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Abstract

The importance of innovation in companies is widely recognized in the literature and a proposal to
detonate it that has been consolidating is the use of internal knowledge-based resources. Therefore,
this paper aims to analyze the effects of intellectual capital on innovation in the petrochemical
industry in southern Tamaulipas, Mexico. A questionnaire was used to collect the perceptions of
64 individuals working as middle managers in 16 plants in Altamira, Tamaulipas. Subsequently,
with the technique of structural equations in its variance analysis modality, it was found that
intellectual capital (through the human and structural capital) positively and significantly affects
process innovation, highlighting the intensity of human capital, which leads to the conclusion that
to the extent that the companies analyzed manage their intellectual capital better, they will be more
likely to generate process innovation. The greatest contribution of this work consists in the proposal
of a tested and validated instrument for data collection, likewise, it broadens the knowledge of the
effects of intellectual capital in a type of innovation scarcely addressed by the literature in Mexico.

Key words: Intangibles, Intellectual capital, Process innovation, Petrochemical cluster.
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Resumen

La importancia de la innovacién en las empresas es ampliamente reconocida por la literatura y una
propuesta para detonarla que ha venido consolidandose es el aprovechamiento de recursos internos
basados en el conocimiento. Por ello, este trabajo tiene como objetivo analizar los efectos del
capital intelectual en la innovacion de la industria petroquimica del sur de Tamaulipas, México.
Mediante un cuestionario se recabaron las percepciones de 64 individuos que laboran como mandos
intermedios en 16 plantas en Altamira, Tamaulipas. Posteriormente con la técnica de ecuaciones
estructurales en su modalidad de andlisis de la varianza se comprobd que el capital intelectual (a
través de los capitales humano y estructural) afecta positiva y significativamente la innovacion de
procesos, destacando por su intensidad el capital humano, lo cual lleva a concluir que en la medida
que las empresas analizadas gestionen mejor su capital intelectual tendrdn mayores probabilidades
de generar innovacién de procesos. La mayor contribucion de este trabajo consiste en la propuesta
de un instrumento probado y validado para la recoleccién de datos, asi mismo, amplia el
conocimiento de los efectos del capital intelectual en un tipo de innovacion escasamente abordada
por la literatura en México.

Palabras clave: Intangibles, Capital intelectual, Innovacién de procesos, Cllster petroquimico.

1. Introduccién entre otros (Ansari et al., 2016).

El capital intelectual (CI) por su caracter de Especificamen_te lainnovacion de procesos va
intangibilidad se ha convertido en el recurso intimamente ligada a la produccion y a la

ideal para empresas que buscan permanecer
en un mundo globalizado, con cambios
constantes y con una competencia intensa
(Obeidat et al.,, 2017). Estrechamente
relacionada con la teoria de los recursos y
capacidades que propone que cada entidad es
Unica por sus propios recursos (Ali et
al.,2021) y representa el conocimiento que
radica en las empresas y con las que estas
buscan encarar los retos presentes y a la vez
generar otro tipo de ventajas competitivas
como la innovacion (Murillo et al., 2022).

La innovacion por su parte, es esencial para
las empresas (Nguyen, 2018) por la
competencia sin igual que impera (Patky y
Pandey, 2020) y porque el ambiente
empresarial estda en constante cambio
(Ferreira et al., 2020), esta puede verse
reflejada en crecimiento en ventas, mejora en
la cuota de mercado, satisfaccion de los
clientes, crecimiento de la cartera de clientes,

innovacion de productos (Prester et al., 2016)
aunque a diferencia de esta Gltima ha sido
poco abordada en la literatura (Goel y Nelson,
2018) tal vez en parte porque el cliente final
no la percibe o porque no existe ningun
interés o beneficio por parte de las empresas
en darla a conocer a su exterior.

En un pais en vias de desarrollo como México
que no cuenta con los recursos de paises
industrializados para generar un contexto de
innovacion se hace indispensable para las
empresas analizar cGmo sus recursos internos
basados en el conocimiento propician ideas
nuevas que llevadas a la practica significan
ahorros de tiempo y de esfuerzo,
optimizacion de su produccién, entre otras,
logrando con ello ser mas competitivas
(Nahuat y Ochoa, 2020). Asi pues, en la
medida que se analicen los efectos del CI en
la innovacidn tanto la alta direccion como los
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mandos intermedios podran tomar mejores
decisiones en beneficio de la empresa.

Por otra parte, el cllster petroguimico de la
ciudad y puerto de Altamira, Tamaulipas de
acuerdo a la pagina oficial del gobierno del
estado de Tamaulipas esté constituido por 42
empresas que generan 8,400 empleos y el
80% de las resinas de termopléasticos a nivel
nacional convirtiendose con esto en el mas
importante de México (Gobierno del Estado,
2020). La Coordinacion General de Puertos y
Marina Mercante perteneciente a la Secretaria
de Comunicaciones y Transportes lo
confirma como el més importante del Pais
agregando que contribuye con un 11% en el
producto interno bruto (PIB) estatal y que
genera el 30% de los productos
petroquimicos de México (Coordinacion
General de Puertos y Marina Mercante,
2019).

Por la complejidad de sus actividades
quimicas de acuerdo a la clasificacién de la
OECD (2005) se puede calificar su tecnologia
empleada como media-alta, por lo que es
entendible sus altos requerimientos de
investigacion y desarrollo (Ochoa et al.,
2014), es decir innovacion. Adicionalmente,
si se considera que en la literatura de ClI-
innovacion de productos y procesos existe la
creencia que a mayor grado de complejidad
de la tecnologia utilizada en las empresas
mayor sera la generacion de innovacion
(Agostini 'y Nosella, 2017), el cluster
petroquimico de Altamira, Tamaulipas se
presenta como el contexto idéneo para este
estudio.

Ademas, en virtud que Edvinsson y Malone
(1997) sefialan que la relacion entre los
componentes del Cl es tan estrecha que
alguno de ellos puede verse impactado por
otro y que su interaccion ha sido poco
estudiada (Jardon y Martos, 2012), se fija
como objetivo secundario determinar la
relacién que estos guardan entre si. Asi pues,
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considerando lo anterior, la presente
investigacion busca contestar la pregunta
¢Que efectos tiene el capital intelectual en la
innovacion de la industria petroquimica del
sur de Tamaulipas?, y para eso adopta como
objetivo analizar los efectos del capital
intelectual en la innovacion de la industria
petroquimica del sur de Tamaulipas, México.
Este trabajo esta organizado por una revision
de la literatura de la relacion entre el capital
intelectual y la innovacion seguido de la
metodologia aplicada. Posteriormente se
presentan los resultados obtenidos y por
altimo las conclusiones junto con las
limitaciones y futuras lineas de investigacion.

2. Contextualizacion de la relacion Cl-
innovacion

A decir de Edvinson y Malone (1999) el CI
tiene sus inicios desde principios de la
humanidad, aunque 2 fechas claves destacan
frecuentemente en la literatura, la primera
cuando John Kenneth Galbraith utiliza por
primera vez el término CI en 1969 (Bontis,
1998) y posteriormente cuando Thomas
Stewart publica en 1994 su articulo titulado:
el activo mas valioso de su empresa: el capital
intelectual, en la revista Fortune, de ahi en
adelante précticamente inicié6 el estudio
formal del tema (Serenko y Bontis, 2004) con
autores pioneros como Edvinson, Malone,
Brooking, Sveiby, Roos, Bontis, entre otros,
que a la postre se volvieron referencias
obligadas.

El CI ha recibido de la literatura multiples
sindnimos entre los que se pueden mencionar
intangibles, activos intangibles, activos
invisibles, recursos ocultos, propiedad
intelectual, valores intangibles,
conocimiento, entre otros (Delgado-Verde et
al., 2014; Nejjari y Aamoum, 2020) y entre
sus eventos mas citados en la literatura se
puede mencionar a Leif Edvison quien fue el
primer director de Cl en una empresa, la
empresa sueca de seguros Skandia quien
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designd el primer departamento de Cl y el
modelo Navigator que fue el primero en tratar
de medir el Cl en una empresa, estando estos
3 eventos entrelazados entre si (Bontis, 2001,
Edvinson y Malone, 1999; Edvinsson, 1997).

Para adoptar una conceptualizacion se reviso
literatura de autores clasicos en el tema
(Bontis, 1998; Brooking, 1997; Edvinson y
Malone, 1999; Roos y Roos, 1997); sin
embargo, al tratarse de un estudio de ClI-
innovacion también se considerd la forma
como ha sido conceptualizado por autores
contemporaneos que han abordado esta
relacion en diferentes escenarios (por
ejemplo: Barkat et al., 2018; Buenechea-
Elberdin et al., 2018; Cabrilo y Dahms,
2018), en concreto, después de un analisis a
profundidad desde diferentes perspectivas
donde la palabra conocimiento es reiterativa
esta investigacién entiende al ClI como el
inventario de conocimiento que tiene a su
disposicion la empresa (Al Mehrez et al.,

Julio - Agosto 2025

2020; Alsuwaidi et al.,2020) y que puede ser
predictor de innovacion (Saengon, 2020).

En lo referente a la clasificacion del Cl, la
literatura que ha abordado su relacién con la
innovacion ha generado diversas propuestas
(ver tabla 1) siendo la mas aceptada la
integrada por los capitales humano,
estructural y relacional (Alves et al. 2020;
Nejjari y Aamoum, 2020; Roos et al, 2001,
Sveiby, 1997) teniendo cada componente o
dimension caracteristicas que lo hacen unico,
por ejemplo: al capital humano se le sefiala
como su componente principal (Igbal et al.,
2019) y el més importante de las empresas
(Boudlaie et al. 2020), al capital estructural,
también llamado capital organizacional
(Kianto et al., 2017) como el Gnico propiedad
de la empresa (Edvinson y Malone, 1999;
Roos y Roos, 1997) y al capital relacional
también Ilamado capital social externo
(Kianto et al., 2017) como aquel que se da en
base a relaciones hacia el exterior con sus
stakeholders (Bontis, 1999).

Tabla 1. Clasificaciones del CI utilizadas en el estudio de su relacion con la innovacion.

Clasificacion utilizada

Autor

Capitales humanao, estructural, relacional y social
Capitales humano, de Informacion y de organizacién
Capitales humano, relacional y de innovacion
Capitales humano, estructural y social

Capitales humano, estructural y relacional

Capitales humano, estructural y relacional

Capitales humano, estructural y relacional

Capitales humano, estructural, y relacional

Capitales humano, estructural y empleado

Capitales humano, estructural, relacional interno/externo

Capitales humano, estructural y relacional

Capital humanao, estructural, relacional y competencia humana
Capitales humano, estructural, relacional (interno y externo) y de

renovacion

Capitales humano, estructural y relacional
Valores personales y actitud empresarial
Capitales humano, estructural y relacional

Capitales humano, estructural, relacional, social y espiritual

Mostafa et al. (2023)

Ali et al. (2019)

Agostini et al. (2017)

Zhang et al. (2019)

Aljuboori et al. (2021)

Allameh (2018)

Nahuat y Rodriguez (2022)
Obeidat et al. (2021)

Reynaldi y Wijaya (2022)
Buenechea-Elberdin et al. (2018)
Nahuat (2020)

Al-Jinini et al. (2019)
Buenechea-Elberdin et al. (2018)

Murillo et al. (2022)
Sanchez-Baez et al. (2018)
Ivinic (2025)

Kousar et al. (2019)

Fuente: elaboracién propia a partir de autores citados.

La importancia del CI en las organizaciones
se manifiesta mediante los sefialamientos que
recibe constantemente en la literatura, por

ejemplo: un activo intangible dentro de una
organizacion que genera nuevos conceptos,
mejora la competitividad y contribuye a
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creacion de beneficios y riqueza futura (Kym
y Moon, 2021), generador de valor (Kanaan
et al., 2020), de innovacion (Nejjari y
Aamoum, 2020), entre otros, no dejando
lugar a dudas sobre lo interesante que resulta
su estudio.

