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RESUMEN 

La magnetita (Fe3O4) es una ferrita con estructura cúbica espinela inversa, la cual se 

compone por 72,4 y 27,6% de Fe y O2. Este material presenta propiedades magnéticas, lo 

que permite que tenga diversas aplicaciones como: catalizar reacciones, formar 

ferrofluidos, tratar contaminantes, entre otros. Entonces, el presente trabajo tuvo como 

objetivo sintetizar la Fe3O4 a través del método de combustión en solución con el uso del 

DES etalina. Para ello, se preparó el DES a partir de una relación 2:1 entre C2H6O2 y ChCl. 

Posteriormente, se realizó la síntesis por combustión en solución con el uso del precursor 

de Fe(NO3)2·6H2O junto con la etalina. Se realizó la misma metodología a diferentes 

temperaturas (300, 400 y 500°C) en relación estequiométrica y 50% en exceso de etalina. 

Se analizaron las muestras mediante las técnicas de difracción de rayos X (DRX), 

absorción atómica (AA), microscopía electrónica de transmisión (MET) y fisisorción de 

nitrógeno (método BET). La síntesis a 300°C fue más eficiente, obteniéndose contenidos 

de Fe3O4 de 34 y 30% . La muestra con el 50% de exceso de etalina a 300°C, no presentó 

un mayor contenido de Fe3O4 con respecto a la síntesis estequiométrica. Mediante el 

análisis de AA, se obtuvieron contenidos de Fe similar a bibliografía y respecto a los 

obtenidos mediante DRX. En relación con el análisis por MET, se presentaron tamaños de 

partículas menores a 50 nm . Finalmente, las áreas superficiales mediante BET fueron de 

48,13 y 13,67 m2/g para los ensayos realizados a 300 °C estequiométrica y con el 50% de 

exceso de etalina, respectivamente.  

PALABRAS CLAVE: magnetita, síntesis de combustión en solución, difracción de rayos 

X, absorción atómica, microscopía electrónica de transmisión, fisisorción de nitrógeno. 
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ABSTRACT 

Magnetite (Fe3O4) is a ferrite with inverse spinel cubic structure, composed of 72.4% Fe 

and 27.6% O2. This material exhibits magnetic properties, enabling various applications 

such as catalyzing reactions, forming ferrofluids, treating pollutants, among others. 

Therefore, the present study aimed to synthesize Fe3O4 through the combustion method in 

solution using the DES ethaline. To achieve this, the DES was prepared from a 2:1 ratio 

between C2H6O2 and ChCl. Subsequently, the synthesis was carried out by solution 

combustion using the Fe(NO3)2·6H2O precursor along with ethaline. The same methodology 

was applied at different temperatures (300, 400, and 500°C) in stoichiometric and 50% 

excess ethaline conditions. Samples were analyzed using X-ray diffraction (XRD), atomic 

absorption (AA), transmission electron microscopy (TEM), and nitrogen physisorption (BET 

method) techniques. Synthesis at 300°C was found to be more efficient, yielding Fe3O4 

contents of 34% and 30%. The sample with 50% excess ethaline at 300°C did not show a 

higher Fe3O4 content compared to stoichiometric synthesis. AA analysis yielded Fe contents 

similar to literature values and those obtained through XRD. TEM analysis revealed particle 

sizes smaller than 50 nm. Finally, BET surface areas were 48.13 and 13.67 m2/g for the 

tests conducted at 300°C stoichiometric and with 50% excess ethaline, respectively. 

KEYWORDS: Magnetite, solution combustion synthesis, X-ray diffraction, atomic 

absorption, transmission electron microscopy, nitrogen physisorption.
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1 DESCRIPCIÓN DEL COMPONENTE DESARROLLADO 

Las ferritas son compuestos estructurados por una combinación de óxido de hierro (Fe2O3) 

y de un metal divalente como el cobalto (Co), el níquel (Ni) o el manganeso (Mn). Estas 

estructuras cristalinas presentan propiedades magnéticas y poseen aplicaciones en una 

amplia gama de áreas, que van desde la electrónica hasta las ciencias médicas. Una ferrita 

muy común es la magnetita (ferrita de hierro), también conocida como óxido de hierro (II, 

III) o Fe3O4.  Este compuesto posee una estructura cristalina cúbica inversa y es un material 

ferrimagnético, el cual tiene alta magnetización, resistencia a la corrosión y estabilidad 

térmica. Estas propiedades potencian a la Fe3O4 para aplicaciones como dispositivos de 

almacenamiento magnético, sensores, pigmentos, catalizadores, imanes y aplicaciones 

biomédicas (Prieto et al., 2008).  

La síntesis de ferritas se realiza con el objetivo de obtener materiales con propiedades 

magnéticas específicas. Existen diferentes métodos de síntesis, como la reacción en 

estado sólido, la coprecipitación, secado en spray o en frío y, la combustión en solución. El 

proceso de síntesis puede variar según el método utilizado, sin embargo, de forma general 

implica la mezcla de los precursores de los óxidos metálicos, seguido de un tratamiento 

térmico para promover la reacción química y la formación de la estructura cristalina 

requerida. La síntesis por combustión en solución es una técnica que ha tomado fuerza 

debido a la facilidad y disminución de recursos económicos que implica. Esta metodología 

se fundamenta en la producción de una reacción química a altas temperaturas con el fin 

de producir la combustión de los compuestos (Huaman et al., 2014). 

Un enfoque novedoso y prometedor para la obtención de ferritas por combustión en 

solución, es con el uso de solventes eutécticos profundos (DES), los cuales actúan como 

agentes de combustión con el fin de proporcionar condiciones de reacción controladas y 

una mayor eficiencia en contraste con los métodos convencionales. Los DES son líquidos 

iónicos derivados de sales y componentes orgánicos que producen una disminución en el 

punto de fusión, es decir, los componentes que se mezclan para producir el DES se 

transforman a una fase líquida a bajas temperaturas y, estos solventes se consideran una 

alternativa más sostenible a los disolventes convencionales (Choi et al., 2011).  

Los DES están estructurados por un componente donador (HBD) y un receptor (HBA) de 

enlaces de hidrógeno, por lo que poseen una baja volatilidad, toxicidad y alta estabilidad 

térmica, además, su conductividad iónica y otras propiedades físicas y químicas pueden 

ser ajustadas para adaptarse a diversas aplicaciones, entre las cuales está actuar como 

solvente para la dilución de metales (Sánchez, 2019).  
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En el presente trabajo, se utilizaron el etilenglicol (C2H6O2) y el cloruro de colina 

(C5H14ClNO o ChCl), compuestos que pueden combinarse con la finalidad de formar un 

DES. Este agente lixiviante se denomina etalina con una relación estequiométrica de 2:1 

en etilenglicol y cloruro de colina, respectivamente. La etalina se usó para la síntesis por 

combustión en solución de magnetita (Aragón, 2022). 

1.1 Objetivo general 

Sintetizar la ferrita de hierro (magnetita) por el método de combustión en solución con el 

uso del disolvente eutéctico profundo (DES) etalina como agente lixiviante.  

1.2 Objetivos específicos 

1. Evaluar y analizar la influencia que tiene la temperatura en el método de combustión 

en solución para la síntesis de ferrita de hierro (magnetita) con la etalina como 

agente lixiviante. 

2. Evaluar la relación molar DES/precursores para cada temperatura aplicada en el 

método de síntesis por combustión en solución. 

3. Caracterizar la ferrita obtenida mediante los métodos de análisis de difracción de 

rayos X (DRX), absorción atómica (AA), fisisorción y microscopia electrónica de 

transmisión (MET). 

1.3 Alcance 

Para la síntesis de magnetita mediante el método de combustión en solución se utilizó el 

DES etalina y se siguió el procedimiento que se presenta a continuación: 

1.3.1 Disolvente eutéctico profundo (DES) 

El DES etalina se formó mediante la combinación de etilenglicol (C2H6O2) y el cloruro de 

colina (C5H14ClNO ó ChCl). Posteriormente, el ChCl se secó durante 45 min a 80°C. Para 

1 g de C2H6O2 se emplearon 1,16 g de ChCl, la mezcla resultante se calentó a través de 

un baño maría durante 2 h a 60°C o durante 30 min a 100°C, hasta que se alcanzó un 

líquido homogéneo y transparente. Después, se enfrió a temperatura ambiente hasta 15°C. 

