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Sintesis in situ de
nanoparticulas de plata
sobre fibras de fique

In situ synthesis of silver
nanoparticles on fique
fibers

Sintese in situ de
nanoparticulas de prata
em fibras de fique

Resumen

Abstract

Resumo

Se realiz6 la sintesis de un material
nanocompuesto mediante la deposicion in
situ de nanoparticulas (NPs) de plata sobre
fibras de fique. La influencia de parametros
experimentales, como la concentracion

del precursor, la concentracion del agente
reductor y los tiempos de inmersion de

las fibras en la solucién del precursor y

del agente reductor, se evalud en términos
de recubrimiento, tamarfio y dispersion

del nanomaterial sobre la superficie. Los
nanocompositos se caracterizaron mediante
espectroscopia de reflectancia difusa UV-Vis
(RD), microscopia electronica (FESEM) y
difraccion de rayos X (DRX). El control de
los parametros experimentales mencionados
permitié obtener un material que exhibe
recubrimiento uniforme y completo sobre

la superficie y tamafos promedio de NPs de
40 nm.

A nanocomposite material was synthesized by
silver nanoparticles (NPs) in situ deposition
on fique fibers. The influence of experimental
conditions such as precursor concentration,
reducing agent concentration, and immersion
times of fibers in precursor and reducing
agent solutions was evaluated in terms of
nanomaterial coating, size and dispersion on
the fibers surface. The nanocomposites were
characterized by UV-Vis diffuse reflectance
spectroscopy (DR), electron microscopy
(FeseM) and X-ray diffraction (XRD). By
carefully controlling experimental conditions
we were able to produce a material with
uniforme and complete coating on the surface
of the fiber, and NPs average sizes of 40 nm.

Nanocompdsito foi sintetizado através de
deposigdo in situ de nanoparticulas (NPs) de
prata sobre as fibras de Fique. A influéncia
dos parametros experimentais, tais como a
concentragao do sal metalico, a concentragdo
do agente de redugao e os tempos de imersao
das fibras na solugdo do sal metdlico e o
agente de redugdo, foram avaliadas em
termos do revestimento, tamanho e a
dispersao na superficie do nanomaterial.

Os nanocompdsitos foram caracterizados
por espectroscopia de refletdncia difusa no
UV-Vis (RD), microscopia eletronica (FESEM)
e difragdo de raios X (DRX). O controle

dos parametros experimentais mecionados
originaram um material que exibe um
revestimento uniforme e completo das NPs
sobre a superficie das fibras e tamanhos
médios de 40 nm.
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Introduccion

El fique pertenece, junto con el sisal y el henequén, al grupo de fibras
resistentes o ‘duras. Las fibras de fique se extraen de hojas de plantas de
la especie Frucraea spp (Figura 1a). Este grupo de plantas tiene su origen
en América Tropical, en especial en la regién andina de Colombia y
Venezuela, de donde se extendieron hacia la costa Oriental del Brasil y
alas Antillas. Las fibras de fique se consideran como las fibras naturales

colombianas por excelencia, ya que se han utilizado tradicionalmente
para elaborar sogas, textiles y empaques. Los departamentos con mayor
produccion en el pais son Cauca, Narifio, Santander, Antioquia y Boy-
acd; en estas regiones se cultivan varias especies, conocidas como tunosa
comun, ufia de aguila y bordén de oro (1).

En Colombia, el empleo de fibras de fique disminuye constante-
mente a favor del uso de fibras sintéticas que son mds econémicas; sin
embargo, en la actualidad nuevas politicas ambientales a nivel mundial
promueven el uso de materiales biodegradables que reduzcan la uti-
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lizacién de subproductos del petrdleo como los polimeros sintéticos. En
consecuencia, las fibras naturales son tema de actualidad y gran interés
a todo nivel; industrialmente son atractivas debido a su bajo impacto
ambiental, su biodegradabilidad y bajo costo, y sus interesantes propie-
dades aislantes (térmicas y actsticas) y mecanicas (flexibilidad y resis-
tencia a la tensién) (2).

