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Sintesis asistida por microondas de micropaficulas de cobre para su potencial
aplicacion como agente antimicrobiano y fotocatalizador
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Se llevd acabo la®itesis de micropaitulas de cobre (CuMP) por elétodo de reducoin gumica asistida por microondas y se caracterizaron
con las écnicas de SEM, XRD y EDS. Las CuMP obtenidas por esitodo presentaron morfolags poledricas muy definidas (cubos,
icosaedros yprismas hexagonales), y el faode pairtcula fue del orden microétrico (< 10 um). Estas propiedades le confieren una
prometedora aplicah como agente antimicrobiano y fueron evaluadas con una sepa de bacterias Gram positivo (S. Aureustulas part
se soportaron sobre una membrana pétioa biodegradable a base de pdido hActico (PLA) y poli-vinilalcohol (PVA) suspendiendo las
CuMP’s en uno de los poheros. Las membranas fueron hechas mediantectada de electro-hilado y caracterizadas por éasitas de
SEMYy EDS.

Descriptores: Sintesis por microondas; micropsmtlas de cobre; fotocatéito; actividad antimicrobiana.

A microwave-assisted synthesis by chemical reduction method of copper microparticles (CuMP’s) powder was performed. These microparti-
cles were characterized by the technics SEM, XRD and EDS. The CuMP’s obtained showed well defined poliedric forms (cubes, icosahedrons
and hexagonal prisms), and its size was of micrometric ordet{ m). These properties gave to the material antimicrobial activity and

were evaluated in contact with one Gram-positive bacteria (S. Aureus). The particles were supported over a biodegradable polymeric mem-
brane made of polylactic acid (PLA) and polyvinil alcohol (PVA) by the suspension of the particles in one of the polymers. The membranes
were made by electrospinning technic and characterized by SEM and EDS.
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1. Introduccion cobre, tanto gimicos como fsicos. De estos étodos, los
que se consideran con mayor potencial y mejor reproducibil-
idad para la obtenén de micropaitulas de cobre son el

A lo largo de la historia, el ser humano ha ido dominando €l hatodo de reducoin quimica y el nétodo por microondas.

manejo de diferentes materiales conforme a sus necesidade , S .
com Jrensﬁan de su entorno. Asconforme fueron dominando E¥l el método de reducon qumica, una sal de cobre precipi-
P : ta a cobre métlico utilizando un agente reductor como boro-

y mejorando laséicnicas utilizadas en piedras y -agticos thidruro de cobreacido asorbico, hidracina, etc. Este@todo

empezaron a utilizar nuevos materiales minerales con cierglS el nfs popular debido a su bajo costo y relativa sencillez
composicbn metlica para mejorar su vida. Es en la era del . , . . . .
P P J Mientras que el ratodo de Bitesis por microondas permite

cobre donde el ser humano comienza a utilizar este metal. L : ;
su favor. primero utiliandolo en su estado nativo v degsu iAcrementar la eficiencia del material debido a gue provee un
' P y P calentamientoapido y un tiempo de readmi corto [3,4].

utilizando las écnicas de fundido, que es cuando comienza
su verdadera explotdmi, ya sea solo o en aleéoicon otros Existen estudios donde se investiga la degraxtede col-
metales [1]. Actualmente se @stabajando con posibles apli- orantes orgnicos utilizando paitulas meilicas. La mayda
caciones del cobre para mejorar la calidad de vida del seate los colorantes o&gicos utilizados en la industria textil no
humano y del ambiente. De todos los metales de tramsici son biodegradables y por tanto son nocivos para el medio am-
estudiados para estos pogitos como el platino, la platay el biente, generando un problema de contamimracievera al

oro; el cobre es el menos costoso comparado con los antericrementar la demanda iguica de okgeno (COD, por sus

