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RESUMEN

Este articulo académico tiene como finalidad la caracterizacion de nanoparticulas por método de
microscopia electrénica de barrido (SEM) y espectroscopia de energia dispersiva de rayos X (EDX).
El fin es avanzar en investigacion cientifica en el campo de estudio de nanoparticulas para la
Universidad Politécnica Salesiana sede Guayaquil, dar un paso a la meta del desarrollo de
nanomateriales. En ese sentido, se pretende la caracterizacion de nanoparticulas por método de
SEM Y EDX de las nanoparticulas: PS-KM317, SiO2-SC94, SiO2-NH2-AR1003.

Por medio del SEM, podemos observar las imagenes que nos permitiran determinar la morfologia,
dispersion y las dimensiones de cada nanoparticula. EDX, como objetivo tiene la deteccion de la
radiacion X, el cual es emitido por el material excitado por el haz de electrones enfocado en una
determinada &rea, nos permitird el andlisis y caracterizacion quimica/elemental de materiales. Estos
andlisis detallaran las caracteristicas y propiedades de cada nanoparticula, deslumbrando sus

futuros usos en el desarrollo de nuevos nanomateriales.

Los resultados del analisis SEM nos dieron imagenes muy claras y formas esféricas bien definidas
de las nanoparticulas de la muestra de Silica: AR1003 - SC94. Imagenes esféricas, aunque un tanto
difusas de las nanoparticulas de poliestireno se obtuvieron. En todas las muestras se pudo apreciar
la caracteristica monodispersivas, el diametro de las nanoparticulas de Silica muestra AR1003 fue
de 234nm, la muestra SC94 nanoparticulas de Silicia fue de 245nm, y las muestra KM317 de
nanoparticulas de poliestireno fue de 239nm

Respecto al andlisis EDX, las nanoparticulas de Silica mostraron tener una concentracién principal
de Oxigeno y una concentracion secundaria de Silicio, entre estos dos elementos una relacién de 6
a 1 en la concentracién atémica, y 4 a 1 en la concentracién de peso (umol/g) para la muestra
AR1003. En la muestra SC94, una relacién entre el Oxigeno y Silicio, de 1,42 a 1 en concentracion
atomica y concentracion de peso (umol/g) 2 a 1. En cambio, la muestra KM317 de poliestireno, tuvo
una relacion de Carbono y Oxigeno, del 17 a 1 en concentracién atomica y concentracion de peso
(umol/g) 1 a 14.

PALABRAS CLAVE: SEM, EDX, Nanoparticulas, Nanomateriales, Morfologia,

ImageJ.



ABSTRACT

The purpose of this academic article was the characterization of nanoparticles by scanning electron
microscopy and X-ray energy dispersive spectroscopy. The aim is to advance in scientific research
in the field of study of nanoparticles for the Salesian Polytechnic University headquarters Guayaquil,
to take a step towards the goal of the development of nanomaterials. In this sense, the
characterization of nanoparticles by SEM and EDX method of the nanopatrticles PS-KM317, SiO2-
SC94, SiO2-NH2-AR1003 is intended.

Through the SEM, we will be able to observe the images that will allow us to determine the
morphology and dimensions of each nanopatrticle. EDX, as a goal has the detection of X radiation,
which is emitted by the material excited by the electron beam focused on a certain area, will allow us

the analysis and chemical / elementary characterization of materials.

The results of the SEM images gave us very clear and defined images of the nanopatrticles of the
Silica sample: AR1003 - SC94, and somewhat diffuse in those of polystyrene this is because only a
visualization was made without adding gold particles this technique is called "sputtering" is performed
to obtain the best image conditions. In both you can see the characteristic of monodispersity since

the nanoparticles at first glance all seem to have the same shape.