1.3.2 Ferrita de hierro (magnetita) 

Después de obtener la etalina, se pesaron 7,1948 g de Fe(NO3)3.9H2O junto con 2,3009 g 

de etalina. Posteriormente, se trituró la mezcla con ayuda de un mortero de ágata durante 

5 a 7 min. Se trasvasó el contenido dentro de un crisol. A continuación, se llevó a 
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calentamiento en una plancha a 90°C y la cápsula se ubicó en una mufla. Se realizaron 

ensayos a diferentes temperaturas de trabajo (300, 400 y 500°C) durante 1 h. Se dejó 

enfriar durante 2 h dentro de la mufla y se pesó. Finalmente, se realizó la experimentación 

con variaciones en las relaciones molares etalina:precursor de hierro, por lo que, se trabajó 

estequiométricamente y en doble exceso de etalina respecto a los precursores a las 

temperaturas antes mencionadas.  

1.3.3 Caracterización de ferritas obtenidas 

Se realizaron diferentes análisis para la caracterización de la muestra, entre los cuales 

están: 

- Difracción de rayos X (DRX), en el cual se utiliza el equipo AXSD8 Advance Model 

de la marca BRUKER.  

- Absorción Atómica (AA), mediante el equipo Perkin Elmer AA 300 con lámpara de 

cátodo hueco y una solución estándar de hierro.  

- Fisisorción de nitrógeno (método BET), en el equipo NOVA 4200e. 

- Microscopía Electrónica de Transmisión (MET), a través de un microscopio 

electrónico de transmisión FEI Tecnai G2 Spirit Twin. 

1.4 Marco teórico 

1.4.1 Ferritas 

Las ferritas han sido sintetizadas desde 1930 y se producen a partir de óxidos de hierro y 

metales divalentes como el magnesio (Mg), Niquel (Ni), zinc (Zn), cobalto (Co), hierro (Fe), 

entre otros (Vedrtnam et al., 2020). Estos compuestos químicos son principalmente 

magnéticos y eléctricos, por lo que, suelen utilizarse en diferentes aplicaciones. Algunas 

de las implementaciones son: realizar blindajes, fabricar medios de comunicación móvil, 

eliminar compuestos gaseosos que contaminen, desarrollar dispositivos médicos, acelerar 

reacciones como catalizadores (Sugimoto, 1999). 

La estructura cristalina es una forma de clasificación de las ferritas, dado que, estas pueden 

ser de tipo espinela o hexagonal. No obstante, la de tipo espinela es la más común en estos 

compuestos. En esta estructura se produce una unión de iones de oxígeno en conjunto con 

cationes de carácter metálico, todos distribuidos en los espacios vacíos que cuentan con 

estructuras tetraédricas y octaédricas (Jadhav et al., 2020). Las ferritas más comunes que 
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poseen este tipo de distribución cristalina son: magnetita (Fe3O4), ferrita de níquel (NiFe2O4) 

y ferrita de cobalto (CoFe2O4) (Fairweather et al., 1952). 

1.4.1.1 Magnetita  

La magnetita (Fe3O4) es un tipo de ferrita que presenta una tonalidad negra y está 

compuesta por hierro y oxígeno al 72,4 y 27,6%, respectivamente (Forero et al., 2008). 

Adicionalmente, sus características se encuentran definidas en la Tabla 1.1. 

Tabla 1.1. Características de la magnetita. 

Nombre Magnetita u óxido de hierro ferroso férrico 

Fórmula molecular Fe3O4 o FeFe2O4 

Color Negro 

Densidad 5,2 g/cm3 

Dureza 5 – 6,5 

Brillo Metálico 

Sistema Cúbico 

Estructura Espinela inversa 

Óptica Opaco e isótropo 

(Forero et al., 2008). 

Este mineral exhibe una estructura de espinela inversa, la cual se compone de: cationes 

de Fe3+, que residen en los espacios vacíos tanto octaédricos como tetraédricos; los 

cationes de Fe2+, distribuidos en los sitios octaédricos; y los aniones de O2- que se sitúan 

en los espacios restantes para formar una red (Kydralieva et al., 2016). La estructura 

cristalina de este compuesto presenta una proporción 2:1 de Fe3+ y Fe2+, como se visualiza 

en la Figura 1.1 

 

Figura 1.1. Estructura cristalina de espinela inversa de la Fe3O4 (Noval et al., 2017). 
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La magnetita presenta una temperatura de Curie de 850 K (577 °C), por lo cual, si se 

somete al compuesto a procesos que superen esta temperatura, pierde su magnetismo y 

pasa a una etapa paramagnética. Al tener propiedades magnéticas, la Fe3O4 presenta 

diversas aplicaciones que le permiten actuar para catalizar reacciones, elaborar 

ferrofluidos, eliminar contaminantes, almacenar energía, formar imágenes en resonancia 

magnética, tratar enfermedades como el cáncer, entre otros (Cabrera-Salazar, 2017).  

El mineral de magnetita se puede obtener a partir de rocas ígneas que forman grandes 

yacimientos y, a su vez, se puede sintetizar con el uso de distintos procedimientos entre 

los cuales están la coprecipitación, sol-gel, reacción hidrotermal, secado en spray o en frío, 

combustión en solución (Rodríguez, 2012). 

1.4.2 Solventes eutécticos profundos  

Los solventes eutécticos profundos (DES) se encuentran en la categoría de los “green 

solvents”, debido a que son de fácil acceso, costos bajos, rápida síntesis, biodegradables 

y tienden a ser menos tóxicos (César y Palacio, 2021). Los DES, pertenecientes a los 

líquidos iónicos, son una mezcla entre 2 precursores en la que estos compuestos se unen 

a través de puentes de hidrógeno, uno de ellos funciona como un proveedor de enlaces de 

hidrógeno (HBD), mientras que el otro desempeña el papel de receptor de estos (HBA) 

como se ilustra en la Figura 1.2 (El Achkar et al., 2021).  

 

Figura 1.2. Puentes de hidrógeno formados en las mezclas eutécticas con cloruro de 

colina (ChCl) como aceptor de enlaces de hidrógeno (Vidal, 2013). 

Las interacciones intermoleculares entre los precursores permiten que la variación de 

entropía para la transformación de fase disminuya, lo que implica que el punto eutéctico de 

la mezcla sea inferior que, en una mezcla ideal, en la cual las interacciones no están 

presentes. De hecho, la temperatura de fusión del DES es la más baja a la cual se puede 

fundir el solvente, incluso menor que la de los precursores por separado (Smith et al., 
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2014). Este fenómeno se puede describir mediante el diagrama de fase sólido-líquido de 

una mezcla binaria, como se visualiza en la Figura 1.3.  

 

Figura 1.3. Diagrama de fase sólido-líquido de una mezcla eutéctica profunda (Smith et 

al., 2014).  

El cloruro de colina (ChCl) es una variante de sal de amonio cuaternario que desempeña 

la función de aceptar hidrógeno y es muy utilizado para la síntesis de DES, debido a que 

corresponde a una sal económica, inocua y amigable con el medio ambiente (Zhang et al., 

2020). Además, al ser versátil permite interactuar con diferentes donadores de hidrógeno 

como los ácidos carboxílicos, amidas o polioles. De hecho, el etilenglicol (1,2-etanodiol, 

HOC2H4OH) es el poliol más utilizado como donador de hidrógeno que al unirse con el 

ChCl, da lugar a la etalina (Aragón, 2022).  

1.4.2.1 Etalina 

La etalina es uno de los DES más comunes, el cual se forma a partir del HOC2H4OH y ChCl 

en relación molar de 2:1. Este solvente presenta una viscosidad baja, buenas 

características de solvatación y un punto de fusión bajo (Zhang et al., 2020). Las principales 

características de la etalina se observan en la Tabla 1.2. 
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Tabla 1.2. Características de la etalina. 

Nombre Etalina (HOC2H4OH) 

Color Incoloro 

Apariencia Viscosa 

Densidad  1,12 g/cm3 

Conductividad eléctrica 7,61 mS/cm 

Punto de fusión -66°C 

(Mihăilă et al., 2021) 

Las etalina posee una amplia gama de aplicaciones en los procesos metalúrgicos, la 

electroquímica de metales, síntesis de nanomateriales, catálisis homogénea, entre otros 

(Kaur et al., 2019).  

