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Resumen   

 

 

 

Se sintetizaron nanopartículas de óxido de hierro mediante una ruta verde utilizando 

como compuesto reductor ácido tánico de dos fuentes distintas, un producto 

comercial y el extracto metanólico del fruto de la Caesalpinia Coriaria (Jacq.) 

Willd, especie vegetal rica en polifenoles y presente en el territorio panameño. La 

caracterización de las muestras se realizó aplicando las técnicas de Espectroscopía 

Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR-ATR), Espectroscopía Mössbauer y 

Microscopía Electrónica de Barrido ( SEM – EDS). 

 

La espectroscopía FTIR-ATR mostró una gran similitud entre los espectros del ácido 

tánico comercial y el extracto metanólico de fruto de Agallo (nombre usual de 

Caesalpinia Coriaria ( Jacq.) Willd. ) y de igual forma se obtuvo gran coincidencia 

en los espectros de las muestras de óxidos sintetizados. Los resultados de 

Espectroscopía Infrarroja por Transformada de Fourier, Mössbauer y SEM 

confirman la presencia de nanóxidos de hematita y maghemita.Los nanoóxidos 

obtenidos con baja concentración de taninos ( 0.1 % w/V y 0.5% w/V)  conducen a 

hematita, que forma aglomerados porosos de partículas redondas con tamaños 

entre 85 nm y 250 nm, que están constituidos por nanorods (forma elipsoidal) de 

unos 60-70 nm de longitud. A una concentración tánica >0,5% w/V, se forman 

aglomerados de forma y tamaño bastante irregulares a partir de cristalitos de 

maghemita con un tamaño estimado de 45-50 nm, recubiertos por material orgánico. 
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Capítulo 1 Introducción  

 

1.1 Antecedentes 

Dentro del contexto mundial actual inmerso en problemas medioambientales como 

el cambio climático, la contaminación del agua, aire y suelo y la necesidad de 

generar nuevas formas de energía sostenibles y no contaminantes, se desarrolla la 

síntesis verde como una propuesta novedosa, cuyo objetivo es reducir el impacto 

ambiental que generan los residuos de productos químicos al utilizarlos en la 

síntesis de diversos materiales (Pájaro & Olivero, 2011).  

 

La síntesis verde apunta a la producción de materiales a  través de procesos que 

generen la mínima toxicidad  y lograr un aprovechamiento de los recursos naturales 

que en algún tiempo fueron considerados productos de desecho, la elección y 

evaluación de agentes reductores no tóxicos, solventes inocuos y el desarrollo de 

métodos de síntesis más eficientes (Duan et al., 2015) y amigables con el ambiente.   

 

La fabricación de compuestos y/o materiales a través de la síntesis verde, ha sido 

un área de especial estudio en las últimas dos décadas, particularmente, en el 

campo de  la nanotecnología y la nanociencia. Los materiales nanoparticulados son 

el centro de atención de la comunidad científica enfocada en las ciencias de los 

materiales, debido a las peculiares características que estos  exhiben al estar dentro 

del rango de los 1 a 100 nm; en los cuales se modifican las propiedades físicas, 

químicas, biológicas ,  ópticas y electrónicas de dichas partículas dependiendo la 

cristalinidad y morfología de la superficie de estos materiales  con aplicación en 

medicina, alimentación, medio ambiente, energía, electrónica y telecomunicaciones, 

fotónica, catálisis, entre muchas otras (Santos et al., 2017; Kasthuri et al., 2009). 

 

 En la síntesis verde de nanopartículas, los extractos de plantas actúan como 

agentes reductores; la combinación de biomoléculas que se encuentran en 

extractos de plantas como: las enzimas, proteínas, aminoácidos, vitaminas, 

polisacáridos y otros (Iravani, 2011). Los compuestos fenólicos, producen la 
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biorreducción de nanopartículas, lo cual tiene cierta complejidad química, por lo que 

se dedica especial estudio a la selección de plantas con propiedades pertinentes 

para dicha función.  

 

La producción de nanopartículas mediante la vía verde ha tenido buenos resultados,  

se han logrado sintetizar diversas nanopartículas de metales  y de óxidos metálicos 

con éxito. A continuación se presenta un resumen de estos trabajos (Tabla 1). 
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Tabla 1.  Nanopartícula metálicas y óxidos sintetizados por una ruta verde 
  

 

En cuanto a las aplicaciones, las nanopartículas de oro y plata, al ser metales nobles  

y tener propiedades como buena conductividad eléctrica, actividad catalítica,  

antibacteriana y estabilidad química, proyectan su uso en múltiples campos de la 

tecnología, como en las terapias biogénicas contra el cáncer (Ankamwar, 2010), la 

catálisis, la biotecnología, los dispositivos electroópticos (Armendariz et al., 2004), 

el etiquetado biológico y la administración de fármacos (Kasthuri et al., 2009), 

transistores de computadoras, electrónica inhalambrica y  aplicaciones 

electroquímicas (Iravani, 2011). 

Nanopartícula Especie  
vegetal 

Parte 
utilizada 

Agente 
Reductor 

Tamañ
o (nm) 

Referencia 

Oro 
 

Henna Hoja Appin 9 - 27 (Kasthuri et al., 
2009) 

Sesbania 
drummondii 

Semillas Alcaloides 6 – 20 (Sharma et al., 
2007) 

Tamarindus 
indica 

(Tamarindo) 

Hoja cetonas/alde
hídos 

20 – 40 (Ankamwar et al., 
2005) 

Terminalia 
catappa 

(Almendro) 

Hoja Taninos/ 
Polifenoles 

10–35 (Ankamwar, 
2010) 

Psidium 
guajava 
(Guava) 

Hoja Flavonoides 25-30 (Raghunandan et 
al., 2009) 

Plata 

Carica papaya Brotes y 
Hojas 

Amidas 60–80 (Mude et al., 
2008) 

Cinnamon 
zeylanicum 

(Canela) 

Corteza Terpenoides/ 
polioles 

31-40 (Sathishkumar et 
al., 2009) 

Citrus limon 
(Limón) 

Jugo Ácido cítrico < 50 (Prathna et al., 
2011) 

Musa 
paradisiaca 
(Banana) 

Cáscara  Amina  23  (Ibrahim, 2015) 

Paladio 
 

Cinnamon 
zeylanicum 

(Canela) 

Corteza Terpenoides  15–20 (Sathishkumar et 
al., 2009) 

Aleación 
titanio - 
niquel 

Medicago 
sativa (alfalfa) 

Planta  - 
 

1-4 (Schabes-
Retchkiman et al., 

2006) 

Óxido de Zinc Physalis 
alkekengi L. 

- - 72.5 (Qu et al., 2011) 
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Los metales nanoparticulados tienen alto potencial en áreas como la fotónica, la 

optoelectrónica y la dispersión Raman mejorada en la superficie (SERS) (Prathna 

et al., 2011), en el caso del paladio este es utilizado en los convertidores catalíticos 

de automóviles para reducir las emisiones gaseosas en los escapes de los vehículos 

y en dispositivos de detección como quimiresistores (Sathishkumar et al., 2009).  

 

Las nanopartículas bimetálicas tienen grandes utilidades debido a la combinación 

de  las propiedades de ambos elementos. Por ejemplo, el titanio tiene gran 

resistencia a la corrosión y las aleaciones de níquel se usan para proporcionar una 

capa protectora para otros metales que presentan resistencia a la corrosión; otros 

usos son:  baterías, catalizador para hidrogenaciones y en galvanoplastia (Schabes-

Retchkiman et al., 2006) 

En el campo de la síntesis verde, además de plantas y materiales orgánicos,  se 

han hecho esfuerzos por obtener metales nanoparticulados utilizando 

microorganismos (Mude et al., 2008) con el enfoque de generar materiales 

biocompatibles. Por ejemplo, las bacterias magnetotácticas, las cuales sintetizan 

nanopartículas de magnetita, las diatomeas que sintetizan materiales silíceos y 

ciertos microbios pueden acumular nanopartículas metálicas de magnetita, sulfuro 

de hierro, zinc u oro . A escalas nanométricas dichos materiales pueden facilmente 

ingresar en las células humanas y ser utilizados, por lo tanto, en el tratamiento de 

diversas enfermedades.  

Particularmente las nanopartículas formadas por óxidos de hierro (FeO, Fe3O4,         

-Fe2O3 y α-Fe2O3) son de especial interés por sus propiedades magnéticas y 

debido a su sencillo proceso de síntesis (Puca Pacheco et al. 2013).  

 

La síntesis de nanopartículas de óxido de hierro utilizando plantas es un tema de 

actualidad como se muestra en el gráfico de la base de datos Scopus (Fig.1). Con 

el transcurrir de los años, a partir del 2010 hasta 2018, se ha visto un incremento 

general en las consultas bibliográficas relacionadas con este tema. Sin embargo, es 
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notable la reciente incursión mundial en este tema de investigación, como lo 

muestra el número de documentos consultados. 

 

 
Fig.1. Gráfico de distribución anual de documentos científicos relacionados con 
síntesis verde de nanopartículas de hierro (período: 2010 a 2018) Adaptado de 
Bachheti et al., 2019 
 

Cuando sintetizamos óxidos de hierro se deben considerar varias particularidades 

como la fase, morfología (esféricas, cilíndricas, elípticas), distribución de tamaño, 

etc. Estas variables son manipulables tomando en cuenta el método de síntesis y 

teniendo presente su posible aplicación. Por ejemplo: la eliminacion de  residuos 

tóxicos y metales pesados en soluciones acuosas (Méndez Mantuano et al., 2020),  

en la actividad catalítica  (Azarifar et al., 2016), en dispositivos de almacenamiento 

magnético (Ghandoo et al., 2012), entre otros. 

 

A continuación, se presentan investigaciones recientes sobre la síntesis  de 

nanopartículas de hematita (Fe2O3), magnetita (Fe3O4) y maghemita (-Fe2O3),  

por medio de síntesis verde (Tabla 2) :  
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Tabla 2. Óxidos de hierro sintetizados por ruta verde 

 

 

Los óxidos de hierro nanoparticulados tienen un amplio campo de aplicación en la 

biomedicina debido a sus propiedades magnéticas  y bioquímicas, por ejemplo, 

superparamagnetismo, biodegradabilidad, baja toxicidad, biocompatibilidad. 

