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Preparacion de latices magnéticos
R. Betancourt G, R. Saldivar G, O. Rodriguez Fernandez, O. A. Martinez A., J. Matutes

Aquino.

La encapsulaciéon de particulas magnéticas es uno de los métodos mas utilizados para
la preparacion de microesferas magnéticas utilizada en aplicaciones médicas y
bioldgicas, las cuales han permitido disefiar técnicas eficaces de deteccion y
prevencion de enfermedades. Las particulas de latices magnéticos estan constituidas
por un nucleo magnético y una capa de latex polimérico injertado con grupos con
actividad biolégica. En este trabajo se prepararon latices magnéticos, los cuales tienen
un nucleo magnético constituido por particulas monodominio y superparamagn’eticas
de magnetita con un didmetro promedio de 12 nm. La capa de polimero es obtenida
mediante el proceso de polimerizacion en miniemulsion, utilizando estireno como
mondémero y 2,2 Azobisisobutironitrilo (AIBN) como iniciador a una temperatura de
60°C durante 3 horas. El latex magnético obtenido tiene un tamafio de particula
superior a 250 nm. El latex obtenido fue caracterizad por difraccion de rayos-X,
magnetometria de muestra vibrante (VSM) y microscopia electrénica de transmisién
(TEM).
Introduccién

Los latices magnéticos estan constituidos por particulas magnéticas recubiertas
por una capa de polimero, dandole al latex propiedades especiales, las cuales le
permiten ser utilizados en el area médico-bioldgica. La estructura de los latices
Magnéticos depende del método utilizado en su preparacion. Entre estos métodos se
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encuentran la polimerizacion en emulsién y miniemulsion, donde se tiene una amplia
distribucién de tamafio de particula [1]. Investigaciones recientes se han llevado a cabo
sobre la preparacién, tamafio y distribucién de particulas metalicas y la interaccion con
la superficie de esferas de poliestireno [2]. La polimerizacidon en miniemulsion da la
posibilidad de obtener particulas de polimero de tamafio nanométrico. La ventaja de
utilizar este método es producir particulas de polimero esféricas y de tamafio uniforme;
ademas de que se evita la formacion de nuevos nucleantes durante el proceso. En este
trabajo se reporta la preparacion de nanoesferas magnéticas de polimero mediante la
polimerizacién en miniemulsién.
Parte experimental

Las particulas magnéticas de magnetita fueron preparadas a partir de una
solucién acuosa de cloruro férrico y de cloruro ferroso mediante la técnica de
coprecipitacion quimica. Después de eliminar los iones de cloro presentes en el
producto de reaccion mediante lavados con agua desionizada, estas particulas fueron
utilizadas en la preparacién del ferrofluido utilizando el método de peptizacion el cual
consiste en mezclar keroseno, acido oleico y magnetita en una relacion 20/13/67,
respectivamente. La mezcla es sometida a agitacién constante a una temperatura entre
70 y 80°C para eliminar el agua presente en la magnetita. La pasta espesa obtenida
contiene las particulas de magnetita estabilizadas con micelas formadas por moléculas
de acido oleico. Dicha mezcla se diluye con una solucién de keroseno y acido oleico
con lo cual termina el proceso de estabilizacion de las particulas magnéticas [3].

Una dispersién con 4 g de ferrofluido, 15 g de estireno (St), 0.05% en peso de
iniciador 2,2 azobisisobutironotrilo (AIBN) y 0.26% en peso de hexadecano fue

>

2



https://cimav.repositorioinstitucional.mx/jspui/

agregada a una solucién de 84.25% en peso de agua con 0.13% en peso de dodecil
sulfato de sodio (SDS), posteriormente fue sonificada durante 3 intervalos de 5 minutos
cada uno a una temperatura de 4°C y agitada mecanicamente durante 30 minutos
antes de iniciar la polimerizacion. La reaccion fue llevada a cabo a 60°C, completada
en un periodo de 3 h. El latex magnético obtenido fue caracterizado magnéticamente
utilizando un magnetometro de muestra vibrante LDK 9600. Se realiz6 un andlisis de
tamafio de particula a partir de micrografias tomadas en un microscopio electrénico de
transmision JEOL 2010 operando a 180kV. Las muestras para microscopia electronica
de transmision se prepararon tomando una alicuota de la muestra que fue diluida en
agua desionizada.
Resultados y discusion
Magnetometria de muestra vibrante

En la Fig. 1 se muestra la curva de magnetizacién de la magnetita y del fluido
magnético con una concentracion en solidos de 9.33% en peso y de la magnetita
utilizada en su preparacion. El material presenta un comportamiento
superparamagnético debido a que las particulas magnéticas son de tamafio
nanométrico y monodominio. La magnetizaciéon especifica de saturacion es de 7.02 y
76.4 emul/g, respectivamente. El valor maximo de magnetizacion para la magnetita
encontrado en la literatura es de 84 emu/g, lo cual sugiere que la magnetita obtenida

para la preparacion del fluido y de los latexes magnéticos es de alta pureza [4].
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FIGURA 1. Curva de magnetizacion de la magnetita pura y del flui-
do magnético.