1.4.3 Síntesis por combustión en solución  

El método de combustión en solución es rápido, sencillo, económico y eficiente, el cual 

permite sintetizar óxidos metálicos, cerámicos y nanomateriales (Li et al., 2015). Para ello, 

se requiere de precursores metálicos del material de interés, que actúan como oxidantes 

y, por otro lado, un compuesto orgánico como urea, etalina, ácido cítrico y/o glicina, para 

ser utilizado como combustible en el proceso a temperaturas entre 300 a 800°C, sin 

requerir entradas adicionales de energía. Además, se necesita de un solvente, 

generalmente agua, que permita disolver tanto el oxidante como el combustible (Deganello 

y Tyagi, 2018). La reacción generada es de óxido-reducción y libera energía con la finalidad 

de producir un polvo fino cristalizado. Tanto el combustible como el oxidante, se unen en 

la solución, de manera que al ingresar al horno se deshidratan para formar una capa de 

gel, esta se combustiona y da lugar al producto (Carlos et al., 2020). Este método se 

visualiza en la Figura 1.4.  
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Figura 1.4. Método de síntesis por combustión en solución (Deganello y Tyagi, 2018). 

2 METODOLOGÍA 

El presente trabajo adopta una metodología de carácter cuantitativa para la síntesis de 

magnetita, a partir del método de combustión en solución con el uso del DES etalina, bajo 

diversas temperaturas y exceso de DES en relación etalina:precursor de hierro tal como se 

detalla en la Tabla 2.1. 

Tabla 2.1. Ensayos realizados. 

Ensayo Temperatura (°C) Exceso de DES 

N5 300 

- N4 400 

N6 500 

F1 300 

50% F2 400 

F3 500 

 

El trabajo fue de tipo experimental y se realizó en base a la preparación del DES y el método 

de síntesis de combustión en solución.  

Los reactivos utilizados en la experimentación fueron: 

- Cloruro de colina (ChCl) (≥98%, Sigma Aldrich) 
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- Etilenglicol (EG) (99%, Mallinckrodt) 

- Nitrato de hierro nonahidratado (Fe(NO3)3.9H2O)  (98%, Sigma Aldrich)  

2.1 Preparación del DES  

La etalina se preparó con el uso de cloruro de colina (ChCl) y etilenglicol (EG) en relación 

molar de 1:2, respectivamente. En primer lugar, se secó el ChCl (≥98%) durante 45 min a 

70°C en una estufa. Se procedió a pesar el ChCl en un matraz y en base a esta cantidad, 

se pesó el EG (99%) requerido en el mismo recipiente. Se realizaron 2 veces etalina para 

los diferentes ensayos para obtener suficiente volumen del DES, En primer lugar, se 

preparó etalina con 5,4633 g ChCl junto con 4,8572 g de EG, la cual se utilizó para los 

ensayos N4, N5, N6 y F1. Una vez terminada la etalina, se preparó nuevamente otro 

volumen del DES con 5,9679 g ChCl y 5,3058 g de EG, el cual se usó para los ensayos F2 

y F3.   

Finalmente, el matraz se ubicó en la plancha de calentamiento LabTech con una potencia 

de 5 para mantenerlo a baño maría durante 45 min aproximadamente, hasta disolver todos 

los componentes sólidos. Para ello, se tapó la parte superior del matraz con el fin de evitar 

contaminaciones y se realizó el mismo procedimiento para los 2 ensayos. 

2.2 Síntesis de magnetita  

La magnetita se obtuvo al usar el método de síntesis de combustión en solución junto con 

la etalina como DES. El procedimiento se realizó para obtener 1 g de magnetita, sin 

embargo, para obtener la cantidad de muestra necesaria para los diferentes ensayos, se 

realizó en 2 crisoles y en cada uno poder obtener 1 g de magnetita. Por ello, se prepararon 

las muestras para obtener en total 2,25 g del óxido de hierro por las pérdidas que se 

presentaron en el proceso. En primer lugar, se pesó en una balanza analítica el nitrato de 

hierro nonahidratado (Fe(NO3)3.9H2O) en una caja Petri y posteriormente, se pesó la etalina 

en el mismo recipiente. Las cantidades pesadas de precursor como de DES dependieron 

del exceso de DES aplicado para la síntesis del óxido de hierro. Estos datos se presentan 

en la Tabla 2.2.  
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Tabla 2.2. Cantidades másicas para síntesis de 1 g de magnetita según exceso de DES. 

Temperatura 

(°C) 

Exceso DES 

(%) 

Fe(NO3)3.9H2O 

(g) 
Etalina (g) 

300 

- 
7,1945 

 
 

2,3009 400 

500 

300 
50 
 

3,4513 400 

500 

  

Una vez pesados el precursor metálico y el DES, se trasladaron a un mortero de ágata 

para triturar y mezclarlos durante 5 a 7 min, aproximadamente. A continuación, se pesaron 

en un crisol 4,2202 g de la mezcla sin exceso y 4,7315 g para la muestra con exceso de 

DES. Estas cantidades se pesaron con el objetivo de obtener 1 g de magnetita en cada 

crisol. Posteriormente, el crisol se llevó a la plancha de calentamiento a potencia 2 por 

menos de 3 min, hasta que toda la mezcla estuviera en estado líquido. Se tapó el crisol y 

se ubicó dentro de la mufla a 300°C y se dejó calcinar durante 1 h. Transcurrido el tiempo, 

se apagó la mufla y se dejó enfriar durante 2 h dentro de la mufla. Finalmente, se retiró el 

crisol de la mufla y se pesó el polvo obtenido en la balanza analítica. Se siguió el mismo 

procedimiento para todos los ensayos a diferentes condiciones de temperatura y exceso 

de DES. 

La reacción propuesta para la síntesis por combustión en solución de magnetita con el uso 

del DES etalina, se visualiza a continuación: 

𝟑, 𝟑𝟗[𝐅𝐞(𝐍𝐎𝟑)𝟑 ∙ 𝟗𝐇𝟐𝐎] + 𝟐𝐂𝟐𝐇𝟔𝐎𝟐 + 𝟏𝐂𝟓𝐇𝟏𝟒𝐂𝐥𝐍𝐎 → 𝟏, 𝟏𝟑𝐅𝐞𝟑𝐎𝟒 + 𝟗𝐂𝐎𝟐 + 𝟒𝟑, 𝟓𝟏𝐇𝟐𝐎 + 𝟓, 𝟓𝟗𝐍𝟐 + 𝟎, 𝟓𝐂𝐥𝟐 

Ecuación 2.1. Reacción propuesta de combustión en solución con etalina para la síntesis 

de magnetita.  

2.3 Caracterización de la magnetita  

2.3.1 Difracción de rayos X  

La muestra se tamizó con la ayuda de una malla # 150 (105 um), se trituró con el mortero 

de ágata junto a una pequeña cantidad de alcohol hasta obtener un tamaño de 45 um. Se 

tomaron al menos 500 mg de muestra de cada ensayo y se ubicaron en un portaobjetos. 

Se ubicaron las muestras en el equipo AXSD8 Advance Model de la marca BRUKER para 

obtener las lecturas en un rango de 5 a 70° en 2θ.  
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La información obtenida de la muestra se analizó con ayuda del software EVA, que efectuó 

un análisis cualitativo con una base de minerales y corrigió el ruido que presentó la muestra 

para eliminar las interferencias presentes. El software EVA permitió comparar los picos de 

la muestra con la base de datos para identificar los compuestos presentes. Después, se 

usó el software TOPAS que presentó un análisis semi-cuantitativo para identificar el 

contenido de cada muestra.  

2.3.2 Absorción atómica de hierro total (AA) 

En primer lugar, se prepararon las muestras mediante una disgregación ácida en 

microondas para todos los ensayos, excepto los 2 que se realizaron a 300°C, a estos se 

realizó una disgregación ácida abierta en vasos de teflón.  