Silica nanoparticles were shown to have a higher concentration of oxygen as opposed to silicon, a
ratio of 6 to 1 in atomic concentration, and 4 to 1 in weight concentration (umol/g) in sample AR1003;
and in the SC94 sample, a ratio between Oxygen and Silicon, from 1.42 to 1 in atomic concentration
and weight concentration (umol/g) 2 to 1; on the other hand, polystyrene shows KM317, has a ratio
of Carbon and Oxygen, from 17 to 1 in atomic concentration and weight concentration (umol/g) 1 to
14.

KEYWORDS: SEM, EDX, Nanoparticles, Nanomaterials, Morphology, ImageJ.
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INTRODUCCION

Las nanoparticulas (NPs) son estructuras con dimensiones similares en tamafio a muchas moléculas

biolégicas, tienen diferentes propiedades estructurales y biologicas, modificables segun las

soluciones, polimeros y los aditivos utilizados para su fabricacién. Las nanoparticulas representan

un area activa en investigacion y un sector tecno-econémico con plena expansion a muchos

dominios de su aplicacion. Nanoparticulas y nanomateriales han ganado prominencia en los avances

tecnolégicos debido a sus caracteristicas fisicoquimicas sintonizables, tales como punto de fusién,

humectabilidad, conductividad eléctrica y térmica, actividad catalitica y absorcién de luz.

La mayoria de las nanoparticulas y materiales nanoestructurados puede ser organizada en 4

categorias basado en sus materiales:

Nanomateriales basados en Carbono: Estos nanomateriales poseen carbono, se
encuentran en morfologias similares a tubos huecos, elipsoides y esferas. Nanotubos de
carbono, nano fibras de carbono, carb6on negro, grafeno, cebollas de carbono estan
incluidas dentro de las nanoparticulas basadas en carbono. La ablacion laser, descarga de
arco y deposicién quimica de vapor son los principales métodos de producciéon para la
fabricacién de estos nanomateriales basados en carbono (excepto el carbén negro)
Nanomateriales basados en Materia Inorganica: Nanoparticulas de metal, de 6xido de metal
y materiales nanoestructurados. Estos nanomateriales pueden ser sintetizados en
nanoparticulas metdlicas como la Plata (Ag) o el Oro(Au), oxido de metales como
nanoparticulas de Diéxido de Titanio(TiO2) y Oxido de Zinc (ZnO) y semiconductores como
el silicio y ceramica.

Nanomateriales basados en Materia Orgéanica: Esto incluye nanomateriales que
mayormente este formado por materia organica, excluyendo a los basados en carbonoy en
materia inorgénica. La utilizaciébn de las interacciones débiles no covalentes para el
autoensamblaje y el disefio de moléculas ayuda a transformar los nanomateriales organicos
en estructuras deseadas como dendrimeros, micelas liposomas y nanoparticulas de
polimeros.

Nanomateriales basados en Compuestos: Los nanomateriales compuestos son
nanoparticulas multifase y materiales nanoestructurados de una fase en dimension a
nanoescala que pueden combinar nanoparticulas con otras nanoparticulas o nanoparticulas
con materiales mas grandes o combinados con materiales granulados ejemplo (hibridos

nano fibras).[1]
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La ciencia que implica la sintesis, caracterizacidn y aplicacion de nanoparticulas es conocida como

Nanotecnologia.

Una estas tecnologias de caracterizacién de nanoparticulas es la conocida como microscopia de
barrido de electrones (SEM de sus siglas en inglés) mediante la cual se puede obtener imagenes de
alta resolucion de superficies de nanomateriales. La caracterizacion SEM emplea microscopios que
usan radiacion de electrones donde la longitud de onda con la que trabajan depende especificamente
del voltaje de aceleracion y de la configuracion de las lentes magnéticas. Ya sea para iluminar con
haces casi paralelos (modo de transmisién) o para rastrear con un haz coénico (escaneo en modo de
transmision): en ambos casos los electrones atraviesan la muestra. Los microscopios construidos
con radiacién de electrones son de gran utilidad para el estudio de materiales en la actualidad. Una
de las ventajas es que los electrones, debido a su carga y energia tienen una fuerte interaccion con
los &tomos que conforman el material en estudio (muestra). Este es un mecanismo Util para conocer
las caracteristicas del nanomaterial. Los fenébmenos que ocurren son similares al que sucede en el

experimento con el que Rutherford descubrié el ntcleo del &tomo.[2]