Los compositos son materiales hechos de dos o més elementos, en
los que uno esta en mayor proporcion que los demds. En la busqueda
de soluciones para los problemas ambientales y de sostenibilidad, se
han realizado grandes avances en el campo de la llamada ‘tecnologia
verde’ que han resultado en el desarrollo de materiales hibridos de alto
rendimiento hechos a partir de fuentes naturales; un ejemplo son los
biocompositos. En éstos, una de las fases constituyentes es un polimero
natural, por lo que el uso de fibras naturales en estos materiales se ha
incrementado debido a su relativo bajo costo, su habilidad para ser re-
ciclados y el hecho de que pueden competir muy bien, en términos de
funcionalidad, con las fibras sintéticas. Dentro del grupo de los biocom-
positos se destacan los nanocompositos, en los que una de las fases tiene
dimensiones en el rango nanométrico. Estos materiales se destacan por
sus excelentes propiedades térmicas, mecdnicas y aislantes, atin con un
contenido muy bajo de la fase nano. La unién de nano y biocompositos
lleva el desarrollo de un nuevo material llamado bionanocomposito, que
se caracteriza por ser amigable con el medio ambiente y poseer 6ptimas
propiedades térmicas, mecanicas y aislantes (3-5).

Las nanoparticulas (NPs), que corresponden a la fase de rango
nanométrico de los bionanocompositos, se definen como clusters de
atomos en un rango de tamano entre 1 y 100 nm. Estos materiales son
de gran interés debido a sus propiedades tnicas, cuando se comparan
con el bulk de coloracion, reactividad quimica, absorcion de radiacion,
elevada relacion drea/volumen y en algunas —como las nanoparticulas
de plata (Ag NPs)-, comprobada actividad antimicrobial. La mayoria
de reportes en la literatura referencian la sintesis de nanoparticulas en
fase acuosa, que requiere emplear agentes estabilizantes y encapsulantes
para prevenir la agregacion (6-9).

Las fibras naturales de celulosa son atractivas como matrices para
la sintesis in situ de nanoparticulas por dos razones: 1) la superficie de
las fibras posee una porosidad innata que facilita la adherencia o de-
posicion de las nanoparticulas, y 2) su estructura nanoporosa, con alta
densidad de oxigeno, funciona como un nanoreactor para su formacion
y estabilizacion. La sintesis in situ permite obtener una fibra con recu-
brimiento uniforme en la que las nanoparticulas se encuentran ancladas
y estabilizadas firmemente con la matriz celulésica sin necesidad de re-
currir a ‘monocapas‘ que eviten la agregacion del nanomaterial (10-13).

La utilizacién de las fibras duras para la sintesis de bionanocomposi-
tos tiene obvias ventajas que dependen del uso final que se quiera dar al
material. La sintesis de nuevos materiales funcionales que combinen las
ventajas de una matriz celulésica polimérica biodegradable, econémica
y con alta resistencia mecanica, con la actividad de las Ag NPs es un area
de investigacion muy activa en la actualidad. Aunque la sintesis in situ
de Ag NPs sobre fibras naturales blandas como el algoddn, la seda y la
lana es un proceso relativamente sencillo, previamente reportado en la
literatura (14-16), existen muy pocos reportes sobre esta sintesis utili-
zando como matriz fibras celuldsicas duras como el fique. Los bionano-
compositos a base de fibras duras pueden perfectamente ser usados bajo
condiciones extremas de temperatura, humedad y presion, sin que se

Tabla1. Pardmetros variados durante la sintesis de NPs de Ag.

afecte su funcionalidad, a diferencia de los bionanocompositos hechos
de fibras blandas, cuyos usos se limitan a la industria textil debido a su
resistencia mecanica y quimica inferior (12, 13).

Materiales y métodos

Reactivos

El nitrato de plata (AgNO,) con grado analitico se adquirié de Carlo
Erba® (Milan, Italia); el borohidruro de sodio (NaBH,) con grado
analitico provino de Merck® (Darmstad, Alemania). Los reactivos se us-
aron sin ningln tratamiento, tal y como fueron recibidos del proveedor.
Para la preparacion de las soluciones siempre se usé agua desionizada
con una resistividad eléctrica <18.2 MQ.