También podemos mencionar el uso de estos óxidos metálicos en las tomografías 

por resonancia magnética (TRM), terapia con radionucleidos, almacenamiento 

Óxido de 
Hierro 

Especie 
vegetal 

Parte 
utilizada 

Agente 
Reductor 

Tamaño 
(nm) 

Referencia 

Hematita 
Fe2O3 

 

Psoralea 
corylifolia 

Semillas - ~39  (Nagajyothi et 
al., 2016) 

Murraya 
koenigii 

(Árbol de 
Curry) 

Hojas  polifenoles, 
proteínas y 

aminas 

~59 (Mohanraj et al., 
2014) 

Azafrán Planta  - 7 – 27  (AL-Husseini et 
al., 2021) 

Sapindus 
mukorossi 

(Jabón Indio) 

Fruto  Aminopiridinas < 100 (Jassal et al., 
2016) 

Magnetita 
(Fe3O4) 

 

Mimosa 
pudica 

(Dormilona) 

 
Raíz 

Alcaloides 67 (Niraimathee et 
al., 2016) 

Extracto de 
Aloe Vera 

Hoja - 3-10 (Morales et al., 
2019) 

Curcuma 
longa L. 

( Cúrcuma) 

Hoja  Polifenoles y 
Aldehídos 

17.9 -  
28.7  

(Herlekar and 
Barve, 2015) 

Plátano Cáscara Polifenoles  < 50 (Venkateswarlu 
et al., 2013) 

Rambutan 
 

Cáscara Polifenoles 100 - 
200 

(Yuvakkumar & 
Hong, 2014) 

Papaya 
 

Cáscara Carbohidratos/ 
Azúcares 

~81 (Robles Ardila 
et al., 2019) 

Maghemita 
(𝜸-Fe2O3) 

 
Tridax 

procumbens 
 
 

Hoja Carbohidratos, 
Flavonoides, 
Terpenoides 

20-40 (Yadav & 
Fulekar, 2018) 

Eucalyptus Hoja  Fenoles  - (Martínez-
Cabanas et al., 

2016) 
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magnético, biosensores, entre otros (Yadav & Fulekar, 2018).  Se pueden utilizar en 

aplicaciones médicas, como inmunoensayo, desintoxicación de fluidos biológicos, 

separación celular e hipertermia, administración dirigida de fármacos, terapia contra 

el cáncer, entre otros (Nagajyothi et al., 2016). 

 

1.2 Planteamiento del Problema  

Siendo la síntesis de óxidos de hierro un tema de relevancia actual; es de nuestro 

interés utilizar especies vegetales locales que exhiban las propiedades que 

permiten la reducción de las moléculas y por consiguiente la síntesis de los óxidos 

de hierro nanoparticulados. La característica que destaca en las especies vegetales 

consultadas en la revisión bibliográfica ( Tabla 2) son los compuestos polifenólicos, 

las cuales son sustancias que se asocian químicamente con los óxidos metálicos 

investigados. 

Se plantea la utilización de la especie vegetal Caesalpinia Coriaria (Jacq.) Willd, 

ya que, además de ser una especie vegetal disponible en el territorio panameño, el 

fruto de esta planta es rica en compuestos polifenólicos (Jaén et al., 1999)  

específicamente, taninos o ácido galotánico.  La presencia de grupos fenólicos-OH 

y grupos orto-dihidroxifenilo en la estructura química de los taninos favorecen la 

formación de complejos con hierro y la presencia de reacciones redox, por lo que 

se espera que estos compuestos actúen como agentes reductores y estabilizadores 

para la producción de nanopartículas de óxido de hierro.  

En un estudio reciente (Jeeva et al., 2014), se utilizó extractos de hojas de 

Caesalpinia Coriaria (Jacq.) Willd para sintetizar nanopartículas de plata, debido a 

que  la planta posee una alta concentración de taninos; como resultados 

sobresalientes se obtuvieron triangulos nanoparticulados de plata con tamaños de 

entre 40 nm y 52 nm.  

La naturaleza de los productos de la interacción entre los extractos de las plantas 

depende de la concentración del extracto usado, a concentraciones de polifenol 

superiores al 1%, el hierro se convierte en complejos amorfos de polifenolato férrico 

y/o ferroso (Iglesias et al., 2001) y a concentraciones más bajas (0.1%), las 
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reacciones de hidrólisis son dominantes, lo que resulta en la formación de 

oxihidróxidos, que los polifenoles pueden reducir aún más a compuestos como la 

magnetita (Jaén et al., 2003). Se presupone que se puede obtener nanopartículas 

de óxidos de hierro por la descomposición térmica de los complejos de polifenolato 

(Yuvakkumar & Hong, 2014). 

Basado en todo lo anterior, la síntesis de nanoóxidos de hierro, utilizando el fruto de 

la Caesalpinia Coriaria (Jacq.) Willd, consideramos, es un tópico abierto para la 

investigación. Hasta el momento no hay investigaciones enfocadas en la utilizacion 

de esta especie vegetal para la producción de dichas nanopartículas. De lograrse la 

síntesis de algún óxido de hierro (hematita, magnetita o maghemita) a escala 

nanométrica, se espera encontrar la mejor configuración en cuanto a producción y 

rendimiento, morfología, fases, etc.  

1.3 Propuesta 

En el presente trabajo proponemos sintetizar, mediante una ruta verde, partículas 

nanométricas de óxido de hierro con el extracto metanólico del fruto maduro de la 

Caesalpinia Coriaria (Jacq.) Willd., utilizando porcentajes masa/volumen (%w/V)  

de concentración del extracto ( 0.1; 0.5; 1 y 5 )% con dos pH de estabilización 

diferentes ( pH = 5 y pH = 7) y su posterior caracterización con Espectroscopía 

Mössbauer, Espectroscopía Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR) y  

Microscopia Electrónica de Barrido (MEB)  

Se sintetizarán, también,  muestras con ácido tánico comercial con las mismas 

proporciones, lo cual se tomará como referencia para analizar el potencial de los 

taninos presentes en la especie vegetal comparando con los resultados obtenidos.  

 

Los compuestos precursores serán  Fe(NO3)3 ∙ 9H2O (nitrato de hierro (III) 

nanohidratado) y los taninos del extracto metanólico de Caesalpinia Coriaria (Jacq.) 

Willd o en su defecto C76H52O46 (Ácido Tánico comercial). Como estabilizador de 

pH una solución de NaOH (hidróxido de sodio) 0,5 M. 
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1.4 Objetivos  

Objetivo General:  

Obtener nanopartículas de óxido de hierro mediante la síntesis verde usando el fruto 

del árbol Caesalpinia  Coriaria (Jacq.) Willd. 

Objetivos Específicos: 

• Preparar extractos vegetales, ricos en polifenoles y sustancias reductoras, 

para la biosíntesis de nanopartículas. 

• Sintetizar óxidos de hierro (Fe3O4, γ-Fe2O3 y/o α-Fe2O3) nanoparticulados a 

partir de extractos de material vegetal. 

• Caracterizar estructuralmente  las nanopartículas de óxido de  hierro con las 

técnicas de: Espectroscopia infrarroja (FTIR) y  espectroscopía Mössbauer. 

• Caracterizar morfológicamente las nanopartículas de óxido de  hierro 

mediante Microscopia Electrónica de Barrido (SEM)  

• Proporcionar material precursor de bajo costo para futuras aplicaciones. 

Este trabajo está estructurado de la siguiente manera:  el capítulo 2 presenta una 

revisión bibliográfica acerca de los tipos de óxido de hierro, propiedades y 

aplicaciones; los diversos métodos de síntesis de nanopartículas, las características 

y propiedades de la  Caesalpinia Coriaria (Jacq.) Willd. En el capítulo 3 detallaremos 

los principios físicos que rigen las técnicas de caracterización  que utilizaremos para 

conocer las propiedades de las muestras sintetizadas.  

El capítulo 4 aborda la metodología para la preparación de las muestras y los 

detalles experimentales y/o  condiciones para el registro de la información de cada 

técnica. Los resultados obtenidos son presentados y analizados en el capítulo 5 y 

las conclusiones se resumen en el capítulo 6. 
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Capítulo 2 Revisión de la literatura 
 

2.2.1.1. Óxidos de hierro 
 

2.1.1. Tipos de Óxidos de Hierro, Propiedades y Aplicaciones  
 
Los óxidos de hierro son compuestos químicos formados por hierro y oxígeno entre 

los que están: hematita, magnetita (Fe3O4), maghemita (𝛾-Fe2O3), β-Fe2O3, ε-Fe2O3, 

wüstita y otros. Dos compuestos que se pueden obtener como nanopartículas de 

óxido de hierro (Méndez Mantuano et al., 2020) son la magnetita y la maghemita.  

Ambos son de la familia de las espinelas inversas y tienen básicamente la misma 

estructura cristalina (Greenwood y Gibb, 1971). La magnetita se puede escribir 

como (Fe3+)A [Fe2+ Fe3+]B04 y la maghemita tiene la fórmula 

(𝐹𝑒8
3+) 𝐴 [𝐹𝑒40/3

3+ ⊡8/3]
𝐵

𝑂32, Donde A indica una posición tetraédrica y B una 

posición octaédrica y  ⊡  representa una vacancia.  Aunque ambas fases poseen la 

misma estructura cristalina, tienen características distintas:  

 

2.1.1.1. Magnetita (Fe3O4) 
 

Es un óxido de hierro de color negro metálico generalmente encontrado en las 

arenas negras de las playas de mar y como dendritas entre hojas de mica entre 

otras formaciones férricas con origen sedimentario. Es ampliamente conocido por 

sus propiedades magnéticas; formado por 72.4% de átomos de hierro y 27.6% de 

átomos de oxígeno, se caracteriza por una estructura cúbica cristalina centrada en 

las caras ( FCC) de espinela inversa, en la que los iones ferrosos ( Fe2+) ocupan la 

mitad de los sitios de la red octaédrica y los iones férricos ( Fe3+ ) ocupan la otra 

mitad de los sitios de la red octaédrica y todos los sitios de la red tetraédrica 

(Méndez Mantuano et al., 2020). Es decir, de los 56 átomos totales, 32 átomos 

pertenecen al oxígeno, 16 son cationes de hierro férrico y 8 de hierro ferroso           

(Fig. 2). 
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Fig. 2 Estructura Cristalina de la Magnetita. Adaptada de (Prieto García et al., 

2007) 

 

Debido a la mezcla en las posiciones octaédricas y octaedricas/tetraédricas en la 

estructura FCC y la mayor rapidez de crecimiento en la dirección [100], los cristales 

de magnetita son usualmente octaédricos (Noval et al., 2017). Sin embargo también 

se han sintetizado cubos, hexágonos, tetraedros, varillas, discos, etc; (Niculescu et 

al., 2021) estas diversas morfologías y tamaños permiten la variación de 

propiedades, tanto físicas como químicas, lo cual destaca en su posible aplicación 

y funcionalidad.  