ores y presenta propiedades ciizds, Opticas, mageticas,  siglas en ingles) en las aguas residuales. A pesar de que ya se
de transferencia de calor, fotodegradador, potencial antimidtilizan diferentes ratodos fisicoqumicos para tratar de solu-
crobiano, entre otras [2]. Existe una variedad detados cionar este problema, estdseno lo resuelven por completo;
disponibles y bien estudiados para obtener nanwmpéeis de  en ocasiones generan costos elevados o productos secundar-
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ios que requieren de un posterior tratamiento. La reducci pentahidratado (CuS&bH,0) en 30 ml de agua destilada.
cataltica de colorantes usando metales es @totlo que se La segunda soluéh se prepdrcon 2.7 g décido aso6rbico
prefiere, no solo debido a su eficiencia y bajo costo sino tanen 20 ml de agua destilada. Ambas soluciones fueron filtradas
bién a la formadin de productos finales biodegradables [5]. y se mezclaron en un matraz bola. El matraz se éofl@ntro
Por otra parte, en 2008 la Agencia para la protatci del horno de microondas con un sistema de reflujo. Se irra-
del ambiente de Estados Unidos (US EPA, por sus siglagio la solucon durante cinco minutos. Terminado el tiempo,
en ingks) reconod al cobre como el primer metal antimi- se retib el matraz del sistema y se degnfriar a temperatura
crobiano, ya que pruebas in vitro en superficielidas del ambiente. Se obtuvo un precipitado color&edjizo. Se cen-
mismo eliminaron hasta el 99.9 % de los microorganismostrifugo el contenido del matraz y se elindiel sobrenadante.
Esta actividad antimicrobiana del cobre es atribuida princiSe law el precipitado dos vecesas con agua destilada. El
palmente a la liberadn de iones, los cuales son gemdt  material obtenido se seca en un horno &3@or una hora.
cos, aderas, afectan la integridad de la membrana celu-
lar generando edis oxidativo intracelular provocandcié® 2.2, Caracterizacbn de microparticulas de cobre vy
muerte del microorganismo [6]. membranas poliméricas
Por lo anterior, el objetivo del presente trabajo es sinte-
tizar micropariculas de cobre (CuMP) con unétodo que Para observar la morfol@g de las CuMP se utili micro-
sea eficiente y de bajo costo. Adasn se busca estudiar el scopia de barrido elednico (SEM; JEOL, JSM 6610LV) y
material obtenido para estudiar sus posibles propiedades f€! arélisis qumico elemental por espectronietide energ
tocatalticas y antimicrobianas. Al mismo tiempo se buscade dispergin de rayos X (EDS, Oxford, INCA). Para elai
establecer una metodoli@gde procesamiento por electro- Sis de cristalinidad se utikzespectrometa de difracadn de
hilado [7] de estas pddulas de cobre en membranas rayos X (XRD; Bruker D8-Discover) utilizando radiaci de
poliméricas biodegradables que se puedan utilizar com§uKe (A = 1.5418 A). Para la observagn de las mem-
apositos activos. branas PLA/PVA/CuMP en un medio de cultivo inoculado
con bacterias fue empleado un microscdgptico compuesto

2. Metodologa experimental de 1000x.

Los reactivos utilizados para lansesis de las micropacu- ~ 2.3. Determinacbn de actividad fotocataltica
las, sulfato de cobre pentahidratadacydo asérbico, fueron

de grado comercial. Todos los dasreactivos fueron de gra-
do anditico obtenidos de J.T. Baker.

La actividad fotocatafica del material se deternénpor

degradadin oxidativa utilizando reactores fotocatalos ex-

perimentales. Se utilizaron 100 ml de una sduacie azul
2.1. Sntesis de microparficulas de cobre de metileno a 10 ppm. Se agteg.1 g de micropaitulas

de cobre a la soluoh de azul de metileno. La soldci y las

La dntesis de las micropaculas de cobre se llévacabo con  micropartculas se introdujeron en un reactor de aireaci
una $ntesis novedosa y simple de reddgtigumica asistida acondicionado con luz visible y ultravioleta. Se @egac-

por microondas. Se prepararon dos soluciones por separadimonar el sistema por 2 horas obteniendowdtas a interval-
para la primera soluéh se agregaron 3 g de sulfato de cobreos regulares.
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FIGURE 1. a) Espectro XRD de micropaculas de cobre sintetizadas. b) Batobtenido por EDS de las pantlas de cobre sintetizadas.
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FIGURE 2. Imagenes SEM de las partilas de cobre sintetizadas.

7T ——Omin experimento de control en ausencia de CuMP y todos los ex-
i ;8 E:: perimentos se realizaron por triplicado.
8 —— 60 min
&' ——90min 2.5. Electro-hilado de membranas
g ——— 120 min
é’ La fabricacon de las membranas con padias de cobre se
0 llevd acabo en un prototipo de electro-hilador empleado en

N
o
o

400 509 800 1000 una investigadn reciente [7]. Se prepararon dos soluciones

Lagttd desgds el de poimeros biodegradables, patido Bctico (PLA) y po-
FIGURE 3. Espectro UV-Vis de soludin de azul de metileno livinil alcohol (PVA). En la solucbn de PLA, se agrég0.1
degradada con CuMP’s. g de CuMP’s y se dispersaron con ultrasonido. Se cargan las
soluciones en los inyectores y se utilizaron 20 kV para el pro-
ceso. Se déjel hilado por 30 minutos.

2.4. Determinacbn actividad antimicrobiana

L . . ) . R It i &in
Para la determinagh de la actividad antimicrobiana se 3 esu adosyd scus

siguid el método de difusin de discos descrito en la Ref. 31 Sntesis y caracterizacbn de microparticulas de co-