Si bien el Cl como recurso intangible puede
ser mas valioso que los recursos tangibles
Rehman et al. (2021), también lo son otras
variables que constantemente se entrelazan
con esta para potencializar su efecto, una de
estas es la innovacion. La innovacion en las
empresas es la herramienta ideal para
permanecer en el mercado en ambientes
turbulentos (Obeidat et al., 2017) y estudios
previos han demostrado que es un incentivo,
para la  excelencia  organizacional,
competitividad, rentabilidad, y eficiencia
(Allameh, 2018). Entre los autores mas
citados de la innovacion se encuentran el
austriaco Joseph Alois Schumpeter quien la
entiende como: a) la introduccién de un bien
nuevo, b) la introduccién de un nuevo método
de produccidn, c) la apertura de un nuevo
mercado, d) la conquista de una nueva fuente
de suministro y e) la creacién de una nueva
organizacion  en  cualquier  industria
(Schumpeter, 1934).

El manual de Oslo de la Organizacion para la
Cooperacion y el Desarrollo Econdémicos
(OCDE) es otra referencia constante y la
conceptualiza como: “la implementacion de
un producto nuevo o significativamente
mejorado (bien o servicio), 0 proceso, un
nuevo método de mercadeo 0 un nuevo
método organizativo en las practicas de
negocios, organizacion en el lugar de trabajo
o relaciones externas” (OCDE, 2005, p.46).

En lo particular, autores que han abordado la
relacién Cl-innovacion también han generado
sus propias interpretaciones, por ejemplo:
Jardon (2018) habla de un cambio de calidad,
asi como de obtener un nuevo recurso de
suministro de materia prima, Buenechea-
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Elberdin et al. (2017) puntualizan mucho el
conocimiento como base de la innovacion,
Cabriloy Dahms (2018) la relacionan con una
idea puesta en accion y para Reynaldi y
Wijaya (2022) es el centro de todas las
actividades de la empresa. Asi pues, este
trabajo  considerando su  objetivo vy
conciliando  perspectivas  clasicas vy
contemporaneas entiende la innovacion como
algo nuevo que se implementa en la empresa
y que le significa algun beneficio a la misma.

Siguiendo al Manual de Oslo, existen cuatro
tipos de innovacién: producto, proceso,
marketing y organizativa de las cuales se
elige en especifico para su estudio (como
variable dependiente) la innovacion de
procesos por estar intimamente ligada a la
innovacion de productos (Gao y Bernard,
2017) y por haber sido escasamente abordada
(Goel y Nelson, 2018). Sus definiciones van
desde: “nuevos metodos, dispositivos y
conocimientos en tecnologia de rendimiento
que protege el medio ambiente, reduce los
costos de produccion y mejora la calidad y
cantidad del producto” (Dost et al., 2018,
p.2), hasta “Nuevos elementos introducidos
en la operacion de produccion o servicio de
una empresa para producir un producto o
prestar un servicio” (Prester et al., 2016,
p.208).

La OCDE la defina como “la implementacion
de un método de produccién o entrega nuevo
o0 significativamente mejorado. Esto incluye
cambios significativos en las técnicas,
equipos y/o software. Las innovaciones de
procesos pueden estar destinadas a disminuir
los costos unitarios de produccion o entrega,
aumentar la calidad o producir o entregar
productos nuevos 0 mejorados
significativamente” (OCDE, 2005, p.49),
acentuandose en todas su vinculo a la
produccion. Entre los beneficios de la
innovacion de procesos se puede mencionar
que mejoran en calidad, velocidad vy
eficiencia en la produccion, entre otras, dando
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como resultado empresas mas competitivas
aunque para ello se requiere la existencia de
factores previos como la creatividad,
conocimiento, ideas, métodos, habilidades
(Zhang et al., 2017) mismos que se pueden
encontrar en el CI (Ansari et al., 2016).

El CI se relaciona con la innovacion por
diversas vias entre las que destacan que el
conocimiento, habilidades profesionales y la
creatividad radicados en los individuos
(capital humano) son fuente de nuevas ideas,
dicho de otra forma, el conocimiento nuevo
requiere de cierto conocimiento previo. Por
su parte los sistemas de gestion, los
procedimientos operacionales y los procesos
de gestion del conocimiento como parte de la
memoria de la organizacion (capital
estructural) influyen aportando lo que se ha
realizado en el pasado para poder generar
cosas nuevas en el presente y futuro. Por
ultimo una forma de adquirir conocimiento
para innovar es a través del conocimiento que
tiene la empresa mediante canales de
comunicacion con su exterior (capital
relacional) ya que no todo el conocimiento
previo necesario para innovar se encuentra en
su interior (Kianto et al., 2017).

A pesar que en la literatura existen escasos
estudios de la relacion capital intelectual e
innovacion (Ivini¢ et al., 2025) se pueden
encontrar autores como Prester et al. (2016)
quienes en 20 paises recabaron la percepcién
de cada gerente en 890 empresas
manufactureras y mediante un analisis de
ecuaciones estructurales en su modalidad de
andlisis de la covarianza (Covariance-Based,
CB por sus siglas en inglés) comprueban que
el capital social (clasificado en interno y
externo) y el capital estructural tienen un
efecto positivo y significativo en las
innovaciones de procesos. Zhang et al. (2017)
definieron como componentes del CI a los
capitales humano, estructural y social y en
645 plantas manufactureras de 10 paises
mediante la técnica de  ecuaciones
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estructurales  basada en  covarianzas
comprobaron que dos de sus componentes
(capitales humano y estructural) estan
positivamente asociados con la innovacion de
procesos.

Continuando en la industria manufacturera,
pero en el ambito mexicano Nahuat et al.
(2022) deja huella de la relacion capital
intelectual e innovacién de procesos en el sur
de Tamaulipas comprobando sus hipotesis
que los capitales humano y relacional tienen
un efecto positivo y significativo en la
innovacion de procesos y, por el contrario,
rechazando la hipétesis de un efecto positivo
del capital estructural en la innovacién de
procesos.  También  comprueba  una
correlacion positiva y significativa entre los
componentes del capital intelectual.

En el sector servicios también se ha abordado
esta relacion, por ejemplo Elsetouhi et al.
(2015), recabaron 198 cuestionarios de
gerentes del sector bancario en Egipto,
buscando comprobar una asociacion positiva
y significativa entre los componentes del Cl
(capitales humano, organizacional, social y
cliente) y la innovacion de procesos logrando
comprobar mediante la técnica de ecuaciones
estructurales basada en el analisis de la
varianza su hipotesis Unicamente con los
capitales organizacional y social. Derivado de
lo anterior y al ser el CI un constructo
multidimensional se proponen las siguientes
3 hipotesis:

H1 El capital humano tiene un efecto

positivo y significativo en la innovacion de

procesos.

H2 El capital estructural tiene un efecto

positivo y significativo en la innovacion de

procesos.

H3 El capital relacional tiene un efecto

positivo y significativo en la innovacion de

procesos.

Ahora bien, en virtud que desde los inicios de
su estudio autores pioneros sugirieron una
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estrecha relacion entre los componentes del
Cl, presuncion gue se ha conservado hasta el
presente (Zhang et al., 2017) y considerando
diversas aproximaciones empiricas, por
ejemplo Bontis, uno de los autores maés
citados del tema quien comprobd esta
relacion en un estudio realizado en Malasia
(Bontis et al.,, 2000) y otros trabajos
realizados en Latinoamérica, especificamente
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en empresas madereras de Argentinay a nivel
clister que pudieron evidenciar una
correlacion entre sus componentes (Jardon y
Martos, 2012; Martos et al., 2008) se propone
una cuarta hipotesis:
H4 Existe una correlacion positiva y
significativa entre los componentes del
capital intelectual.
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Figura 1. Modelo conceptual propuesto de investigacion.
Fuente: elaboracion propia.

3. Disefio metodoldgico

Para probar las hipotesis esta investigacion
adopté un enfoque cuantitativo, de corte
transversal con alcance  explicativo-
predictivo. Considerando el hermetismo de
las empresas para compartir su informacién y
la forma en que se ha venido estudiando la
relacion Cl-innovacion se decidié por un
instrumento  (cuestionario) basado en
percepciones como se ha estudiado
frecuentemente (Nahuat, 2020). El paso
inicial para su construccion fue una revision
de la literatura donde se obtuvieron 6 items
para capital humano (basados en: Kianto et

al., 2017; Subramaniam y Youndt, 2005), 5
items para capital estructural (basados en:
Kianto et al., 2017; Subramaniam y Youndt,
2005), 5 items para -capital relacional
(basados en: Buenechea-Elberdin et al., 2018;
Cabrilo y Dahms, 2018) y 6 items para la
innovacion de procesos (basados en: Prester
etal., 2016).

En total fueron 22 items que integraron el
cuestionario siendo este validado por
expertos, en este caso por 2 académicos y un
gerente de las empresas estudiadas recibiendo
sugerencias que mejoraron la redaccion vy
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redujeron la ambiguedad y redundancia. Asi
pues, los items fueron medidos a través de
una escala Likert de 7 puntos donde 1
significaba totalmente en desacuerdo y 7
totalmente de acuerdo (ver tabla 2).

La técnica estadistica para probar las
relaciones propuestas (explicativa-predictiva
para las hipotesis 1, 2 y 3y correlacional para
la hipdtesis 4) fue la de ecuaciones
estructurales (structural equation modeling,
SEM por sus siglas en inglés) en su
modalidad de analisis de la varianza también
conocida como minimos cuadrados parciales
(partial least squares o PLS por sus siglas en
inglés) propuesto por Wold (1985) utilizando
el software Smartpls version 3.2.8, este
software es de uso frecuente en trabajos de
capital intelectual e innovacion (por ejemplo:
Aramburu y Aramburu, 2015; Asiaei y Jusoh,
2017; Chen et al., 2017; Costa et al., 2014
Mura y Longo, 2013). A los items se les dio
un caracter de reflectivos por ser un reflejo
del constructo (variable) que las agrupa.

Considerando que los trabajos previos
adicional a la intensidad tecnoldgica de sus
actividades, seleccionaron para su estudio

Tabla 2. Constructos y medidas.
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empresas con 100 o méas empleados (por
ejemplo: Buenechea-Elberdin et al., 2018;
Kianto et al., 2017), este estudio selecciond
como unidad de analisis las 16 plantas
petroquimicas con mas de 100 empleados que
integran el cldster petroquimico de Altamira,
Tamaulipas de acuerdo al Directorio
estadistico nacional de unidades econdmicas
también llamado DENUE por sus siglas
(INEGI, 2018), de donde se obtuvieron 64
cuestionarios  validados de empleados
ubicados en mandos intermedios
relacionados con la produccion, por ejemplo:
gerentes, jefes de area, supervisores, jefes de
turno, encargados de departamento vy
encargados de area, de preferencia con una
antigliedad mayor a 6 meses aplicandose un
total de 4 cuestionarios por cada planta.

El levantamiento de la informacion se
desarroll6 de enero a junio de 2020, como no
se pudo obtener un permiso oficial, el
abordaje a los encuestados fue en la parte
externa de las empresas garantizandoles el
anonimato y enfatizando que la informacion
era para fines académicos y estadisticos. Para
mayor detalle de los encuestados se puede
consultar la tabla 3.