Para la disgregación ácida en microondas, se pesaron aproximadamente 30 mg de la 

muestra dentro de un reactor de teflón. Posteriormente, en la sorbona, se agregaron 5 mL 

de HCl y 3 mL de HNO3 de grado analítico con la ayuda de una probeta. Se cerró el reactor 

con ayuda de llaves para evitar una despresurización de este. A continuación, se ubicó el 

reactor dentro del microondas a potencia 5 durante 30 min junto con 500 mL de agua en 

un vaso de precipitación para evitar el sobrecalentamiento de los reactores. El reactor se 

programó por 5 min en el microondas y se dejó enfriar durante 2 min, se replicó el mismo 

proceso hasta alcanzar los 30 min y completar la disgregación total de la muestra. Después, 

se sumergió el reactor dentro de un recipiente con hielo gel durante al menos 30 min. 

Transcurrido el tiempo, se abrió el reactor dentro de la sorbona y se aforó con agua 

destilada en un matraz de 100 mL. Se transvasó la solución dentro de un frasco, se señaló 

y se llevó a lectura de hierro total por absorción atómica.  

La disgregación ácida abierta en vasos de teflón se realizó para las 2 muestras calcinadas 

a 300°C. Para ello, se ubicó una bandeja con un baño de arena sobre la plancha de 

calentamiento. Después, se pesaron aproximadamente 40 mg de muestra en el vaso de 

teflón y se añadieron 10 mL de agua destilada a través de las paredes del vaso. 

Posteriormente, se agregaron 10 mL de HCl y se ubicó el vaso en el baño de arena 

previamente calentado y se estableció una potencia de 7,5. Se dejó durante 45 min, 

aproximadamente, hasta que se evaporó la mayor cantidad de líquido de la muestra. Se 

retiró la muestra del baño de arena y se dejó enfriar por 2 min, se añadieron 10 mL de 

HNO3 y 2 mL de ácido perclórico (HClO4) y, se ubicó nuevamente en el baño de arena. Se 

dejó la muestra en el baño hasta eliminar todos los vapores blancos de esta, y una vez que 

esto ocurrió, se agregaron 10 mL de HNO3 y 2 mL de HF. A continuación, se dejó calentar 

la muestra durante 5 min en el baño de arena y se agitó constantemente hasta que no se 
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visualizó ninguna partícula suspendida. Finalmente, se dejó enfriar durante 3 min y se aforó 

con agua destilada en un matraz de 100 mL.  

Todas las soluciones se traspasaron dentro de frascos, se señalaron y se llevaron a 

lecturas de hierro total por absorción atómica en un equipo Perkin Elmer AA 30 con lámpara 

de cátodo hueco y una solución estándar de hierro. Además, se preparó el blanco a partir 

de 5 mL de HCl y 3 mL de HNO3, el cual se aforó con agua destilada en un matraz de 100 

mL, se pasó a un frasco y se identificó. 

2.3.3 Microscopía electrónica de transmisión (MET) 

El análisis de MET fue realizado usando el equipo FEI Tecnai G2 Spirit Twin, el cual operó 

con un voltaje de 80 kV. Esta técnica se utilizó para conocer la morfología y tamaño de las 

muestras sintetizadas. Previo al análisis, las muestras fueron preparadas generando 

soluciones diluidas en el solvente etanol a través de ultrasonidos. Después, se extrajo una 

gota de la solución con una pipeta y se depositó sobre una rejilla de carbono. Una vez 

evaporado el etanol, se introdujo la rejilla en el microscopio para proceder con el análisis.  

2.3.4 Fisisorción de nitrógeno (método BET) 

Se utilizó para el ensayo de fisisorción de nitrógeno el equipo NOVA 4200e. En primer 

lugar, la muestra en polvo se secó durante un lapso de 24 h en la estufa a 110°C con la 

finalidad de eliminar la humedad de esta. A continuación, se pesó la muestra y se ubicó en 

la celda dentro del equipo. Se desgasificó con presencia de nitrógeno (N2) a 130°C durante 

8 a 12 h, aproximadamente. Después, se seleccionaron las condiciones adecuadas de 

operación tanto de temperatura como de presión según las características del material. 

Finalmente, se analizaron las muestras mediante el software que proporcionó el equipo. 

De esta manera, se generaron las isotermas de adsorción-desorción de N2 a una 

temperatura de 77 K con el objetivo de conocer el área superficial que presentaron las 

muestras.  

3 RESULTADOS, CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES 

3.1 Resultados 

3.1.1 Análisis mediante DRX 

El análisis por difracción de rayos X se ejecutó a las 6 muestras a diferentes temperaturas 

tanto estequiométricamente como en exceso de DES. La muestra se corrió desde 5 hasta 

70° (2θ) a una temperatura de análisis de 25°C. Entonces, para identificar los planos 

cristalográficos, se tomaron de referencia los patrones estándar de difracción de rayos X 
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de magnetita (Fe3O4), maghemita (γ-Fe2O3) y hematita (α-Fe2O3), los cuales se visualizan 

en la Tabla 3.1. 

Tabla 3.1. Patrones estándar de difracción de rayos X de magnetita (Fe3O4), maghemita 

(γ-Fe2O3) y hematita (α-Fe2O3). 

Magnetita (Fe3O4)1 Maghemita (γ-Fe2O3)2 Hematita (α-Fe2O3)3 

2Ө (grados) Plano 2Ө (grados) Plano 2Ө (grados) Plano 

18,27 111 18,40 111 24,120 012 

30,09 220 21,24 200 33,140 104 

35,42 311 23,79 210 35,600 110 

37,05 222 26,12 211 40,850 113 

43,05 400 30,26 220 49,450 024 

53,39 422 32,17 300 54,000 116 

56,94 511 33,91 310 57,500 018 

65,51 440 35,66 311 62,440 214 

65,74 531 37,28 222 64,000 300 

  38,78 320   

  43,32 400   

  53,78 422   

  57,32 511   

  59,62 520   

  60,74 521   

  62,98 440   

  65,13 530   

1(Swanson et al., 1967) 

2(Schulz y Mccarthy, 1988) 

3(Mualliful Ilmi et al., 2021) 

A partir de estos patrones, se establecieron los planos pertenecientes a cada óxido de 

hierro como se evidencia en las Figuras 3.1 y 3.2, analizadas en relación estequiométrica 

y con 50% de exceso de etalina, respectivamente, a 300, 400 y 500°C. 
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Figura 3.1. Patrón de difracción de rayos X de las muestras N5, N4 y N6 a 300, 400 y 

500°C, respectivamente, con relación estequiométrica DES y precursor de hierro. 

 

Figura 3.2. Patrón de difracción de rayos X de las muestras F1, F2 y F3 a 300, 400 y 

500°C, respectivamente, con 50% en exceso de DES etalina con relación al precursor de 

hierro. 
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Tanto en la Figura 3.1 como en la 3.2, se puede observar que para las muestras 

estequiométricas y en exceso de DES, a 400 y 500°C, presentaron todos los picos 

relacionados con los patrones de hematita que se observan en la Tabla 3.1. Por ende, 

mediante el método de combustión en solución con el uso de etalina como solvente, a 

temperaturas mayores a 400 °C, se da paso a la formación de α-Fe2O3. La hematita posee 

una estructura cristalográfica de tipo hexagonal y tiene únicamente cationes Fe3+ que 

ocupan los sitios octaédricos (Justus et al., 2021).  

Por otro lado, las muestras a 300°C, estequiométricamente y en exceso de DES, 

presentaron picos con patrones de Fe3O4, γ-Fe2O3 y α-Fe2O3, comparados con lo señalado 

en la Tabla 3.1. La estructura cristalina de la Fe3O4 como de la γ-Fe2O3 es cúbica espinela 

inversa, por lo que comparten ciertos planos cristalográficos. Sin embargo, la γ-Fe2O3 

posee únicamente cationes Fe3+ que se ubican en los sitios tetraédricos y octaédricos, lo 

que genera que su estructura sea defectuosa, es decir, posee espacios vacíos en la red 

cristalina (Rosales et al., 2021). Además, la γ-Fe2O3 presenta picos que la diferencian de 

la Fe3O4 y los más representativos son 23,79° (210) y 26,12° (211). No obstante, estos 

patrones no se evidencian en los difractogramas previamente presentados, por lo que 

pueden coexistir ambas fases de γ-Fe2O3 y Fe3O4 en lugar de una sola fase de γ-Fe2O3 

(Reyes et al., 2011). Al presentar ambos óxidos una red cristalina similar, la diferencia entre 

picos es compleja si el óxido no se encuentra completamente cristalizado.  

