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Abstract
Context: Copper or copper oxide nanoparticles are materials of interest
in the field of agriculture due to their multiple properties, including
their antimicrobial activity, which is useful in the biological control of
pests. Several authors have reported that nanoparticles smaller than 50
nm have a greater antimicrobial effect. Accordingly, this study aimed to
compare different synthesis protocols, with the purpose of obtaining copper
or copper oxide nanoparticles with adequate size for their subsequent
evaluation in the biological control of species that commonly affect crops in
Colombia.
Method: Five synthesis protocols were evaluated, four of them classified
as green chemical synthesis methods, and the other as biological synthesis.
The obtained nanoparticles were characterized via UV-Vis spectroscopy,
DLS, TEM, FTIR, XRD, SEM, and EDS.
Results: Protocol 3, which uses copper sulfate pentahydrate as precursor
salt, ascorbic acid as reducing agent, and starch as stabilizer, proved to be
the most suitable, as spherical metallic copper nanoparticles with a size of
4,5 nm were obtained with it.
Conclusions: It was possible to compare methodologies for copper and
copper oxide nanoparticles production, analyze the effect of synthesis
conditions on their characteristics, and finally obtain a protocol to
synthesize copper nanoparticles with an adequate size for potential use in
biological control applications.
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Resumen

Contexto: Las nanopartículas de cobre u óxidos de cobre son materiales de interés para la agricultura
por sus múltiples propiedades, entre ellas su actividad antimicrobiana, que resulta útil en el control
biológico de plagas. Diversos autores han reportado que las nanopartículas con tamaño inferior a 50
nm tienen mayor efecto antimicrobiano. De acuerdo con esto, este estudio tuvo como objetivo comparar
diferentes protocolos de síntesis de nanopartículas de cobre u óxidos de cobre, con el propósito de
obtener NPs de tamaños adecuados para su futura evaluación en el control biológico de especies que
afectan comúnmente los cultivos en Colombia.
Método: Se evaluaron cinco protocolos de síntesis, cuatro de ellos clasificados como métodos de síntesis
química verde y el otro como síntesis biológica. Las nanopartículas obtenidas fueron caracterizadas
mediante espectroscopía UV-Vis, DLS, TEM, FTIR, DRX, SEM y EDS.
Resultados: El protocolo 3, que utiliza sulfato de cobre pentahidratado como sal precursora, ácido
ascórbico como agente reductor y almidón como estabilizante, resultó ser el más adecuado, pues con él
se obtuvieron nanopartículas esféricas de cobre metálico con un tamaño promedio de 4,5 nm.
Conclusiones: Fue posible comparar las metodologías de obtención de nanopartículas de cobre y óxidos
de cobre, analizar el efecto de las condiciones de síntesis en sus características y finalmente obtener un
protocolo para sintetizar nanopartículas de cobre con un tamaño adecuado para un potencial uso en
aplicaciones de control biológico.

Palabras clave: nanopartículas, cobre, óxidos de cobre, síntesis química, síntesis biológica.
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1. Introducción

Las nanopartículas (NPs) de naturaleza metálica y de óxidos de metales son ampliamente estudiadas
en la ciencia y la ingeniería debido a sus propiedades ópticas, electrónicas, químicas, físicas y mecánicas.
Estas propiedades están ligadas al tamaño, la estructura cristalina, la morfología y la composición
de las partículas (1). Entre las características que poseen las NPs se encuentra su alta relación área
superficial/volumen, lo cual favorece el incremento de la energía interfacial, la reactividad de la
nanopartícula, la eficiencia en la absorción y la capacidad de ser funcionalizadas con moléculas de
interés (2), (3).
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En la agricultura, la nanotecnología se ha enfocado en el desarrollo de herramientas que ayuden
a fortalecer el sector agrícola desde distintas aplicaciones, como el desarrollo de nanoformulaciones
de agroquímicos para aplicar pesticidas y fertilizantes para el mejoramiento de los cultivos; el uso
de nanosensores en la protección de cultivos para la identificación de enfermedades y residuos de
agroquímicos; el empleo de nanodispositivos para la ingeniería genética de las plantas; los diagnósticos
de enfermedades en plantas; y el manejo poscosecha (4). Actualmente, este sector se enfrenta a múltiples
desafíos como el control de plagas, la absorción de nutrientes en los suelos, el mejoramiento genético
de plantas, la detección temprana de patógenos, el manejo de recursos naturales, contaminantes
en productos alimenticios, entre otros. Aunque el manejo de todas estas problemáticas se ha hecho
empleando distintas herramientas, algunas son muy costosas y otras siguen siendo inútiles o poco
efectivas (5).