Se ha reportado que las nanopartículas de magnetita son inestables en el aire 

oxidándose en maghemita  y que tienden a aglomerarse fácilmente después de la 

síntesis; sin embargo, el recubrimiento de las partículas puede dar solución a esta 

situación (Taddei et al., 2019); por ejemplo, recubirmientos con  polímeros, metales 

o agentes estabilizadores orgánicos o inorgánicos (Niculescu et al., 2021) . Además 

las nanopartículas de magnetita con diámetros menores a 30 nm exhiben un 

comportamiento superparamagnético, es decir, en ausencia de un campo 

magnético externo las partículas no tienen magnetización y por lo tanto tienen 

tendencia a aglomerarse  menos.  
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Las características magnéticas de la magnetita dependiendo de su temperatura de 

Curie (T=585 ºC). pueden exhibir comportamiento ferrimagnético. Por encima de 

esta temperatura el óxido actúa como un paramagnético y al modificarse sus 

tamaños a escala nanométrica la energía térmica supera las fuerzas de unión y 

provocan que los momentos magnéticos atómicos fluctuen al azar, comportandose 

como un material superparamagnético (Noval et al., 2017). 

 

La magnetita tiene un sencillo proceso de síntesis, por lo que ha tomado mayor 

importancia por sus posibles aplicaciones, debido a que exhibe buena actividad 

catalítica, se considera inerte en medios biológicos y gracias a sus propiedades 

ferrimagnéticas es fácil su separación de los medios de reacción mediante la 

aplicación de campos magnéticos externos (Reddy et al., 2012). 

 

Entre los campos de aplicación de la magnetita tenemos: transporte y  liberación de 

medicamentos (Yang et al., 2011), mejoramiento de las imágenes de resonancia 

magnética (Xiao et al., 2011); también ha sido estudiado su uso en la construcción 

de un cristal fotónico magnético (Niculescu et al., 2021),  capaz de cambiar sus 

propiedades fotónicas de banda prohibida por la aplicación de un campo magnético 

y permitiendo la  difraccción de la luz bajo iluminación interior o exterior.  
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2.1.1.2. Maghemita (γ-Fe2O3) 

 
Es un polimorfo de la magnetita (Fe3O4) y tiene una composión quimica muy 

parecida a la hematita ( Fe2O3)  (Ianoș et al., 2018) por lo cual su nombre, toma las 

dos primeras letras de estos dos óxidos de hierro haciendo alusion a su magnetismo 

(magnetita) y a su composición (hematita). 

 

Es poco abundante en la naturaleza y presenta un color marrón rojizo oscuro, 

generalmente se sintetiza a partir de magnetita en condiciones oxidantes después 

de unas horas o unos días por debajo de una temperatura de 300°C (Liu et al., 2010) 

o por deshidratación de la lepidocrocita (γ-FeOOH). 

 

Presenta estructura cristalina de espinela cúbica deficiente de cationes (Fig.3) ,  se 

diferencia de la magnetita en que todo o la mayor parte del hierro está en estado 

trivalente ( Fe3+ ) y las vacantes de cationes compensan la oxidación de( Fe2+) (Liu 

et al., 2010). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 3 Estructura Cristalina de la Maghemita (Tuček et al., 2006) 
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La maghemita tiene carácter semiconductor a aislante y es ferrimagnética(Ali et al., 

2016), por lo que también se la conoce como hematita magnética; presenta 

inestabilidad térmica, es decir, se convertirá en hematita en cierta proporción 

después de calentarse por encima de los 250°C (Liu et al., 2010).No se ha podido 

determinar con exactitud su temperatura de Curie pero algunos estudios con 

muestras sintéticas indican que se encuentra alrededor de los  ~ 645 ° C  

 

Una caracteristica a mencionar de la maghemita es un buen comportamiento en la 

adsorción de vapor de agua de modo que puede utilizarse en la fabricación de 

sensores de gases, además se han preparado compuestos poliméricos magnéticos 

con  nanopartículas de maghemita que pueden ser empleados en dispositivos para 

interferencia electromagnética y absorción de microondas (Castaño & Arroyave, 

1998).  

 

Este óxido metálico, al igual que la magnetita, presenta baja toxicidad y  excelentes 

propiedades magnéticas por lo que puede ser empleado en  aplicaciones 

biomédicas a escalas nanométricas para la generación de imágenes de resonancia 

magnética de diagnóstico, terapia térmica y administración de fármacos (Ianoș et 

al., 2018). 

 

Las nanopartícuas de maghemita se ha utilizado para tratar agua cargada de 

arsenito debido a su alta capacidad de adsorción, no toxicidad y estabilidad química 

(Ren et al., 2018); también se utiliza como pigmentos magnéticos en medios de 

grabación y almacenamiento de información, fluidos magnéticos y pinturas de 

anticorrosión (Tuček et al., 2006), entre otras.  
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2.1.1.3. Hematita (α-Fe2O3) 

 

La hematita es el óxido de hierro más antiguo conocido, tiene un color rojo intenso, 

de ahí el prefijo de origen griego haima  = sangre; si está finamente esparcido es de 

color negro o si está en estado cristalino es gris brillante (Cornell & Schwertmann, 

2003). Es quizás el más estudiado entre los diversos óxidos metálicos de transición.   

 

Este óxido de hierro es extremadamente estable bajo condiciones ambientales, se 

encuentra comúnmente en la naturaleza en rocas y suelos  (Bødker et al., 2000) y, 

a menudo, es el producto final de las transformaciones de otros óxidos de hierro. Es 

un semiconductor versátil de tipo n y tiene propiedades anti ferromagnéticas con 

alta estabilidad termodinámica. 

 

La hematita tiene estructura hexagonal del tipo corindón (Fig.4) que se basa en un 

empaque de aniones hcp ( estructura hexagonal compacta), con una red de oxígeno 

compacta en la que dos tercios de los sitios octaédricos están ocupados por iones 

de ( Fe3+ ) (Ramesh et al., 2011).  .  

 

 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Fig. 4 Estructura  Cristialina de la hematita  (Li et al., 2015) 
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La hematita se utiliza como pigmento y es el constituyente principal de las 

formaciones de hierro bandeado (Cornell & Schwertmann, 2003). Las 

nanopartículas de hematita tienen varios campos de aplicación, entre ellos estan: 

catalizador, fotoelectrodo, electrodo de batería, sensor de gas y materiales 

magnéticos; se suele utilizar como agente contra la corrosión y materiales de 

almacenamiento de datos, además, se considera un potencial candidato para 

posibles células fotoelectroquímicas (Ahmmad et al., 2013) debido a su estabilidad 

e interesantes propiedades electrónicas.  

 
2.2. Métodos de Síntesis de Nanopartículas  

 
2.2.1. Top-Down (arriba – abajo) 

 
En este tipo de procedimientos las nanopartículas se producen mediante la 

reducción del tamaño del material a granel mediante técnicas litográficas o técnicas 

mecánicas hasta obtener los tamaños deseados. Algunos de estos métodos son:  la 

molienda de bolas, evaporación térmica, preparación de clústers gaseosos, 

implantación de iones, entre otros (Khan et al., 2019; Saif et al., 2016). A 

continuación, revisaremos los más representativos:  

 

3.1. Molienda con Bolas 

La molienda mecánica es un proceso que se realiza en molinos de bolas de alta o 

baja energía con la intención de propiciar una reacción química en estado sólido, 

reducción del tamaño de las partículas y/o formar una aleación; obteniendo una 

microestructura fina y controlada de polvos metálicos, compuestos y cerámicos. 

En el proceso se produce una modificación del tamaño de dominio cristalino y micro 

deformaciones y en algún caso se puede provocar modificaciones en la distribución 

catiónica de la estructura (Dufour et al., 1995). Posteriormente, se le da un 

tratamiento térmico a alta temperatura obteniendo así materiales con propiedades 

deseadas o mejoradas (Marinca et al., 2013). 
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3.2. Evaporación Térmica 

Consiste en el calentamiento hasta la evaporación del material que se pretende 

depositar. Se lleva a cabo en una cámara de vacío en la que se condensa el vapor 

sobre una lámina fría requiriendo en todo momento un control preciso de las 

condiciones de crecimiento para no producir una modificación de la morfología de 

la capa depositada (Zanella, 2014). 

 
3.3. Implantación de Iones 

 
Consiste en bombardear, sobre la superficie de un material, haces de partículas 

cargadas y especialmente haces iónicos en una cámara de vacío a altísimas 

energías. Los iones penetran la superficie del material incrustándose a una 

profundidad de varias capas atómicas (Dulce-Moreno et al., 2016). El proceso 

implica cambiar las propiedades físicas y químicas de material bombardeado ya que 

el ion implantado puede ser de un elemento distinto, también se pueden causar 

cambios estructurales en el sólido implantado (Zanella, 2014), puesto que la 

estructura cristalina del objetivo puede ser dañada.  
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2.2.2. Bottom-Up (abajo – arriba) 
 

En este tipo de síntesis las nanopartículas crecen por el ensamblado de moléculas 

precursoras más simples. Incluyen procesos como: sol-gel, coprecipitación, 

hidrotérmico, micro-emulsión, inyección de flujo, deposición química de vapor, 

pirólisis por pulverización, pirólisis láser, condensación atómica/molecular y síntesis 

verde o biosíntesis, entre otras (Khan et al., 2019) 

2.2.2.1 Sol-gel 
 

Consiste en reacciones químicas a baja temperatura de materiales amorfos y 

cristalinos. Se parte de una solución química o sol que actúa como precursor de una 

red integrada ya sea de partículas discretas o de una red de polímeros. Los 

precursores típicos del proceso sol-gel son los alcóxidos metálicos y los cloruros 

metálicos, que experimentan varias reacciones de hidrólisis y poli-condensación 

para formar una dispersión coloidal, que luego de una polimerización lenta forma un 

gel (Zanella, 2014). Con la formación del gel se procede al secado de este, ya sea 

a temperatura ambiente o con un tratamiento térmico adicional, para obtener el 

estado cristalino final (Ferreira et al., 2019). Este método se utiliza principalmente 

para la fabricación de nanomateriales, normalmente, óxidos metálicos. 

 

2.2.2.2 Deposición química de vapor (CVD) 

 

Es un proceso mediante el cual se deposita un sólido, como producto de las 

reacciones químicas entre los reactivos en estado gaseoso sobre una superficie que 

se encuentra a una elevada temperatura en el interior de una cámara de vacío 

(reactor), para dar lugar a la formación de un material en forma de capa delgada o 

de nanopartículas (Choy, 2003). 
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2.2.2.3 Hidrotermal o Solvotermal 

 

La síntesis hidrotermal se refiere a reacciones heterogéneas en medio acuoso por 

encima de 100 °C y 1 bar. El objetivo de esta técnica es lograr una mejor disolución 

de los componentes de un sistema de forma que se hagan reaccionar o se disuelvan 

especies muy poco solubles en condiciones habituales (Zanella, 2014), cuando el 

medio acuoso es un líquido diferente al agua se le denomina solvotermal. Este 

método se centra en el crecimiento cristalino y es útil para aplicaciones de 

semiconductores donde la dirección del cristal afecta la conductibilidad eléctrica. 

