en algunas 

muestras solo una parte del espectro fuese observable, hasta donde la emisión 

regresaba a cero.  

En la figura 77 se aprecian los espectros de absorción (izquierda) y emisión 

(derecha) de cada uno de los compósitos, así como el espectro del TUT. Los 

máximos están señalados para cada espectro y los resultados obtenidos de los 

máximos, así como el desplazamiento de Stokes están resumidos en la tabla 

25. 

Se aprecia conforme a estos datos que, como ya habíamos observado, el TUT 

solo tiene una absorbancia máxima en 468 nm, mientras que al añadir las 

MnSMON los compósitos tienden a presentar su máximo alrededor de 459 nm. 

Mientras tanto la emisión máxima observada fue de 517 nm hasta alrededor de 

511 nm. En conjunto con lo anterior, se obtuvieron los desplazamientos de 

Stokes presentados en la figura 78 y tabla 25. 
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Figura 77: Espectros de luminiscencia de los compósitos TUT-MnSMON: absorbancia (izquierda) y 
emisión (derecha). 

 

Tabla 25: Concentrado de las propiedades ópticas medidas por espectroscopia de fluorescencia 
para los compósitos TUT-MnSMON. 

Ubicación 
Relación 

NPs/TUT 
Amax (nm) Emax (nm) Stokes 

A 0 468 517 49 

B 0.05 459 507.5 48.5 

C 0.1 459.5 508 48.5 

D 0.25 458 507 49 

E 0.5 458.5 506.5 48 

F 1 459.5 511.5 52 
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Figura 78: Relación del desplazamiento del contenido de MnSMON con el desplazamiento de 
Stokes. 

 

Abordando el fenómeno de la fotoluminiscencia desde una perspectiva 

ondulatoria, lo anterior, puede describirse de la siguiente manera. Los valores 

del desplazamiento de Stokes obtenidos indican que una pequeña cantidad de 

MnSMON, al contrario que con la FeSMON y la CoSMON, no afecta la 

relajación interna del material, pero a una mayor concentración hay un aumento 

en la relajación vibracional interna, esto se le atribuye al aumento de NPs que 

interactúan con los dipolos de los cromóforos e impiden su movimiento, 

aumentando la cantidad de energía que necesitan para reorientarse.  

 

3.4.4 Microscopía electrónica de transmisión. 

 

En la figura 79 a) se presenta una imagen de un aglomerado de NPs donde se 

realizó la difracción de electrones a las MnSMON que fueron sintetizadas, en 

esta imagen puede observarse que las partículas tienden a estar aglomeradas 

en ausencia del TUT, se estimó que las NPs presentan un tamaño aproximado 
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de 28.5 nm, además en la figura 79 b) se presenta una distribución de los 

tamaños de partícula que fue obtenida mediante la medición de más de 200 

partículas, lo cual se realizó por medio del programa ImageJ. 

Mediante una distribución normal se obtuvo que el tamaño promedio de las 

partículas es de 28.47 nm con una desviación estándar de 12.75 nm. 

 

 

Figura 79: a) Imagen de STEM-HAADF, donde se midió la difracción de electrones, en el inserto se 
observan la difracción de electrones y las familias de planos observadas; b) Dispersidad de la 
muestra con su distribución normal. 

 

Adicional a lo anterior en la figura 79 a) se tiene un inserto del patrón de 

difracción de electrones donde se pudieron identificar anillos de difracción que 

corresponden a la familia de planos {311}, {222}, {400} y {440}. En la tabla 26 se 

muestran algunos de los planos observados para la ferrita de manganeso, así 

como las distancias interplanares reportadas (véase la tarjeta JPCDS no. 10-

0319) y las obtenidas experimentalmente. 

Tabla 26: Distancias interplanares reportadas y observadas para las MnSMON. 