Otra tecnologia de caracterizacion es la Espectroscopia de Difraccién de Rayos X (EDX de sus siglas
en inglés) considerada una de las técnicas mas usadas debido a su capacidad de analizar la
estructura de la materia, brinda informacién amplia y variada, presentandonos el diagrama de
espectro y permitiéndonos conocer aspectos de la estructura a nivel atébmico, como electrénico de
la superficial del sistema. Tiene gran aplicaciéon en multiples campos como: ciencia de materiales,
cristalografia, metallrgica, combustibles, ciencias ambientales, tecnologia, farmacia, etc. Desde
hace méas de 100 afios, esta técnica ha dado acceso al estudio de un gran rango de materiales. Los
rayos X que son utilizados en este proceso de difraccién generalmente presentan longitudes de onda
desde 0.5y 2,5 A. Dado a que esta longitud de onda caracteristica es del mismo orden que las
distancias interatdbmicas en sistemas periédicos, cuando los rayos X interaccién con estructuras

cristalinas se puede producir el fenémeno de difraccion.

El grupo de investigacion NANOTECH tiene entre sus alcances hacer estudios encaminados a la
manipulacién de nanoparticulas buscando aplicaciones en supercapacitores y sensores de
humedad. Debido a su bio-compatibilidad, nanoparticulas de poliestireno son de especial interés
para la produccién de dispositivos biomédicos. En este el primer trabajo, el problema radica en
encontrar nanoparticulas de 6xido de silicio y poliestireno, asequibles en el mercado y caracterizar
sus dimensiones y componentes quimicos. Esta caracterizacion se realizara en laboratorios externos

a la universidad, puesto a que la universidad no cuenta con estos equipos, se contacté con la
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empresa Nano Instrumentos, ubicada en Quito enfocados en la distribucién de microscopios SEM
en nuestro pais. Ademas, se hara una corroboracion de resultados con software Jimage.

METODOLOGIA
La caracterizacion de las nanoparticulas de Silica (AR1003 y SC94) y Poliestireno (PS-KM317) por
medio del SEM Y EDX ha sido el principal objetivo de esta investigacion, se empez6 a cotizar
nanoparticulas por medio de distribuidores internacionales ya que es una industria inexistente en el

pais, las nanoparticulas fueron conseguidas a través la empresa alemana Gmbh Particles.

Las nanoparticulas elegidas se detallan a continuacion:

Nombre Diametro(um) | Desviacion NH2(umol/g) Contenidos

Técnico Estandar(um) Solidos
(Wt%)

SiO2-R- 0.245 0.007 5%

SC94

SiO2-NH2- 0.234 0.01 >30 5%

AR1003

PS-R-KM317 | 0.239 0.006 5%

Tabla 1. Informacién en el sitio del fabricante y comerciante.

Se empez6 una busqueda sobre empresas que briden el servicio de analisis SEM-EDX en el pais,
se dio con la empresa Nano Instrumentos quienes brindan asesoria y distribuyen microscopios SEM

ubicada en Quito con la cual se empez0 el desarrollo de la investigacion.

El microscopio que se utilizo en el articulo es el Phenom Pro X de escritorio es un SEM que incluye
un sistema de andlisis de imagenes y de rayos X. Muestras de estructuras pueden ser examinadas
fisica y sus composicion elemental determinada. Ademas de incluir un software llamada Elemental
Mapping and Line Scan que fue utilizado en el andlisis de distribucion de elementos. Permite
magnificaciones de luz optico de 20-120x y electrén Optico 80 — 100,000x, ademas de un zoom digital

max.12x.
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Nombre del Producto

Nano esferas de Poliestireno Monodispersivas,10ml cantidad
and 5% concentracién. PS-R-0.25

Identificacion de Riesgos

No es una sustancia riesgos o mixta de acuerdo con la regulacion
(EU) No.1272/2008.