 
 

2.2.2.4 Síntesis Verde o Biosíntesis 
 

Los métodos convencionales de síntesis física y química generan grandes 

cantidades de nanopartículas, sin embargo, requieren de un gran gasto energético, 

altos costes y requieren el uso de reactivos altamente contaminantes (Poje et al., 

2014). Es por eso por lo que surge la biosíntesis también conocida como síntesis 

verde la cual utiliza plantas y microorganismos como materia prima para la síntesis 

de nanomateriales (Kirthi et al., 2011). Sin embargo, las plantas parecen ser las más 

adecuadas para la biosíntesis a gran escala de nanopartículas ya que son más 

estables y la rapidez de síntesis es mayor en comparación con los microorganismos 

(Iravani, 2011).  

 

 Los extractos de plantas se obtienen de partes como hojas, frutas, cáscaras, raíces, 

semillas, etc., los cuales contienen fitoquímicos como flavonoides, xantofilas, 

carotenoides, antocianinas y ácidos fenólicos (Yew et al., 2020). También pueden 

presentar aminoácidos, ácido cítrico, terpenos, compuestos policíclicos, enzimas, 

péptidos, polisacáridos, entre otros., los cuales participan en la síntesis de 

nanopartículas como agentes reductores y estabilizantes (Mohanraj et al., 2014; 

Mohan Kumar et al., 2013). 
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En la síntesis verde se trata de reducir los daños ambientales asociados a la 

utilización de reactivos químicos sin dejar de aprovechar las grandes ventajas de 

los materiales nanoparticulados, en especial los óxidos metálicos. Esta novedosa 

técnica se basa en la reducción de metales mediante especies naturales con poder 

antioxidante en reemplazo de reductores químicos usualmente utilizados como, por 

ejemplo, el borohidruro sódico (NaBH4) (Hoag et al., 2009), el hidrato de hidrazina, 

monóxido de carbono, la dimetilformamida (Ramesh et al., 2018), que son usados 

como agentes reductores, pero son altamente reactivos y causan impactos 

perjudiciales no deseados en el medio ambiente, en la vida vegetal y animal.   

 

Se ha logrado sintetizar nanopartículas con los extractos vegetales, variando 

distintos parámetros como: la concentración de extracto vegetal, la concentración 

de sal metálica, el sustrato, el tiempo y la temperatura de reacción y el pH, todo esto 

dependiendo de la aplicación a desempeñar, pero sin necesidad de usar agentes 

tóxicos, por lo tanto, su uso en la biomedicina es más seguro (Yew et al., 2020), 

tanto para uso externo como interno. Por ejemplo, en el área de los medicamentos 

se utilizan para la inmunopurificación, catálisis, resonancia magnética, hipertermia, 

mitigación de componentes tóxicos, y otros (Husen & Iqbal, 2019).  
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2.3. Caesalpinia coriaria (Jacq.) Willd. (Agallo) 
 

2.3.1 Características y Propiedades de la Caesalpinia coriaria 

(Jacq.) Willd 

 

La Caesalpinia coriaria (Jacq.) Willd también conocida comúnmente como 

Cascalote, Nacascolote (México) o Agallo (Panamá),  es un árbol con corteza 

escamosa y madera rugosa de color gris (Fig.5). El árbol puede alcanzar una altura 

de entre 5 a 20 m de alto, florece y fructifica entre abril y noviembre ("Smithsonian 

Tropical Research Institute", n.d.)  y produce una madera muy dura de color café 

rojizo, tiene hojas bipinnadas helicoidales, sus flores son pequeñas y tienen pétalos 

de un amarillo cremoso o verde pálido, y se disponen en racimos cortos, simples o 

compuestos (Palma García & Gonzales- Rebeles Isla, 2018). Este árbol es utilizado 

en lugares secos como sombra en potreros, cerca viva, leña de buena calidad pero 

dificil de rajar, forrajero, entre otros.  

 

Fig.5  A) Árbol de Agallo tomado de Palma García & Gonzales- Rebeles Isla, 
2018) B)  Flor del Agallo tomado de Fajardo-Gutiérrez, 2011 

 

El fruto de la Caesalpinia coriaria (Jacq.) Willd es una vaina curveada, enroscada o 

espiralada de 3 cm a 7 cm de largo, color verde que van tornándose entre rojizo y 

negro al madurar (Fig.6). En Panamá estos frutos, se usan comúnmente para teñir 

y curtir pieles y se encuentran fácilmente en el Parque Nacional Sarigua 

("Smithsonian Tropical Research Institute", n.d.). 
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Fig.6 A) Fruto verde del árbol Caesalpinia coriaria (Jacq.) Willd  B) fruto maduro 
Tomado de ("Smithsonian Tropical Research Institute", n.d.)   
 
El fruto  tienen un alto contenido de taninos de entre 40% a 45%, se ha estudiado 

sus  propiedades medicinales (antiséptico y antinflamatorio) (Palma García & 

Gonzales- Rebeles Isla, 2018).  

 

Según Sánchez-Carranza et al., 2017  los estudios fitoquímicos  revelaron un alto 

contenido de compuestos fenólicos y han demostrado efectos antineoplásicos 

contra las células cancerosas (Sánchez-Carranza et al., 2017), también se utiliza en 

la fabricación de tinta (Medina et al., 2015), en algunas regiones de América tropical 

se usa para la curtiduría de cuero y como desparasitante en rumiantes  (Ferreira et 

al., 2015).  

 

Por la presencia de glucósidos y flavonoides muestran propiedades antibacterianas 

(Anandhi et al., 2014). Se ha demostrado que el extracto de los frutos de la 

Caesalpinia coriaria (Jacq.) Willd tienen propiedades antioxidantes debido a la 

presencia de abundantes flavonoides y compuestos fenólico («Herbarium», 2014) y 

se ha estudiado sus propiedades antimicrobianas fitopatogénicas (Mohana & 

Raveesha, 2006). 
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Se ha reportado por Jeeva et al.,2014, la síntesis verde de elementos metálicos 

como nanopartículas de plata, utilizando extractos de la hoja de la Caesalpinia 

coriaria (Jacq.) Willd, las cuales al tener un alto contenido de tanino juntamente 

con una solución acuosa de AgNO3 con los extractos de las hojas como agente 

reductor de Ag+ a Ag0, se obtuvieron triángulos con diámetro de  entre 40 nm a 52 

nm con las hojas hervidas, además  con el extracto de hojas centrifugadas se 

obtuvieron triángulos, hexágonos y esferas con un tamaño promedio entre 78 nm y 

98 nm. 

2.3.2. Compuestos Polifenólicos 

Los fenoles y polifenoles son los compuestos más simples producidos en el 

metabolismo (metabolitos), son uno de los mayores grupos de fitoquímicos 

presentes en las plantas, y una de sus principales funciones es protegerlas del 

estrés inducido por las especies reactivas del oxígeno (Sánchez-Carranza et al., 

2017).  

Existen varias clases y subclases de polifenoles que se definen en función del 

número de anillos fenólicos que poseen y de los elementos estructurales que 

presentan estos anillos. Entre los principales polifenoles están: los flavonoides, 

ácidos fenólicos, taninos hidrolizables, taninos condensados, estilbenos y lignanos 

(Fig. 7). 
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Fig.7 Tipos de Polifenoles. Tomada de Pérez-Jiménez, 2019 

 

Los polifenoles  son una parte primordial de la dieta humana, especialmente los 

flavonoides y los ácidos fenólicos por ser más comunes en los alimentos, estudios 

han mostrado que las dietas ricas en polifenoles permiten actividades preventivas y 

terapéuticas contra el cáncer (Sánchez-Carranza et al., 2017) y se atribuye, 

además,  a la mayoría de los compuestos fenólicos propiedades antimicrobianas y 

antioxidantes. 

2.3.2.1. Flavonoides 

Son el grupo individual más importante de compuestos fenólicos con actividades 

biológicas.Tienen alta capacidad antioxidante, ellos actúan como donantes de 

hidrógeno (protones) produciéndose su oxidación, inhibiendo así otros procesos 

oxidativos (Méndez Mantuano et al., 2020).  El bajo potencial  de óxido-reducción  

de estos antioxidantes permiten de forma favorable, desde la  termodinámica,  la 

reducción de algunos metales y de radicales libres.  
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2.3.2.2. Ácidos Fenólicos 

Represetan un tercio de los compuestos polifenólicos, son metabolitos aromáticos 

secundarios de las planta.  Tienen solubilidad en lípidos y agua y pueden inhibir el 

deterioro oxidativo, tiene la capacidad de captación de radicales libres (Kiokias et 

al., 2020). Ejemplos de estos ácidos son: ácido cinámico y benzoico. Los derivados 

del ácido benzoico incluyen ácido salicílico, ácido gálico,  ácido elágico, otros. Los 

derivados comunes del ácido cinámico incluyen ácido cafeico y ácido ferúlico y otros 

(Padmanabhan et al., 2016).  

 
2.3.2.3. Taninos 

Son polifenoles de alto peso molecular, presentan múltiples grupos funcionales en 

su estructura química, por ejemplo, los grupo hidroxilos (OH-).Esto les otorga la 

capacidad de crear enlaces para alcanzar una asociación estable dentro de 

diferentes moléculas, como proteínas o carbohidratos (Fraga-Corral et al., 2020). 

Los taninos se clasifica en taninos hidrolizables y taninos condensados. 

 

 Los taninos hidrolizables (TH)  son fácilmente hidrolizados por ácidos (o enzimas) 

en azúcares o en un alcohol polihídrico y un ácido carboxílico fenólico. Ejemplos de 

taninos hidrolizables son: gálico, digálico y elágico. se concentran principalmente en 

las vainas de las frutas y en las hojas de los árboles 

 

Los taninos condensados (TC) tambien denominados proantocianidinas son 

compuestos más complejos caracterizados por la presencia de flavonoides (García-

Hernández et al., 2019), este tipo de polifenol se degrada por oxidación para formar 

pigmentos rojizos de antocianindina al calentarse en medios ácidos (Yoshida et al., 

2005) son más comunes que los TH y se encuentran difundidos en leguminosas, 

árboles,  arbustos y están presenten en el vino los cuales le proveen la astringencia 

y  amargura. 
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2.3.3. Los Compuestos Polifenólicos y la Síntesis de 

Nanopartículas  

La característica que tienen en común todos estos compuestos polifenólicos es la 

presencia de hidroxilos (OH-) donantes de protones, los cuales actúan como 

agentes reductores o antioxidantes,  lo que es clave para el proceso de síntesis de 

nanopartículas (Méndez Mantuano et al., 2020) las cuales se forman como resultado 

de una reacción de oxidación-redución entre los cationes metálicos y los 

compuestos polifenólicos de los extractos de plantas, semillas, frutos, etc. 