Constructo/ Item
Capital humano (CH)
Chl Nos consideramos altamente habilidosos en nuestros (Kianto et al., 2017)
puestos
Ch2 Estamos altamente motivados en nuestro trabajo
Ch3 Tenemos un alto nivel de experiencia en nuestro trabajo
Ch4 Somos los mejores empleados de la industria (Subramaniam y
Chs Somos creativos y brillantes Youndt, 2005)
Ché Desarrollamos nuevas ideas y conocimiento.
Capital estructural (CE)
Cel Nuestra planta cuenta con sistemas de informacion (Kianto et al., 2017)
eficientes para respaldar las operaciones diarias
Ce2 Nuestra planta tiene una gran cantidad de conocimientos
Gtiles en documentos y bases de datos.
Ce3 Los manuales, reglamentos y bases de datos existentes son
facilmente accesibles.
Ced Mucho de nuestro conocimiento se encuentra (Subramaniam y
documentado en manuales, reglamentos, bases de datos. Youndt, 2005)
Ceb La cultura organizacional esta ampliamente difundida en

la planta
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Capital relacional (CR)
Crl

Cr2

Nuestra empresa y sus grupos de interés externos, como
clientes, proveedores y socios, se entienden bien.
Nuestra empresa y sus grupos de interés externos
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(Buenechea-Elberdin
etal., 2018)

colaboran con frecuencia para resolver problemas.

Cr3

La cooperacion entre nuestra empresa y sus partes

interesadas externas funciona sin problemas.

Cr4
Cr5
Innovacidn de procesos
(IPROC)
Iprocl
Iproc2

Los empleados se apoyan para solucionar problemas
La cooperacién interna es cordial

Los procesos son importantes en nuestra planta
No tenemos dificultad en introducir nuevos procesos en

(Cabrilo y Dahms,
2018)

(Prester et al., 2016)

nuestra planta.

Iproc3

Iprocd
Iprocs

Somos pioneros desarrollando nuevos procesos en la
industria
Nuestra planta se mantiene a la vanguardia en procesos
Frecuentemente introducimos procesos radicalmente

diferente a los que utilizamos en nuestra planta

Iproc6

Estamos aprendiendo procesos mas novedosos en nuestra

planta que nuestros competidores

Fuente: elaboracién propia en base a autores citados.

Tabla 3. Caracteristicas de los encuestados.

Caracteristica Observaciones Porcentaje
Sexo
Hombre 47 74%
Mujer 17 26%
Area de trabajo
Operaciones 38 59%
Administrativo 26 41%
Antigiiedad en la empresa
< 6 meses 12 25%
> 1 afio 33 52%
> 5 afos 19 23%

Fuente: elaboracion propia en base a SPSS.

4. Resultados

Inicialmente se realizd una exploracion de los
datos recabados, asegurando no existieran
valores ausentes (missing values en inglés) o
valores atipicos o andmalos (outliers en
inglés), como la técnica elegida no exige
normalidad (Wendra et al., 2019) se procedid
a la parte explicativa-predictiva. El modelo de
ecuaciones estructurales se llevd a cabo en
tres etapas, en la primera se validaron los
supuestos del modelo de medida (también
Ilamado modelo externo), para
posteriormente abordar el analisis del modelo
estructural (también llamado modelo interno)

y por ultimo se comprob6 la bondad del ajuste
del modelo.

En la primera etapa, el paso inicial fue revisar
los valores de las cargas 0 pesos
estandarizados en los 22 items utilizados para
medir el capital intelectual y la innovacion de
procesos, depurandose los items Iproc6,
Iprocs, Cel, Cr5 en el orden escrito por no
cumplir con el peso factorial minimo de .700
sugerido por Hair et al (2017); sin embargo,
siguiendo a los mismos autores quienes
sefialan que aquellos con carga en un rango de
0.40 a 0.70 solo se deben eliminar si ayudan
a la confiabilidad compuesta se decidio
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conservar los items Iprocl, chl, ch5. Al final
18 items con ponderaciones factoriales que
oscilan entre 0.601 y 0.969 se conservaron en
el modelo.

La fiabilidad en las escalas de medicion fue
validada con el Alfa de Cronbach, el indice de
la fiabilidad compuesta (IFC) y la Varianza
Media Extraida (AVE). Tanto el Alfa de
Cronbach como la Fiabilidad compuesta
alcanzaron valores superiores a .700 que van
de la mano con los minimos sugeridos por
diversos autores (Hair et al., 2017; Nunally y
Bernstein, 1994). Respecto al AVE los
valores estan por encima del 0.50 cumpliendo
con el minimo aceptable (Fornell y Larcker,
1981).

Por ultimo, para garantizar la validez del
constructo se evalud la validez discriminante
buscando con esto tener la seguridad que las
variables del modelo no presenten relacion
entre ellas. Para su comprobacion se
considerd el criterio de Fornell y Larcker

Tabla 4. Valores finales del modelo de medida.
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(1981), la evaluacion de la matriz de cargas y
cargas cruzadas (Barclay et al., 1995) y el
ratio de correlaciones Heterotrait-Monotrait
también llamado HTMT (Henseler et al.,
2015) validando con esto que la raiz cuadrada
del AVE de cada variable es mayor que la
correlacion que esta pudiera tener con otra
variable.

En la tabla 4 se muestra un concentrado de lo
analizado en el modelo de medida donde se
puede destacar que los valores mas elevados
tanto de carga factorial en items, AVE, Alfa
de Cronbach correspondieron a la variable
capital estructural, en sentido inverso, la
variable innovacion de procesos obtuvo los
valores inferiores, pero dentro de lo exigido
para considerarse aceptable. Por otro lado,
analizando la eliminacion de items se observa
que el capital humano no perdié ninguno de
los items propuestos, el capital estructural y
el capital relacional perdieron 1 item cada una
y la variable innovacién de procesos fue la
que mas items perdi6 con 2.

Variable Indicadores Validez Criterios de calidad Validez
latente convergente Consistencia interna discriminante
Cargas AVE Fiabilidad Alfa de
compuesta Cronbach
>0.70 >0.50 >0.70 >0.70 HTMT
CH chl 0.681 0.593 0.896 0.893 Si (<.74)
ch2 0.923
ch3 0.752
ch4 0.790
ch5 0.667
ch6 0.779
CE ce? 0.942 0.808 0.944 0.941 Si (<.83)
ce3 0.802
ced 0.969
ce5 0.873
CR crl 0.754 0.709 0.907 0.906 Si (<.78)
cr2 0.888
cr3 0.835

cr4 0.885
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IPROC Iprocl 0.601 0.567
Iproc2 0.841
Iproc3 0.810
Iproc4 0.736
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0.837 0.835 Si (<.82)

Fuente: elaboracién propia en base a resultados de Smartpls.

En la segunda etapa se procedié con la
valoracion del modelo estructural. El analisis
de la multicolinealidad del modelo presenta
valores inferiores a 5 en sus 4 variables
cumpliendo con este supuesto (Henseler et
al., 2014). El coeficiente de determinacion o
R? resultante fue de 0.385 (38.5%) y la R?
ajustada fue de 0.354 (35.4%), de acuerdo
Hair et al., (2017) el grado en que el modelo
propuesto explica la variable enddgena se
puede considerar débil aunque significativa.

Tabla 5. Valoracion del modelo estructural.

Por ultimo, se procedi6 a la evaluacion de los
coeficientes Path, respondiendo con ello a las
Hipotesis 1, 2 y 3, las evidencias encontradas
muestran que los capitales humano vy
estructural tienen un efecto positivo y
significativo sobre la innovacidn de procesos.
En sentido inverso al propuesto, el capital
relacional tiene un efecto negativo sobre la
innovacion de procesos (para mayor detalle
ver la tabla 5).

Relaciones Path Valores Valores Intervalosde Intervalosde Significancia Hipétesis
(hipotesis) t P confianza 5% confianza

95%
CH- 0.680*** 5,502 0.000 0.500 0.905 Sl Aceptada
>|PROC
CE->IPROC 0.302* 1.667 0.048 -0.002 0.587 Sl Aceptada
CR->IPROC -0.451 2.326 0.010 -0.774 -0.134 Sl Rechazada

*p<.05, **p<.01 y ***p<.001; ns: no significante.

Fuente: Elaboracién propia a partir de informacion generada en el software Smartpls.

Para la H4 que proponia una correlacion entre
los 3 componentes del CI, los resultados
permiten confirmar esa suposicién, los
componentes del Cl estan correlacionados de

valores > 1.96 complementado con los p
valores < 0.05 de cada relacién entre 10S
componentes del CI. En la tabla 6 se pueden

S lan corre ver las relaciones destacando por su
forma positiva y significativa entre si intensidad la relacion de los capitales
comprobandose con el estadistico t con relacional y estructural.

Tabla 6. Valores de la correlacion.

Relaciones  Path Valorest ValoresP Intervalos de Intervalos de Significancia
(hipotesis) confianza 5% confianza 95%

CH->CE 0.269** 2.724 0.003 0.123 0.447 Sl
CR->CE 0.656*** 7.644 0.000 0.506 0.783 Sl
CR->CH 0.495%** 4.189 0.000 0.300 0.685 Sl

Fuente: Elaboracion propia a partir de informacion generada en el software Smartpls.

En la ultima etapa se analizo el ajuste del
modelo considerando el residual
estandarizado de la raiz cuadrada media
(standarized root mean square residual,

11

SRMR por sus siglas en inglés) mismo que
adopt6 un valor de 0.07, si se considera un
buen ajuste cuando este indicador toma
valores menores a 0.08 (Hu y Bentler, 1998)
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se habla entonces en este caso de un modelo
aceptable o verdadero.

En sintesis, de acuerdo con los resultados
obtenidos los capitales humano y estructural
tienen un efecto positivo y significativo en la
innovacion de procesos. En el caso del capital
relacional no se encontré evidencia de sus
efectos sobre la innovacion de procesos. Por
otro lado, queda en evidencia que los
capitales humano, estructural y relacional se
correlacionan entre si, todo dentro de un
modelo considerado como aceptable o
verdadero.

5. Discusioén

A pesar que varios estudios han comprobado
una relacién positiva entre los componentes
del capital intelectual y la innovacion
(Alrowwad, 2020), este trabajo presenta
particularidades ya que los resultados
muestran estadisticamente que los capitales
humano y estructural tienen un efecto
positivo y significativo sobre la innovacion
de procesos alineandose con la literatura que
ha medido estas variables (por ejemplo:
Elsetouhi et al., 2015; Prester et al., 2016;
Zhang et al., 2017) asi como aproximaciones
que han medido el efecto del CI en otro tipo
de innovaciones, llamese de producto (por
ejemplo: Zhang et al., 2018), de servicios (por
ejemplo: Tsou et al., 2016), organizacional
(por ejemplo: Alshamsi et al., 2019),
individual (por ejemplo: Mura y Longo,
2013), entre otras. Lo anterior permite
suponer que las habilidades, experiencia,
motivacion y creatividad de los trabajadores,
asi como el conocimiento que la empresa
tiene documentado y al alcance de los
empleados producen incuestionablemente
una influencia favorable en los diversos tipos
de innovacién, incluida la innovaciéon de
procesos.

12
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En el caso del capital relacional muestra un
efecto negativo sobre la innovacién de
procesos, lo cual, aunque va en contra de lo
propuesto por la investigacion y del grueso de
la literatura, existen trabajos que han obtenido
el mismo resultado (por ejemplo: Xu et al.,
2019), en este caso se puede explicar porque
estas empresas en su mayoria son inversiones
de origen extranjero y muchas de sus
relaciones con clientes, proveedores, entre
otras, son a nivel corporativo en sus paises de
origen, esto va muy de la mano con lo dicho
por Perez et al. (2014) quienes sefialan una
falta de vinculacibn de  empresas
transnacionales manufactureras ubicadas en
Tamaulipas con proveedores y clientes
locales.

Ahora bien, si se considera que Ansari et al.
(2016) en su estudio de Cl-innovacién en un
cluster petroquimico ubicado en Iran, con una
metodologia parcialmente similar si logro
comprobar una relacion positiva del capital
relacional (como parte del CI) con el
desempefio de la innovacién, surge una
primera conclusién que coincide con la de
otros autores y es en el sentido que todavia
falta mucho por comprender del tema
(Buenechea-Elberdin, 2017; Dost et al.,
2016), por lo que se requiere seguir
profundizando y contrastando evidencias.