No es una sustancia riesgosa o mixta de acuerdo con la
regulacién EC-Directiva 67/548/EEC o 1999/45/EC.

Medidas contra accidentes

Precauciones personales.
e Evitar formaciones de polvo, evitar respirar vapores,
niebla o gas
Precauciones Ambientales:
e Evitar que el producto entre en drenajes.
Métodos para descontaminar y limpiar: Barrer y recoger.
Manejo y Almacenaje
Precaucién para manejo seguro:
e Proveer una apropiada ventilacion que expulse
formaciones de polvo que se encuentren en el area.
Condiciones de almacenamiento seguro:
e Almacenar en un lugar fresco
¢ No congelar
¢ Mantener el contenedor cerrado de una forma apretada
y su ubicacién en una zona seca y bien ventilada.

Controles a exposicion:

e Apropiadas préacticas de higiene industrial general.
Equipo de proteccién personal:

e Uso de lentes de seguridad

e Manejo con guantes: El guante proteccion elegido debe
satisfacer la especificacion de la directiva EU
86/686/EWG.

e Escoger la proteccion corporal adecuada en relacion
con el tipo de concentracion y cantidad de sustancias
peligrosas en la zona de trabajo especifica.

e  Proteccion respiratoria no es requerida.

Propiedades Fisicas y Quimicas

Informacion en base a las propiedades Fisicas y Quimicas.
Apariencia y color: Blanca Suspensién Acuosa.

Olor: Sin Olor.

Punto de derretimiento: 74-105°C,

Temperatura Autoignicion 444°C.

Punto de Flash: 210°C

Densidad: 1,05(g/cm) ~ 3 (20°C).

Solubilidad en Agua: Insoluble.

Propiedades oxidantes: Ninguna.

Estabilidad Quimica: Material estable bajo normal y anticipadas
condiciones de almacenamiento y de manejo.

Tabla 2. Informacién del distribuidor sobre la particula KM317.
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Nombre del Producto

Nano esferas de Poliestireno Mono dispersivas, 245nm diametro,10ml cantidad and 5%
concentracién. SiO2-R-SC94

Composicion

5% Particulas mono-dispersivas de Dioxido de Silicio.
95% Agua desionizada.

Propiedades Fisicas y
Quimicas

Informacion en base a las propiedades Fisicas y Quimicas.

Apariencia y color: Blanca Suspensién Acuosa.

Olor: Sin Olor.

Punto de derretimiento:>1000°C,

Densidad: 1,85(g/cm) ~ 3 (20°C).

Solubilidad en Agua: Insoluble.

Propiedades oxidantes: Ninguna.

Estabilidad Quimica: Material estable bajo normal y anticipadas condiciones de
almacenamiento y de manejo.

Identificacién de
Riesgos

No es una sustancia riesgos o mixta de acuerdo con la regulacién (EU) No.1272/2008.
Todas las sustancias quimicas contenidas cumplen con todas las reglas aplicables bajo la
orden de la Acta Controladora de Sustancias Toxicas (TSCA)

Medidas contra
accidentes

Precauciones personales.
e Evitar formaciones de polvo, evitar respirar vapores, niebla o gas
Precauciones Ambientales:
e Evitar que el producto entre en drenajes.
Métodos para descontaminar y limpiar: Barrer y recoger.
Manejo y Almacenaje
Precaucién para manejo seguro:
e Proveer una apropiada ventilacibn que expulse formaciones de polvo que se
encuentren en el area.
Condiciones de almacenamiento seguro:
e Almacenar en un lugar fresco
¢ No congelar
e Mantener el contenedor cerrado de una forma apretada y su ubicacién en una zona
seca y bien ventilada.