 

El ácido tánico, cuya estructura se muestra en la figura 8, se ha estudiado 

ampliamente por sus propiedades antioxidantes y como agente quelante para varios 

cationes inorgánicos. Se ha utilizado como agente reductor y estabilizador para 

sintetizar nanopartículas de plata en un procedimiento simple a temperatura 

ambiente (Sivaraman et al., 2009). 

 

 

Fig. 8 Estructura molecular del ácido tánico. Tomada de Abdel-Shafy & 

Mansour, 2017 
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Capítulo 3 Revisión de Técnicas de Caracterización 
 
La caracterización de nanopartículas implica el análisis de diversos parámetros 

físicos y químicos como las propiedades estructurales, morfológicas, tamaños,  

presencia de impurezas y otras caracteristicas químicas para lo cual se utilizan 

diversas técnicas espectroscópicas. A continuación revisaremos brevemente las 

técnicas que utilizaremos en este estudio. 

 

3.1. Espectroscopía de Infrarrojo por Transformada de Fourier (FTIR - ATR)  

 

Es un tipo de espectroscopía vibracional que mide la absorción o transmisión de 

radiación infrarroja por parte de una muestra, haciendo un barrido desde el infrarrojo 

cercano hasta el infrarrojo lejano. Debido a que las moléculas poseen energía de 

traslación, vibración y rotación dentro del rango del infrarrojo es posible la absorción 

resonante y caracterización de los principales grupos funcionales de la estructura 

molecular de un compuesto. 

Los compuestos están formados por moléculas que, dependiendo de su masa, 

temperatura y tipos de enlace, se trasladan, vibran y/o rotan con frecuencia e 

intensidades características. Ya sean gases, líquidos o sólidos, la interacción 

cinética de la radiación infrarroja con dichas moléculas es una herramienta 

importante para la determinación del orden y grupos funcionales de las muestras. 

La modalidad ATR (reflexión total atenuada) se ha convertido en la técnica estándar 

para la medición de espectros FTIR. Consiste en un haz de radiación infrarroja que 

pasa a través de un cristal ópticamente denso (Fig.9), de un determinado material 

que puede ser germanio, diamante o Seleniuro de Zinc, produciéndose reflectancia 

interna la cual crea una onda evanescente que se extiende más allá de la superficie 

del cristal e interactúa con la muestra que se encuentra en contacto sobre el cristal. 
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Fig.9 Espectroscopía FTIR-ATR. Tomada de Jernelv et al., 2018 

 

En regiones del espectro IR donde la muestra absorbe energía, la onda 

evanescente se atenuará, el haz atenuado regresará al cristal y se dirigirá al 

detector el cual capturará los fotones infrarrojos.  Con esto, encontraremos una 

absorción en la frecuencia f, propia de la vibración de la molécula y cada una de las 

distintas moléculas de la muestra absorberá́ en otras frecuencias típicas, 

formándose un conjunto de frecuencias llamado interferograma (ThermoFisher 

Scientific, s. f.) que luego se utiliza para generar un espectro IR mediante la 

aplicación de la transformada de Fourier.  

La espectroscopía infrarroja, al detectar la cantidad de energía absorbida permite 

determinar los tipos de átomos o moléculas específicas que se encuentran en 

proporciones y posiciones únicas en la muestra. Además, al detectar bandas 

estrechas de absorción, permite distinguir enlaces químicos de redes cristalinas 

inorgánicas.  
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3.2. Espectroscopía Mössbauer 

 

La espectroscopía Mössbauer es una técnica de análisis estructural que se basa en 

la emisión y absorción resonante de rayos gamma en sólidos. La esencia de su 

funcionamiento consiste en comparar la energía del núcleo de un átomo fuente con 

la energía del núcleo de un átomo dentro de la muestra en estudio.  Cuando un 

núcleo excitado emite un rayo gamma puede retroceder. Con el fin de conservar la 

cantidad de movimiento que tiene el fotón de rayos gamma se debe cumplir. 

𝐸𝑟𝑎𝑦𝑜 𝛾 = 𝐸𝑡𝑟𝑎𝑛𝑠𝑖𝑐𝑖ó𝑛 𝑛𝑢𝑐𝑙𝑒𝑎𝑟 +  𝐸𝑟𝑒𝑡𝑟𝑜𝑐𝑒𝑠𝑜   

 Rudolf Mössbauer, logró la primera observación experimental de la absorción 

resonante y la emisión sin retroceso mediante la inmersión del átomo fuente en una 

matriz sólida con una masa efectiva grande de modo que el impulso se puede 

conservar con un movimiento insignificante del núcleo emisor. 

Un sistema de espectrómetro Mössbauer (Fig.10) consta de una fuente de rayos 

gamma que oscila hacia y desde la muestra mediante un “impulsor Mössbauer”, un 

colimador para filtrar los rayos gamma, la muestra y un detector (Raja & Barron, 

2021). También es posible dejar la fuente estacionaria y oscilar la muestra, como 

se hace con un sincrotrón Mössbauer. La ubicación del detector en relación con la 

fuente y la muestra define la geometría del experimento, ya sea en modo de 

transmisión o retrodispersión. 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fig.10 Espectrómetro Mössbauer en modalidad de a) transmisión y                          
b) retrodispersión. Adaptada de Dyar et al., 2006 
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Los núcleos presentan variaciones en la energía debido a interacciones con el 

medio o nube de carga que lo rodea, estas se denominan interacciones hiperfinas 

las cuales aportan información sobre el entorno químico de los núcleos y permiten 

precisar propiedades químicas, estructurales y magnéticas de un material. Los 

principales parámetros hiperfinos son: corrimiento isomérico, la interacción 

cuadrupolar eléctrica y la interacción magnética hiperfina o efecto Zeeman nuclear. 

• El corrimiento isomérico (𝛿) surge como resultado de la interacción 

electrostática entre los orbitales electrónicos s en el átomo, y la carga nuclear 

• Interacción cuadrupolar eléctrica o desdoblamiento cuadrupolar (QS) se 

debe a la interacción electrostática entre el gradiente de campo eléctrico y el 

momento cuadrupolar eléctrico nuclear.  

• Interacción magnética hiperfina (Hhf) resultado de la interacción magnética 

entre el momento magnético nuclear y el campo magnético externo al 

núcleo. 

Con la espectroscopía Mössbauer buscamos determinar el grado de oxidación del 

Fe dentro de las muestras y la identificación de las fases de óxido de Fe en función 

de sus propiedades magnéticas. El espectrómetro se calibra tomando un espectro 

de un compuesto estándar, normalmente, se usa el espectro a temperatura 

ambiente de una lámina delgadas de Fe metálico, ese espectro es un sextete 

magnético en el que la separación entre las líneas más externas es de 10.17 mm/s 

(Fig.11).  

 

 

 

 

 

 

Fig.11 Espectro Mössbauer de Fe metálico 
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El desdoblamiento cuadrupolar de un espectro Mössbauer (separación entre las 

líneas llamadas doblete cuadrupolar) proporciona información sobre el estado de 

oxidación, el tipo de coordinación, la simetría de los ligandos, etc. El Fe2+ y el Fe3+ 

se pueden distinguir y caracterizar comparando sus parámetros Mössbauer con los 

existentes en la literatura (identificación por medio de la huella digital) de acuerdo a 

la Fig. 12 

 

 

 

 

 

 

Fig.12 Relación entre el desplazamiento isomérico y el desdoblamiento 

cuadrupolar, según el estado de oxidación del 
57

Fe (Dyar et al., 2006). 

 

Esta técnica es de las más sensibles debido a la alta energía y a los 

extremadamente estrechos anchos de línea de los rayos gamma, es ampliamente 

utilizada para examinar el estado de valencia del hierro y el tipo de coordinación del 

poliedro ocupado por los átomos de hierro. 

En el caso particular del 
57

Fe (uno de los átomos Mössbauer más usado), la fuente 

es el 
57 

Co (dentro de una matriz de Rh, Cr, Cu, Pa o Pt) que pasa a 
57 

Fe por captura 

de electrones. Fe es el elemento más común examinado con espectroscopía 

Mössbauer porque su isótopo 57Fe es lo suficientemente abundante, tiene un rayo 

gamma de baja energía y un estado nuclear excitado de larga duración, que son los 

requisitos para el espectro de Mössbauer observable.  
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3.3. Microscopía Electrónica de Barrido (SEM) 

 

Es una técnica espectroscópica utilizada para el análisis de características 

microestructurales de objetos sólidos, de la que se obtiene información morfológica 

del material analizado como textura, tamaño y forma de la muestra.  

Un microscopio electrónico de barrido (Fig.13) está basado en una fuente de 

emisión de electrones y un sistema de lentes magnéticas capaz de enfocar el haz 

electrónico y generar con él un barrido sobre la muestra. La interacción entre 

electrones de la muestra y del haz genera un conjunto de señales a partir del cual 

es posible construir una imagen topografía, las señales que se generan se recogen 

en diversos detectores.  

 

 

 

 

 

 
Fig.13 Funcionamiento de un microscopio electrónico de barrido. Tomada de 

UAB,2018. 

Con esta técnica se ha determinado la morfología de la superficie y el tamaño de 

las partículas ya que proporciona, en lugar de una gráfica de señales, una imagen. 

Se puede distinguir si las partículas están dispersas o aglomeradas, si poseen forma 

cristalina, esférica o amorfa y qué tamaño aproximado tienen (Niraimathee et al., 

2016). Normalmente estos microscopios trabajan en vacío, por lo que para estudiar 

muestras aislantes hay que depositar previamente un recubrimiento conductor y 

permite obtener imágenes hasta 300 000X. 
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3.4. Espectroscopía de Energía Dispervisa ( EDS) 

 

La espectroscopia de rayos X de dispersión de energía es una técnica analítica que 

permite analizar la composición elemental de una muestra deseada. El principio de 

funcionamiento consiste en la capacidad de la radiación electromagnética de alta 

energía (rayos X) para expulsar electrones del núcleo de un átomo. Este principio 

se conoce como Ley de Moseley, quién determinó que existía una correlación 

directa entre la frecuencia de la luz emitida y el número atómico del átomo (Gaston 

& Protter, 2019). 