Una de las posibles soluciones es el uso de NPs metálicas que, entre otras propiedades interesantes,
tienen propiedades antimicrobianas. Las nanopartículas de cobre (CuNPs) u óxidos de cobre (CuONPs)
poseen dichas propiedades y, además, son de bajo costo y fácil obtención. Estas nanopartículas han
sido utilizadas para múltiples aplicaciones como fungicidas y bactericidas, así como para promover el
crecimiento de las plantas (6). Las propiedades de las NPs están ligadas a su tamaño y forma (7), y, a
su vez, estas características dependen del método de síntesis utilizado, que puede ser físico, químico o
biológico.

En los métodos físicos, las NPs se generan mediante la reducción del tamaño del material original;
las NPs obtenidas no presentan contaminación por solventes y tienen una distribución uniforme, lo
cual constituye una mejora con respecto a la síntesis química. Sin embargo, en los métodos físicos se
requieren equipos costosos y un alto uso de energía (8).

En la síntesis química se utilizan reactivos para la reducción de los iones cobre, y el mayor
inconveniente que se presenta es el uso de materiales tóxicos (9). Esto ha llevado a evaluar compuestos
como el azúcar, el ácido ascórbico, el almidón, etc., los cuales resultan ambientalmente más amigables.
A los procesos de síntesis que incluyen este tipo de compuestos se les llama química verde (10).

Por su parte, los métodos biológicos utilizan bacterias, hongos y extractos de plantas como agentes
reductores de los iones cobre (11). Estos métodos tienen la ventaja de que utilizan materiales más
ecológicos, siendo más económicos, simples y sostenibles que los métodos químicos. Es preferible
utilizar extractos de plantas para obtener NPs en lugar de usar microorganismos, pues es más difícil
preservar los cultivos celulares (12). Estos extractos, además, son adecuados para la síntesis de NPs a
gran escala (13).

Se ha observado que los cambios en la temperatura, el pH, la naturaleza del agente reductor y su
concentración, entre otros factores, afectan el tamaño y la forma de las NPs obtenidas (14–19).

Algunos estudios han demostrado que el tamaño de partícula influye directamente en la
citotoxicidad. Las partículas más pequeñas tienen una mayor relación área superficial/volumen, lo cual
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aumenta la reactividad y facilita el transporte intracelular (20). Los autores de (21) evaluaron el efecto
del tamaño (53, 84, 120 y 174 nm) y de la concentración de las CuNPs (5, 10 y 20 ppm) en la actividad
anitifúngica contra los hongos patógenos Fusarium oxysporum y Phytophthora capsici, encontrando que el
mayor grado de inhibición del crecimiento se logra al utilizar las NPs más pequeñas, correspondientes
a un tamaño de 53 nm, a una concentración de 20 ppm.

(22) estudiaron el efecto antimicrobiano de CuNPs de 5 nm en cepas de Escherichia coli (bacteria
Gram-negativa), encontrando que, después de 2 horas de tratamiento con las NPs a una concentración
de 32 ppm, se logró inhibir el crecimiento en un 100 %. Por último, a partir de ensayos con microscopio
de fuerza atómica, los autores pudieron concluir que la cepa E. coli es susceptible a las CuNPs, pues
se evidenciaron daños en la membrana celular. Por su parte, (23) propusieron la síntesis verde de
fungicidas, que consistían en CuNPs preparadas en medio acuoso. Mediante experimentos in vitro,
evaluaron la actividad antifúngica de dichas NPs contra los hongos patógenos de plantas Fusarium
solani, Neofusicoccum sp. y Fusarium oxysporum, encontrando que, aunque la actividad antifúngica difiere
para cada especie, las CuNPs inducen fuertes cambios morfológicos en el micelio, además de daño en
las membranas celulares.