Pretratamiento de las fibras de fique

Las fibras de fique fueron suministradas por la Asociacién de Fiqueros
de Santander (ASEDEFIQUE). Las fibras crudas, tal y como se recibieron
del proveedor, se limpiaron y cepillaron con un cepillo metalico para
eliminar restos de material vegetal y otras impurezas. A continuacion,
se sometieron a limpieza asistida por ultrasonido utilizando un bano
ultrasénico Bransonics® (40 kHz, 130 W) dentro del cual se sumergier-
on en agua durante 120 minutos a 40 °C. Finalmente se secaron en un
horno a 60 °C durante la noche.

Sintesis de nanoparticulas de plata

El procedimiento de sintesis consistié en disponer las fibras de fique
limpias en soluciones de la sal precursora (AgNO,) durante tiempos
variables y bajo la influencia de ondas de ultrasonido. A continuacion,
las fibras se lavaron abundantemente con agua desionizada y se dispu-
sieron en una solucién acuosa de borohidruro de sodio (NaBH,) bajo
concentracion y tiempo variables y en condiciones ultrasénicas. Final-
mente se secaron a 60 °C durante la noche.

Las variaciones de los parametros experimentales durante la sintesis
se resumen en la Tabla 1. Se inici6 con la variacion de los tiempos de in-
mersion en las soluciones precursora y reductora, por lo que las condi-
ciones Optimas obtenidas de estos procedimientos fueron las usadas en
los demas experimentos. Al final, se presentan los resultados obtenidos
al realizar la sintesis de las NPs de Ag usando las condiciones mds favo-
rables obtenidas en cada paso.

(aracterizacion del bionanocomposito sintetizado

Espectroscopia de Reflectancia Difusa - ultravioleta-visible

Los bionanocompositos de fibras de fique y Ag NPs se caracterizaron
mediante espectroscopia de reflectancia difusa - ultravioleta-visible (RD
UV-Vis) utilizando un espectrofotdmetro UV-Vis Shimadzu® 2401 PC,

Tiempo de inmersion
en el agente precursor
[min]

Concentracion Precursor
[mM]

Tiempo de inmersion
en el agente reductor
[min]

Concentracion Reductor
[mM]

1,3,5,10,15y 20 5,10, 30

1, 5, 10, 20, 50 5,10, 30
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Figura 1. a. Planta de fique. b. Fibras de fique sin tratamiento. c. Fibras de fique limpias. d. Micrografia de una fibra de fique (magnificacion de 1500X). e. Espectro EDX de fibras de fique
crudas. f. Espectro EDX de fibras de fique limpias.
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Figura2. a.Comparacién de la coloracidn de las fibras limpias (blanco) y las fibras modificadas con nanoparticulas de plata (dorado). b. Reaccién durante la sintesis de Ag NPs sobre fibras de fique.

equipado con lampara de deuterio y halogeno. Los espectros de reflectan-
cia (%R) se adquirieron realizando un barrido espectral desde 200 a 800
nm con una velocidad de escaneo media y slit de 5.0 nm. Para todas las
mediciones se utilizaron fibras de fique limpias como blanco. El software
Origin® (Northampton, MA, EUA) se utiliz6 para establecer los paramet-
ros caracteristicos de las bandas de reflectancia en el espectro UV-Vis:
porcentaje de reflectancia (%R), longitud de onda de minima de reflec-
tancia, ancho de la banda a la altura media y corrimiento del minimo.

Microscopia electrénica de barrido de emision de campo

El analisis de las fibras limpias se realiz6 con un microscopio electrénico
de barrido de emision de campo (FEsEm) marca QUANTA® FEG 650 FEI
a 10 kV dotado con un detector de campo amplio (Large Field Detec-
tor, LFD). El analisis elemental, a 10 kV, se realizé con un aditamento
de espectroscopia de rayos X por energia dispersiva (EDX). El analisis
de los bionanocompositos se hizo en un equipo Leo 1550 FEsEm a 5 kV,
con un detector de lente. El analisis elemental, a 20 kV; se realizé con un
aditamento de espectroscopia de rayos X por energia dispersiva (EDX).

Difraccion de Rayos X

El andlisis de las muestras se realizé en un difractémetro de rayos-X
marca BRUKER® modelo D8 Discover con Geometria DaVinci usando
radiacion Cu-Ko (A = 1.5406 A) a 40 kV y 30 mA. Las muestras fueron
cortadas y montadas en un portamuestra de polimetilmetacrilato
(PMMA) mediante la técnica de llenado frontal.