Planos  d reportada (Å) d medida (Å) 

311 2.56 2.66 

222 2.45 2.46 

400 2.12 2.04 

440 1.50 1.49 
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En la figura 80 se aprecia que las MnSMON tienden a estar muy aglomeradas y 

es evidente, además, que hubo algunas zonas donde las partículas tendían a 

coalescer; en el espectro de EDS se contempla que las NPs solo presentan las 

señales de hierro, manganeso, oxígeno y carbono. 

 

 

Figura 80: Imagen de STEM-HAADF donde se aprecia una aglomeración de partículas (arriba) y un 
EDS de la zona señalada (abajo). 

En la imagen 81 se observa las muestras a diferente contenido de MnSMON. 

Se evidenció que las esferas de TUT no cambiaron del tamaño que tenían 

originalmente, aunque de igual manera se observó que todas las partículas se 

encontraron embebidas dentro del TUT. 

Las muestras de TUT-MnSMON mostraron que las MnSMON tienden 

prácticamente a aglomerarse dentro del TUT e incluso a coalescer formando 

estructuras como la que se aprecia en la muestra TUT-MnSMON 1:0.05 en a); 
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se puede observar también que al aumentar la concentración de MnSMON 

algunas de las esferas de TUT tomaron forma de glóbulos rojos cómo es 

posible distinguir en la muestra TUT-MnSMON 1:0.25 en c), además las 

MnSMON pudieron dispersarse ligeramente como se percibe en la muestra 

TUT-MnSMON 1:0.1 en b) mientras que otras esferas comenzaron a mostrar 

una fuerte tendencia a aglomerarse como se observa en la muestra TUT-

MnSMON 1:0.5 en d). 

Adicional a lo anterior se observa que al tener mayor concentración de 

CoSMON la muestra TUT-MnSMON 1:1 en f) presenta aglomerados con forma 

de alambres, similares a lo que se observa en la muestra TUT-MnSMON 1:0.05 

en a), pero con mayor frecuencia, lo que se atribuye a que al aumentar el 

contenido de NPs hay mayor probabilidad que comiencen a coalescer formando 

estas estructuras. Esto permite explicar en parte el comportamiento de los 

espectros de UV-Vis, ya que a bajas concentraciones y a altas concentraciones 

de MnSMON cambia drásticamente la banda prohibida, dirigiéndose al valor 

que tiene la ferrita de manganeso. 

También se pudo observar en general que, aunque algunas esferas de TUT 

tienden a presentarse juntas como se aprecia en la muestra TUT-MnSMON 

1:0.05 en a), estas solo tienden a mantenerse unidas, pero no a perder su 

forma esférica a bajo contenido de MnSMON, y al aumentar el contenido 

algunas esferas de TUT comienzan a mostrar ciertas conformaciones similares 

a los glóbulos rojos como en la muestra TUT-MnSMON 1:0.25 en c). 

 



 

 
116 

 

 

Figura 81: Imágenes de STEM-HAADF: a) TUT-MnSMON 1:0.05, b) TUT-MnSMON 1:0.1, c) TUT-
MnSMON 1:0.25, d) TUT-MnSMON 1:0.5, e) TUT-MnSMON 1:1; f) ampliación de e) donde se aprecia 
una estructura como de barras. 
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3.4.5 Magnetometría. 

 

En la figura 82 se observan las curvas de histéresis a 4.2 K y 300 K 

normalizadas, de las MnSMON sintetizadas, además el inserto muestra la zona 

donde se calcula la remanencia (Mr) y la coercitividad (Hc), los cuales se 

encuentran en la tabla 27. 

Se puede observar que en las curvas de histéresis de las MnSMON se presenta 

comportamiento ferromagnético a 4.2 K; mientras demuestran uno 

aparentemente paramagnético para la medida realizada a 300 K. También es 

posible apreciar cómo el momento magnético de las MnSMON disminuye 

abruptamente al retirar el campo, lo cual puede ser explicado por la interacción 

de los dipolos magnéticos con las NPs vecinas a estas, lo que causa una 

frustración magnética al cambiar la dirección del campo.106,149 

 

 

Figura 82: Campo magnético aplicado vs momento magnético normalizado de la MnSMON; el 
inserto muestra la zona donde se visualiza si existe la coercitividad y la magnetización remanente. 
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Tabla 27: Resumen de propiedades magnéticas medidas a la MnSMON. 