(24) sintetizaron CuNPs y CuONPs a través del método de reducción química. La actividad
antifúngica de las NPs obtenidas, con un tamaño promedio en el rango de 20 a 50 nm, se evaluó
mediante ensayos contra Fusarium sp., encontrando que el diámetro de la colonia fúngica casi no
aumenta y que el crecimiento se inhibe en un 93,98 % al emplear una concentración de NPs de 450 ppm
después de incubación por 9 días.

Dada la comprobada actividad antimicrobiana que han demostrado las CuNPs y las CuONPs,
resulta de gran interés evaluar metodologías de síntesis que permitan su obtención, y poder así
posteriormente evaluar su potencial aplicación en el control biológico de plagas como Fusarium
oxysporum, Ralstonia solanacearum spp. y Xanthomonas spp., las cuales afectan cultivos importantes para
Colombia, como es el caso del plátano, el tomate, el pimentón, la berenjena y la papa (25,26). De acuerdo
con ello, el objetivo del presente estudio fue comparar diferentes protocolos para la síntesis de CuNPs y
CuONPs a partir de métodos de química verde y biológica reportados en la literatura. La caracterización
de las NPs sintetizadas se realizó mediante las técnicas de UV-Vis, DLS, TEM, FTIR, DRX, SEM y EDS,
y, según el tamaño obtenido, se infirió un posible uso en aplicaciones de control biológico.

2. Materiales y métodos

2.1. Síntesis de nanopartículas de cobre u óxidos de cobre
Con base en metodologías de síntesis de CuNPs reportadas en la literatura, se implementaron los

protocolos que se describen a continuación. La Tabla I resume las principales condiciones evaluadas e
indica si se realizó alguna modificación a la metodología. Los ensayos se realizaron por triplicado.

1. Métodos de química verde:

Protocolo 1, basado en la metodología desarrollada por (23). Se preparó una solución de
citrato de sodio tribásico dihidratado (PanReac AppliChem ITW Reagents) al 2,5 % m/V,
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se adicionaron 5 g de sulfato de cobre pentahidratado (Carlo Erba) y luego se agregaron,
bajo agitación constante, 50 ml de ácido ascórbico (PanReac AppliChem ITW Reagents) 0,2
M y 30 ml de hidróxido de sodio (PanReac AppliChem ITW Reagents) 1 M. Finalmente, la
mezcla se calentó a 95 °C durante 90 minutos y, cuando se formó un precipitado de color
rojo, la solución se centrifugó, y el precipitado obtenido se almacenó en una nevera.

Protocolo 2, basado en la metodología desarrollada por (24). Se disolvieron 0,1712 g de cloruro
de cobre dihidratado (Reactivos Ru) en 50 ml de agua desionizada. La solución se dejó
en agitación hasta formar una solución homogénea de color azul. Después se adicionaron
lentamente 10 ml de ácido ascórbico (PanReac AppliChem ITW Reagents) 0,1 M y, terminado
este procedimiento, se ajustó el pH a 5 utilizando hidróxido de sodio (PanReac AppliChem
ITW Reagents) 1 M. Posteriormente se agregaron lentamente 10 ml de CTAB (PanReac
AppliChem ITW Reagents) 0,025 M, y la solución resultante se mantuvo a 80 °C hasta
adquirir una coloración rojo-marrón. Al terminar el proceso, la solución se dejó enfriar a
temperatura ambiente, y el precipitado obtenido conservó el color.

Protocolo 3, basado en la metodología desarrollada por (27). Se disolvieron 2,5 g de almidón
(Almidón Rey) en 15 ml de agua destilada, y se agitó a velocidad constante hasta obtener
una mezcla homogénea. Luego, la solución de almidón se goteó a 10 ml de sulfato de
cobre pentahidratado (Carlo Erba) 0,04 M, y se adicionó 1 g de ácido ascórbico (PanReac
AppliChem ITW Reagents) directamente a la mezcla, la cual se mantuvo en agitación a
velocidad constante durante 3 horas a 60 °C. La solución se centrifugó durante 5 minutos
a 15.000 rpm, y el precipitado se refrigeró en nevera.