La γ-Fe2O3 no se presentó como una fase pura, dado que no se presentan todos los picos 

característicos que esta posee, esto se debe a una baja cristalinidad del compuesto través 

de este método y con el uso del solvente etalina (Perera-Mercado et al., 2012). Esta baja 

cristalinidad es ocasionada por las redes cristalinas, debido a que estas poseen cierta 

distancia entre los átomos que las componen y al disminuir permite que se posicionen los 

cationes Fe3+. Es decir, los cationes Fe2+ tienen un radio iónico mayor (0,76 Å) a los iones 

Fe3+ (0,64 Å), por ende, los espacios entre los iones de hierro y oxígeno son mayores, lo 

que implica que al generarse la transformación de Fe2+ a Fe3+, los espacios entre átomos 

disminuyan y ocasionen que los patrones 2Ө (planos cristalográficos), se desplacen hacia 

la derecha (Cuenca et al., 2016). 

La transformación de Fe3O4 a γ-Fe2O3 conlleva a una disminución de los cationes de hierro 

(II) por cada celda unitaria compuesta por 32 aniones de oxígeno, en la que los cationes 

de hierro (II y III) pasan de 24 en la Fe3O4 a 21 1/3 (hierro II) en la γ-Fe2O3. Por ello, se 

genera el desplazamiento hacia la superficie de la muestra y se producen los espacios 

vacíos en la red cristalina (Cornell y Schwertmann, 2003). 
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De las muestras procesadas a 300°C, tanto estequiométrica (N5) como con 50% en exceso 

de DES (F1), se obtuvieron los 3 óxidos (Fe3O4, γ-Fe2O3 y α-Fe2O3) como se mencionó 

anteriormente. Esto se ilustra con más claridad en la Figura 3.3, en la cual se presentan 

algunos de los planos característicos de los 3 compuestos.  

 

Figura 3.3. Patrón de difracción de rayos X de las muestras a 300°C, N5 y F1 de forma 

estequiométrica y con 50% exceso de DES, respectivamente. 

Como se observa, tanto la Fe3O4 como la γ-Fe2O3 comparten planos cristalográficos (hkl), 

por lo que resulta difícil identificar por separado cada fase. Además, los picos presentan 

desplazamientos en 2Ө hacia la derecha, como consecuencia de que los átomos de Fe2+ 

se oxidan y dejan espacios desocupados en la red cristalina de Fe3O4, específicamente, 

en los sitios octaédricos que este ion ocupaba (Yadav et al., 2020). 

A partir del software TOPAS del equipo de difracción de rayos X, se llevó a cabo un análisis 

cuantitativo que permitió conocer los porcentajes obtenidos de cada compuesto en las 

diferentes muestras cuyos resultados se visualizan en la Tabla 3.2.  
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Tabla 3.2. Contenido de magnetita (Fe3O4), maghemita (γ-Fe2O3) y hematita (α-Fe2O3) en 

las muestras sintetizadas. 

Temperatura 

(°C) 

Exceso 

DES (%) 

Magnetita 

(Fe3O4) (%) 

Maghemita (γ-

Fe2O3) (%) 

Hematita (α-

Fe2O3) (%) 

300 

- 

34 20 46 

400 0 0 100 

500 0 0 100 

300 

50 
 

30 15 55 

400 0 0 100 

500 0 0 100 

 

Tal como en los difractogramas, las muestras a 400 y 500°C presentaron un contenido del 

99 al 100% de hematita, tanto para la relación estequiométrica como con 50% de exceso 

de DES en relación con el precursor de nitrato.  

La superficie de la magnetita sintetizada se puede oxidar a maghemita y hematita al estar 

en un ambiente oxidante a temperatura ambiente. Esto se debe a que, presenta una 

reactividad elevada por su alta proporción entre la superficie-volumen y, a su vez, posee 

inestabilidad química que ocasiona oxidación del Fe2+al Fe3+ (Trujillo, 2013). Este fenómeno 

produce que la muestra absorba oxígeno, aumente su masa y disminuya su densidad, no 

obstante, su área superficial no varía (Murad y Schwertmann, 1993).  

El método de combustión de solución en la mufla pudo ser un factor que generó la oxidación 

de la Fe3O4, dado que, al sintetizarse el compuesto en un ambiente oxidante , dio paso al 

ingreso de aire, lo que ocasionó el aumento de los átomos de oxígeno y, a su vez, la 

reacción de oxidación del hierro (II) a hierro (III), como se indica en la siguiente reacción 

(Lanoş et al., 2012): 

4𝐹𝑒3𝑂4 + 𝑂2 → 6𝐹𝑒2𝑂3 

Ecuación 3.1. Reacción de oxidación de magnetita (Lanoş et al., 2012).  

Esta reacción es de tipo topotáctica en la que la estructura cristalina de la muestra posee 

cationes y aniones, los cuales se reordenan para producir una nueva estructura cristalina, 

sin afectar significativamente la disposición espacial general que esta posee (Feitknecht y 

Lehmann, 1959).  
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La velocidad de reacción para la oxidación está relacionada con la temperatura. De hecho, 

a una temperatura inferior de 300 °C se disminuye la cinética de la reacción, es decir, se 

puede producir un equilibrio inestable en la estructura que da paso a la formación de γ-

Fe2O3. Mientras que, a temperaturas mayores a 300°C, la maghemita se transforma con 

mayor facilidad hacia un estado más estable que produce la α-Fe2O3 (Z. Li et al., 2019). 

Por ello, se evidencia que, en las muestras sintetizadas a temperaturas mayores a 300°C, 

la hematita se forma con gran facilidad, además de estar en un ambiente con presencia de 

oxígeno que promueve la oxidación del Fe2+ como se mencionó anteriormente.  

Por otra parte, en la Tabla 3.2, se visualiza que el contenido de magnetita y maghemita es 

aproximado entre sí para las muestras estequiométrica (N5) y en exceso de etalina (F1) a 

300 °C. Esto puede ser ocasionado debido a que, el software TOPAS presenta una base 

de datos que permite reconocer cuantitativa y cualitativamente los componentes de la 

muestra y al tener la presencia de estos óxidos de hierro, los cuales presentan patrones de 

difracción similares, resulta difícil identificar y obtener un contenido preciso de los 

compuestos basado en los planos indexados en el programa (Yadav et al., 2020). Por ello, 

se puede presentar una variación entre los porcentajes obtenidos en cada muestra. Es así 

como, si se desea obtener un resultado más preciso, se puede realizar mediante análisis 

más específicos como la espectroscopía fotoelectrónica de rayos X (XPS). En efecto, 

mediante el análisis de DRX, se puede mencionar que ambas muestras a 300°C 

presentaron contenidos aproximados entre sí de los 3 óxidos de hierro, sin embargo, la 

muestra al 50% de exceso de etalina presentó el plano 111 de la magnetita, mientras que 

estequiométricamente no se visualizó dicho plano, lo que podría deberse a una 

cristalización más efectiva en exceso.  

Por otro lado, para ambas muestras a 300°C, se evidencian picos anchos en el 

difractograma de rayos X, lo cual implica que el material obtenido posee tamaños pequeños 

de cristal y en consecuencia, una falta de orientación cristalina o irregular. Mientras que, 

para todas las muestras a 400 y 500°C, los picos fueron agudos y bien definidos, lo que 

evidencia una estructura definida, ordenada, periódica y regular a lo largo de las muestras 

(Calle et al., 2015).  

3.1.2 Análisis mediante AA de hierro total 

La técnica de análisis por absorción atómica permitió establecer la cantidad de hierro (Fe) 

en las muestras analizadas con la lectura del blanco, el cual presentó una concentración 

de 0,36 mg/L. Las concentraciones, contenido y porcentaje de error de Fe en las diferentes 

muestras se observan en la Tabla 3.3.  
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Tabla 3.3. Concentración y contenido de Fe de las muestras analizadas. 