Resultados y discusion

Pretratamiento de las fibras de fique

En términos generales el proceso de beneficio de la planta de fique
(Figura la) esta conformado por las siguientes actividades: corte, de-
sespinado y desfibrado de las hojas, seguido por el lavado, secado, pei-
nado y empacado de las fibras. El material resultante de este proceso se
considera como fibra cruda con alto contenido de impurezas, como pig-
mentos vegetales y residuos solidos organicos e inorganicos que poste-
riormente deben eliminarse mediante procesos de refinacion de la fibra,
dependiendo de su uso final. En nuestro caso, las fibras crudas (Figura
1b) se sometieron inicialmente a un cepillado manual para eliminar
impurezas, seguido por una limpieza asistida por radiacion ultrasonica
para eliminar el carbonato de calcio y la lignina. Este proceso permite
obtener una fibra limpia con una coloraciéon un poco mas clara que la
de las fibras crudas (Figura 1c). En la Figura 1d se observa, ademas,
una micrografia SEM, en la que se aprecia la morfologia superficial de
la fibra de fique. Las fibras de fique son estructuras complejas compu-

estas por microfibras paralelas unidas por lignina y hemicelulosa (17,
18). Adicionalmente dentro de su estructura presentan microfibras he-
licoidales, dispuestas a lo largo de la fibra principal, responsables de las
excelentes propiedades mecénicas de la fibra.

La eliminacion del carbonato de calcio, luego de la limpieza me-
diante irradiacion ultrasénica, pudo comprobarse en los espectros de
EDX mostrados en las Figuras le y 1f, que corresponden a las fibras
antes y después de la limpieza, respectivamente. En el espectro de la
Figura le se observa la presencia de sefales relativas a la presencia de
carbono y oxigeno en la celulosa, junto con la sefial del calcio. Luego de
la limpieza (Figura 1f), se elimina la sefial del calcio. Adicionalmente
aparece una sefal con muy baja intensidad de aluminio, posiblemente
debida a la superficie sobre la que se secaron las fibras.

Sintesis de nanoparticulas de plata

La luz interactta con las nanoparticulas de metales nobles causando que
los electrones de la banda de conduccién oscilen a frecuencias especificas,
como respuesta al campo magnético alternante, lo cual resulta en colores
brillantes y llamativos. Esta propiedad, conocida como LSPR (Localized
Surface Plasmon Resonance), depende significativamente de la forma, ta-
mafio, composicion, entorno y espacio entre particulas. Aunque se pue-
den obtener espectros UV-Vis para todos los metales, sélo los metales
nobles (plata, oro, platino, paladio, cobre) presentan resonancia plasmé-
nica superficial localizada en la region visible, lo que les confiere colores
intensos caracteristicos. Cuando las NPs no son esféricas (cilindros, pris-
mas, discos, etc.) existen dos bandas de resonancia plasmonica, que se
relacionan con los ejes transversal y longitudinal de las mismas y generan
diferentes coloraciones como verde, azul o rojo (19). Cuando se realiza
sintesis en solucion de NPs es relativamente sencillo modificar su geo-
metria, por lo que pueden conseguirse gran variedad de colores en fase
acuosa. Sin embargo, esto no ocurre al depositar las NPs sobre soportes
solidos, como en el caso de la sintesis in situ usando como matriz fibras de
fique. Consecuentemente, en todos nuestros experimentos la sintesis de
NPs de plata sobre las fibras de fique siempre estuvo caracterizada por la
aparicion de una coloracién dorada en la fibra, tipica de las presencia de
Ag NPs esféricas (10), tal como se observa en la Figura 2a.

Existen ventajas inherentes a la estructura de la celulosa y sus
propiedades fisicoquimicas que la hacen una matriz adecuada para la
deposicion in situ de nanomateriales. La celulosa posee una carga par-
cial negativa debido a su alta densidad de oxigeno que facilita la interac-
cion electrostética con iones de metales de transicion electropositivos
como la plata. Esta interaccion ocurre en la etapa de inmersion de las
fibras en la solucién del precursor durante el proceso de sintesis in situ.
Una vez depositados los iones Ag* sobre la superficie de la fibra se pro-
cede a realizar su reduccién con NaBH,, momento en el que inicia la
formacion de las Ag NPs.
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Tabla 2. Variacién en las caracteristicas de las sefiales de reflectancia difusa con respecto a
los tiempos de inmersion en la solucion metélica y en la solucién reductora para
las concentraciones de AgNO, (5 mM)y de NaBH, (5 mM).