Controles a
exposicion:

e Apropiadas practicas de higiene industrial general.
Equipo de proteccién personal:

e Uso de lentes de seguridad
Manejo con guantes: El guante proteccion elegido debe satisfacer la especificacion
de la directiva EU 86/686/EWG.

e Escoger la proteccién corporal adecuada en relacién con el tipo de concentracion y
cantidad de sustancias peligrosas en la zona de trabajo especifica.

e Proteccion respiratoria no es requerida.

Tabla 3. Informacién del distribuidor sobre la particula SC94.
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Nombre del Producto

Nano esferas de Poliestireno Mono dispersivas, 234nm diametro,10ml cantidad and 5%
concentracion. SiO2-NH2-AR1003

Composicion

5% Particulas mono-dispersivas de Dioxido de Silicio.
95% Agua desionizada.

Propiedades Fisicas y
Quimicas

Informacion en base a las propiedades Fisicas y Quimicas.

Apariencia y color: Blanca Suspensién Acuosa.

Olor: Sin Olor.

Punto de derretimiento:>1000°C,

Densidad: 1,85(g/cm) ~ 3 (20°C).

Solubilidad en Agua: Insoluble.

Propiedades oxidantes: Ninguna.

Estabilidad Quimica: Material estable bajo normal y anticipadas condiciones de
almacenamiento y de manejo.

Identificacién de
Riesgos

No es una sustancia riesgos 0 mixta de acuerdo con la regulaciéon (EU) No.1272/2008.
Todas las sustancias quimicas contenidas cumplen con todas las reglas aplicables bajo la
orden de la Acta Controladora de Sustancias Toxicas (TSCA)

Medidas contra
accidentes

Precauciones personales.
e Evitar formaciones de polvo, evitar respirar vapores, niebla o gas
Precauciones Ambientales:
e Evitar que el producto entre en drenajes.
Métodos para descontaminar y limpiar: Barrer y recoger.
Manejo y Almacenaje
Precaucion para manejo seguro:
e Proveer una apropiada ventilacion que expulse formaciones de polvo que se
encuentren en el area.
Condiciones de almacenamiento seguro:
e Almacenar en un lugar fresco
e No congelar
e Mantener el contenedor cerrado de una forma apretada y su ubicacion en una zona
seca y bien ventilada.

Controles a
exposicion:

e Apropiadas practicas de higiene industrial general.
Equipo de proteccién personal:

e Uso de lentes de seguridad

e Manejo con guantes: El guante proteccién elegido debe satisfacer la especificacion
de la directiva EU 86/686/EWG.

e Escoger la proteccion corporal adecuada en relacion con el tipo de concentracion y
cantidad de sustancias peligrosas en la zona de trabajo especifica.

e  Proteccion respiratoria no es requerida.

Tabla 4. Informacién del distribuidor sobre la particula AR1003.
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ANALISIS SEM

Iniciamos el procedimiento con la preparacibn de muestras, para tres muestras necesitamos 3
recipientes donde almacenar la muestra y agregar etanol a la muestra para diluirla, nos ayudaremos

de la micropipeta para recoger las nanoparticulas y preparalas para el andlisis.

Figura 1. A. Recipiente donde se depositara la muestra de las nanoparticulas y
etanol para su disolucion, B. extraccién por medio de micropipeta de la muestra.

Luego se procedié a someter a las particulas a ultrasonido por 5 minutos para asegurar su dispersion

como se muestra en Figura 2.

Figura 2. Muestras siendo sometidas a
ultrasonido.

Luego de un tiempo de descanso, se toma una muestra con la micropipeta, y se dispone a su
deposicion en el portaobjetos.
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Figura 3. A. Extraccion de Muestra de recipiente, B. Deposicion en portaobjetos "pin“, C. Posicionar
portaobjetos en la capsula del SEM, D. Ubicar la capsula dentro del SEM.