Temperatura 
(°C) 

Exceso DES 
(%) 

Concentración 
de Fe (mg/L) 

% Fe 
% 

Error 

300 

- 

5,91 71,12 - 

400 5,11 69,90 0,16 

500 4,45 69,64 0,53 

300 
50 
 

5,02 68,67 - 

400 4,11 68,15 2,65 

500 4,16 68,75 1,79 

 

El porcentaje de Fe varió entre 68,15 a 71,12%, de lo cual el mayor porcentaje se presentó 

en la muestra que se dio a 300°C y en proporción estequiométrica entre el DES etalina y 

el precursor de nitrato. Mientras que, el menor porcentaje de hierro se presentó en la 

muestra que se sintetizó a 400°C con 50% de exceso de DES etalina en relación con el 

nitrato de hierro. Como se visualiza en la Tabla 3.3, se determinó el porcentaje de error 

para las muestras a 400 y 500°C, debido a que estas presentaron hematita y, por ende, se 

compararon el valor experimental con el teórico a partir del peso molecular de Fe2O3.  

Según Simonson, 2011, la hematita tiene una composición del 70% de Fe, por lo que se 

puede corroborar el resultado presentado por el análisis de absorción atómica, dado que 

las muestras presentaron contenidos similares. Mientras que, las muestras a 300°C 

presentaron contenidos de hierro de magnetita, maghemita y hematita. Por ello, se realizó 

una comparación del hierro obtenido a través de la técnica de difracción de rayos X, el cual 

se determinó a partir del contenido de magnetita, maghemita y hematita dado por el 

software TOPAS y mediante los pesos moleculares de cada óxido, estos cálculos se 

pueden evidenciar en el Anexo III. Para la muestra N5 (a 300°C y estequiométrica) se 

obtuvo por DRX un 70,85% de Fe, mientras que para la muestra F1 (a 300°C y 50% exceso 

DES etalina) se obtuvo un 70,75%. Al comparar con los datos que se presentan en la Tabla 

3.3., se puede mencionar que los porcentajes son aproximados entre sí.  

Los errores presentados pudieron ser ocasionados por distintas razones entre las cuales 

están: los errores aleatorios y sistemáticos. Por un lado, los errores aleatorios se pueden 

generar debido a las condiciones del entorno, la exactitud en los instrumentos para medir 

o la variabilidad en los datos. Para prevenir este tipo de error, se pueden realizar múltiples 

mediciones y obtener un promedio, además, mejorar la precisión de los instrumentos 

usados. Mientras que, los errores sistemáticos surgen a causa de calibraciones erróneas, 
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incorrecta medición del blanco o sesgos en la recolección de datos. Para ello, se deben 

implementar correcciones específicas con el fin de reducir el impacto en los resultados 

(Garrido, 2011). 

Las muestras a 300°C, estequiométrica y en exceso (N5 y F1), presentaron los resultados 

más efectivos de la síntesis de combustión en solución, como se menciona anteriormente, 

por lo que se realizaron los análisis de MET y BET para estos ensayos.  

3.1.3 Análisis mediante MET 

Los análisis a través de la técnica MET se realizaron con la finalidad de conocer la 

cristalinidad, morfología, dispersión y tamaño de partícula de las muestras sintetizadas. 

Las Figuras 3.4 y 3.5 presentan los resultados obtenidos de las muestras N5 (300°C y 

estequiométrica) y F1 (300°C y 50% exceso de DES etalina), respectivamente.  

Se puede visualizar que para ambas muestras existen partículas con formas cuasi 

esféricas y caras planas que dan paso a polígonos entre ellos el hexágono. Según el 

estudio realizado por Mohammadi et al., 2021, las nanopartículas de magnetita y 

maghemita poseen generalmente una forma esférica, por ello, al ser una mezcla de fases, 

se presentan formas irregulares que pueden representar a la hematita. Además, los 

tamaños de las partículas fueron variables, lo que se pudo generar a causa de la 

transformación de fases de espinela inversa (magnetita) a espinela inversa defectuosa 

(maghemita) y, por el traslado de los iones hacia la superficie (Schwaminger et al., 2017). 

La síntesis mediante el método de combustión en solución de la magnetita dio paso a la 

formación de aglomerados como se evidencia en el análisis realizado por MET. Este 

fenómeno pudo ocurrir debido a las propiedades magnéticas que presentan la Fe2O3 y γ-

Fe2O3, las cuales ocasionan que las nanopartículas interactúen y formen conglomerados. 

Como consecuencia de las aglomeraciones, las nanopartículas disminuyen su área 

superficial y, con ello, los sitios activos son limitados, así como sus aplicaciones también 

(Garzón-Cucaita y Carriazo, 2022).  
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Figura 3.4. Análisis por MET para muestra sintetizada a 300°C y relación estequiométrica 

DES etalina y precursor de hierro. 
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Figura 3.5. Análisis por MET para muestra sintetizada a 300°C y 50 % en exceso de DES 

etalina con relación al precursor de hierro. 

Las muestras sintetizadas presentaron un tamaño de partícula menor a 50 nm, por ende, 

son consideradas nanopartículas al tener tamaños entre 1 a 100 nm (Alvear et al., 2017). 

Por ello, se corrobora los resultados presentados mediante el análisis de DRX, en el que 

se discute que las muestras se oxidan, pues al ser una nanopartícula su sensibilidad a 

oxidarse aumenta (Trujillo, 2013). Esta consecuencia se presenta por la proporción elevada 

de superficie-volumen y, a su vez, por no tener un recubrimiento que impida la interacción 

directa de las partículas con el aire (López, 2018). De hecho, las nanopartículas poseen 

espacios pequeños entre los átomos o moléculas y esto, ocasiona que las reacciones 

ocurran con rapidez y se produzca la oxidación.  
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Las partículas que presentan tamaños inferiores a 300 nm forman una fase mixta entre la 

Fe2O3 y γ-Fe2O3. No obstante, si la temperatura aumenta a más de 500°C, se genera una 

sola fase de α-Fe2O3. Por otro lado, si los tamaños de las partículas son superiores a 300 

nm, los núcleos de α-Fe2O3 se generan aun en temperaturas bajas sin dar paso a la γ-

Fe2O3 (Cornell y Schwertmann, 2003).  

3.1.4 Análisis mediante fisisorción de nitrógeno (Método BET) 

La técnica de fisisorción de nitrógeno (N2) permitió conocer las isotermas de adsorción y 

desorción junto con el área superficial de las muestras analizadas. En las Figuras 3.6 y 3.7, 

se visualizan las isotermas obtenidas para las muestras N5 (300°C, estequiométrica) y F1 

(300°C, exceso etalina), respectivamente.  

 

Figura 3.6. Isoterma de adsorción-desorción de la muestra N5 a 300°C y relación 

estequiométrica entre precursor y etalina.  
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Figura 3.6. Isoterma de adsorción-desorción de la muestra F1 a 300°C y 50% de exceso 

de etalina.  

Las isotermas observadas son de tipo II y IV según la clasificación presentada por IUPAC 

(Picasso et al., 2012).  La isoterma tipo II se genera en materiales que no presentan 

porosidad o son macroporosos (>50 nm), por ello el volumen de gas adsorbido aumenta 

de manera lineal con la presión relativa y de manera rápida al acercarse a la unidad de 

Po/P. Mientras que, la isoterma tipo IV se produce en compuestos mesoporosos, en un 

comienzo se genera una monocapa y pasa a una multicapa a una relación de presiones 

mayor. Además, este tipo de isotermas cuenta con histéresis, por lo que, la curva de 

adsorción difiere a la de desorción.  (Obregón, 2012).  En ambas muestras, se observa una 

curva de histéresis que se produce por las aglomeraciones que presentan los óxidos 

(Cabrera Salazar, 2017). Estas curvas están clasificadas como tipo H3, las cuales se 

evidencian en compuestos con partículas agrupadas y presentan poros con una estructura 

similar a láminas (Obregón, 2012).  

En lo que respecta a los óxidos de hierro que no son porosos o que tienen macroporos, la 

histéresis podría ser el resultado de su estructura cristalina, las interacciones magnéticas 

entre los momentos atómicos, un ciclo de magnetización en el que el magnetismo del 

material se mantiene incluso al retirar el campo magnético aplicado (Supattarasakda et al., 

2013). Adicionalmente, la histéresis se evidencia en la formación de 2 tipos de isotermas 

(II y IV), lo que puede ser ocasionado a causa de los espacios intergranulares (áreas en 

las que los granos cristalinos se unen entre sí). La orientación y distribución de los granos 
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cristalinos que conforman el material, tienen la capacidad de generar e influir en la forma y 

tamaño de la histéresis. De hecho, los límites intergranulares pueden afectar a la difusión 

del gas en la nanopartícula, lo que ocasiona una dificultad para el movimiento de las 

moléculas hacia los sitios de adsorción disponibles (Cabrera et al., 2014).  