heNo,  apm, | TWENMO A g

[min] [min]
5 155.06 442.0 19.94
10 5 158.88 436.0 20.02
30 166.89 437.5 17.00
5 143.00 143.00 18.37
10 10 146.74 437.5 18.01
30 153.43 438.5 16.16
5 158.36 438.0 22.93
10 30 158.58 431.5 24.14
30 170.32 439.0 16.78

La formacién de NPs tiene lugar en tres pasos fundamentales:
nucleacion, crecimiento y estabilizacion. La nucleacién inicia una vez
se agrega el NaBH, que actia como agente reductor para convertir los
iones de plata, unidos electrostiticamente a la superficie de las fibras
de fique, en plata metalica. Los dtomos de plata neutros comienzan a
agregarse y la nanoestructura crece sobre la superficie donde inicial-
mente se formaron los nucleos hasta alcanzar un volumen estable que
depende de las condiciones de sintesis. Finalmente, la estructura porosa
de la celulosa estabiliza las NPs de plata mediante un efecto similar al
denominado ‘efecto éter corona;, gracias a la alta densidad de 4tomos de
oxigeno que rodean la nanoparticula. La reaccion general se observa en
la Figura 2b (11, 20-22). Esta estabilizacion ha sido observada y reporta-
da previamente por nuestro grupo, en biocompositos de nanoparticulas
de 6xidos de metales de transicion y fibras de fique (13).

La espectroscopia de reflectancia difusa UV-Vis se utilizo para
determinar las condiciones dptimas de sintesis. Las Ag NPs son de
forma esférica, tanto en solucién como soportadas, y presentan ban-
das de absorcion caracteristicas en la regién entre 400 y 480 nm. Estas
sefiales se deben a fendmenos de resonancia plasmonica superficial
que tienen su origen en la excitacion colectiva de electrones libres en
las NPs. Durante la sintesis de NPs sobre la superficie de las fibras
de fique para la formacién de bionanocompositos, se busca que las
NPs sean del menor tamano posible, que la distribucion de tamafios
sea uniforme y que las NPs se encuentren bien distribuidas sobre la
superficie de las fibras sin formar agregados. Los tamafios pequeios
son deseables debido a que en las NPs de menor tamafo hay mayor
cantidad de dtomos en su superficie, lo que aumenta la reactividad del
material. Por otra parte, la mayor cantidad de NPs sobre la superficie
de las fibras incrementa también el 4rea superficial disponible para re-
acciones o para interacciones de quimisorcion especificas. A partir de
los analisis de reflectancia difusa (RD) es posible obtener informacién
cualitativa sobre el tamafio, distribucion y cantidad del nanomaterial
sobre la superficie de la fibra. Por ejemplo, es posible correlacionar
el tamafio de las NPs con la longitud de onda de minima reflectancia
(méxima absorcién) en el espectro de RD, pues a menor tamafio de
NPs hay un corrimiento del minimo de reflectancia a menores longi-
tudes de onda (23). Por otro lado, el porcentaje de reflectancia difusa
se relaciona con la cantidad de NPs presentes en la superficie de la
fibra, ya que un menor porcentaje de reflectancia indica una mayor
cantidad de NPs sobre la superficie de las fibras. Adicionalmente, se

puede inferir una idea aproximada de la distribucién de tamanos del
nanomaterial a partir del ancho de la banda de reflectancia: a menor
ancho del pico a la altura media, se esperan tamafos uniformes en las
NPs depositadas (24-26).