Protocolo 4, basado en la metodología propuesta por (28). Se calentaron 50 ml de una
solución de cloruro de cobre dihidratado (Reactivos Ru) 0,01 M en baño María a 80 °C
y se mantuvieron en agitación magnética. Posteriormente, se gotearon 50 ml de ácido
ascórbico (PanReac AppliChem ITW Reagents) 0,4 M a la solución, manteniendo las mismas
condiciones de calentamiento y agitación. La solución se mantuvo en agitación constante
por un periodo de 16 horas hasta alcanzar la coloración esperada (café oscuro), y finalmente
se centrifugó a 5.000 rpm durante 20 minutos.

2. Método de síntesis biológica:

Protocolo 5, basado en la metodología desarrollada por (29). Se utilizó sulfato de cobre
pentahidratado 0,5 M como sal precursora y extracto de hojas de albahaca morada (Ocimum
sanctum) como agente reductor. Para obtener el extracto, se lavaron hojas frescas de albahaca
morada, primero con agua corriente y después con agua destilada, para eliminar tierra
e impurezas. Posteriormente se cortaron en pequeños pedazos y se tomaron 100 g, los
cuales fueron agregados a 100 ml de agua destilada. Se realizó calentamiento a 60 °C
durante 15 minutos, se filtró el extracto obtenido y se enfrió a temperatura ambiente. Para
la síntesis de las NPs, se gotearon 50 ml de extracto de albahaca en una solución de 50 ml
de sulfato de cobre 0,05 M. La mezcla se dejó reaccionar durante 24 horas a temperatura
ambiente. Terminada la reacción, la solución se centrifugó a 15.000 rpm durante 10 minutos.
Finalmente, se recuperó el precipitado y se almacenó en nevera.
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Tabla I. Protocolos implementados

Condiciones Protocolo 1 Protocolo 2 Protocolo 3 Protocolo 4 Protocolo 5

Sal Sulfato Cloruro Sulfato Cloruro Sulfato

precursora de cobre de cobre de cobre de cobre de cobre

pentahidratado dihidratado pentahidratado dihidratado pentahidratado

Agente Ácido Ácido Ácido Ácido Extracto de

reductor ascórbico ascórbico ascórbico ascórbico albahaca

Estabilizante Citrato de sodio CTAB Almidón — —

Temperatura 95 80 60 80 30

(°C)

Tiempo de 1,5 2 3 16 1

agitación (h)

Centrifugación 5.000 5.000 15.000 5.000 15.000

(rpm)

Modificación Se seleccionó Ninguna Para la síntesis se empleó En el protocolo repor- Ninguna.

implementada una velocidad agitación por 3 h, y se rea- tado por (28),

de centrifugación lizó la lectura de UV-vis, la centrifugación

de 5.000 rpm,no mientras que (27) se realizó a 8.000

reportada por emplearon 3 h de rpm durante 15 min,

(23). reacción y 2 h adicionales en este estudio se

antes de realizar la lectura hizo a 5.000 rpm

del UV-Vis. Se seleccionó durante 20 min.

una velocidad de centrifuga-

ción de 1.500 rpm, no repor-

tada por (27),

quienes además emplearon

secado por liofilización.

2.2. Caracterización de las nanopartículas de cobre

Para la caracterización se empleó espectroscopía UV-Vis con un equipo MAPADA 3200C, haciendo
un barrido entre 200 y 800 nm para identificar el plasmón de resonancia superficial característico de las
NPs de cobre u óxidos de cobre.

El tamaño y forma de las nanopartículas se midieron empleando las técnicas de microscopía
eléctrónica de transmisión (TEM), utilizando el equipo Tecnai F20 Super Twin de FEI, y dispersión de
luz dinámica (DLS), empleando un Zetasizer Lab con un índice de refracción de 1,54 correspondiente al
cobre.