 

Eliminar electrones del núcleo dejará un agujero que un electrón de los orbitales 

externos puede llenar, el cual liberará energía a medida que se relaja (Fig.14).  La 

energía liberada durante este proceso de relajación es única para cada elemento 

de la tabla periódica y, como tal, bombardear una muestra con rayos X puede usarse 

para identificar qué elementos están presentes, así como en qué proporción están 

presentes. 

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fig.14 Espectroscopía dispersiva de rayos X. Tomada de Gaston & Protter, 2019 
 

 

 

 

 



35 

 

Capítulo 4 Parte Experimental  
 

4.1. Síntesis de los nanoóxidos 
 

4.1.1. Materiales para la Síntesis de los Nanoóxidos de Hierro 

Para la síntesis de nanopartículas de óxido de hierro, se utilizaron los siguientes 

materiales: 

• Metanol  

𝐶𝐻3𝑂𝐻, M.M 32.04 g/mol. Merck KGaA 

• Agua Destilada 

• Nitrato de Hierro (III) Nonahidratado  

𝐹𝑒(𝑁𝑂3)3 ∙ 9𝐻2𝑂, M.M. 404.00 g/mol. Sigma-Aldrich 

• Ácido Tánico 

𝐶76𝐻52𝑂46, M.M 1701.20 g/mol. Sigma -Aldrich 

• Taninos del fruto de Agallo 

• Hidróxido de sodio  

 
4.1.2. Preparación del extracto metanólico del fruto de la Caesalpinia 

coriaria (Jacq.) Willd. 
Los frutos de la Caesalpinia coriaria (Agallo), fueron recolectados cerca del Parque 

Nacional Sarigua, distrito de Parita, provincia de Herrera, Panamá. Estos frutos 

fueron puestos a madurar y secar, por dos semanas, bajo sombra. Pasaron de tener 

color verde a tener un color marrón oscuro ( fruto maduro) ( Fig.15) 

 

Fig.15 Frutos de Agallo recolectados en Sarigua 
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Una vez que el fruto estuvo seco se procedió a moler utilizando un molino-triturador 

Thomas Wiley Laboratory Mill Model 4 (Fig.16), al que se le acopló un tamizador 

de aproximadamente 2,0 mm para obtener un polvo fino (Fig.17).  

 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

     
 

Fig.16  Molino triturador Thomas Wiley Laboratory Mill Model 4. Tomado de: 
("Thomas Scientific - Model 4 Wiley Mill Community, Manuals and Specifications | 

LabWrench", n.d.) 
 

 

 

 

 

 

  

  

Fig.17 Tamizador de 2.0 mm utilizado para obtener el polvo del fruto de Agallo 
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Se obtuvieron aproximadamente 6.425 kg del triturado del fruto de la Caesalpinia 

coriaria ( Fig.18 ) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

Fig.18 Polvo del fruto de  Agallo obtenido después de la molienda 
 

Para el proceso de preparación de los extractos, se utilizó 400 mL de metanol, como 

disolvente, por cada 200 g de polvo del fruto (Fig.19). El metanol al ser un 

compuesto polar con baja toxicidad es un buen disolvente, efectivo para solvatar 

cationes y aniones  y favorecer las reacciones donde se forman iones.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig.19  Polvo del fruto de Agallo y metanol para la realización de extracto 

metanólico 
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Se dejaron agitando las muestras por 48 horas, utilizando el agitador orbital plano 

IKA KS 501 digital ( Fig.20), a una frecuencia de 120 rpm.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig.20 Agitación de las muestras por 48 horas  

Posteriomente, los extractos metanólicos se filtraron al vacío, de donde se obtuvo 

un líquido negruzco ( Fig.21) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig.21 Fitrado de los extractos metanólicos 

 

 

  



39 

 

La evaporación de los extractos metanólicos se realizó utilizando un rotavapor 

Buchi R-215 por aproximadamente 14 horas a fin de obtener una muestra 

totalmente seca ( Fig.22). Al raspar la muestra cristalizada con coloración marrón,  

se percibieron olores dulces propios de las caracteristicas polifenólicas del fruto de 

Agallo. 

 

 

Fig.22  A) Evaporación de extractos metanólicos B) Muestra después de 14 horas 

de evaporación C) Cristales y polvo después de la evaporación 

 
4.1.3. Síntesis de las nanopartículas de óxido de hierro 

 
Con las muestras sólidas obtenidas se prepararon soluciones con concentraciones  

de (0.1 ; 0.5 ; 1  y 5 ) %w/V, a esto le llamaremos solución del extracto. Se preparó 

una solución de nitrato de hierro (III)  al 10% w/V y se mezcló con la solución del 

extracto, obteniendo una solución marrón oscuro (Fig.23) a la cual se le midió el pH. 

A B C 
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Fig.23 A) Solución del extracto y Solución de nitrato de hierro B) Mezcla de las 
soluciones 

La solución de nitrato de hierro mezclado con solución del extracto se dejó agitando 

por 24 horas en un agitador digital Dh Daihan Scientific ( Fig.24 ) 

 

Fig.24  Agitación de la muestra por 24 h  

Al cabo de 24 horas de agitación se midió el pH de la solución y se le agregó gota 

a gota una solución de hidróxido de sodio 0,5 M con el fin de llevar la solución a un 

pH más alcalino, para favorecer y  estabilizar la reacción. Para cada muestra se 

preparon dos soluciones, las cuales se llevaron a dos pH distintos ( pH= 5 y pH=7) 

y se dejó agitando por 2 horas. Después de las 2 horas se procedió a centrifugar la 

muestra en la Centrifugadora Clay Adams Dynac 0101 por 60 minutos, 

enjuagando y decantando el líquido sobrenadante cada 20 min (Fig.25).  

A B 
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Fig.25 Proceso de centrifugado de la muestra 
 

Se obtuvo una muestra pastosa que se colocó en un horno de secado al vacío 

National Model 5831 por 24 horas, aproximadamente a 60 ºC (Fig. 26). 

 
Fig.26 A) Muestra después de centrifugar B) Colocación en horno de secado        

C) Muestra seca después de 24 horas  
 

El procedimiento  ya descrito se realizó, también, con ácido tánico en lugar del 

extracto metanólico del fruto de Agallo con las mismas concentraciones (0.1 ; 0.5 ; 

1  y 5 ) %w/V. 

A B C 
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Finalmente, las muestras fueron colocadas en el horno tubular  de calcinación QSH-

VTF-1400T mostrado en la Fig.27 a una temperatura 450 ºC por 3 horas para 

quemar la parte orgánica de la muestra.  

 

Fig.27 Horno Tubular  De Calcinación QSH-VTF-1400T 
 
Se realizaron un total de 16 muestras (8 muestras preparada con taninos del fruto 

de Agallo y 8 preparadas con ácido tánico comercial) (Fig.28)  

 

 

 
Fig.28 A) Muestras sintetizadas y B) Código de muestras. 

 

 

 

 

 

 

 

A B 
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4.2. Caracterización  

 

4.2.1. Espectroscopía de Infrarrojo por Transformada de Fourier  

  (FTIR) 

Para el registro de los espectros se utilizó un espectrómetro ALPHA de Bruker 

(Fig.29), el cual recoge simultáneamente datos espectrales de alta resolución en un 

amplio intervalo espectral. El análisis espectroscópico FTIR se utiliza para verificar 

la identidad y las especificaciones de las materias primas y productos en el control 

de calidad (INDICASAT-AIP, s. f.). 

 
 

Fig.29 ALPHA II espectrómetro FT-IR. Imagen tomada de (Bruker, s. f.) 
 

Los análisis con este equipo permiten identificar los picos característicos de los 

óxidos de hierro buscados. Según la literatura los picos de absorción asociados a la 

magnetita son (3437; 1630; 627;588) cm−1 (Veneranda et al., 2018), la hematita 

presenta los picos (530; 512; 445) cm−1 (Chernyshova et al., 2007) y la maghemita 

(553; 440; 362; 212) 𝑐m−1 (Jubb & Allen, 2010). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



44 

 

 

4.2.2. Espectroscopía Mössbauer  

Las medidas Mössbauer fueron registradas a temperatura ambiente (295 K) en una 

geometría de transmisión usando un espectrómetro CTS4 de Iron Analytical                  

( Fig.30) . Se utilizó una fuente de 25 mCi de 57Co en matriz de Rh. Los parámetros 

de interacción hiperfina se determinaron ajustando los espectros experimentales 

mediante un método de mínimos cuadrados utilizando el software Recoil (Lagarec 

& Rancourt, 1998). Las posiciones de las líneas se reportan con respecto al 

centroide del espectro de una lámina de α-Fe de 25 µm de espesor a temperatura 

ambiente. Los ajustes se hicieron usando un análisis basado en líneas de Voigt.  

 

 

 

Fig.30 Espectrómetro Mössbauer CTS4 de Iron Analytical 

Para las muestras se prepararon con 40 mg, los cuales se trituraron en un mortero 

y se mezclaron con sacarosa para evitar efectos de textura antes de ensamblar las 

pastillas de espesor ideal.  

A continuación, se muestra en la figura 31 los parámetros Mössbauer esperados 

para los óxidos de hierro más comunes: 
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Fig.31 Parámetros hiperfinos para óxidos y oxihidróxidos de hierro. Tomado de 
(Rothwell, 2020) 
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4.2.3. Microscopía Electrónica de Barrido y Espectroscopía de 

Energía Dispervisa ( SEM y EDS) 

 

Se utilizó el microscopio electrónico de barrido Quattro S Thermo Scientific (Fig.32) 

que permite obtener micrografías y además a través de un canal secundario recibir 

los rayos X con lo que podemos obtener información analítica cualitativa y 

cuantitativa de la muestra (ThermoFisher Scientific, s. f.).  

 

 
Fig.32 Microscopio electrónico de barrido Quattro S Thermo Scientific. Imagen 

tomada de (ThermoFisher Scientific, s. f.) 
 

 

Para el análisis EDS, se recibe por un canal secundario los rayos X procedentes de 

cada uno de los puntos de la superficie sobre los que pasa el haz de electrones. 

Como la energía de cada rayo X es característica de cada elemento, podemos 

obtener información analítica cualitativa y cuantitativa de áreas del tamaño que 

deseemos de la superficie.  
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Capítulo 5  Resultados y Discusión 

 

5.1. Análisis cualitativo  

 

Al calcinar las muestras durante 3 horas a 450°C se observó una disminución en la 

masa lo que puede ser indicativo de la evaporación del agua y de la calcinación de 

la parte orgánica presente en la muestra, los resultados se presentan en la Tabla 3.  