En la Tabla 2 se presentan los resultados obtenidos para determinar
el tiempo 6ptimo de permanencia de las fibras de fique en la solucién
metdlica y en la solucién reductora bajo condiciones ultrasénicas. De-
bido a que no hubo variaciones significativas en la longitud de onda de
maxima absorcion (A ), se tomo en cuenta inicamente el porcentaje
de reflectancia (%R). Asi, puede notarse que el menor porcentaje de
reflectancia en todos los casos se observa al mantener las fibras en la
solucion metdlica durante 30 minutos (17.00, 16.16 y 16.78%). Al tomar
en cuenta la variacién del tiempo de inmersion en la solucién reduc-
tora en la Tabla 2, se observa que el menor porcentaje de reflectancia
se dio al disponer las fibras en la solucién reductora durante 10 minu-
tos (18.37, 18.01 y 16.16%), con lo que se concluyé que estos eran los
tiempos adecuados de sintesis. En cuanto al ancho del pico a la altura
media (FWHM), se observa que al dejar las fibras durante 10 minutos
en la solucidon reductora, la distribucion de tamafos del nanomaterial
es menor comparada a los demas tiempos de acuerdo con los valores de
FWHM registrados para estas condiciones (143.00, 146.74, 153.43 nm),
lo que apoya la conclusion de que 10 minutos es el mejor tiempo para
realizar la reduccion.

Una vez seleccionados los tiempos de inmersion en la solucién
precursora y de reduccion en la solucién de NaBH,, se determind el
efecto de la concentracion del precursor sobre las caracteristicas del re-
cubrimiento de Ag NPs y la superficie de las fibras de fique. La Figura 3a
muestra que, cuando la concentracion de la solucién de nitrato de plata
experimenta variaciones, se presenta un cambio en la coloracion de las
fibras de fique modificadas: a mayor concentracién de precursor se de-
sarrolla una coloraciéon mas oscura en la fibra. En este procedimiento
la concentracién de NaBH, se mantuvo en 5 mM y se usaron los tiem-
pos de impregnacion determinados en la seccion inicial: 30 minutos en
la solucién de nitrato de plata y 10 minutos en la solucién reductora,
todo bajo condiciones ultrasonicas. El andlisis RD (Figura 3b) permite
observar que, cuando la sintesis in situ se realiza utilizando una concen-
tracion del precursor de 3 mM, se registra un porcentaje de reflectancia
bajo y un menor ancho de banda y acompafiado de una longitud de
onda de mdxima absorcién mas reducida. Estas caraceristicas del es-
pectro de reflectancia indican la formacién de gran cantidad de NPs
muy pequeiias, bien dispersas y con tamaios uniformes. Se observa un
comportamiento similar en las curvas de reflectancia en las concentra-
ciones de 1 a 10 mM; no obstante, a partir de 15 mM la curva empieza
a comportarse diferente, lo que indica que el material depositado estd
bajo la forma de agregados o cristales micrométricos.

La tendencia general es que, a mayor concentracion del precursor,
menor porcentaje de reflectancia (mayor cantidad de NPs); sin embar-
go, al tomar en cuenta las longitudes de onda de méxima absorcion, se
observé que eran 438.5, 437, 437.5 y 441.5 nm para las concentraciones
de 1, 3, 5 y 10 mM, respectivamente. Asi, puede observarse que al utili-
zar la concentracion de 3 mM de AgNO,, no sélo se estd formando una
cantidad de NPs similar a la obtenida con las concentraciones de 5 y
10 mM, sino que ademas se estin formando nanoparticulas de menor
tamano.

El siguiente parametro optimizado fue la concentracion del agente
reductor bajo condiciones ultrasénicas, manteniendo la concentracion
del AgNO, en 5 mM vy los tiempos de inmersion en las soluciones pre-
cursora y de NaBH, en 30 y 10 minutos, respectivamente. En este caso,
la coloracién de las fibras no cambio6 significativamente. Es posible con-
cluir, a partir de los analisis de RD (Figura 3c), que la concentracion op-
tima del agente reductor es 20 mM. Si bien al aumentar la concentracién
del agente reductor disminuye el porcentaje de reflectancia, también es
evidente el corrimiento en el maximo de absorbancia (437.5, 439.5, 436
y 443.5 nm para las concentraciones de 5, 10, 20 y 50 mM respectiva-
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Figura 3. a. Apariencia de las fibras de fique modificadas con Ag NPs cuando varia la concentracién de AgNO.. b. Espectros de reflectancia difusa que se obtienen bajo diferentes
concentraciones de AgNO,. ¢. Espectros de reflectancia difusa que se logran al modificar la concentracion de NaBH,.

mente), lo que indica que a la concentracién de 20 mM de NaBH, se
estaban generando las NPs mas pequenas. El ancho del pico a la altura
media no fue un factor muy influyente en este caso pues, como se obser-
va, todas las curvas presentaron un valor muy similar.