Las características morfológicas y la composición elemental se evaluaron empleando microscopía
electrónica de barrido (SEM) y espectroscopía de rayos X por energía dispersiva (EDS), utilizando un
microscopio electrónico JEOL-JSM 6490 LV, el cual opera con una aceleración de 20 V.

|Ingeniería| Vol . 28 | No. 2 | ISSN 0121-750X | E-ISSN 2344-8393 | e19067 | 6 of 17



Evaluación de protocolos de síntesis de nanopartículas. . . D. Acevedo-Leon, et al.

Mediante espectroscopía infrarroja se identificaron los grupos funcionales presentes en las muestras
mediante un espectrofotómetro Alpha (Bruker®), tomando 32 escaneos con una resolución de 4 cm−1 y
barriendo el espectro entre 500 hasta 4.000 cm−1.

También se empleó la técnica de difracción de rayos X para determinar la cristalinidad y la
composición de las fases. Esto, por medio del difractómetro Malvern-Panalytical, modelo Empryean
2012, con detector Pixel 3D y fuente de Cu (λ = 1,5418774) a 45 kV y 40 mA.

Se realizó análisis de caracterización en muestras específicas con base en las características y
resultados obtenidos en las muestras analizadas.

3. Resultados

La Fig. 1 presenta los espectros UV-Vis de las NPs sintetizadas con los protocolos 1, 2 y 5. El
espectro corresponde a un valor medio de absorbancia obtenido para cada protocolo con los tres ensayos
realizados.

Figura 1. Espectros UV-Vis de las nanopartículas obtenidas con los protocolos de síntesis 1, 2 y 5

(23) no realizaron caracterización mediante UV-Vis, por lo que no es posible saber si el máximo de
absorción obtenido al emplear el protocolo 1 (761±0,3 nm) es acorde o no con sus resultados. Si bien la
investigación de (30) reporta que las nanopartículas de óxido de cobre I (Cu2O) pueden presentar un
máximo de absorción entre 590 y 800 nm, otros investigadores indican absorción a longitudes de onda
entre 250 y 300 nm (31) y 560 y 650 nm (32). Por lo tanto, con el resultado de UV-Vis obtenido, no es
posible inferir si hay formación o no de este tipo de NPs. Es por ello que dicho protocolo fue descartado.

Los resultados obtenidos con el protocolo 2 son diferentes a lo reportado por (24), quienes
obtuvieron un pico de máxima absorción en 560 nm, atribuido a la formación de NPs de cobre. Por
otro lado, en el presente estudio, dicho pico se obtuvo en 293±0,17 nm, lo cual, según (33), puede estar
asociado a la presencia de NPs de óxido de cobre II (CuO). Por su parte, el trabajo de (31) reporta que el
óxido de cobre I (Cu2O) puede ser monitoreado a través de los espectros UV-visibles, basándose en la
formación de una banda del plasmón de resonancia superficial entre 250 y 300 nm. Es así que, a partir
de estos datos, podría inferirse que en el presente estudio ocurrió oxidación de CuNPs, pues estas,
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cuando son expuestas a ambientes acuosos, son susceptibles a la oxidación, y el cobre se transforma en
CuO y Cu2O.

En cuanto al protocolo 5, (29) reportaron un pico de máxima absorción en 659 nm, el cual atribuyen
a la presencia de CuNPs. Sin embargo, otros investigadores indican que los picos en una longitud
de onda superior a 590 nm son característicos de NPs de óxido de cobre. Los estudios de (31) y (33)
reportan picos de máxima absorción a 620 y 670 nm respectivamente. Ambos investigadores atribuyen
dichos picos a la formación de nanopartículas de óxido de cobre II (CuO). En este estudio, la máxima
absorción se obtuvo a 576±0,76 nm, longitud de onda cercana al intervalo de absorción (580-590 nm)
reportado por (18) para las CuNPs.