Temperatura 
(K) 

Mmax 
(emu/g) 

Mr (emu/g) Mr/Mmax Hc(kOe) 

4.2 19.2311 2.5792 0.1341 3.5142 

300 6.4061 -0.0035 -0.0005 0.0337 
 

En la figura 82 a) se observa el comportamiento de la curva de histéresis de la 

muestra TUT:MnSMON 1:1 a diferentes temperaturas. Es posible notar que el 

compósito se comporta de manera ferromagnética similar al mostrado por las 

MnSMON en ausencia de TUT, para realizar una comparación en la figura 82 b) 

se presenta la misma muestra a 1.8 K, 4.2 K y 300 K de manera normalizada, 

donde es observable una ligera variación en el lazo de histéresis debido al 

cambio de la temperatura, y a 300 K se puede distinguir un comportamiento 

aparentemente paramagnético. 

 

 

Figura 83: Curva de histéresis de la muestra TUT-MnSMON 1:1: a) A diferentes temperaturas, b) 

Normalizadas. Curvas de histéresis de los diferentes compósitos: c) a 1.8 K y d) a 300 K. 
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En las figuras 67 c) y d)  están presentes todas las muestras de TUT:MnSMON 

a 1.8 K y 300 K, respectivamente, en c) es posible notar que a 1.8 K todos los 

nanocompositos presentan una Hc y Mr diferentes de cero, por otro lado en d) 

se observa que a 300 K no se presenta una Hc ni Mr aparente en ninguna de 

las muestras, aunque es evidente que en ambos casos las muestras  no 

alcanzan la saturación magnética, es posible percibir que la magnetización 

máxima disminuye a menor contenido de MnSMON, esto puede atribuirse a la 

cantidad presente de NPs en la muestra, ya que existen menos momentos 

magnéticos posibles para responder al campo. 

En la tabla 27 se enlistan las propiedades observadas para cada una de las 

muestras mencionadas, a las diferentes temperaturas. Es evidente que los 

compósitos presentan un comportamiento ferromagnético ya que la Hc 

observada es de alrededor de 5 kOe y 6 kOe para todas las muestras a 1.8 K y 

4.2 K, respectivamente, mientras que aquellas muestras a 300 K poseen una 

Hc menor a 0.04 kOe, esto se atribuye a que hubo un cambio al régimen 

paramagnético al superar la temperatura de bloqueo.150,151 

En la figura 84 pueden apreciarse las gráficas que muestran los cambios en las 

propiedades principales con respecto a la relación de las MnSMON en la 

muestra en a) se observa como al aumentar la cantidad de MnSMON aumenta 

la Mmax lo que se atribuye al incremento de momentos magnéticos presentes, 

que pueden reorientarse con el campo. Sin embargo debe resaltarse el hecho 

de que a 300 K este aumento es menor a la mitad respecto a las medidas 

realizadas a 1.8 K y 4.2 K, lo cual es concordante con las curvas M vs H en la 

figura 83, si se ha superado la temperatura de bloqueo; en b) se observa como 

la Mr aumenta al incrementarse la relación de NPs/TUT a 1.8 K y a 4.2 K, 

mientras que a 300 K prácticamente se mantiene en cero,  perdiendo su 

orientación al retirar el campo, lo que se esperaría en un régimen 

superparamagnético o paramagnético. 
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Tabla 28: Resumen de propiedades magnéticas observadas para las temperaturas de 1.8 K, 4.2 K y 
300 K, de las muestras TUT-MnSMON. 