El momento de saturacion Ms del ferrofluido esté relacionado con el momento de
saturacion Mgy del solido magnético en volumen, mediante la fraccion volumen ¢ del
sélido presente, Ms = ¢ Mq [5]. El contenido del magnetita calculado de esta forma es de
9.18% en peso, el cual es muy similar al utilizado en la preparacion del ferrofluido,
mostrando que la magnetizacién del fluido depende directamente de la magneitzacion
de la magnetita en masa. La propiedad, lo cual demuestra que el tamafio de la
magnetita no cambia en el proceso de peptizacion.

La Fig. 2 corresponde a la curva de la magnetizacion del latex magnético. El
latex magnético, al igual que el fluido magnético de partida, presenta un
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comportamiento superparamagnético, pero con una magnetizacion especifica de
saturacién igual a 0.2 emu/g, debido al bajo contenido de magnetita con respecto al
latex, el cual es de aproximadamente 0.62&. Aunque el valor de magnetizacién del
latex aparentemente es muy bajo, es similar a particulas de magnetita recubiertas con
(TMA) OH obtenidas por microemulsion [6]; ademas de que responden bajo la accion
de un campo magnético, como se vera mas adelante.
Microscopia electrénica de transmision

En la Fig. 3a se muestra la imagen de un fluido magnético preparado por la
técnica de peptizacién quimica en donde se aprecian particulas esféricas con una
distribucién uniforme de tamafio de particula. En la Fig. 3b se presenta el histograma
de la distribucién de tamafio de particula en el fluido magnético mostrado en la Fig. 3a.
Este se obtuvo midiendo el diametro Di de aproximadamente 450 particulas. El tamafio

promedio de particula obtenido fue de 12 nm.
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FIGURA 2. Curva de magnetizacion de un latex magnético a partir
de un flmdo magnético.
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FIGURA 3. a) Micrografia de TEM para el fluido magnético, b)

histograma de la distribucion de tamano de particula.
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FIGURA 4. a) Micrografia de TEM de las particulas del latex

magneético encapsuladas, b) analisis elemental de una particula de
latex.
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FIGURA 5. Microscopia optica de latex magnetico a) sin campo y
b) aplicando un campo magnético.
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La Fig. 4a muestra la imagen de microscopia electrénica de transmisién de un
latex magnético preparado a partir de un fluido magnético, en donde se puede ver que
existe una buena incorporacién de las particulas magnéticas dentro de las esferas de
poliestireno, asi como también se observan particulas adheridas sobre la superficie de
éstas. Por otra parte también se puede ver que no existe una homogeneidad en el
tamafio de particula del latex y que las particulas de mayor tamafio son las que
contienen mayor cantidad de material magnético encapsulado. Esto puede atribuirse a
la mutua atraccion entre las particulas magnéticas presentes en el fluido magnético y
las gotas del monémero, esta atraccion puede ser tan fuerte que las particulas del latex
mas cargadas con magnetita se ven forzadas a fusionarse. Esta atraccion se lleva a
cabo durante la sonificacién o en el momento de preparar la miniemulsion ya que
contiene una distribucién heterogénea tanto de las gotas de monémero como de la
carga del material magnético. Para corroborar los resultados de encapsulacion fue
necesario realizar un analisis quimico sobre las particulas mediante un detector de
energia dispersiva de Rayos-X (EDAX). La Fig. 4b muestra el difractograma obtenido
en donde se observan las sefiales caracteristicas del polimero C y O y del material
magnético el FeL y el FeK, con lo que se comprueba la encapsulacién de las particulas
magnéticas dentro de la matriz del poliestireno.

Microscopia 6ptica

La Fig. 5 muestra la micrografia del latex magnético a) en ausencia de un
campo magnético, y b) en presencia del campo magnético. Se observa que las
particulas del latex se encuentran separadas y desordenadas entre ellas y cuando se
aplica el campo magnético éstas se unen formando cadenas. Al retirar el campo
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magneético las particulas regresan a su estado original. La formacion de estas cadenas
de particulas de latex es una consecuencia de la minimizacion de la energia térmica del
sistema debido a la presencia del campo magnético externo [5,7]. Esto demuestra la
facilidad con lo que dichas particulas pueden ser orientadas.
Conclusiones

Tanto el fluido magnético de partida como el latex magnético obtenido muestran
un comportamiento superparamagnético, el cual es atribuido a las particulas
nanométricas monodominio de la magnetita utilizadas en su preparacién. Las
magnetizaciones especificas de saturacion son de 7.2 y 0.2 emu/g, respectivamente.

La técnica de polimerizacion de miniemulsién muestra ser adecuada para la
encapsulacion de magnetita dentro de la una matriz polimérica utilizando SDS como
estabilizador en la interfase estireno-agua. Aungue la distribucion en tamafio de las
particulas magnéticas es heterogénea, lo cual se atribuye a la interaccion entre las
particulas magnéticas presentes en el fluido magnético y las gotas de miniemulsion;
dichas particulas forman cadenas en presencia de un campo magnético externo. Al
retirar el campo magnético éstas regresan a su estado original desordenado,
comportamiento caracteristico del superparamagnetismo. De esta forma, las particulas
magnéticas obtenidas ofrecen la posibilidad de ser controladas magnéticamente.
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