Por Gltimo, el resultado de la H4 mostr6 los 3
componentes correlacionados de forma
positiva y significativa como se esperaba en
base a autores pioneros y al resultado de
aproximaciones previas de Cl-innovacion. En
otras palabras, los componentes se moveran
en la misma direccion, sea en incremento o
decremento.

6. Conclusiones

El objetivo de esta investigacion fue analizar
los efectos del capital intelectual en la
innovacion de la industria petroquimica del
sur de Tamaulipas, Meéxico. El resultado
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(exclusivo de las 16 empresas analizadas) se
alinea parcialmente con lo propuesto por el
grueso de la literatura, el capital intelectual a
través de 2 de sus componentes (capitales
humano y estructural) tuvo un efecto positivo
y significativo en la innovacion de procesos;
sin embargo, su otro componente (capital
relacional) no mostré un efecto positivo.

Por otro lado, con base en la literatura se
comprob6 una correlacion positiva 'y
significativa entre los componentes del
capital intelectual, es decir, se mueven en una
misma direccion por estar estrechamente
ligados. No es dificil suponer que en la
medida que las empresas capten un capital
humano mejor calificado podran surgir
propuestas para mejorar sus manuales,
politicas o reglamentos y a la vez se
ampliaran las relaciones con su exterior.

Una conclusién en el campo de la gerencia es
que al registrar el mayor peso el capital
estructural se convierte en un soporte para
aquellos nuevos gerentes que van ingresando
en esta industria, es decir, no tienen que
empezar desde el inicio si no con
procedimientos 0 normas ya estructuradas y
documentadas. Asi mismo, considerando los
resultados, este estudio adquiere importancia
por la relocalizacion de empresas y por
posibles aranceles que pudiera aplicar el
gobierno de Estados Unidos, pudiendo hacer
mas eficientes y competitivas las empresas de
este giro potencializando la innovacién
mediante el capital intelectual les dara mayor
oportunidad en este  escenario de
incertidumbre.

Las contribuciones de este trabajo van en dos
vertientes, en el campo del conocimiento
presenta un instrumento confiable y validado
para medir la relacién entre el capital
intelectual a través de sus componentes y la
innovacion de procesos, asi mismo amplia el
conocimiento de la relacion Cl-innovacion.
Por el lado préctico evidencia en las empresas

13
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objeto de estudio la importancia de gestionar
y desarrollar su capital intelectual ya que de
acuerdo a los resultados representa un motor
para la innovacion. A nivel gubernamental
sugiere que se deben establecer politicas
industriales que propicien el Cl como una via
para detonar la innovacion en las empresas.

Entre las limitaciones de este estudio se puede
mencionar que no se contd con un permiso
oficial de las empresas que hubiera permitido
ampliar la informacion. Una segunda
limitante es que los resultados corresponden
al afio 2020 lo que debe considerarse al
momento de consultar este trabajo. Por
ultimo, una tercera limitante es el tamafio
reducido de la muestra, esto sumado a que el
25% de los encuestados no cumplian con la
condicion de tener una antigiedad mayor de
6 meses puede etiquetar el estudio como
Unicamente un acercamiento al fendémeno.
Con la finalidad de poder contrastar
resultados se sugiere para futuras lineas de
investigacion abordar este tipo de relacion en
clusters similares en paises con las
caracteristicas de México.
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Abstract

The growing search for natural and environmentally friendly fungicides has led to research into the
use of agro-industrial by-products. Mango leaves, obtained from orchard pruning, are an important
source of high biological value compounds (HBVC) with possible antifungal activity. This study
aimed to evaluate the feasibility of using a mango leaf extract obtained by ultrasound to inhibit
phytopathogens that infect fruits of commercial interest. To obtain the extract, ultrasound was
applied at different extraction times (10, 20, and 30 min) and the antioxidant capacity, total soluble
phenols, and total flavonoids were evaluated. The phytochemical identification of the extract was
performed with an HPLC-UV/VIS and the antifungal activity against Penicillium digitatum and
Botrytis cinerea was assessed. The extraction for 30 min allowed obtaining a higher quantity of
polyphenols (305.92 + 3.52 mg. eq. trolox, 141.35 + 3.18 mg GAE, 18.95 + 0.66 mg. eq. rutin, for
antioxidant capacity, total soluble phenols and total flavonoids, respectively). The compounds
identified were mangiferin and chlorogenic, hydroxybenzoic, caffeic, and coumaric acids. A
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complete inhibition of P. digitatum and B. cinerea was obtained at concentrations of 20.51 and
9.35 mg/mL of extract, respectively. Mango leaf extract is an important source of CAVB with good
antifungal capacity against fungi of commercial interest. This suggests its potential use as a natural
alternative to conventional fungicides, offering a safe option for fruit treatment in the postharvest
stage.

Keywords: Agroindustrial byproduct, Antifungal capacity, Phytochemical composition, Ultrasound-assisted
extraction.

Resumen

La creciente busqueda de fungicidas naturales y amigables con el ambiente ha causado que las
investigaciones se dirijan hacia el aprovechamiento de los subproductos agroindustriales. Las hojas
de mango, obtenidas de la poda de los huertos, son una fuente importante de compuestos de alto
valor bioldgico (CAVB) con posible actividad antifungica. El objetivo del estudio fue evaluar la
viabilidad del uso de un extracto de hojas de mango obtenido por ultrasonido en la inhibicion de
fitopatdgenos que infectan frutos de interés comercial. Para obtener el extracto se aplico ultrasonido
a diferentes tiempos (10, 20 y 30 min) y se evalu6 la capacidad antioxidante, fenoles solubles
totales y flavonoides totales. La identificacion fitoquimica del extracto se realizé mediante HPLC-
UV/VIS y se evalud la actividad antifngica frente a Penicillium digitatum y Botrytis cinerea. La
extraccion por 30 min permitié obtener mayor cantidad de polifenoles (305.92 + 3.52 mg. eq.
trolox, 141.35 £ 3.18 mg EAG y 18.95 £ 0.66 mg eq. rutina, para capacidad antioxidante, fenoles
solubles totales y flavonoides totales, respectivamente). Los compuestos identificados fueron
mangiferinay el acido clorogénico, hidroxibenzoico, cafeico y cumarico. Se obtuvo una inhibicion
total de P. digitatum y B. cinerea a concentraciones de 20.51 y 9.35 mg/mL de extracto,
respectivamente. El extracto de hojas de mango es una fuente importante de CAVB con buena
capacidad antifingica contra hongos de interés comercial. Esto sugiere su potencial uso como una
alternativa natural a los fungicidas convencionales, ofreciendo una opcion segura para el
tratamiento de frutos en la etapa de poscosecha.

Palabras clave: Capacidad antifungica, Composicion fitoquimica, Extraccion asistida por ultrasonido, Subproducto
agroindustrial.

1. Introduccion microorganismos y metabolitos secundarios
México es un importante productor de mango con actividad bioldgica benéfica en los seres
a nivel mundial, donde el 90% de su vivos (3). Algunos de los metabolitos que se
superficie sembrada se encuentra en Chiapas, encuentran en las hojas de mango son
Guerrero, Oaxaca y Nayarit (1). Por cultivar compuestos fenolicos como benzofenonas,
se obtienen cerca de 58 kg de hojas secas (2). flavonoides, terpenoides y Xantonas (4).
A estas hojas se les han identificado Existen técnicas mediante las cuales se
compuestos de alto valor biolégico (CAVB). pueden aislar estos compuestos, como los
Los CAVB pueden ser enzimas, métodos de extraccion modernos (5). Entre
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las tecnologias de extraccion destaca la
extraccion asistida por enzimas, microondas
y por ultrasonido (EAU) (6). Estas
tecnologias presentan ventajas, como la
reduccion en el uso de disolvente, un menor
tiempo de extraccion y mayor rendimiento en
comparacion con los métodos de extraccion
convencionales.

La EAU crea ondas que viajan a través del
disolvente, las cuales producen ciclos de
compresion y expansion que inducen el
fendmeno de cavitacion (7). La cavitacion
genera microburbujas que al exceder un
didmetro critico explotan y aumentan la
temperatura del medio (8). Este fendmeno
logra fragmentar y generar poros en la célula
vegetal, provocando una mayor difusion de
solutos al solvente de extraccion (9,10). Al
variar las condiciones de frecuencia,
potencia, temperatura y polaridad del
disolvente, varia la cantidad y calidad de los
CAVB obtenidos (10).

Los compuestos fendlicos reportados en las
hojas de mango son efectivos para inhibir el
crecimiento de bacterias 'y  hongos
fitopatdégenos (11). Recientemente, se ha
utilizado un extracto acuoso y etandlico para
inhibir el crecimiento micelial de Penicillium
oxalicum (12). Los compuestos fendlicos
pueden causar la despolimerizacion de la
membrana plasmatica, fuga del citoplasma y
dafo al material genético, ocasionando la
muerte del hongo fitopatégeno (13). Sin
embargo, no existen reportes sobre la
efectividad de los compuestos fendlicos
presentes en las hojas de mango frente a
hongos como Penicillium digitatum vy
Botrytis cinerea. La exploracion del potencial
antifangico del extracto de hojas de mango
contra estos patdgenos es importante debido
a que P. digitatum y B. cinerea son los
responsables de la enfermedad del moho
verde (14) y moho gris (15) en frutos de
naranja y arandano, respectivamente. Estas
enfermedades generan grandes desperdicios,
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pérdidas poscosecha y disminucion de la
calidad de la fruta, lo que se traduce en
grandes  pérdidas  econOmicas.  Para
solucionar este creciente problema, es
importante investigar métodos de control de
fitopatdgenos poscosecha novedosos, no
toxicos y ecologicos. Por lo tanto, la
investigacion tuvo como objetivo obtener un
extracto de hojas de mango y evaluar su
capacidad para inhibir el crecimiento de P.
digitatum y B. cinerea, en frutos de
importancia econdémica a nivel mundial.

2. Materiales y métodos
2.1 Material vegetal

Las hojas de mango var. Ataulfo fueron
recolectadas en huertos ubicados en estacion
Pani (Nayarit, México, latitud 21.736944,
longitud -105.006111). Las hojas fueron
limpiadas, lavadas y deshidratadas en un
horno convectivo (Nova Tech, CA-550,
Jalisco, México) a 40 °C por 24 h. Después,
las hojas se pulverizaron con un molino
eléctrico (Gustark, 2000, Ciudad de México,
Meéxico). El polvo se tamizé en una malla 100
(0.150 mm) y se almacend a temperatura
ambiente.

2.2 Obtencion del extracto de hojas de
mango mediante extraccion asistida por
ultrasonido (EAU)

El extracto de hojas de mango se obtuvo
mediante EAU con un bafio de ultrasonido
Kendal (CD4820, Eaton Sacon, Reino
Unido). La muestra en polvo se mezclé con
etanol-agua (4:1) en una relacion 1:10 (g de
muestra:mL solvente). La muestra se tratd por
10,20y 30mina25+1°Cy42kHz. Parala
separacion del solvente y la muestra, el
extracto obtenido se filtr6 con un papel
Wattman # 100 y con una bomba de vacio.
Por ultimo, al filtrado se le removio el
solvente con un rota-evaporador de vacio a 55
+ 1 °C (RV10 Basic, IKA, Staufen,
Alemania). Para determinar el rendimiento de
extraccion, la muestra se secO en una
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termobalanza (MAZ35, Sartorius, Gotinga,
Alemania) y se calcul6 de acuerdo a la

ecuacion 1 (16). Para las siguientes
determinaciones se utiliz6 el extracto
humedo.