T = 1.8 K 

Muestra 
Relación 

(NPs/TUT) 
Mmax 

(emu/g) 
Mr 

(emu/g) 
Mr/Mmax Hc(kOe) 

MnSMON - 19.2311 2.5792 0.1341 3.5142 

TUT:MnSMON 
1:1 

1 10.9766 2.0791 0.1894 6.2033 

TUT:MnSMON 
1:0.5 

0.5 9.5415 1.8072 0.1894 6.1897 

TUT:MnSMON 
1:0.25 

0.25 5.6519 1.0673 0.1888 6.0159 

TUT:MnSMON 
1:0.1 

0.1 2.1048 0.4134 0.1964 6.1390 

TUT:MnSMON 
1:0.05 

0.05 1.4301 0.2785 0.1947 6.0055 

T = 4.2 K 

Muestra 
Relación 

(NPs/TUT) 
Mmax 

(emu/g) 
Mr 

(emu/g) 
Mr/Mmax Hc(kOe) 

MnSMON - 19.2311 2.5792 0.1341 3.5142 

TUT:MnSMON 
1:1 

1 11.0881 1.9697 0.1776 5.1353 

TUT:MnSMON 
1:0.5 

0.5 9.6470 1.7067 0.1769 5.1292 

TUT:MnSMON 
1:0.25 

0.25 5.7148 1.0016 0.1753 4.9589 

TUT:MnSMON 
1:0.1 

0.1 2.1327 0.3900 0.1829 5.0772 

TUT:MnSMON 
1:0.05 

0.05 1.4504 0.2618 0.1805 5.0115 

T = 300 K 

Muestra 
Relación 

(NPs/TUT) 
Mmax 

(emu/g) 
Mr 

(emu/g) 
Mr/Mmax Hc(kOe) 

MnSMON - 6.4061 -0.0036 -0.0006 0.0337 

TUT:MnSMON 
1:1 

1 3.5919 -0.0019 -0.0005 0.0312 

TUT:MnSMON 
1:0.5 

0.5 3.0924 -0.0017 -0.0006 0.0308 

TUT:MnSMON 
1:0.25 

0.25 1.8282 -0.0011 -0.0006 0.0304 

TUT:MnSMON 
1:0.1 

0.1 0.6507 -0.0006 -0.0010 0.0388 

TUT:MnSMON 
1:0.05 

0.05 0.4201 -0.0004 -0.0010 0.0386 
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Se observa, que la Hc se mantiene para cada muestra, para cada temperatura, 

prácticamente sin variación debido al contenido de NPs en las muestras como 

es evidente en d), lo que parece indicar que las partículas están interactuando 

entre si impidiendo la reorientación magnética de los momentos magnéticos 

circundantes de la misma manera, independientemente del contenido de NPs 

en la muestra. En c) puede notarse que la relación Mr/Mmax se mantiene 

prácticamente constante en las muestras lo que es un indicativo de que la Mr y 

la Mmax aumentan en la misma proporción con el aumento de las MnSMON en 

los compósitos, por lo menos a la misma temperatura. 

 

 

Figura 84: Cambio de las propiedades magnéticas de los nanocompositos TUT-MnSMON con 
respecto a la relación de NPs en la muestra: a) Mmax, b)Mr, c) Hc y d) Mr/Mmax. 

 

En la figura 85 se encuentran las curvas de ZFC y FC, así como la derivada 

negativa de su diferencia con respecto a la temperatura de varias muestras 
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representativas, ya que todos los nanocompositos indicaron tener el mismo 

comportamiento, en a) se observa las MnSMON sintetizada, donde se aprecia 

que en la curva ZFC se van desbloqueando momentos magnéticos al aumentar 

la temperatura, ya que previo a eso se encuentran bloqueados en su dirección 

más favorable energéticamente, esto causa que se incremente el momento 

progresivamente, hasta llegar a la temperatura de bloqueo que se calculó se 

encuentra en 42.77 K. 

Fue calculada la temperatura de irreversibilidad en 1.5% de M/Mmax, la cual se 

encuentra en 183.43 K, donde se aprecia una separación evidente entre la ZFC 

y la FC, esto está asociado a la contribución de los cationes superficiales. 