Los pasos detallados fueron seguidos para la caracterizacién de las nanoparticulas de SiO2: muestra
AR1003 y muestra SC94. A las nanoparticulas de poliestireno, se debié tratarlas con un
procedimiento extra como se observa en la Figura 6 con calentar la muestra previamente para una
mejor adherencia al portaobjetos y evitar que en el vacio las particulas salgan expulsadas. El
procedimiento extra fue posicionar el pin sobre un cautin, que se usa para calentar la muestra y que
se adhiera mejor, luego se verifica que se siga visualizando muestra en el portaobjetos en un
microscopio normal y se procede a seguir los mismos pasos, cuidando de no subir el voltaje keV del

cafon de electrones, porque la muestra se podria ver afectada.

Figura 4. Pin portaobjetos siendo precalentado para la deposicién de la muestra.
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RESULTADOS

ANALISIS SEM

SiO2-NH2 / AR1003

Figura 5. Muestra AR1003 vista a través del SEM: Escala 800nm y aumento de 105000x.

En las imagenes extraidas del SEM, especificamente la Figura 5 podemos observar la medicion
tomada del programa mostrando que las dimensiones de las nanoparticulas tuvieron un diametro de
213nm a 222nm aproximadamente luego en el Software ImageJ al comprobar las distancias daba
234nm esa misma medicion, lo cual concuerda segun el sitio del fabricante la dimension aproximada
de las nanoparticulas SiO2-NH2, es de 234nm con una desviacion estandar del 0.01.

=

"".‘ -
see

Figura 6. Muestra AR1003 vista a través del SEM: A.

Aumento 5800x, 10keV, a 10 micrémetros; B. 37000x,
10keV, 2 micrémetros.
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Si02 - RSC9%4

Figura 7. Muestra SC94 vista a través del SEM: A. un aumento de 5800x, escala 10 micrometros; B.
luego a escala 800nm y aumento de 105000x.

En las imagenes extraidas del SEM especificamente la 7B podemos observar, la dimensién de las
nanoparticulas marca 211 nm, segun el sitio del fabricante la dimension aproximada de las
nanoparticulas SiO2-NH2, es de 234nm con una desviacién estandar del 0.01, en las imagenes
vemos que el tamafio varia 23nm, ademas se puede apreciar la monodispersidad, con las

nanoparticulas teniendo todas una forma homogénea.

Figura 8. Muestra SC94 vista a través del SEM: A. un aumento de 3700x, escala 2 micrometros.
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PS -R-0.25/KM317

Figura 9. Muestra KM317 vista a través del SEM a un aumento de 2300x, escala 3 micrometros.

Podemos observar que las imagenes especificamente de la Figura 10 no son tan definidas como las
de silica, esto es debido a su composicién quimica del poliestireno, que lo hace muy volatil y
inflamable altas temperaturas, las dimensiones de las nanoparticulas KM317, segun el sitio del
fabricante la dimension aproximada es de 239nm con una desviacion estandar del 0.006, en las
imagenes vemos que el tamafio varia a 24 nm, ademas se puede apreciar la monodispersidad, ya

que cada nanopatrticula tiene la misma forma que otra.

Figura 10. Medicion de nanoparticulas 215nm ambas a diferentes aumentos y escalas, A. 3 micrometros y
27000x de aumento; B. 800 nanémetros y a 105000x aumentos
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Analisis EDX

En el mismo Phenom X, se puede acceder al andlisis EDX por el software Elemental Mapping and
Line Scan, el cual permite la visualizacion e interpretacion de datos, emitiendo también un reporte
de la muestra con imégenes y tablas que explican la composicion elemental de la muestra que fue
analizada.

Presenta el diagrama de espectro de la muestra ademas de una tabla periddica donde los elementos
gue se encuentren en la muestra tendran una luz verde en su respectivo lugar, ademas de permitir
excluir elementos como se ve en el reporte “Disabled Elements” para descartar elementos que estén
presentes en el portaobjetos o se sospeche de contaminacion.