.. 0/ — Solidos solubles *
Rendimiento (%) = ————-*100 (Ec. 1)

2.3 Determinacion fitoquimica del extracto
de hojas de mango

2.3.1 Determinacion de la actividad de
radicales libres ABTS*

El ensayo de ABTS" se realizd de acuerdo al
método descrito por (17). La solucién madre
de radical ABTS" a 7mM de reactivo (2,
acido 2'-azino-bis-3-ethylbenzothiazoline-6-
sulfonic) con 2.45 mM de persulfato de
potasio, se mantuvo en oscuridad por 16
horas. La solucion madre se diluy6 en agua
desionizada y se ajust6 a una absorbancia de
0.70 £ 0.020 a 734 nm. Después, 50 pL de
extracto se mezclaron con 950 pyL de la
solucion de trabajo ABTS™ y se almaceno en
oscuridad por 8 min. Los valores de
absorbancia se midieron a 734 nm usando un
espectrofotometro (Cary 50 Bio UV-VIS,
Varian, Sidney, Australia). Los resultados se
expresaron como mg equivalentes de trolox.
Por otra parte, se determind el valor de la
concentracion inhibitoria 50 (Clso), la cual se
definié como la concentracion de extracto de
hoja de mango (mg/mL) necesaria para
alcanzar el 50% de actividad antioxidante. La
Clso se determiné a partir de la ecuacion de
regresion lineal de la curva que representa la
actividad  antioxidante frente a la
concentracion de la muestra (18).

2.3.2 Determinacién de fenoles solubles
totales

Los compuestos fendlicos se determinaron
mediante un método espectrofotométrico
(19). Una alicuota de 50 pL de cada tiempo
de extraccion se mezclé con 1 mL de agua
desionizada y 0.5 mL de reactivo de Folin-
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Ciocalteu. Posteriormente, se le afiadieron 2.5
mL de solucion de carbonato de sodio
(Na2COgz) al 20%. La mezcla se dejo en
oscuridad durante 20 min. Se midio la
absorbancia a 735 nm usando un
espectrofotometro. Se realizd una curva de
calibracion con 4&cido géalico (0.05-0.5
mg/mL) para cuantificar los compuestos
fendlicos presentes en el extracto, los
resultados se presentaron como mg
equivalentes de &cido galico/g muestra.

2.3.3 Determinacion de flavonoides totales
(FT)

Para realizar la curva de calibracion de los
FT, 1 mL de solucion de tricloruro de
aluminio (20 g en 1 L de etanol al 95%) se
mezclé con 1 mL de solucidn de rutina (0.05
g de rutina en 100 mL de etanol) y 50 uL de
acido acético. La mezcla se afor6 a 25 mL con
etanol. Las muestras se incubaron en
oscuridad durante 40 min y se leyd la
absorbancia a 415 nm. Para determinar los FT
se reemplazé la soluciéon de rutina por el
extracto (20). Los resultados se expresaron en
mg eq. rutina.

2.4. Determinacion de la composicion
fitoquimica del extracto de hojas de mango
por HPLC-UV/VIS

Los compuestos se identificaron con un
HPLC 1525 (Water, Massachusetts, USA)
con una bomba binaria y detector UV. La
separacion se llevo a cabo en una columna C-
18/ODSHXPERSIL (5 pm y 250 x 4.6 pum).
La elucion del gradiente se program6 como
fase movil A (3% de &cido acético en agua
grado HPLC) y fase movil B (acetonitrilo). Se
inyectaron 10 pL de muestra a una velocidad
de 1 mL/min por 20 min. El gradiente cambio
siguiendo estas condiciones inicio: 90% del
gradiente A 'y 10% del gradiente B, después
de 6 min: 20% de solvente A y 80% de B,
seguido de 14 min con 90% A y 10% de B.
Todas las muestras se detectaron a 254 nm
(21). Para la identificacion de los compuestos
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se comparO el tiempo de retencién de los
picos con estandares auténticos: acido
hidroxibenzoico, acido cafeico, &cido
clorogénico, acido cumarico y mangiferina
(Sigma-Aldrich, Darmstadt, Alemania). Para
cada estandar se realizd una curva de
calibracion.

2.5 Evaluacion de la actividad antifungica
y concentracion minima inhibitoria del
extracto de hojas de mango
2.5.1 Preparacion de
fitopatdgenos

Los hongos fitopatdgenos evaluados en este
estudio fueron aislados y caracterizados
previamente: P. digitatum (NUmero de
acceso: CECT21108) de naranja (Citrus
sinensis) y B. cinerea (Numero de acceso:
PP377694) de fruto de ardndano (Vaccinium
corymbosum) fueron criopreservados en
glicerol al 80% (v/v) a -80 °C hasta su uso.
Cada hongo fue cultivado individualmente en
cajas Petri con Agar Papa Dextrosa (APD)
(BD Bioxon, Estado de México, México) e
incubado durante 7 dias a 28 °C. La
suspension de esporas de cada hongo se
prepard a partir de cultivos de 8 dias de
antigliedad, a los cuales se le afiadieron 10
mL de solucidn estéril de NaCl al 0.85% y se
rasparon con un asa estéril. El liquido se filtré
con una gasa estéril y se recuperd en un tubo
conico. La concentracion de esporas se ajusto
a 1 x 10° esporas/mL con un hemocitémetro
(22).

los  hongos

2.5.2 Evaluacion antifuingica in vitro

Se evalué la actividad antifungica del
extracto contra B. cinerea y P. digitatum. Al
APD se le agregaron  diferentes
concentraciones de extracto (2.5, 5, 7.5y 10
mg/mL) y se dejo solidificar. Se realiz6 un
orificio de 7 mm en el centro de las placas y
se inoculd un plug de micelio o 50 pL de
suspension de esporas de cada hongo
fitopatdgeno. Las placas se incubaron durante
7 dias a 28 °C. El didametro de crecimiento se
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registr6 por 7 dias y como control se
consider6 el didmetro de los hongos
cultivados sin extracto (16). El porcentaje de
inhibicién fue calculado de acuerdo con la
ecuacion 2:

de-dt
dc

Inhibicion (%)=[“*] x100 (Ec. 2)

Donde: (dc) es el diametro de la colonia
fungica en ausencia de extracto y (dt) es el
didametro de la colonia fangica en presencia
de las diferentes concentraciones de extracto.

2.5.3 Concentracion minima inhibitoria
(CMI)

Para calcular la CMI, los valores de la
ecuacion lineal se obtuvieron graficando el
diametro de crecimiento micelial frente a la
concentracion del extracto. En una relacién
lineal el diametro de crecimiento del
fitopatdgeno disminuye proporcionalmente
con la concentracion de extracto (23).

2.6 Andlisis estadistico

Los resultados se expresaron como media *
desviacion estandar. Cada experimento se
repitid tres veces con tres réplicas por
tratamiento. Las variables respuesta se
evaluaron con un andlisis de varianza
(ANOVA). Unicamente para la prueba de
inhibicidn in vitro, el analisis de los datos se
realizo con un ANOVA factorial. Se
consideraron 2 factores (el tiempo de
extraccion y la concentracion de extracto),
con 3 niveles para tiempo de extraccién (10,
20y 30 min) y 4 niveles para la concentracion
(2.5, 5, 7.5 y 10 mg/mL de extracto). Para
determinar las diferencias significativas entre
tratamientos se aplicé una prueba de Tukey
con un nivel de confianza del 95% (P < 0.05).
Los datos se procesaron con el programa
MINITAB.
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3. Resultados y discusion
3.1 Determinacion del rendimiento

Los rendimientos de extraccion mas altos se
obtuvieron con los tratamientos de 20 y 30
min con un 21.83 y 23.17 % de sdlidos
solubles, respectivamente (Tabla 1) (P >
0.05). Se observd un aumento en los
compuestos de interés conforme aumento el
tiempo de extraccion. Estos resultados son
similares a los reportados por (24), quienes
obtuvieron un rendimiento del 23% de
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solidos solubles utilizando un tiempo de
extraccion de 30 min en hojas de kratom. Este
comportamiento es provocado por la
fragmentacion y formacion de poros en el
tejido vegetal producido por el aumento del
tiempo de sonicacion, lo cual resulta en una
mayor transferencia de solutos al solvente de
extraccion (10). De igual manera, el
ultrasonido acelera el equilibrio entre los
compuestos de interés en el disolvente con la
pared celular (25).

Tabla 1. Rendimiento y compuestos de interés del extracto de hojas de mango obtenido mediante extraccion asistida

por ultrasonido (EAU).

Clso capacidad

. Capacidad antioxidante Fenoles Flavonoides
Tiempo de o A totales
. Rendimiento antioxidante (mg eq. trolox/g solubles totales
extraccion (mg eq.
. (%) (mg eq. trolox/g muestra) (mg EAG/g :
(min) rutina/g
muestra) muestra)
muestra)
Control sin EAU  14.2+0.73° 201.60 £ 4.02¢ 147.12 £ 0.53¢ 20.1+1.21¢ 15.99 + 0.48°¢
10 19.17 £2.93°  290.39 + 6.16° 155.41 +0.43° 26.99 £ 1.97¢ 20.93 £ 0.56%
20 21.83+1.47% 292.07 +0.13° 155.55 + 0.08" 84.85 +3.33° 20.61 + 0.69%®
30 23.17 £3.06*°  305.92 + 3.522 156.50 + 0.25? 141.35 + 3.18? 18.95 + 0.66°

Los resultados expresan la media + desviacién estandar. En cada columna las letras diferentes significan diferencia significativa (P < 0.05).

3.2 Capacidad antioxidante y contenido de
fenoles solubles totales

La determinacion fitoquimica del extracto de
hojas de mango se presenta en la tabla 1. Se
observd que el incremento del tiempo de
extraccion aumentd la capacidad antioxidante
(305.92 mg eq. trolox/g de muestra), la Clso
(156.50 mg eq. trolox/g de muestra) y el
contenido de fenoles solubles totales (141.35
mg EAG/g muestra), respecto al control sin
EAU (P < 0.05) (Tabla 1). Entre las técnicas
existentes para evaluar la capacidad
antioxidante, la técnica de ABTS se utiliza
por su capacidad para reaccionar tanto con los
compuestos lipofilicos como hidrofilicos. En
este contexto, el aumento de la Clsg (Tabla 1)
podria estar relacionado con un mayor
contenido de compuestos fendlicos, tal como
lo sugieren algunos estudios, asi como con la
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presencia de sustituyentes hidroxilo, lo que
conlleva a un aumento en la actividad
antioxidante, ya que estos compuestos
pueden donar electrones y estabilizar los
radicales libres (18).

No obstante, los resultados més altos se
obtuvieron con el tiempo de extraccion de 30
min (141.35 mg EAG/g muestra). Estos
resultados son superiores a los obtenidos por
(26), quienes reportaron 32 mg EAG, para el
extracto de hojas de mango, obtenido en
condiciones similares a las presentadas en
este estudio. La diferencia en la cantidad de
fenoles solubles totales puede estar
relacionada con la variedad del arbol, el
clima, el tipo de suelo, los nutrientes, el
estado de floracion y el momento de corte de
las hojas ya sea en precosecha o postcosecha
(27).
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Por otra parte, el incremento de la capacidad
antioxidante y del contenido de fenoles
solubles totales se puede atribuir al uso de
mezclas hidroalcohdlicas. Estas mezclas
facilitan la extraccion de los compuestos
fenolicos debido a que el agua hincha la
matriz vegetal y el etanol induce la ruptura de
los enlaces del soluto (28,29). Algunas
interacciones que se pueden romper son los
enlaces dipolo-dipolo, dipolo-dipolo
inducido y los enlaces de hidrogeno (30). La
alta capacidad antioxidante de los
compuestos fendlicos se relaciona con los
grupos hidroxilos en la estructura del anillo
aromatico que pueden donar electrones con
facilidad (31,32). Asimismo, autores como
(33) mencionan que cuanto mayor sean los
grupos  hidroxilo en la  estructura,
dependiendo del tipo de compuesto fendlico,
aumentara su capacidad antioxidante.