Además de esto, hay un máximo en la curva FC ubicado en 40.34 K, esta 

temperatura aparenta ser la temperatura de vidrio de spín, que se presenta muy 

cercana a la temperatura de bloqueo, la cual está asociada con el intercambio 

no colineal y antiferromagnético en los momentos magnéticos que suceden por 

debajo de esta temperatura.161,162  

Con base en lo anterior podemos suponer que el material presenta intercambio 

magnético entre dipolos, o entre las estructuras que se forman al coalescer las 

NPs.163,164 

En b) puede observarse que la derivada negativa indica que hay relajaciones 

que muestran un máximo en 12.82 K que es posible asociar con la relajación de 

los momentos magnéticos individuales de las NPs. 

Es posible observar en las muestras TUT-MnSMON 1:1 y TUT-MnSMON 1:0.05 

en c) y e), respectivamente, que el comportamiento del nanocomposito fue 

similar al del MnSMON sintetizado para la curva del ZFC. Mientras que en las 

derivadas señalan que se siguen los mismos patrones de relajación, que se 

atribuye a la relajación de las partículas que se encuentran dispersas en el TUT. 
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Figura 85: Curvas ZFC , FC y derivada para: a) y b) MnSMON; c) y d) TUT-MnSMON 1:1; e) y f) TUT-
MnSMON 1:0.05. 
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En la tabla 29 se encuentra un resumen de las propiedades de las muestras de 

los nanocompositos con base MnSMON, la cual nos permite identificar que las 

temperaturas de bloqueo se mantuvieron prácticamente constantes, así como la 

temperatura de vidrio de espín, sin embargo, la temperatura de irreversibilidad 

se vio ligeramente incrementada probablemente relacionado con la dispersión 

de las NPs, ya que ahora hay más cationes superficiales al estar disperso. 

Tabla 29: Resumen de temperaturas de bloqueo, de irreversibilidad y de vidrio de espín para los 
nanocompositos de TUT-MnSMON. 

Muestra Tb (K) Tirr (K) TSg (K) 

MnSMON 42.77 183.43 40.34 

TUT:MnSMON 1:1 42.64 189.86 39.95 

TUT:MnSMON 1:0.5 42.4 190.09 38.96 

TUT:MnSMON 1:0.25 42.85 191.58 39.42 

TUT:MnSMON 1:0.1 42.37 192.34 39.21 

TUT:MnSMON 1:0.05 42.7 193.8 40.26 
 

La figura 86 a) muestra una imagen de la termo-remanencia (TRM) de los 

compósitos obtenidos, en ella se observa cómo los NC presentan un 

decremento constante en la magnetización gradualmente hasta cero, esto 

puede verse en la figura 86 b) donde es posible notar que la mayor relajación 

comienza cuando se aumenta la temperatura hasta bajar a cero en la 

temperatura de bloqueo, mostrada en la tabla 29, es evidente que todas las 

muestras tienen un patrón de relajación similar unas de otras, con pequeñas 

diferencias atribuibles a la dispersidad del tamaño de las NPs. 

 

Figura 86: a) Termoremanencia de los nanocompositos TUT-MnSMON; b) derivada de la TRM  
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Capítulo 4: Conclusiones y recomendaciones 
 

4.1 Conclusiones 

 

Fue posible obtener nanocompositos en base a ferritas, de los cuales se obtuvo 

tanto una respuesta fluorescente como magnética que es posible modular 

conforme se aumenta el contenido de NPs dentro del nanocomposito.  

Las muestras realizadas con magnetita destacaron por presentar 

superparamagnetismo y una dispersión casi homogénea dentro del TUT, sin 

necesidad de añadir un surfactante, aun así, los cambios en su respuesta 

fluorescente disminuyen en mayor medida de lo que las propiedades 

magnéticas aumentaron. 