Elementos en las muestras: Aluminio, Oxigeno, Silicio, Magnesio, Selenio, Terbio, Tantalo, Hierro.

Cuando se tiene el espectro guiandonos por la posiciébn de los picos se logra identificar los
elementos, y la intensidad de la sefial corresponderd a la concentracion del elemento, como se puede
observar en la Figura 4. La calidad de los resultados dependera de la intensidad de la sefial y la
limpieza del espectro. La intensidad de la sefial sera proporcional a una buena relacion entre sefal
/ ruido.

1. SiO2-NH2-AR1003

Element Atomic Weight
Symbol Conc. Conc.

Al 62.01 0.557
o] 29.26 19.74
Si 475 5.63
Mg 3.98 4.08

Tabla 5. Resultados de EDX de la muestra AR1003, en los que se detalla la concentracion de Atomos y el
Peso Atomico en la muestra.

En las muestras podemos ver un pico en Aluminio, los que nos permite aseverar que el Aluminio se presentan
en el portaobjetos, después podemos ver Silicio y Oxigeno los componentes principales, ademas de Magnesio
gue también se supone es del pin porta objetos, algunos elementos fueron deshabilitados como el Selenio y
Terbio que suponemos es alguna contaminacion. Cabe aclarar que los resultados varian de donde es tomado

el andlisis ya que se basa en la zona donde se posiciona el microscopio para hacer el analisis.



Si02-SC94

Element |Atomic |Weight
Symbol |[Conc. |Conc.

O 61.06| 47.14
Si 24.44| 33.12
Al 13.66 17.78
Ta 0.13 1.11
Mg 0.72 0.84
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Tabla 6. Resultados de EDX de la muestra SC94, en los que se detalla la concentracion de Atomos y el Peso
Atémico en la muestra.

Podemos visualizar Silicio y Oxigeno los componentes principales algo de Tantalo, ademas de
Magnesio que también se supone es del pin porta objetos, algunos elementos fueron deshabilitados

como el Teluro que suponemos es alguna contaminacion.

PS-KM317

El Carbono y el Oxigeno presentes, son los que nos indican que se trata de poliestireno, la
concentracion de carbono es muy alta y la de oxigeno muy baja, el Aluminio se supone es del pin

portaobjetos al igual que el Magnesio.

Element Atomic Weight
Symbol Conc. Conc.

C 67.10 48.85
Al 27.79 45.45
0] 3.64 3.53
Mg 1.47 2.17

Tabla 7. Resultados de EDX de la muestra KM317, en los que se detalla la concentracion de

Atomos y el Peso Atémico en la muestra
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IMAGE J

Se utilizo el software Image J para la medicién de las imagenes obtenidas del SEM y asi poder

comprobar dimensiones, formas, dispersién y numero de particulas por imagen.

Con el software Imagen hicimos las comprobaciones primero estableciendo la escala de la imagen
con la guia que se encuentra en la parte posterior izquierda de la imagen mostrando la medida, una
vez establecida se dibuja formas. Se tomo las figuras 5y 6B correspondientes a la muestra AR1003
para las comprobaciones en Imagen J, siendo las ultimas mediciones en cada table las

correspondientes a cada letra A, B.

Font
\rea [StDev Min Max Perm Angle  [Lengih
1 677037 16408 47704 134969 234552 -45000 234552
2 41902796 56646 0000 265000 720451 -85030 225297

File Edt Font Results

Jarea  [owoev M [max  [Feim. [angle [Length |-
571037 16408 47704 134963 234862 48 234550

Figura 11. Con la escala bien ubicada vemos que el valor de IMAGEJ concuerda con el del fabricante en las diferentes
pruebas A, B aproximadamente 230 nm por particula.

|

i 7.19¢7.63 um (1024¢1036), RGE; 4.2MB

[area [Stiev [Perim. [Ange Lenatn |
{1 002 S0 022 90 02
2 0002 49960 0230 67378 0230