En este sentido, los resultados demuestran
que los extractos evaluados presentan un alto
potencial antioxidante. Este efecto puede
desempefiar un rol dual en la inhibicion de
hongos fitopatdgenos. Por un lado, los
compuestos fendlicos y flavonoides presentes
en los extractos pueden actuar como
antioxidantes en  sistemas  vegetales,
protegiendo a las plantas contra el estrés
oxidativo inducido por infecciones (27). Por
otro lado, ciertos antioxidantes pueden
ejercer actividad antimicrobiana mediante
mecanismos alternativos, como dafio al
material genético, fuga de componentes
intracelulares, alteracion de la membrana
celular o la quelacion de iones metéalicos
esenciales para la homeostasis redox del
hongo, generando un desequilibrio que
favorece la acumulacion de especies reactivas
de oxigeno dentro del patdgeno (32). Asi, el
potencial inhibitorio podria explicarse por la
capacidad del extracto para desestabilizar el
sistema antioxidante interno de los hongos,
promoviendo un ambiente oxidativo que
resulta letal para su crecimiento (16). De este
modo, los extractos naturales se perfilan
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como alternativas prometedoras para el
control de hongos fitopatdgenos, ya que su
actividad antioxidante no solo protege al
hospedero, sino que también contribuye a la
actividad antifingica a través de mecanismos
especificos.

3.3 Determinacion de flavonoides totales

En la determinacion de flavonoides totales no
existe diferencia significativa entre los
tiempos de extraccion de 10 y 20 min (20.93
y 20.61 mg. eq. rutina, respectivamente)
(Tabla 1). Este comportamiento difiere con el
presentado para fenoles solubles totales y se
puede deber a que los flavonoides se
encuentran mayormente en el citoplasma de
la célula vegetal. De esta manera, la EAU
facilita su obtencion a causa de un aumento
en la permeabilidad de la pared celular (34).
Los flavonoides llegan a un equilibrio entre la
solucion y el soluto, por lo tanto, al usar un
mayor tiempo de extraccion se puede
provocar la formacion de especies reactivas
de oxigeno, haciendo que estos pierdan su
funcionalidad (35,36). En comparacion con lo
reportado por (26), observaron variacion de
22 a 40 mg de equivalentes de rutina de un
extracto de hojas de mango obtenido por
ultrasonido. Esta diferencia se podria
relacionar a los diferentes cultivares, la
temporada, el suelo y el clima de donde se
obtuvo la muestra (27). Por otra parte, se ha
informado que, en un extracto de hojas de
mango, el pretratamiento con ultra alta
presién incrementé significativamente el
contenido de flavonoides totales, de 13 a 24
mg eq. rutina/g de extracto (37). Estos
resultados resaltan la influencia de las
condiciones de extraccion y de las
caracteristicas agronémicas en la
concentracion final de flavonoides. Por lo
tanto, optimizar el proceso de extraccion
cobra relevancia no solo desde una
perspectiva nutracéutica, sino también para
aplicaciones en el manejo de enfermedades en
cultivos agricolas.
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3.4 Identificacién fitoquimica del extracto
por HPLC-UV/VIS

Debido a que los tratamientos con 10 y 20
min de EAU presentaron valores de
capacidad antioxidante y fenoles solubles
totales  significativamente  menores al
tratamiento con 30 min, Gnicamente se realiz6
el andlisis por HPLC-UV/Vis del tratamiento
mas efectivo (EAU de 30 min).

En el extracto hidroalcohdlico de hoja de
mango se lograron identificar cinco
compuestos (Tabla 2). Estos compuestos
fueron mangiferina, acido clorogénico, acido
hidroxibenzoico, acido cafeico y &cido
cumarico (Figura 1). Los principales
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compuestos en el extracto fueron el &cido
clorogenico y el acido hidroxibenzoico en
una concentracion de 5.47 y 4.31 mg/mL,
respectivamente. La identificacion de los
compuestos presentes en un extracto fenolico
es un punto importante para conocer y definir
sus posibles propiedades antioxidantes vy
antifangicas.  Diversos  autores  han
identificado en extractos de hoja de mango a
la mangiferina (37), al acido clorogénico
(38), acido hidroxibenzoico (26), acido
cafeico y acido cumarico (39). Por lo tanto, el
conocimiento detallado del perfil fenélico del
extracto de mango proporcioné una base
cientifica para su potencial aplicacién en el
control de hongos fitopatogenos.

Tabla 2. Identificacién y concentracion de los compuestos del extracto de hojas de mango.

Compuesto RT Concentracion
P (min) (mg/mL)
Mangiferina 0.60 0.06 £0.02
Acido clorogénico 1.42 5.47 £0.02
Acido hidroxibenzoico 1.71 4.31 +0.04
Acido cafeico 1.90 3.33+0.03
Acido cumérico 241 3.00 +0.03

RT: Tiempo de retencion.
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Figura 1. Cromatograma del extracto de hoja de mango obtenido mediante EAU durante 30 min (A) y
cromatograma de estandares auténticos mangiferina, acido clorogénico, acido hidroxibenzoico, acido cafeico y acido
cumarico (B). uAU: altura y RT: tiempo de retencion.

3.5 Evaluacién de la actividad antifungica
in vitro y concentracién minima inhibitoria
3.5.1 Actividad antifangica in vitro del

extracto de hojas de mango

Los extractos de hoja de mango presentaron
actividad antiflngica in vitro (Figura 2). El
tiempo optimo de extraccion (30 min) mostro
un aumento en el porcentaje de inhibicion en
comparacion a los resultados obtenidos en el
tiempo de 10 min (P < 0.05). B. cinerea
aumento 18% y P. digitatum 24%, utilizando
una concentracién de 10 mg/mL que podria
estar relacionado con una mayor cantidad de
CAVB en el extracto. Resultados similares se
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han reportado por (40), quienes utilizaron una
concentracion de 5 g/L para inhibir el
crecimiento micelial de Colletotrichum
gloeosporioides y Alternaria solani al aplicar
EAU por 30 min en propdleo. Una alta
concentracion de CAVB puede causar la
despolimerizacibn de la  membrana
citoplasméatica y dafar la expresion de
algunos genes (41,42). Especificamente, el
acido cafeico, acido hidroxibenzoico y &cido
cumarico pueden causar dafio a la membrana

plasméatica ocasionando fuga de los
componentes  intracelulares  (43). La
mangiferina podria causar una
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despolimerizacién de la membrana, fuga del
citoplasma y dafio al material genético (44),
mientras que el &cido clorogénico aumenta la
permeabilidad de la pared fungica al impedir
la sintesis de 1, 6-p-glucano (45,46). Por
ultimo, se ha reportado que los flavonoides
tienen la capacidad de penetrar la estructura
de la membrana y la pared celular, lo que
ocasiona la formacion de agujeros y fuga de
ADN, ARN vy otros contenidos celulares.
Ademas, pueden alterar el proceso del
metabolismo respiratorio mitocondrial, la
biosintesis de proteinas y el metabolismo de
aminoéacidos, lo que provoca la muerte celular
(47).

Por otra parte, dado que los compuestos
fenolicos son conocidos por interactuar con
carbohidratos y proteinas a través de
formacion de  ésteres, oxidacion 'y
complejacion  proteica, es importante
considerar su posible efecto sobre los
elementos que componen el medio (APD).
No obstante, la inhibicién fungica observada
en este estudio mostré una relacion dosis-
dependiente, lo que sugiere que el efecto es
atribuible a la accion directa de los extractos
sobre los hongos, y no sobre el medio APD
afectando la disponibilidad de nutrientes para
el hongo. Esta interpretacion es consistente
con estudios previos donde los compuestos
fenolicos ejercen actividad antifingica
mediante mecanismos especificos que causan
la muerte celular del fitopatdgeno (44,47).

Los mecanismos de accion anteriormente
mencionados refuerzan el valor del extracto
de hoja de mango como una alternativa viable
en el control biolégico de hongos
fitopatogenos. Ademas, la eficacia inhibitoria
demostrada posiciona a este extracto como un
método de control funcional dentro de las
estrategias de manejo bioldgico, con
potencial de aplicacion en sistemas de
produccidn organica y sustentable.
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3.5.2 Determinacion de la concentracion
minima inhibitoria (CMI) de los hongos
fitopatogenos

Las concentraciones (2.5, 5, 7.5y 10 mg/mL)
fueron adecuadas para evaluar la relacion
dosis-respuesta y fueron determinadas con
base en estudios previos que reportan
actividad antifungica en rangos similares
(16,22,23), asi como en pruebas preliminares
que verificaron la solubilidad y estabilidad
del extracto en estos niveles.

La CMI de B. cinerea fue de 9.35 mg/mL y
de P. digitatum 20 mg/mL (Tabla 3), con
estos resultados es posible ver la afinidad que
tienen los CAVB sobre las proteinas en la
membrana de los hongos fitopatdgenos. Los
resultados presentados para las CMI son
similares a los reportados por (48) quienes
utilizaron el extracto de hojas y semillas de
moringa oleifera para inhibir a B. cinerea
empleando concentraciones de 10 y 15
mg/mL, respectivamente con inhibicién del
100% del hongo fitopatégeno. Por dltimo,
(49), reportaron el uso de un extracto de
cascara de granada obtenido por maceracion
(6 h). Con el extracto se logro inhibir el 100%
de P. digitatum con una CMI de 20 mg/mL al
emplear metanol y 22.5 mg/mL al emplear
agua como disolvente. En los extractos
reportados anteriormente se han identificado
diversos compuestos pertenecientes al
flavonol, acidos hidroxicinamicos y terpenos.
Existen reportes que afirman que el conjunto
de estos compuestos puede causar la
disrupcion de la membrana celular,
desorganizar los organelos y lisis celular
(50,51).

Por otro lado, P. digitatum y B. cinerea son
hongos fitopatdgenos de gran importancia
econdmica en la agricultura, ya que afectan a
cultivos de alto valor comercial, como la
naranja y el ardndano, respectivamente
(14,15). La capacidad de estos hongos para
dafiar a los cultivos puede resultar en pérdidas
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significativas en la  produccion vy
comercializacion, reduccion de la calidad de
los frutos y en un aumento de los costos de
manejo y control. Por lo tanto, los resultados
de este estudio son importantes para el
desarrollo de estrategias de control efectivas
y sostenibles que ayuden a mitigar el impacto
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econémico, ecologico y social de estas
enfermedades en la agricultura (52). En un
futuro, este enfoque puede contribuir a la
seguridad alimentaria y al fortalecimiento de
la economia agricola, especialmente en
regiones con una alta incidencia de
enfermedades flngicas.
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Figura 2. Actividad antifingica de los extractos de hoja de mango obtenidos a los 10, 20 y 30 min de extraccién
contra los hongos fitopatdgenos Botrytis cinerea (A) y Penicillium digitatum (B). Control negativo: placas de Petri
con APD inoculadas con B. cinerea y P. digitatum en ausencia de extracto. Las barras son la media y las lineas
verticales representan la desviacion estandar. En cada gréfico las letras diferentes significan diferencia significativa
entre tratamientos (P < 0.05).

Tabla 3. Ecuaciones y concentracion minima inhibitoria (CMI) para Botrytis cinerea y Penicillium digitatum.