Por otra parte, las áreas superficiales obtenidas mediante BET fueron 48,13 y 13,67 m2/g 

para N5 (300°C, estequiométrica) y F1 (300°C, 50% exceso de etalina), respectivamente. 

Según Legodi y de Waal, 2007, la magnetita, maghemita y hematita presentan áreas 

superficiales de 75, 20 y 6,2 m2/g, respectivamente. Por ello, el área de la muestra N5 se 

encuentra entre los valores de los 3 óxidos, mientras que, la F1 presenta un área 

aproximada a la de maghemita. No obstante, el valor de las áreas no es un criterio 

suficiente para indicar que el proceso seguido para la muestra N5 permitió una síntesis de 

magnetita más eficiente.  

El tamaño de partícula de un material disminuye si el área superficial aumenta, por ello, la 

muestra a 300°C y estequiométrica podría presentar un tamaño de partícula menor que la 

muestra en exceso (Liu et al., 2014). A partir de esto, se podría mencionar que la muestra 

estequiométrica fue más sensible a la oxidación. Sin embargo, no es un criterio suficiente 

para afirmar que la muestra en exceso presentó un mejor proceso de síntesis de magnetita, 

dado que, al comparar con el análisis mediante DRX, la muestra en exceso fue la que 

menor porcentaje de magnetita obtuvo.  

3.2 Conclusiones  

La síntesis a 300°C fue más eficiente, dado que el contenido de Fe3O4 fue de 34 y 30% en 

las muestras estequiométrica y en exceso, respectivamente. Mientras que, a 400 y 500°C 

se obtuvo 100% α-Fe2O3. En tanto que, a 300°C y 50% de exceso de etalina con respecto 

al precursor, se presentó un contenido aproximado de Fe3O4 con respecto a la síntesis 

estequiométrica.  

Mediante el análisis de AA, se obtuvieron contenidos de Fe de hematita similar a lo indicado 

por bibliografía que fue de 70% para las muestras a 400 y 500°C. Al comparar con 

bibliografía, se alcanzaron porcentajes de error de hasta 3%. Con respecto a las muestras 

a 300°C, se compararon los contenidos de Fe con los obtenidos mediante DRX, los cuales 

resultaron ser aproximados entre sí.  

En relación con el análisis mediante MET, se presentaron tamaños de partículas menores 

a 50 nm para N5 (300°C y estequiométrica) y F1 (300°C y 50% exceso etalina), lo que 
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implica que se trataron de nanopartículas. La morfología de las muestras fue cuasi esférica 

y con formas poligonales como hexágonos y cubos.  

Las áreas superficiales obtenidas mediante BET en las muestras a 300°C fueron de 48,13 

y 13,67 m2/g estequiométrica y en exceso, respectivamente. Lo que podría implicar que, la 

muestra estequiométrica presentó un tamaño de partícula menor que la que se sintetizó en 

exceso. Adicionalmente, ambos materiales desplegaron isotermas de adsorción-desorción 

de tipo II y IV con histéresis H3.  

3.3 Recomendaciones 

- Realizar un recubrimiento a las muestras, de manera que se evite la oxidación de 

estas al estar en contacto directo con el aire. 

-  Trabajar en un ambiente inerte o sin oxígeno con el fin de que el compuesto no 

reaccione y permita la formación de óxidos no deseados como la maghemita y 

hematita, 

- Realizar un análisis más específico mediante una técnica que permita conocer el 

contenido de los cationes Fe3+ y Fe2+, con el fin de conocer con mayor precisión, el 

contenido presente de magnetita en cada muestra.  

- Realizar otros estudios en diferentes porcentajes de exceso de etalina a 300°C con 

las recomendaciones antes mencionadas, para poder identificar cómo afecta esto 

en la síntesis de magnetita.  

- Realizar ensayos por duplicado en el análisis de AA para reducir el porcentaje de 

discrepancia en comparación con los datos bibliográficos.   
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5 ANEXOS 

ANEXO I. Resultados de caracterización por DRX 
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ANEXO II. Resultados de caracterización por BET 
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ANEXO III. Ejemplos de cálculo  

Preparación del DES 

Para producir 8,2663 mL de etalina, se pesaron 4,8572 g de ChCl y se tomó una proporción 

de 2:1 para EG y ChCl, respectivamente. 

𝐸𝐺 = 𝑚𝑎𝑠𝑎 𝐶ℎ𝐶𝑙 ∗
1

𝑃𝑀𝐶ℎ𝐶𝑙
∗ 𝑝𝑟𝑜𝑝𝑜𝑟𝑐𝑖ó𝑛 ∗

𝑃𝑀𝐸𝐺

1
 

𝐸𝐺 = 4,8572 g 𝐶ℎ𝐶𝑙 ∗
1 𝑚𝑜𝑙 𝐶ℎ𝐶𝑙

139,63 𝑔 𝐶ℎ𝐶𝑙
∗

2 𝑚𝑜𝑙 𝐸𝐺

1 𝑚𝑜𝑙 𝐶ℎ𝐶𝑙
∗

62,07

1 𝑚𝑜𝑙 𝐸𝐻
= 4,3184 𝑔 𝐸𝐺 

Se obtuvo la masa de etalina: 

𝑒𝑡𝑎𝑙𝑖𝑛𝑎 = 𝑚𝑎𝑠𝑎 𝐶ℎ𝐶𝑙 + 𝑚𝑎𝑠𝑎 𝐸𝐺 

𝑒𝑡𝑎𝑙𝑖𝑛𝑎 = 4,8752 + 4,3184 = 9,1756 𝑔  

Se obtuvo a partir de bibliografía una densidad para la etalina de 1,11 g/mL. 

𝑒𝑡𝑎𝑙𝑖𝑛𝑎 = 9,1756 𝑔 ∗
1 𝑚𝐿

1,11 𝑔
= 8,2663 𝑚𝐿 

Síntesis de magnetita  

Para preparar 1 g de magnetita (Fe3O4) en relación estequiométrica entre el precursor y 

etalina, se partió de la ecuación 2.1. con el fin de obtener las masas de DES y precursor 

de hierro necesarios. Además, se tuvo en cuenta que la pureza de lo compuestos fue de 

99, 98 y 98% para el EG, ChCl y Fe(NO3)3.9H2O, respectivamente.  

- Etilengicol: 

𝑚𝑎𝑠𝑎 𝐸𝐺 = 1 𝑔 𝐹𝑒3𝑂4 ∗
1

𝑃𝑀𝐹𝑒3𝑂4

∗
2 𝑚𝑜𝑙 𝐸𝐺

1,13 𝑚𝑜𝑙 𝐹𝑒3𝑂4
∗

𝑃𝑀𝐸𝐺

1
∗

100

99
 

𝑚𝑎𝑠𝑎 𝐸𝐺 = 1 𝑔 𝐹𝑒3𝑂4 ∗
1 𝑚𝑜𝑙 𝐹𝑒3𝑂4

231,54 𝑔 𝐹𝑒3𝑂4
∗

2 𝑚𝑜𝑙 𝐸𝐺

1,13 𝑚𝑜𝑙 𝐹𝑒3𝑂4
∗

62 𝑔 𝐸𝐺

1 𝑚𝑜𝑙 𝐸𝐺
∗

100

99
 

𝑚𝑎𝑠𝑎 𝐸𝐺 = 0,4787 𝑔 

- Cloruro de colina 

𝑚𝑎𝑠𝑎 𝐶ℎ𝐶𝑙 = 1 𝑔 𝐹𝑒3𝑂4 ∗
1

𝑃𝑀𝐹𝑒3𝑂4

∗
1 𝑚𝑜𝑙 𝐶ℎ𝐶𝑙

1,13 𝑚𝑜𝑙 𝐹𝑒3𝑂4
∗

𝑃𝑀𝐶ℎ𝐶𝑙

1
∗

100

98
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𝑚𝑎𝑠𝑎 𝐶ℎ𝐶𝑙 = 1 𝑔 𝐹𝑒3𝑂4 ∗
1 𝑚𝑜𝑙 𝐹𝑒3𝑂4