4 03 0002 13496 0227 21301 0207
| & Results

¥ ‘ Fie Edi Font Resuts

'{ [hrea stey penm. Jange |Lengh |
Ji 0 5497 0 W 0m
D002 980 02 HTIB 020

pruebas A, B aproximadamente 230 nm por particula.
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Después se procedio la comprobacion con las imagenes de la muestra SC94, respectivamente la
Figura 7B, se hizo un aumento y se recogié mas zona para llegar a un punto medio en la medida de
249nm, suponemos que debe haber sido un problema de area que se haya tomado en la imagen del

SEM porgue simplemente se mide con clics de mouse sin tracking a las formas.

2486 662642 08 v (1024x1 068). RGS. 4 2M8 2486 66:2642.08 nm (102411 088) ROB, 4 248

{ Resuts
File Edt Font Results

[rea  [stabev [penm. lAngle lLengn |
1 60149 60717 245800 93776 245800

4 Resuts
Fée Edt Font Resuls

larea [stdDev [Penm, [ange  [Length |
1 595601 24070 241947 -124780 241347

Figura 13. Con la escala bien ubicada vemos que el valor de IMAGEJ concuerda con el del fabricante en las
diferentes pruebas A, B aproximadamente 245 nm por particula.

Para culminar con la comprobacién de la muestra KM317. Se procedi6 a seleccionar las
nanoparticulas mas visibles y a hacer mediciones llegando a la medida en la que especifica el
distribuidor, haciendo zoom, suponemos o que es un error de escala del programa EDS del Phenom
gue haya reconocido 200nm o simplemente se escogié mal los puntos para medir la nanoparticula.

4
2668.40x2835.18 nm (1 ). RGB. 4 2UB.

4 scos0009m00
g 2668.40x2835.1

s ¢ Results

File Edt Font Results File Edit Font Results
[area[Stapev Jperm__[ange [Lengn | [Area [stdDev [Perim.  [Angle  [Length |

1 631513 29163 239796 -1245 233796

631.519 47905 239796 -91.245 239.796

Figura 14. Con la escala bien ubicada vemos que el valor de IMAGEJ concuerda con el del fabricante en las
diferentes pruebas A, B aproximadamente 239 nm por particula.
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Conclusiones

e Los resultados de las imagenes SEM nos dieron imagenes muy claras y definidas de las
nanoparticulas de la muestra de Silica: AR1003 - SC94, y un tanto difusas en las del
poliestireno esto se debe a que solo se hizo una visualizacion sin agregar particulas de oro
esta técnica se llama “sputtering” se realiza para obtener las mejores condiciones de imagen.

e Se recomienda comprobar en IMAGEJ dimensiones debido a que es muy facil establecer
escalas y recolectar informaciébn como radios, didmetros, circunferencias, perimetros,
namero de particulas, etc.

e Se logro la caracterizacién de nanoparticulas de SiO2 y poliestireno con los métodos SEM y
EDX. En el andlisis SEM pudimos obtener imagenes de su dispersién, sus tamafios, sus
formas, los grupos que usualmente generan, aun manteniendo bastante contenido en el
recipiente de las muestras de las nanoparticulas para futuros experimentos ya que solo se
usoO una micropipeta para la toma de muestra. Los tamafios de las nanoparticulas varian con
la informacion del fabricante con un error aproximado 10 a 20nm,

e Serecomiendatomarse su tiempo para escoger los puntos de medicion de las nanoparticulas
ya que a escalas tan pequefias tomar mal los puntos pueden dar generar errores de medicion.

e EI EDX nos permitié ver su caracterizacién elemental quimica, sacando el Aluminio que se
ve en casi todas las muestras que solo indica el material del que esta compuesto el
portaobjetos que su uso para posicionar la muestra. Si se quiere analisis con mas detalles
sobre radicales -OH se debe tener en mente analisis con microscopios de infrarrojo o

espectroscopia Raman.
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