[8]. En resumen, se prepararon medios de cultivaresdr de bre

L-B agar en cajas Petri éstles y discos de papel filtro con

diferentes concentraciones de CuMP’s, 0.1 mg, 0.5 mg, 1 mdn la $ntesis de las micropaculas de cobre mediante el
5mg, 10 mgy 20 mg. Se colocaron los discos sobre la supemétodo asistido por microondas y utilizando como agente re-
ficie del medio y se inocularon con la sepa de S. Aureus. Sductor elacido asorbico se presenta la formaci de paricu-
dejaron en crecimiento por 72 horas &#87 Se realip un  las meélicas de cobre como es de esperarse por la transfer-
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encia de electrones del agente reductor a los ioneélimet 3.2. Actividad fotocatalitica

cos del sulfato de cobre, produciendo la precip@adel co-

bre medlico. El uso de la radiagn de microondas reduce el Se realizaron los experimentos descritos en la decde
tiempo de @tesis y favorece la formam de morfologas métodos utilizando la concentréa de cobre y colorante
poliedricas. El alisis de las CuMP’s por XRD establece 0rganicos descritos. El porcentaje de degradtabie de 15 %

su estructura cristalina, ya que el gatrde difracadbn (ver €N un periodo de 120 minutos, ver Fig. 3. Esta degradaci
Fig. 1) muestra la presencia de la fase cristalina pura de chuede no estar relacionada al fotocatalizador si no a una
bre con estructuraibica centrada en las caras (FCC) con suglegradad@n del mismo colorante por aéei de la luz inci-
picos caractdsticos en (111), (200) y (220) en sus respec-dida sobre la muestra. Los resultados obtenidos no fueron
tivos valores de¢ de 43.3, 50.5 y 74.1°, siendo un buen concluyentes debido a que no exstina degradadn sig-
ajuste con el pabm JCPDS (JCPDS 04-0836). De igual man- nificativa a esa concentréci de paficulas de cobre. Se debe
era se confirma la pureza de las jraras obtenidas con EDS, realizar un diso de experimentos a fin de encontrar la con-
ver Fig. 1b), mostrando los picos caragsticos del cobre en Centracbn en que el material comienza a degradar de forma
Lo con un valor de 0.92 KeV y en 8.04 KeV correspondi- Significativa.

ente al kv, propios del cobre malico. La morfoloda de las o o ]

micropartculas se obtuvo con SEM a diferentes amplifica-3-3-  Actividad antimicrobiana

ciones (Fig. 2). Las ilagenes muestran estructuras en el or- , . .
. : . Se obser® que a las diferentes concentraciones de cobre ex-
den de micras, menores o iguales a0, con morfologas

o . iste un halo de inhibiéin de crecimiento bacterial debido a
poliédricas diversas tal como se esperaba. : ) : S
la presencia de las pastilas de cobre, ver Fig. 4. Esta inhibi-
cibn es atribuida a la liberaam de iones de cobre al medio.
Para el caso de las concentracionegsrajas se observa
gue el halo est mejor definido que las concentraciones que
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FIGURE 5. Imagenes SEM de membrana electro-hilada PLA/PVA/CuMP.

las mas ligeras del material son los que lograron proyectarse
0 en el proceso de electro-hilado mientras que las grandes
se sedimentan dentro de los inyectored.rAsmo, los hilos
de polmeros tienen un grosor de una micra a 500 nm. Se car-
acteriza de igual forma su composgigielemental con EDS,
ver Fig. 6, el cual muestra la presencia del cobre en una pro-
porcion de 0.14% y el resto cash y oXigeno. Tamkén se
muestra una $&l de sodio, el cual se explica por el uso del
agua utilizada que contensodio, quedando en la membrana
en una proporéin del 12 %. Se tiene que hacer un estudio

@ mayor de la disposién de las paftulas para conocer su por-
centaje de disponibilidad en la membrana, motivo de estudios
TTTTT T T I I Tt P T T T rrrrrrT
3 4 . o hh y futuros.
KeV

FIGURE 6. Patbn obtenido por EDS de membrana electro-hilada 4. Conclusiones
polimérica con cobre.

Se obtuvieron paitulas de cobre del orden micréni-
tienen una cantidad mayor del material. Adicionalmente seo con morfologas poledricas y una alta cristalinidad por
observa que las concentracioneasmaltas se oxidan notoria- medio de un novedoso &opdo de reducoin qumica asis-
mente por la presencia de humedad en el medio. En este etxdo por microondas, el cual reduce el tiempo de reacci
perimento solo se deternd@ina actividad antimicrobiana del disminuye costos y mejora la reproducibiliad degtodo.
material y no las concentraciongsicas nminimas y naxi-  De los posibles usos propuestos para el polvo de CuMP, el
mas. que fue comprobado fue el estudio de actividad antimicro-

biana, ya queisexisti6 un halo de inhibién en las prue-

3.4. Membranas polinéricas funcionalizadas con cobre  bas desarrolladas con las dos bacterias utilizadas. Aslem

se elabod una membrana poliarica biodegradable a base
En el electro-hilador se obtuvo una membrana peilica de PLA y PVA con paitulas de cobre en su composici
biodegradable formada de PLA y PVA a la cual se le in-(PLA/PVA/CuMP). El netodo de elaboraoh de la mem-
crustaron partulas de cobre sintetizadas. En la caracteribrana debe ser revisado para aumentar la cantidad de cobre
zacibn con SEM se observa el entretejido de hilos pélim  en la misma, dscomo realizar un estudio futuro de disposi-
cos, ascomo pariculas de cobre sobre la superficie de loscién del cobre en la membrana para conocex qantidad
filamentos de la membrana, ver Fig. 5. Estasipalds son de CuMP est disponible para realizar su fubai antimicro-
del orden menor a 10 micras, lo que sugiere que lasgoart biana.
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