Hongo Ecuacién de la curva R? CMI

mg/mL
Botrytis cinerea Y=-0.4567x + 4.2778 0.9018 9.35
Penicillium digitatum Y=-0.1437x + 2.9871 0.9533 20.51

CMI: concentracion minima inhibitoria.
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4. Conclusiones

La EAU es una tecnologia eficiente para la
obtencion de extractos de hojas de mango con
alto contenido de CAVB en tiempos
relativamente cortos. La EAU contribuye a
evitar los efectos adversos que generan otras
técnicas de extraccion novedosas 0 Yya
establecidas. La actividad antifungica in vitro
del extracto sugiere su potencial uso como
una alternativa efectiva y natural para la
inhibiciobn de hongos fitopatdgenos que
infectan a frutos de interés y para reemplazar
a los fungicidas sintéticos. Por otra parte, el
uso de hojas de mango provee valor agregado
a los desperdicios agroindustriales de los
cultivares de este fruto.
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Abstract

Physics is perceived as one of the most difficult subjects to learn, particularly the operations of
vector addition and subtraction are two of the topics students find more difficult. It is necessary to
develop educational resources that help their learning, whether face-to-face, online, or remote
modalities. Educational resources must be developed both individually and collectively, with
interactive features that appeal to an increasingly digital student community. The educational
process is enhanced by the simultaneous visualization of the information it manipulates, using a
graphical and numerical interface, so that the user receives feedback on the vector operations he/she
performs in real time. The development of an educational resource is presented that allows the
dynamic and interactive visualization of two-dimensional vector operations within a spreadsheet
environment. The manipulation of the magnitudes and directions of two vectors is performed based
on the readings of two physical Joysticks with an ESP32 card. Using graphics that are automatically
updated in real time, the magnitudes, directions and senses of the vectors are displayed, which are
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added and subtracted to obtain a resulting vector. The resulting vector angle is sent to a micro
servomotor that positions its axis with respect to the X-coordinated axis in order to provide the
student with feedback in the physical world of the operations performed in the virtual environment,
the product of multiple mathematical operations performed. The different functionalities provided
by the spreadsheet for editing graphics facilitate the identification of the multiple details required
during the study of vectors, such as their magnitude, direction and sense. In this way, a tangible
educational resource was obtained that facilitates the manipulation of vectors interactively, in tune
with a graphic and numerical visualization system that provides the user with complete information
on the characteristics of the vectors and the results of performing the different operations carried
out between them. In addition, the system obtained is adaptable to allow addressing topics related
to vectors, such as statics, where the representation of force systems with vectors is required, or the
manipulation of real and virtual educational robots, since the calculation of angles and positions in
a workspace is frequently required, situations that will be explored in future communications.

Keywords: Spreadsheet, Vectors, Interactivity, Microcontroller.

Resumen

La asignatura de fisica es percibida como una de las mas complicadas de aprender, en particular
las operaciones de suma y resta de vectores son dos de las tematicas que mas se le dificultan a los
estudiantes. Se requiere la generacién de recursos educativos que favorezcan su aprendizaje ya sea
en modalidad presencial, en linea o a distancia. Es necesario que los recursos educativos puedan
construirse tanto de forma individual como colectiva, con caracteristicas interactivas atractivas
para una comunidad estudiantil cada vez mas digitalizada. EI proceso educativo se favorece de la
visualizacion simultdnea de la informacion que manipula, mediante una interfaz grafica y
numeérica, a fin de que el usuario reciba retroalimentacion sobre las operaciones con vectores que
realiza en tiempo real. Se presenta el desarrollo de un recurso educativo que permite la
visualizacion dindmica e interactiva de operaciones con vectores en dos dimensiones dentro del
ambiente de una hoja de célculo. La manipulacion de las magnitudes y direcciones de dos vectores
se realiza a partir de las lecturas de dos Joysticks fisicos con una tarjeta ESP32. Mediante graficos
que se actualizan automaticamente y en tiempo real, se visualizan las magnitudes, direcciones y
sentidos de los vectores, que se suman y se restan para obtener un vector resultante. EI angulo del
vector resultante se envia a un micro servomotor que ubica su eje con respecto al eje coordenado
X con el objetivo de retroalimentar al estudiante con una respuesta en el mundo fisico de las
operaciones que se realizan en el ambiente virtual, producto de multiples operaciones matematicas
efectuadas. Las distintas funcionalidades que provee la hoja de célculo para la edicion de los
gréficos facilitan la identificacion de los multiples detalles que se requieren durante el estudio de
los vectores, como lo son la magnitud, direccion y sentido de ellos. De esta manera, se obtuvo un
recurso educativo tangible que favorece la manipulacion de vectores de forma interactiva, en
sintonia con un sistema de visualizacion grafico y numérico que provee al usuario la informacion
completa de las caracteristicas de los vectores y los resultados de efectuar las distintas operaciones
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gue se llevan a cabo entre ellos. Ademas, el sistema obtenido es adaptable para permitir abordar
temaéticas relacionadas con vectores, como lo es la estética, donde se requiere la representacion de
sistemas de fuerzas con vectores, o la manipulacion de robots educativos reales y virtuales, ya que
frecuentemente se requiere el calculo de angulos y posiciones en un espacio de trabajo, situaciones
que seran exploradas en siguientes comunicaciones.

Palabras clave: Hoja de célculo, Vectores, Interactividad, Microcontrolador.

1. Introduccion

El uso de las tarjetas con microcontrolador en el
ambito educativo se ha difundido rapidamente
entre la comunidad académica. Las tarjetas
basadas en Arduino han permitido el desarrollo
de multiples innovaciones en tecnologia
educativa. El objetivo de tales desarrollos busca
mejorar la préctica docente y fortalecer el
aprendizaje de los estudiantes a fin de brindar
un contexto de aplicacion de la teoria. En la
actualidad, las tarjetas basadas en Arduino se
pueden comunicar con hojas de célculo (Coban
& Erol, 2021), asi como con software mas
especializado como Matlab (Teng et al., 2024)
o Labview (Wu et al., 2024). Particularmente la
hoja de texto y hoja de céalculo son utilizadas
con distintos propositos durante las primeras
etapas de formacion de los estudiantes y su uso
continua hasta las etapas de especializacion y el
ejercicio profesional.

Con la reciente incorporacion del complemento
para transmision de datos en serie de Excel, se
agiliza la comunicacion entre una computadora
personal y diversos dispositivos de hardware
mediante comunicacion serial. En particular, la
tarjeta ESP32 se ha popularizado entre la
comunidad estudiantil ya que cuenta una gran
capacidad de procesamiento y conectividad
(Lamprecht et al., 2021) a bajo costo, lo que le
permite considerarse como una tarjeta de
desarrollo atractiva para la implementacion de
multiples tecnologias educativas accesibles
tanto para docentes como estudiantes. Este
contexto es particularmente atractivo para
asignaturas como la fisica, ya que situaciones
como la pandemia de COVID-19 han acelerado
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la necesidad de contar con recursos educativos
que sean accesibles para los estudiantes y
favorezcan la revision de conceptos tedricos en
el marco de una aplicacion real. Se considera
importante que el estudiante consolide los
conceptos tedricos mediante un sentido practico
de aplicacion en una problematica del mundo
real, a fin de que el estudiante no pierda el
enfoque y mejore la atencion en la teméatica que
se estudia. En este sentido, la hoja de calculo es
una importante herramienta educativa que
puede ser utilizada de forma individual en
ambientes educativos presenciales, en linea
(Sabaruddin et al., 2024) ¢ incluso a distancia
(Pratidhina et al., 2020). Para el caso particular
de la Fisica, generalmente se inicia con el
estudio de magnitudes escalares y vectoriales,
abundando en las caracteristicas de los vectores
y ejecutando algunos ejercicios para el calculo
de la magnitud y angulo de la resultante a partir
de dos vectores. Los conceptos de magnitud,
direccion y componente llegan a representar las
mayores dificultades para la comunidad
estudiantil, e incluso la representacion grafica
que involucra el uso de los cuadrantes en el
plano cartesiano llega a convertirse en un
obstaculo para la visualizacién numérica de los
resultados (Zavala & Barniol, 2010). De esta
manera, la tematica de vectores, al ser uno de
las areas de la fisica, se percibe como dificil ya
que implica la construcciéon de dibujos o
graficos que representen la situacion en estudio
(Angell et al., 2004). Es posible iniciar su
estudio mediante formulas de aplicacion
numérica, como el caso de las operaciones
aritméticas entre ellos, sin embargo, es
fundamental su representacion mediante el
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plano coordenado, a fin de verificar resultados
numéricos a través de la visualizacion e
interpretacion de su representacion grafica. El
proceso de graficacion también anade
complejidad, debido a que existen diversos
métodos con caracteristicas particulares en su
implementacion (Hawkins et al., 2009). Las
herramientas computacionales actuales, pueden
facilitar la representacion y visualizacion de los
diversos métodos de operaciones aritméticas
con vectores. Por ejemplo, la hoja de célculo
permite el almacenamiento de los datos, la
graficacion y ajuste automatico de resultados.
Ademas, con la adicion de un componente para
comunicacion de dispositivos seriales, es
posible trasladar los resultados numéricos hacia
la operacion de dispositivos en el mundo real,
como pueden ser prototipos mecatronicos o
robotica  educativa que  requiere de
representacion vectorial en su funcionamiento,
brindando al estudiante un contexto completo
de aplicacion en la vida real desde una
perspectiva tecnologica y computacional.

De esta manera, la hoja de célculo se visualiza
como una importante herramienta de desarrollo
que permite realizar operaciones tanto simples
como complejas, asi como almacenar las
operaciones en pequefias celdas que se pueden
consultar a simple vista. La presentacion de los
resultados es inmediata, se pueden consultar,
acceder y recuperar Unicamente ubicando la
referencia de la coordenada donde se realizaron
los calculos. Ademas, se facilita Ia
representacion numérica en forma de graficos
que se actualizan rapidamente en cuanto se
realiza alguna modificacion al contenido de las
celdas. Esta situacion es particularmente util
para la representacion de distintos fenomenos
fisicos como el andlisis de los vectores
utilizando la hoja de célculo (Razzak & Uddin,
2023). Dentro de la hoja de calculo también se
incluyen elementos de control virtual como
“sliders” para modificar y definir los valores de
las celdas, lo que permite incrementar el nivel
de interactividad entre el usuario y la hoja de
calculo, agilizando la manipulacién numérica
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de los datos (Mergel, 2022). La interaccion con
los objetos multimedia es importante, ya que le
permite  al  estudiante  explorar el
comportamiento y las reacciones de los objetos
virtuales como parte de un proceso de
retroalimentacion mediante informacion visual
y/o sensorial. Este proceso le permite al usuario
identificar sus errores y efectuar acciones
correctivas para eventualmente consolidar el
conocimiento  (Schulmeister, 2003). Esta
experiencia educativa afiade un enfoque digital
mediante la integracion de componentes
electronicos, mecanicos y herramientas de
visualizacion gréafica, que le permiten al
estudiante elevar el nivel de interaccion con el
recurso educativo. La tematica en cuestion se ha
focalizado en la suma y resta de dos vectores
utilizando tanto el método del paralelogramo
con del tridngulo. Se trata de dos de las
operaciones que con mayor frecuencia se
dificultan para los estudiantes (Wutchana et al.,
2015; Zhao, 2024), por lo que, al contar con una
herramienta de visualizacion grafica e
interactiva, se cuenta con una herramienta de
guia y verificacion de resultados; ademads, se
favorece el entendimiento de las operaciones
que se realizan de forma abstracta a través del
calculo numérico. Este proceso es cominmente
llevado a cabo por parte del profesor mediante
el pizarrén y el estudiante con 1apiz, papel y un
juego de geometria. El objetivo que persigue el
recurso educativo desarrollado es favorecer el
aprendizaje de una comunidad estudiantil que
cada vez se encuentra mas digitalizada, la cual
requiere herramientas educativas interactivas
que provean retroalimentacion visual y
sensorial en favor de una consolidacion gradual
del conocimiento.