Cabe resaltar que la resonancia del plasmón de superficie es un fenómeno en el que los átomos
interactúan entre ellos, generando una banda de resonancia característica al usar espectroscopía
UV-Vis. Sin embargo, esta interacción se ve afectada por factores como el tamaño y forma de las
NPs y la naturaleza y composición del medio de dispersión (31), por lo cual, dependiendo de la
naturaleza de la NP, se obtiene un máximo de absorción en un intervalo u otro, y este, a su vez, puede
presentar corrimientos. Esto podría explicar el desplazamiento de los picos de absorción y, por ende, la
discrepancia con otros datos reportados en la literatura.

Por otro lado, no se observó un pico de absorción en la síntesis con los protocolos 3 y 4. A pesar
de realizar las debidas diluciones de la muestra, no se logró una lectura adecuada. Los picos obtenidos
representan únicamente el ruido del equipo y, por consiguiente, no se presenta el espectro. En el
protocolo 3, basado en el reportado por (27), el espectro de UV-Vis obtenido presenta una banda de
absorción muy tenue. Este estudio no obtuvo un resultado similar, posiblemente debido a que el tiempo
de reacción empleado (3 horas) no fue suficiente para asegurar la reducción de todos los iones Cu2+ a
cobre metálico, ya que la concentración de NPs en solución aumenta conforme ocurre la reacción de
reducción, generando así una mayor absorbancia en el espectro UV-Vis. Cabe añadir que en (27) se
empleó un total de 5 horas de reacción.

Para el caso del protocolo 4, los resultados difieren de los reportados por (28), debido posiblemente
al efecto de la velocidad de centrifugación sobre la separación de NPs por tamaños –en este estudio se
emplearon 5.000 rpm en vez de 8.000.

Es preciso añadir que se consideró realizar la caracterización de las muestras obtenidas con los
protocolos 3, 4 y 5 mediante otras técnicas.

La Tabla II presenta los resultados obtenidos en el análisis de DLS. El ensayo se realizó por triplicado,
y los valores corresponden al promedio. Con el protocolo 3 se obtuvieron valores inferiores a 1 µ,
donde cerca del 27 % de las partículas tenían un tamaño de 27,8 nm y 14,6 % tenía un tamaño de 230
nm. Aunque no se obtuvo un espectro UV-Vis adecuado, sí se obtuvo la coloración rojo oscuro en la
solución, tal y como lo reportan los autores del protocolo (27), quienes, además, obtuvieron un tamaño
de partícula de 5,7±1,8 nm. El índice de polidispersidad es cercano a 1 tanto en el sobrenadante como
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en el precipitado, lo que indica que la distribución de tamaños es heterogénea y hay poblaciones de
NPs grandes y pequeñas. Por otro lado, los tamaños de partícula obtenidos con el protocolo 4 son muy
grandes; un 33 % de las partículas medía 1.039 nm. Estos resultados difieren mucho de los reportados
por (28), quienes obtuvieron un tamaño de partícula de menos de 2 nm. Teniendo en cuenta lo anterior,
así como el hecho de que no se obtuvo un espectro UV-Vis para la muestra sintetizada con el protocolo
4, este se descartó.

Tabla II. Resultados de DLS para sobrenadante y precipitado obtenidos con diferentes métodos de

síntesis

Protocolo 3 Protocolo 4 Protocolo 5

Sobrenadante Precipitado Sobrenadante Precipitado Sobrenadante Precipitado

Tamaño medio [nm] 491 1.037 3.420 2.199 1.556 5.716

Índice de polidispersidad 0,79 0,82 0,63 0,40 0,94 0,48

Con el protocolo 5, (29) obtuvieron un tamaño promedio de 29 nm; este estudio obtuvo 1.556
nm. Las diferencias en el tamaño promedio pueden deberse a que, al centrifugar a 15.000 rpm, las
nanopartículas se aglomeraron, lo cual derivó en cúmulos de tamaño micrométrico. Sin embargo, en el
análisis de DLS también se encontró que un 36,8 % de las partículas tenía un tamaño de 50,99 nm. El
índice de polidispersidad del sobrenadante es casi 1, lo que significa que la muestra efectivamente tiene
muchas partículas aglomeradas de diversos tamaños. Por el contrario, el índice de polidispersidad del
precipitado es relativamente bajo e indica que el tamaño de partículas tiende a ser homogéneo.