 

Tabla.3 Resultados cualitativos y cuantitavos de las muestras preparadas 

 

 

Cada muestra fue expuesta a la acción de un pequeño campo magnético externo 

producido por un magneto. Las muestras de nanoóxidos obtenidos a partir del 

extracto metanólico del fruto de Agallo y con ácido tánico comercial preparados con 

una concentración tánica de ≥ 0.5% w/V presentaron atracción magnética entre 

ligera y media, es decir, parte del polvo fue atraído por el magneto. Esto indica 

claramente la formación de óxidos de hierro magnéticos.  

 

 

 MUESTRA Masa de 
muestra 

después del 
secado 

(g) 

Masa de la 
muestra después 
de la calcinación 

(g) 

Atracción 
magnética 

PH 
Overnight 

E
x

tr
a

c
to

 d
e
l 
fr

u
to

 

d
e
 A

g
a
ll

o
 

AF01P5 1.907 1.223 NO 2 
AF01P7 1.362 1.233 NO 2 
AF05P5 2.471 1.366 SI 1.9 
AF05P7 1.191 0.737 SI  1.8 
AF1P5 1.317 0.694 SI 1.6 
AF1P7 2.299 1.279 SI 1.7 
AF5P5 2.676 1.257 SI 1.8 
AF5P7 - 2.366 SI 1.7 

Á
c

id
o

 T
á

n
ic

o
 

TAF01P5 1.380 1.138 NO 2.3 
TAF01P7 1.443 1.233 NO 2 
TAF05P5 - 0.806 SI  1.9 
TAF05P7 1.654 1.235 SI  1.8 
TAF1P5 1.427 0.765 SI 1.7 
TAF1P7 1.852 1.424 SI 1.7 
TAF5P5 3.584 1.982 SI  1.7 
TAF5P7 - 2.580 SI 1.8 
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5.2  Microscopía Electrónica de Barrido (SEM) 

 

La morfología de las nanopartículas  preparadas con extracto metanólico del fruto 

de Agallo a baja concentración tánica (0,1% w/V) se distingue en la imagen SEM 

que se muestra en la Fig. 33 A para la muestra preparada a pH 5. Se observa la 

formación de aglomerados porosos de partículas redondas con tamaños entre 85 

nm y 250 nm. En la micrografía de la Figura 33 B se observa, para la muestra  

AF01P7, que las estructuras porosas están constituidas por nanovarillas 

(“nanorods”) de forma elipsoidal, de unos 60-70 nm de longitud. Resultados 

similares se obtienen al usar ácido tánico comercial en la preparación de los 

nanoóxidos usando baja concentración tánica. 

 

 

Fig.33  Micrografías de las muestras A) AF01P5  y B) AF01P7 

 

 

A una concentración tánica >0,5% w/V, se forman aglomerados de forma y tamaño 

bastante irregulares, a partir de cristalitos quasi-esféricos con un tamaño estimado 

de 45-50 nm, como se observa en las micrografías de la Figura 34. Resultados 

similares se obtienen tanto para las muestras preparadas con ácido tánico 

comercial, como para las preparadas con extracto metanólico de Agallo.  
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Fig.34 Micrografías de las muestras A) TAF1P5 , B) TAF5P7 y C) AF5P7 

 

 

5.3 Espectroscopía de Energía Dispervisa (EDS) 

Se realizaron análisis EDS de muestras seleccionadas. En la figura 35 se muestra 

el espectro EDS para la muestra TAF1P7. La tabla 4 correspondiente a los 

resultados EDS proporciona el porcentaje atómico y el peso de los elementos 

mapeados.  La señal de oxígeno es mayor a la esperada para los nano óxidos de 

hierro, dado que la superficie de las partículas contiene residuos orgánicos anclados 

en la superficie, estos deben ser también la fuente de carbono que finalmente 

recubre las partículas de los nano óxidos de hierro. Tal cantidad de carbono se 

observa frecuentemente con partículas de óxido preparadas en poliol y corresponde 

principalmente a especies de polioles quimisorbidas en la superficie de las 

partículas (Ammar et al., 2001).  La presencia detectada de sodio es indicativa de 

un lavado incompleto durante la síntesis, lo que se confirmó en estudios separados. 
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Fig.35 Espectro EDS de la muestra TAF1P7. El inserto muestra imagen SEM del 
área seleccionada para el análisis. 

 

 

Tabla 4. Resultados EDS de la muestra TAF1P7 

Elemento Porcentaje 
Atómico (%) 

Peso 

( %) 

C 12.8 5.8 

O 53.3 32.1 

Na 6.3 5.4 

Al 1.3 1.3 

Fe 26.4 55.4 
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5.4 Espectroscopía de Infrarrojo por Transformada de Fourier (FTIR) 

 

La figura 36 muestra los espectros FTIR-ATR del extracto metanólico del fruto de 

Agallo y del ácido tánico comercial, es notable la coincidencia entre ambos 

espectros, en los que se observan las bandas de estiramiento O–H a 3300 cm-1, el 

estiramiento C=O a 1700 cm -1, el estiramiento simétrico C–O aromático a 1610      

cm -1,las bandas a 1530 cm-1 y 1512 cm-1 del estiramiento aromático C=C, el 

estiramiento asimétrico C–O aromático a 1310 cm-1  y 1180 cm-1, el estiramiento C–

O–C a 1030 cm-1  y la deformación fuera del plano C–H a 755 cm-1. Claramente se 

infiere que el extracto metanólico del fruto de Agallo es, esencialmente, ácido tánico. 

 

                      
Fig.36  Espectros FTIR-ATR de los compuestos reductores  
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Fig.37 Espectros FTIR-ATR para las muestras preparadas a partir del extracto 

metanólico del fruto de Agallo con A) pH 5  y B) pH 7 

 

Los espectros FTIR-ATR de muestras de nanoóxidos preparados a partir del 

extracto metanólico del fruto de Agallo a pH 5  y pH 7, se presentan en la figura 37. 

En la preparación de estos óxidos se calentó a 450°C, lo que provoca que las 

bandas características de los tanatos férricos precursores se vuelven casi 

imperceptibles, como lo reporta Nam et al. (2019) para complejos de tanato sódico 

calcinado a 400°C. Se supone que los grupos funcionales anclados en el nanoóxido 

pueden no haberse descompuesto. Se propone que los picos en el rango entre 

1800 cm−1 −  800 cm−1,  atribuibles a polifenolatos (Badni et al., 2016),  muy 

probablemente se deben a remanentes orgánicos en la superficie de las 

nanopartículas de óxido de hierro. Es decir, fragmentos orgánicos no 

descompuestos en la calcinación se mantienen unidos a la superficie de las 

nanopartículas, por coordinación como ligandos bidentados. Este supuesto se ve 

reforzado por la pérdida adicional de peso que experimentan las muestras al ser 

calentadas por tiempos más prolongados o a temperaturas mayores. 

 

En ambos casos, los nanoóxidos obtenidos a partir del extracto metanólico del fruto 

de Agallo y con ácido tánico comercial, preparados con una concentración tánica de 

0.1 %w/V y 0.5 %w/V,  exhiben las bandas de Fe-O del óxido de hierro hematita, 
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según espectro FTIR-ATIR de una muestra de referencia tiene picos característicos 

a 431 cm−1y 514 cm−1, estas fases no responden a campos magnéticos. De otra 

parte, los nanoóxidos obtenidos por calcinación de los tanatos de hierro                                        

( concentraciones ≥1% w/V) a 450°C, si eran atraídos por imanes. El espectro de 

magnetita muestra una fuerte banda centrada alrededor de 530 cm−1que se atribuye 

a la vibración de estiramiento de Fe-O en la red de Fe3O4, mientras que la fase 

maghemita presenta varias bandas entre (800 y 400) cm−1 cuyo número y 

resolución dependen del orden estructural de las vacancias en la maghemita. Con 

frecuencia se observan bandas cercanas a 540 cm−1 en nanopartículas de -Fe2O3 

(Mohapatra et al., 2015). El perfil de los nanoóxidos preparados con una mayor 

concentración tánica muestra una banda Fe-O intermedia entre la de magnetita y 

maghemita, que se atribuye a maghemita parcialmente ordenada. 

El pH usado en la etapa de precipitación de los nanoóxidos no tiene gran influencia 

en la naturaleza del producto final. 

 

 

5.5 Espectroscopía Mössbauer 

Los espectros Mössbauer de las muestras preparadas con la concentración tánica 

más baja ( 0.1 %w/V) se ajustaron con un solo sexteto magnético ( Fig.38 a y b ). Al 

aumentar la concentración de ácido tánico en la síntesis de nanoparticulas de óxido 

de hierro se observa, de forma general, dos sextetos magnéticos ensanchados. En 

la Tabla 6 y 7 se resume el resultado de los ajustes de los espectros usando líneas 

de Voigt. A las muestras AF01P5, AF01P7, TAF01P5 y TAF01P7 se les realizó un 

ajuste de un sitio magnético;  los parámetros hiperfinos son muy cercanos a los 

reportados en la literatura para la hematita. Sin embargo, los campos magnéticos 

son algo reducidos por el tamaño de partícula pequeño de la hematita 

(nanohematita). Se propone una estructura de núcleo-coraza de nano-hematita 

sintetizada. Las muestras preparadas a pH 5 se le añadió una componente adicional 

mostrando un alto aporte gaussiano y un campo magnético bastante reducido, 

resultado del aporte del óxido superficial. Los espectros Mössbauer de las muestras 

preparadas con 0.5% w/V de ácido tánico se ajustaron con sextetos 
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correspondientes a una estructura núcleo-coraza de nano-hematita, según los 

parametros hiperfinos. Para obtener un ajuste satisfactorio se tuvo que añadir una 

distribución de campos magnéticos. Las nanopartículas de óxido de hierro 

pequeñas por su rápida relajación resultan en un colapso del espectro magnético, 

característico de un comportamiento de materiales superparamagnéticos (Murad y 

Johnston, 1989).  

Fig.38 Espectros Mössbauer para las muestras a) AF01P5 b) AF01P7, c) AF05P5,     

d)AF05P7, e)AF1P5, f) AF1P7, g) AF5P5, h) AF5P7, i) AF5P5+* y j) AF5P7+*.                        

+* Estas muestras fueron calcinadas a 500°C por dos horas adicionales. El recuadro 

inserto en f) muestra la distribución de campos magnéticos hiperfinos del sextete. 
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Los espectros Mössbauer de las muestras preparadas con 1% w/V  y 5 % w/V de 

ácido tánico se ajustaron con dos sextetos magnéticos ( Fig.39 a y b ). Los valores 

de desplazamiento isomérico y desdoblamiento cuadrupolar obtenidos para el 

sexteto de campo magnético cerca de 50.0 T, son similares para todas las muestras 

(0.31 mm/s  a 0.37 mm/s), son cercanos a los de la maghemita y diferentes a los de 

la magnetita (Cornell & Schwertmann, 2003; Rothwell, 2020). Esta contribución se 

puede atribuir al Fe3+ en la maghemita en los sitios octaédrico y tetraédrico en la 

región interna de las partículas, dados los valores de desplazamiento isomérico y 

de desdoblamiento cuadrupolar. 