En el caso de los compósitos con ferrita de cobalto y de manganeso; se 

observó que presentaron propiedades paramagnéticas a temperatura ambiente, 

mientras que presentaron propiedades ferromagnéticas y superparamagnéticas 

alrededor de la temperatura de bloqueo, esto es posible debido a que en el 

caso de estas partículas tienden a formar aglomerados y a coalescer entre ellas 

lo que las hace tener fuertes interacciones interpartículas debido a los 

acoplamientos de orientaciones no colineal o incluso antiferromagnéticas. 

El TUT sintetizado mostro una excelente solubilidad en cloroformo a 

temperatura ambiente y la estructura presentada se encuentra de acuerdo a lo 

obtenido por espectroscopia de IR, obteniendo un polímero semiconductor con 

una banda prohibida de aproximadamente 2.4041 eV. Además, presento una 

respuesta a la luz en el rango del espectro visible y pudo calcularse el 

desplazamiento de Stokes como 49 nm, su comportamiento magnético se 

estableció como diamagnético, como es de esperar en un polímero no dopado y 

se observó mediante microscopia electrónica de barrido que tiende a formar 

esferas de alrededor de 1-2 µm. 
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Con respecto a los nanocompositos, no parece haber una interfase entre las 

NPs y el TUT, en el caso de la magnetita parece haber presentado enlaces 

débiles, como puentes de hidrogeno, mientras que la ferrita de cobalto y ferrita 

de manganeso no demostraron tener una interacción tan fuerte como la 

magnetita. 

Las bandas prohibidas de los nanocompositos pudieron ser obtenidas mediante 

la ecuación de Kubelka-Munk, y se obtuvo una relación entre su banda 

prohibida, así como la concentración de NPs. 

En cuanto a las propiedades ópticas se refiere, se pudo observar que la 

intensidad de la emisión con respecto a la absorción de los compósitos fue 

menor y su emisión no fue del todo medible debido a la dispersión de luz 

provocada por el tamaño de las NPs y sus aglomerados, sin embargo, se pudo 

evidenciar el aumento en el desplazamiento de Stokes con respecto al TUT sin 

NPs. 

Los nanocompositos mostraron una respuesta magnética prácticamente igual a 

la presentada para cada una de las ferritas utilizadas, sin embargo, dicha 

respuesta depende directamente de la relación de NPs con respecto a la 

cantidad de TUT. 

Las imágenes de microscopía electrónica de transmisión demostraron que 

todas las NPs fueron embebidas dentro del TUT, las NPs de magnetita 

presentaron una dispersión homogénea, sin embargo, las de ferrita de cobalto y 

manganeso mostraron una fuerte tendencia a aglomerarse y coalescer. 

Todo lo anterior respalda el hecho de que es posible controlar tanto las 

propiedades ópticas como magnéticas de los compósitos controlando 

principalmente la cantidad de NPs presentes en el material. 
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4.2 Recomendaciones 

 

Es recomendable el obtener NPs que presenten una capa de surfactante para 

poder dispersarlas homogéneamente dentro del TUT, sobre todo para evitar la 

formación de agregados en el caso de las ferritas de cobalto y de manganeso; 

ya que al no tener una capa protectora tienen una gran tendencia a coalescer, 

lo que se ha reportado causa antiferromagnétismo en algunas ferritas; además 

de lo anterior al aumentar la separación entre cromóforos y NPs se disminuye el 

efecto de atenuación que tienen sobre la respuesta óptica. 

Otro de los puntos importantes es disminuir la polidispersidad presente en las 

NPs, lo que permitiría tener una distribución más homogénea y sin tantos 

efectos de interacciones antiferromagnéticas debido a diferentes estructuras y 

tamaños afectando al “vecindario magnético” 

Es importante señalar que el TUT fue desarrollado en el equipo de trabajo, por 

lo que es un material nuevo y tiene un amplio rango de posibilidades de estudio 

con base a las interacciones que puede presentar con otros tipos de partículas 

magnéticas, sobre todo con aquellas que tengan tendencia a formar puentes de 

hidrogeno, como en este caso sucedió con la magnetita. 
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