En la Fig. 2a, i.e., la imagen TEM para la muestra obtenida con el protocolo 3, se observa que
las nanopartículas obtenidas tienen un tamaño de aproximadamente 4,5 nm y son de forma casi
esférica. La Fig. 2b muestra las nanopartículas sintetizadas mediante el protocolo 5, con un tamaño de
aproximadamente 5,03 nm y con la misma tendencia a ser esféricas.

En la Tabla III se presenta un resumen de los resultados obtenidos con las diferentes técnicas de
caracterización empleadas.

Tabla III. Resultados de caracterización

Protocolo Max. Abs. Tamaño NP Tamaño NP Tipo

UV-Vis (nm) DLS (nm) TEM (nm) de NP (DRX)

1 761 — — —

2 293 — — —

3 — 491 4,5 CuNP

4 — 3.421 — —

5 576 1.566 5,03 Enmascaramiento

por el almidón

La Fig. 3 presenta el espectro FTIR obtenido para la muestra sintetizada empleando el protocolo 3.
Según (34), las vibraciones por enlaces OH- son evidentes en la banda 3.386 cm−1 y pertenecen a los
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(a) (b)

Figura 2. Imágenes TEM de nanopartículas de cobre sintetizadas (a) con el protocolo 3 y (b) con el

protocolo 5

hidroxilos del almidón y el ácido ascórbico. Enseguida está la banda 2.931 cm−1 de los grupos CH2.
Luego están 2.149 y 2.067 cm−1 por la vibración del grupo alquino (C≡C) y 1.761 cm−1 por la vibración
de un grupo carbonilo (C=O), perteneciente a un éster. En la banda 1.690 cm−1 se encuentra C=C,
que puede pertenecer al ácido ascórbico y puede estar desplazado porque el carbonilo y el oxígeno,
al tener mayor densidad de carga, desplazan la banda a otras longitudes de onda. Después están las
bandas 1.411 y 1.367 cm−1, correspondientes a deformaciones fuera del plano de metilos y metilenos
respectivamente. Las bandas 1.204 y 1.238 cm−1 son grupos C-O de ésteres. En 1.023 cm−1 se encuentra
un grupo -COOH y, en 1.153 cm−1, el movimiento vibracional de C-O de un éter. Las últimas bandas
por debajo de 900 cm−1 pueden ser carbonos sustituidos con cobre y grupos CH sueltos.

La Fig. 4 presenta el espectro infrarrojo para la muestra sintetizada con el protocolo 5. De acuerdo
con (34), la primera banda, ubicada en 3.389 cm−1, corresponde al estiramiento de enlaces -OH
de alcoholes y fenoles. Enseguida se encuentran las bandas 2.965 y 2.926 cm−1, correspondientes a
deformaciones simétricas de metilos (CH3) y metilenos (CH2) respectivamente. En 2.371 cm−1 hay dos
pequeños picos que evidencian la presencia de armónicos provenientes de grupos aromáticos, en 1.605
cm−1 hay una banda fuerte de un grupo carbonilo perteneciente a una cetona y en 1.512 cm−1 hay una
banda desplazada de un grupo (C=C) debido a la presencia de grupos electroatrayentes. Las bandas
1.441 y 1.384 cm−1 corresponden a deformaciones por fuera del plano de grupos metilo (CH3) y metileno
(CH2). En 1.339 cm−1 hay una mezcla de grupos -COOH y -OH de un éster. Las últimas dos bandas,
829 y 621 cm−1, muestran la presencia de grupos aromáticos. Estos grupos funcionales coinciden con
la presencia de compuestos en el extracto de albahaca, tales como el eugenol, el ácido ascórbico, los
polifenoles, los flavonoides y las saponinas, entre otros (35). El grupo sulfonato aparece en 1.339 cm−1

debido a la presencia de sulfato de cobre pentahidratado en la reacción.
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Figura 3. Espectro FTIR de la solución obtenida con el protocolo 3