 

Los sitios con menor campo magnético (43.5 T - 45.9 T) y la distribución de campos 

magnéticos (máximo en 23.0 T – 36.6 T) se corresponden con iones Fe3+  que se 

encuentran en las regiones superficiales de las nanopartículas, “empobrecidos” en 

los enlaces de intercambio (Zakharova et al., 2012). Los iones Fe3+ “externos”, 

coordinados con grupos funcionales anclados en el nanoóxido, están en un estado 

que difiere del de las regiones internas debido a la falta de iones vecinos y dan lugar 

a la distribución. El sexteto lo producen los iones Fe3+ situados cerca de la 

superficie, para los cuales se retienen todos los enlaces de intercambio, pero 

algunos de estos enlaces se unen con los cationes de hierro más superficiales. 

 

 Teniendo en cuenta la gran anchura media de los sitios con menor campo 

magnético (43.5 T - 45.9 T),  se puede proponer que una parte de los átomos de Fe 

tienen valencia Fe2.5+, como en el sitio octaédrico de 46 T de la magnetita.  Dados 

los valores de desplazamiento isomérico y de desdoblamiento cuadrupolar, se 

propone considerar esta contribución como la de una maghemita parcialmente 

ordenada. La presencia de Fe2+ puede ser entendida por el fuerte carácter reductor 

del ácido tánico. Al ensanchamiento de las líneas Mössbauer también contribuyen 

el efecto de la distribución de partículas de pequeño tamaño, partículas 

superparamagnéticas. 

Es interesante observar en la Figura 38 g y h, correspondiente a las muestras 

AF5P5 y AF5P7 parcialmente calcinadas (accidentalmente), exhiben un doblete 
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cuadrupolar de Fe3+ de alto espín, atribuible a un complejo de tanato férrico (Iglesias 

et al., 2001; Jaén & Navarro, 2009). Este doblete tiene un desplazamiento isomérico 

de 0.35 mm/s y un desdoblamiento cuadrupolar de 0.78 mm/s, que desaparece  

luego de una calcinación adicional a 500°C por dos horas. El precursor de estas 

muestras de alto contenido tánico es justamente un tanato férrico. 

 

 En la Figura 40 se muestra el espectro Mössbauer del precipitado obtenido de una 

muestra de AF1P5 sin calcinar, que se puede ajustar a dos dobletes férricos de 

parámetros hiperfinos, corrimiento isomérico 1 de 0.361(1) mm/s, desdoblamiento 

cuadrupolar 1 de 0.294(2) mm/s, corrimiento isomérico 2 de 0.367(5) mm/s, 

desdoblamiento cuadrupolar 2 de 0.980(3) mm/s. Se observa, además, un doblete 

de Fe2+ de corrimiento isomérico de 1.22(22) mm/s y desdoblamiento cuadrupolar 

de 2.71(42) mm/s. 

La distribución de campos magnéticos hiperfinos del sextete de las muestras AF1P7 

y TAF1P7, que se presenta en el recuadro inserto en apartado f) de las Figuras 38 

y 39, tiene una contribución con un máximo de 50.7 T. Esto es indicativo de que 

esta muestra, además de maghemita, contiene hematita. 
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Fig.39 Espectros Mössbauer para las muestras a) TAF01P5 b) TAF01P7,                    

c) TAF05P5, d) TAF05P7, e) TAF1P5, f) TAF1P7, g) TAF5P5 y h) TAF5P7. El 

recuadro inserto en f) muestra la distribución de campos magnéticos hiperfinos 

del sextete. 
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Tabla.5 Resultados Mössbauer para las muestras preparadas con extracto 

metanólico del fruto de Agallo.  

Muestra Sitio  < 𝑪𝑺 >  

(𝒎𝒎/𝒔) 

𝟐𝜺 

(𝒎𝒎/𝒔) 

𝑩𝒉𝒇 

(𝑻) 

 

𝝈𝑯  

(𝑻) 

𝑳𝒐𝒓𝒆𝒏𝒕𝒛𝒊𝒂𝒏 

𝑯𝑾𝑯𝑴 

(𝒎𝒎/𝒔) 

A 

(%) 

AF01P5 SEX1 
 

0.37 -0.22 50.7 0.51 0.12 50.7 

 - - 48.4 2.23 - 49.3 

AF01P7 SEX1 0.36 -0.22 50.8 0.68 0.13 100 

AF05P5 SEX1 0.37 -0.18 50.6 0.73 0.13 47.4 

 SEX2 0.29 -0.10 47.5 2.75 - 26.1 

 DIS - - 39.0 - - 26.5 

AF05P7 SEX1 0.37 -0.22 50.4 0.66 0.13 58.5 

 - - 46.6 3.1 - 21.0 

 DIS - - 23 - - 20.5 

AF1P5 SEX1 0.34 -0.06 49.5 1.06 0.23 40.1 

 SEX2 0.35 0.02 44.2 3.58 - 23.7 

 DIS - - 23 - - 36.2 

AF1P7 SEX1 
 

0.37 -0.20 50.7 0.43 0.14 32.3 

 - - 49.1 1.1 - 24.3 

 SEX2 0.29 -0.02 46.2 3.3 - 17.8 

 DIS - - 36.3 - - 25.6 

AF5P5 SEX1 0.32 -0.02 48.4 0.97 0.23 10.6 

 SEX2 0.42 -0.04 44.3 3.06 - 20.6 

 DIS - - 25.5 - - 17.1 

 QSD1 0.34 1.56 - 0.26 - 51.7 

AF5P7 SEX1 0.32 0.00 48.6 1.02 0.23 33.2 

 SEX2 0.34 -0.04 44.2 3.2 - 20.9 

 DIS - - 29.8 - - 41.7 

 QSD1 0.34 1.48 - 0.33 - 4.2 

AF5P5+* SEX1 0.34 -0.08 49.7 1.21 0.24 26.7 

 SEX2 0.31 -0.02 44.7 3.2 - 23.3 

 DIS - - 32.1 - - 50.0 

AF5P7+* SEX1 0.30 0.02 49.3 1.22 0.18 36.2 

 SEX2 0.26 -0.12 44.4 3.3 - 28.3 

 DIS - - 36.6 - - 35.5 

< 𝑪𝑺 >  corresponde a desplazamiento isomérico promedio, 𝟐𝜺 desplazamiento 
cuadrupolar,  𝐵ℎ𝑓 interacción magnética hiperfina,   𝝈𝑯  medida del error Gaussiano, 

HWHM contribución Lorentziana y 𝑨 es el área. 
 

 

  



59 

 

Tabla.6 Resultados  Mössbauer a temperatura ambiente para las muestras 

preparadas con ácido tánico comercial. 

 

Muestra Sitio  < 𝑪𝑺 >  

(𝒎𝒎/𝒔) 

𝟐𝜺 

(𝒎𝒎

/𝒔) 

𝑩𝒉𝒇 

(𝑻) 

 

𝝈𝑯  

(𝑻) 

𝑳𝒐𝒓𝒆𝒏𝒕𝒛𝒊𝒂𝒏 

𝑯𝑾𝑯𝑴 

(𝒎𝒎/𝒔) 

A 

(%) 

TAF01P5 SEX1 
 

0.37 -0.20 50.9 0.46 0.15 86.5 

 - - 47.7 2.51 - 13.5 

TAF01P7 SEX1 0.36 -0.21 50.4 0.71 0.13 100 

TAF05P5 SEX1 0.31 -0.18 50.1 0.74 0.17 41.7 

 SEX2 0.34 -0.12 46.5 2.7 - 26.1 

 DIS - - 33.0 - - 32.2 

TAF05P7 SEX1 0.36 -0.20 49.8 0.46 0.20 48.9 

 SEX2 0.34 -0.22 46.6 2.2 - 24.2 

 DIS - - 22.6 - - 26.9 

TAF1P5 SEX1 0.31 -0.06 49.8 0.92 0.22 38.6 

 SEX2 0.45 -0.18 44.9 3.3 - 26.3 

 DIS - - 15.0 - - 35.1 

TAF1P7 SEX1 
 

0.36 -0.18 49.1 0.28 0.15 27.6 

   50.5 1.54 - 26.4 

 SEX2 0.26 -0.10 43.7 4.4 - 27 

 DIS - - 18.0 - - 19 

TAF5P5 SEX1 0.31 -0.08 49.8 0.88 0.22 37.4 

 SEX2 0.44 -0.12 45.1 3.6 - 28.7 

 DIS - - 14.1 - - 33.9 

TAF5P7 SEX1 0.32 0.02 49.9 0.91 0.24 32.8 

 SEX2 - - 45.9 3.0 - 36.3 

 DIS - - 22.8 - - 31.0 

< 𝑪𝑺 >  corresponde a desplazamiento isomérico promedio, 𝟐𝜺 desplazamiento 
cuadrupolar,  𝐵ℎ𝑓 interacción magnética hiperfina,   𝝈𝑯  medida del error Gaussiano, 

HWHM contribución Lorentziana y 𝑨 es el área. 
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Figura 40. Espectro Mössbauer del precipitado obtenido de una muestra de AF1P5 

sin calcinar. 
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Capítulo 6  Conclusiones 

 

Este estudio revela que el extracto metanólico del fruto de la Caesalpinia Coriaria 

(Jacq.) Willd, rico en ácido tánico, se puede utilizar para la síntesis de 

nanopartículas de óxido de hierro en una ruta rentable, simple y ecológica. 

 

Mediante la espectroscopía infrarroja y la espectroscopía Mössbauer se comprueba 

que las partículas obtenidas usando bajas concentraciones de ácido tánico ≤ 0.5 % 

w/V, en el medio reactivo, conducen a la formación de hematita (-Fe2O3). Por su 

parte, el uso de concentraciones tánicas ≥ 1% w/V dan lugar a la formación de 

maghemita (-Fe2O3) magnética. 

 

Por microscopía SEM se confirma que la hematita obtenida forma aglomerados 

porosos de partículas redondas con tamaños entre 85 nm y 250 nm, que están 

constituidos por nanovarillas (“nanorods”) de unos 60-70 nm de longitud. A una 

concentración tánica >0,5% w/V, se forman aglomerados de forma y tamaño 

bastante irregulares a partir de cristalitos de maghemita con un tamaño estimado de 

45-50 nm, que están recubiertos por material orgánico si se calcina a 450 °C. 
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