231,54 𝑔 𝐹𝑒3𝑂4
∗

1 𝑚𝑜𝑙 𝐶ℎ𝐶𝑙

1,13 𝑚𝑜𝑙 𝐹𝑒3𝑂4
∗

139,63 𝑔 𝐶ℎ𝐶𝑙

1 𝑚𝑜𝑙 𝐶ℎ𝐶𝑙
∗

100

98
 

𝑚𝑎𝑠𝑎 𝐶ℎ𝐶𝑙 = 0,5439 𝑔  

- Etalina 

𝑚𝑎𝑠𝑎 𝑒𝑡𝑎𝑙𝑖𝑛𝑎 = 𝑚𝑎𝑠𝑎 𝐸𝐺 + 𝑚𝑎𝑠𝑎 𝐶ℎ𝐶𝑙 

𝑚𝑎𝑠𝑎 𝑒𝑡𝑎𝑙𝑖𝑛𝑎 = 0,4787 + 0,5439 = 1,0226 𝑔 

- Precursor de hierro Fe(NO3)3.9H2O 

𝑚𝑎𝑠𝑎 𝐹𝑒(𝑁𝑂3)3 ∙ 9𝐻2𝑂 = 1 𝑔 𝐹𝑒3𝑂4 ∗
1

𝑃𝑀𝐹𝑒3𝑂4

∗
3,39 𝑚𝑜𝑙 𝐹𝑒(𝑁𝑂3)3 ∙ 9𝐻2𝑂

1,13 𝑚𝑜𝑙 𝐹𝑒3𝑂4

∗
𝑃𝑀𝐹𝑒(𝑁𝑂3)3∙9𝐻2𝑂

1
∗

100

98
 

𝑚𝑎𝑠𝑎 𝐹𝑒(𝑁𝑂3)
3

∙ 9𝐻2𝑂 = 1 𝑔 𝐹𝑒3𝑂4 ∗
1 𝑚𝑜𝑙 𝐹𝑒3𝑂4

231,54 𝑔 𝐹𝑒3𝑂4
∗

1 𝑚𝑜𝑙 𝐹𝑒(𝑁𝑂3)
3

∙ 9𝐻2𝑂

1,13 𝑚𝑜𝑙 𝐹𝑒3𝑂4
∗

241,85 𝑔 𝐹𝑒(𝑁𝑂3)
3

∙ 9𝐻2𝑂

1 𝑚𝑜𝑙 𝐹𝑒(𝑁𝑂3)
3

∙ 9𝐻2𝑂
∗

100

98
 

𝑚𝑎𝑠𝑎 𝐹𝑒(𝑁𝑂3)
3

∙ 9𝐻2𝑂 = 3,1975 𝑔  

Se realizaron los mismos cálculos para la síntesis con exceso y se multiplicó a la masa de 

EG y ChCl por un factor de 1,5, debido al 50% en exceso de etalina con respecto al 

precursor de hierro. 

Porcentaje de hierro en AA 

Para la muestra N4 a 400°C y estequiométricamente, se pesaron 0,0365 g para el ensayo 

y se obtuvo una concentración de Fe de 5,11 mg/L con una dilución de 50 y un volumen de 

aforo de 0,1 L y a su vez, un blanco con concentración de 0,36 mg/L, dilución 1 y volumen 

de aforo de 0,1 L. Entonces, se tuvo que: 

𝑚𝑔 𝐹𝑒 = (𝑐𝑜𝑛𝑐𝑒𝑛𝑡𝑟𝑎𝑐𝑖ó𝑛 𝑑𝑒 𝐹𝑒 ∗ 𝑣𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒𝑛 𝑑𝑒 𝑎𝑓𝑜𝑟𝑜 ∗ 𝑑𝑖𝑙𝑢𝑐𝑖ó𝑛)

− (𝑐𝑜𝑛𝑐𝑒𝑛𝑡𝑟𝑎𝑐𝑖ó𝑛 𝑑𝑒 𝑏𝑙𝑎𝑛𝑐𝑜 ∗ 𝑣𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒𝑛 𝑑𝑒 𝑎𝑓𝑜𝑟𝑜 ∗ 𝑑𝑖𝑙𝑢𝑐𝑖ó𝑛) 

𝑚𝑔 𝐹𝑒 = (5,11
𝑚𝑔

𝐿
∗ 0,1 𝐿 ∗ 50) − (0,36

𝑚𝑔

𝐿
∗ 0,1 𝐿 ∗ 1) 

𝑚𝑔 𝐹𝑒 = 25,514  

𝑚𝑔 𝐹𝑒

𝑚𝑔 𝑚𝑢𝑒𝑠𝑡𝑟𝑎
=

25,514

0,0365 𝑔 ∗ 1000
= 0,6990  

%𝐹𝑒 =
𝑚𝑔 𝐹𝑒

𝑚𝑔 𝑚𝑢𝑒𝑠𝑡𝑟𝑎
∗ 100 = 0,6990 ∗ 100 = 69,90% 
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Por lo que, al comparar con el valor de bibliografía en el que se menciona que existe un 

70% de Fe en la hematita, se determinó el porcentaje de error.  

%𝑒𝑟𝑟𝑜𝑟 =
0,70 − 0,6990

0,70
∗ 100 = 0,16% 

Porcentaje de contenido de Fe en DRX 

Para las muestras con contenido de magnetita y hematita, se determinó el contenido de 

Fe. Por ejemplo, para la muestra N5 a 300°C y estequiométricamente (0,0415 g) se 

obtuvieron 34, 20 y 46% de magnetita, maghemita y hematita, respectivamente. 

𝐶𝑜𝑛𝑡𝑒𝑛𝑖𝑑𝑜 𝐹𝑒3𝑂4 = 34% ∗ 0,0415 𝑔 = 0,0141 𝑔  

𝐶𝑜𝑛𝑡𝑒𝑛𝑖𝑑𝑜 𝛾 − 𝐹𝑒2𝑂3 = 20% ∗ 0,0415 𝑔 = 0,0083 𝑔 

𝐶𝑜𝑛𝑡𝑒𝑛𝑖𝑑𝑜 𝛼 − 𝐹𝑒2𝑂3 = 46% ∗ 0,0415 𝑔 = 0,0141 𝑔 

𝐶𝑜𝑛𝑡𝑒𝑛𝑖𝑑𝑜 𝐹𝑒 = 𝐶𝑜𝑛𝑡𝑒𝑛𝑖𝑑𝑜 𝐹𝑒3𝑂4 ∗
𝑔 𝐹𝑒

𝑔  𝐹𝑒3𝑂4

+ 𝐶𝑜𝑛𝑡𝑒𝑛𝑖𝑑𝑜 𝛾 − 𝐹𝑒2𝑂3 ∗
𝑔 𝐹𝑒

𝑔 𝛾 − 𝐹𝑒2𝑂3

+ 𝐶𝑜𝑛𝑡𝑒𝑛𝑖𝑑𝑜 𝛼 − 𝐹𝑒2𝑂3 ∗
𝑔 𝐹𝑒

𝑔 𝛼 − 𝐹𝑒2𝑂3

 

𝐶𝑜𝑛𝑡𝑒𝑛𝑖𝑑𝑜 𝐹𝑒 = 0,0141 ∗
0,7247 𝑔 𝐹𝑒

𝑔  𝐹𝑒3𝑂4

+ 0,0083 ∗
0,7001 𝑔 𝐹𝑒

𝑔 𝛾 − 𝐹𝑒2𝑂3

+ 0,0141 ∗
0,7001 𝑔 𝐹𝑒

𝑔 𝛼 − 𝐹𝑒2𝑂3

 

𝐶𝑜𝑛𝑡𝑒𝑛𝑖𝑑𝑜 𝐹𝑒 = 0,0294 𝑔 

𝑃𝑜𝑟𝑐𝑒𝑛𝑡𝑎𝑗𝑒 𝐹𝑒 =
0,0294 𝑔

0,0415 𝑔
∗ 100 = 70,8475% 

 