Figura 4. Espectro FTIR de la solución obtenida con el protocolo 5

Según los resultados obtenidos al verificar la reproducibilidad de los métodos, solamente el
protocolo 3 logró un resultado similar al reportado por (27), encontrándose un espectro de DRX similar
y que representa el cobre metálico puro, identificado por lo picos en los ángulos 2θ de 43.31, 50.45 y
74.19°, que corresponden a la estructura cúbica centrada en las caras del cobre; así como a los planos
(111), (200) y (220) respectivamente, lo cual concuerda con lo reportado por (27) y otros estudios (36,37).
Se concluye, entonces, que con este protocolo es posible obtener nanopartículas de cobre.
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(a) (b)

Figura 5. DRX de las nanopartículas de cobre sintetizadas con: (a) protocolo 3 y (b) protocolo 5

La Fig. 5b presenta el difractograma de la muestra obtenida con el protocolo 5. Se puede observar
un pico ancho en 26° que no corresponde a lo reportado en la literatura para las NPs de cobre. Es posible
que algunas macromoléculas presentes en el extracto de albahaca hayan enmascarado la superficie
de las NPs de cobre, impidiendo su identificación en el DRX. (38) explicaron que esto se debe a la
estructura cristalina dependiente de las características del polímero (peso molecular) y los parámetros
utilizados en el proceso de síntesis y fabricación. Como resultado, este método también se descartó, ya
que, aunque es probable que la síntesis de NPs de cobre haya sucedido, no es posible asegurarlo.

Mediante SEM, se obtuvo la Fig. 6a para la muestra sintetizada con el protocolo 3, en la cual se
observan cúmulos de 2 µm, pues la muestra no se sonicó antes del ensayo. En la Fig. 6b, el análisis de
EDS indica la presencia de cobre, carbono y oxígeno, que pueden atribuirse a los compuestos utilizados
en la síntesis. También se observa cloro, que pudo haberse utilizado en la limpieza de la cristalería y/o
los viales utilizados para almacenar las muestras.

(a) (b)

Figura 6. Imágenes (a) SEM y (b) EDS de nanopartículas de cobre metálico sintetizadas con el protocolo

3
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Según los reportes de la literatura, CuNPs de tamaños entre 2 y 5 nm han mostrado una actividad
antibacteriana adecuada, al disminuir la concentración de microorganismos en un 99,9 % (39). Este
tamaño corresponde a lo obtenido para los protocolos 3 y 5, y este hecho fue corroborado por (40),
quienes evaluaron la actividad antibacteriana frente a E. coli empleando CuNPs de diámetro promedio
de 4,8 y 7,8 nm. Estos autores encontraron que las NPs de menor tamaño exhibían una actividad
antibacteriana significativamente mejor que las partículas más grande. Por su parte, (24) corroboraron
la actividad antifúngica de CuNPs y CuONPs, con un tamaño promedio entre 20 y 50 nm frente al
hongo Fusarium sp.

Los resultados de la caracterización muestran que el protocolo 3 permite obtener NPs de 4,5 nm que
podrían ser adecuadas para control biológico debido a su actividad antimicrobiana. Por otro lado, los
análisis químicos evidenciaron la presencia de cobre y la fase presente de cobre metálico, el cual mejora
la germinación y crecimiento de las plantas (41), por lo que las CuNPs podrían aplicarse también en
cultivos.

4. Conclusiones

El protocolo 3, en el que se utilizó sulfato de cobre pentahidratado como sal precursora, ácido
ascórbico como agente reductor y almidón como estabilizante, permitió obtener nanopartículas de
cobre con un tamaño adecuado para un potencial uso en aplicaciones de control biológico.

La reproducibilidad de los protocolos que se pretendió replicar en este estudio no fue
completamente verificada, ya que algunas condiciones de la síntesis y de la caracterización no
se pudieron implementar. No obstante, adaptar los protocolos a las condiciones disponibles en el
laboratorio permitió comparar las metodologías de obtención de CuNPs u CuONPs, así como analizar
el efecto que las condiciones de síntesis tienen en sus características.
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