Teniendo en cuenta las condiciones de sintesis descritas anterior-
mente (concentracién de AgNO, de 3 mM, concentracion de NaBH, de
20 mM, 30 minutos de inmersién en AgNO, y 10 minutos de inmersién
en NaBH,, todo bajo condiciones ultrasonicas), se realizo la sintesis del
bionanocomposito y se procedié a su caracterizacion por RD, FESEM, y
DRX. Para la muestra sintetizada bajo condiciones dptimas se determi-
nd, en el espectro de RD (no mostrado aqui), una longitud de onda de
maxima absorcién de 436.5 nm, con R% de 13.35 y FWHM de 151 nm.

Por su parte, la distribucion y caracteristicas morfoldgicas del recu-
brimiento de Ag NPs sobre fibras de fique, en condiciones 6ptimas de
sintesis, fueron estudiadas mediante microscopia FESEM y andlisis EDX,
como se observa en la Figura 4. El andlisis FESEM permite establecer
que, bajo las condiciones de sintesis seleccionadas, es posible obtener
una distribucion uniforme de Ag NPs sobre la superficie de la fibra de
fique sin el desarrollo de aglomerados (Figura 4a). Adicionalmente, las
NPs depositadas sobre la fibra tienen geometria esférica con didmetros
alrededor de 40 nm. En la Figura 4b se reporta el espectro EDX del
biocomposito en el cual se observan las senales de carbono y dxigeno,
propias de la matriz celuldsica de las fibras de fique, junto con senales
de plata debidas a la presencia del nanometerial depositado sobre la su-
perficie de las fibras.

Finalmente, los anélisis DRX de las fibras limpias y las fibras mo-
dificadas con nanoparticulas de plata usando condiciones éptimas se
muestran en la Figura 5. En el difractograma de las fibras limpias se
observan sefales caracteristicas de la estructura cristalina de la celulosa
tipo I, tipica de las fibras celuldsicas vegetales, en 20 = 22.26 (20 0) y
34.39 (0 0 4). Por otra parte, en el difractograma del bionanocomposito
se observan sefiales correspondientes a la plata en una estructura cris-
talina cubica centrada en las caras (27-29) en 20 = 38.08 (1 1 1) y 47.30
(2 0 0). Adicionalmente, también se observan las sefales de la celulosa
tipo I, indicando que la modificacion superficial con Ag NPs no alterd
la estructura de la matriz celuldsica.

Conclusiones

Las fibras de fique funcionan como una matriz efectiva para la sintesis
in situ de nanoparticulas de plata debido a la alta densidad electronica
de la celulosa; esta cualidad permite la adsorcion de cationes de plata y
su estabilizacion en la superficie de la fibra una vez ocurre el proceso
de reduccién. Aunque el aumento en la concentracion de la sal precur-
sora afecta directamente la cantidad de material depositado sobre las
fibras, también influye positivamente en su tamano y distribucion. El
incremento en la concentracion del agente reductor durante la sintesis
in situ de Ag NPs resulta en un aumento de la absorciéon de radiacion

Rev. Colomb. Quim. 2013, 42 (1), 30-37.

REV. COLOMB. QUIM. Vol 42 No. 1 —2013.indb 35

35

24/11/14 7:34 p.m.



Ovalle, S.A.; Blanco-Tirado, C.; Combariza, M.Y.

cps/eV

0o

35
3.0

2.5

2 r -

0.5

0.0

Figura 4. a. Micrografia SEM de las fibras modificadas con Ag NPs bajo condiciones dptimas de sintesis (magnificacién de 300000X). b. Espectro EDX de las fibras modificadas con Ag NPs

utilizando condiciones 6ptimas de sintesis.

electromagnética (mayor cantidad de material depositado sobre las fi-
bras) con un corrimiento a mayores longitudes de onda (NPs de mayor
tamano). Los andlisis efectuados mediante FESEM y DRX permitieron
corroborar la presencia de nanoparticulas de plata sobre la superficie
de las fibras de fique.

El bionanocomposito desarrollado a partir de fibras de fique y NPs
de plata hace posible su uso potencial en la elaboracion de material fil-
trante con propiedades antibacteriales, como ya se ha comprobado en
estudios hechos en nuestro grupo de investigacién, que serd tema de
una proxima publicacidn.
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