2. Materiales y Métodos

Se han utilizado dos Joysticks para la
manipulacion en tiempo real de dos vectores en
el plano cartesiano. Cada uno de los Joysticks
esta constituido internamente por dos resistores
variables, los cuales modifican su valor de
resistencia dependiendo de la posicion en la que
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se encuentran en un determinando instante de
tiempo. Inicialmente al no ejercer ninguna
fuerza sobre las palancas del Joystick, se
obtiene una posicion intermedia, ya que cuenta
con un sistema interno de muelles que
reposicionan la palanca a la posicion central,
cuando se deja de ejercer alguna accidn sobre el
Joystick. Al ejercer fuerza sobre el Joystick, se
modifica la posicion de cada uno de los
potencidmetros embebidos en el mismo, por lo
que es posible obtener un valor de resistencia
tanto para el eje coordenado X como para el eje
coordenado Y. Dicho valor corresponde con la
posicion final que define el usuario mediante la
accion manual que realiza. La estructura del
Joystick cuenta con pines de alimentacion, por
lo que es posible obtener dos sefiales analdgicas
de voltaje para cada uno de los ejes, en
representacion de las posiciones para cada uno
de los ejes. La tarjeta ESP32 cuenta con un pin
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de alimentacion de 3.3 volts. De esta manera, la
sefal analogica que va del rango de los 0 a los
3.3 volts, es convertida a un niumero entero en
el rango de 0 a 4095 por medio de la tarjeta
ESP32 y el convertido analdgico-digital. Se
agregd un micro servomotor, que permite
representar y visualizar fisicamente el angulo
del vector resultante de la operacion suma, que
se obtiene a partir de la manipulaciéon de dos
vectores mediante los Joysticks. El servomotor
utilizado al ser de bajo costo, unicamente
permite obtener posiciones que van de 0 a 180
grados (Zhang & An, 2021). El servomotor es
un dispositivo comunmente utilizado en el
desarrollo de sistemas de control para robots y
dispositivos mecatronicos (Luna & Chong,
2020; Chen et al., 2024; Emmanuel et al., 2021;
Priandana et al., 2021). El diagrama de
conexion eléctrica se observa en la Figura 1.

MGY0S SERVO

Joystick KY-023

Joystick KY-023

AN AN A A A

— -

Figura 1. Diagrama de conexion eléctrico de los componentes del sistema.

La programacion de la tarjeta ESP32 se realizo
utilizando el Entorno de Desarrollo Integrado
Arduino y la libreria “ESP32Servo.h”. Se
declard el pin 27 como sefial de control para el
servomotor. Se declararon las variables x/, y/,
x2 y x3 para almacenar las lecturas de las
seflales analdgicas provenientes de los
Joysticks. Se habilitdé mediante codigo, la
comunicacion serial con una velocidad de
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transferencia de 9600 bits/segundo. El
programa requiri6 la lectura de las 4 sefales
analogicas que representan los ejes coordenados
horizontales (abscisas) y verticales (ordenadas)
de cada uno de los 2 Joysticks. Es importante
sefialar que el complemento de Excel utilizado
para la lectura de dispositivos seriales, requiere
que los datos de entrada sean empaquetados en
forma tabular separados por coma, tal y como
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se observa en el extracto del codigo de

programacion en lenguaje Arduino de la Figura
2.

v W
I ped
0000
29

)

[}
)

WNUOVDbL
N .

NNM#
|
X

[V}
b

)
)
N

O
)
N

Figura 2. Extracto del codigo de programacion que
permite la lectura de las 4 sefiales analdgicas de los 2
Joysticks e imprime en formato serial con valores
separados por coma.

(o == H EH=

&= = =
Disconnect Start Capture Reset Advanced
Device Data Screen Data
Data Sources Data Streaming Data Recording Advanced
014 - fx
A E F
3 urrent Dat
a TIME - CH1 | ~ CH2 -~ CH3 -~ CH4  ~ CHS  ~ CHé  ~
s | 21:18:06.36 1747 17 18 1907
6 Histc 3l [ a
7 CH1 ~ CH2 ~ CH3 ~ CH4 -~ CHS ~ CHé -~

10| 21:18 1727 1779 1840 1909
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La definicion del codigo de programacion
referente a las lecturas de las sefiales analdgicas
se realizo utilizando los pines 32, 33, 34 y 35,
en sintonia con la conexidn fisica del diagrama
de conexion eléctrica que se mostré en la Figura
1. De esta manera, en cada ciclo de ejecucion se
imprime en formato serial, un renglon que
consta de los 4 valores de los 2 Joysticks
separados por una coma. La cadena de valores
se puede leer con el complemento de Excel, una
vez que se selecciona la tarjeta ESP32
conectada a un puerto serie (en este caso
COM6). Con este proceso se inicia la
transferencia de datos a través del icono “Start
Data”, como se observa en la Figura 3.

CH7 ~ CH8 ~ CH9 -~ CH10 ~

CH7 ~ CH8 ~ CHY ~ CH10 ~

Figura 3. Seleccion de dispositivo a través del puerto serial y habilitacion de la transferencia de datos entre la tarjeta
ESP32 y la hoja de célculo con el complemento “Data streamer” de Excel.

El complemento de Excel también cuenta con
una hoja que permite la salida de datos hacia el

A

Connecta Import

5+
Capture

Device v DataFile Screen

Data Sources Data Streaming Data Recorging

015 v i Jx

Agvanced

cHt | oMz ez | ce | s | cwe

dispositivo serial, en este caso la tarjeta ESP32,
como se observa en la Figura 4.

Advanced

M7 cHa |  cho cHI0

Figura 4. Valor de salida del angulo de la resultante en Excel hacia la tarjeta ESP32 con el complemento “Data
streamer”.
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De esta manera, se requiri6 declarar una funcion
en lenguaje Arduino para recibir el dato serial
que proviene de Excel y enviarlo como salida
fisica a través del pin 27, que corresponde con
la sefial de control al servomotor. En este caso,
el valor de salida corresponde con el valor
calculado del angulo del vector resultante de la
suma de vectores, sin embargo, se puede
seleccionar cualquier otro valor de interés, con
la iinica precaucion de no superar el limite fisico
permisible del servomotor.

El grafico que permite la representacion visual
de los vectores cuenta con cuatro cuadrantes, de
tal manera que es posible utilizar valores tanto
negativos como positivos en el eje coordenado
X como el eje coordenado Y. La tarjeta ESP32
se ha utilizado para capturar las cuatro sefiales
analdgicas de los dos Joysticks y enviarlas en
formato serie hacia la hoja de calculo. En la hoja
de célculo, se realizd un escalamiento para
representar la posicion del Joystick que va de 0
a 4095 con valores que van de -5 a 5 tanto para
eje coordenado X como para el eje coordenado
Y, tal y como se observa en la Figura 5.

AW AX - A

AV
A

AY

DATOS DESDE LA TARJETA ESP32
X1 yl x2 y2
1902.00 0.00 1812.00 1893.00
Escalamiento-5A 5
-0.36 5.00 -0.58 0.38

Figura 5. Captura de datos que se envian desde la
tarjeta ESP32 hacia la hoja de calculo y su escalamiento.

Es importante sefialar que dada la posicion en la
cual se ubicaron los Joysticks en una placa de
carton, fue necesario invertir el signo de la sefial
del eje coordenado Y para cada uno de ellos.
Otra particularidad encontrada es que, al ser
dispositivos de muy bajo costo, no son muy
exactos y se obtiene una relacion no-lineal de
resistencia-posicion. Por ejemplo, al capturar
los datos en la posicion inicial de los Joysticks
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se obtiene una ligera desviacion en la posicion
central que deberia corresponder con la
posicion intermedia de la escala. Una vez que se
realizd el escalamiento con el objetivo de
delimitar las magnitudes en la representacion
vectorial, se utilizaron los datos de los
componentes tanto para el eje coordenado X
como el eje coordenado Y, para representar los
dos vectores de trabajo en un plano cartesiano.
Los componentes del vector que se manipulan
fisicamente a través de los dos Joysticks
permiten modificar tanto la magnitud como la
direccion de cada uno de los vectores.

3. Resultados y discusion

La primera operacion que se ejecuta y visualiza
en tiempo real tanto de forma numérica como a
través de un grafico en la hoja de célculo, es la
suma de vectores. El método del paralelogramo
requiere la representacion de segmentos
paralelos de cada uno de los vectores, donde la
diagonal es la resultante (Bueche & Hecht,
1991). La funcién de linea punteada de la hoja
de calculo es bastante util para una efectiva
visualizacion de este procedimiento de
generacion de segmentos paralelos a los
vectores. El uso de colores también favorece la
identificacion de la relacion que existe entre el
segmento paralelo y el vector. Ademas, el uso
de la terminacion en punta de flecha de los
vectores es particularmente util para diferenciar
si se trata de un segmento o de un vector donde
la punta indica el sentido. Otra caracteristica
importante es que las celdas almacenan la
informacion de los puntos de las coordenadas
del origen y final de cada uno de los elementos
que conforman el grafico, ya sea de segmentos
paralelos o de los vectores entre si. De esta
manera, se puede consultar rapida y
visualmente la informacion numérica que da
origen a la representacion grafica de la
operacion entre los vectores, tal y como se
observa en la Figura 6.
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SUMA METODO PARALELOGRAMO

Vector « A Vector + B
0.00 0.00 0.00 0.00
-0.36 S5.00 -0.58 0.38
Segmento Paralelo + A Segmento Paralelo+ 8
-0.58 0.38 -0.36 5.00
-0.93 538 -0.93 538

SUMAA+B
0.00 0.00
-0.93 538

— Yector+ A
— Vector+ 8
— o - Paralelo+ A
- - — Paralelo+ 8

— A8

-1.00 -0 8D O 80 -0 40 -0.20 0. 00

Figura 6. Suma de vectores mediante el método del paralelogramo.

El segundo método utilizado en la suma de dos sty v WROREIRON
vectores es del triangulo, donde se requiere un s | e s
procedimiento denominado como “punta-cola” Vecsors 8

(Bueche & Hecht, 1991). En este caso se S e

requiere que el origen del segundo vector se SORRALE

coloque en la punta de la flecha del primer e

vector tal y como se observa en la Figura 7.

——3 Vector+ A
wi Vector Origen
2enFlechal

—> A+B

> Vector +8

000
00 080 080 080 £.20 0.00

Figura 7. Suma de vectores mediante el método del
triangulo.
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En el grafico generado se selecciond
inicialmente el vector +A y se coloco
posteriormente el vector +B; sin embargo, es
posible seleccionar primero el vector +B y
posteriormente colocar el vector +A en la punta
de la flecha del vector +B, de esta manera se
obtendria el mismo resultado.

La segunda operacion que aborda el recurso
educativo es la resta de dos vectores, utilizando
tanto el método del paralelogramo como el
método del triangulo. En el caso particular que
se tiene una operacion de sustraccion se
presenta el caso de que es necesario invertir el
sentido del wvector que se resta, pero
conservando la magnitud de este. Para facilitar
el proceso de representacion e interpretacion de
dicha operacion, se ha colocado la mayor
cantidad de detalles posibles mediante las
distintas funcionalidades que otorgan los
graficos elaborados dentro la hoja de calculo. El
uso de distintos colores y estilos de linea,
facilitan la identificacion de la mayor cantidad
de detalles visuales que favorecen Ila
interpretacion geométrica de los vectores y sus
operaciones. En el caso de la resta de vectores,
utilizando tanto el método del paralelogramo
como del método del tridngulo, resulta bastante
util interpretar la resta “A - B” como “+A + (-
B)” a fin de clarificar el procedimiento y
observar detalles que se requieren para el
procedimiento de calculo y su representacion
grafica. En el caso del método del
paralelogramo se agreg6 el vector +B con el
objetivo de visualizar explicitamente que el
vector —B tiene la misma magnitud, pero con un
sentido contrario, tal y como se observa en la
Figura 8.
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RESTA METODO PARALELOGRAMO
Vector + B
0.00
-0.58

Vector + A
0.00
-0.36

Vector - B
0.00
0.58

0.00
5.00

0.00
0.38

0.00
-0.38

Segmento Paralelo + A
058 -0.38
0.22 462

Segmento Paralelo -B
-0.36 5.00

0.22 462

RESTA A+(-B)
0.00 0.00
022 462

' —3 Vactor+
> Vector+8
\ » Vactor -8

\ —>A+(-8)

2 A - = =Paralelo+A
\
\ Paralelo-B
\
\
! \

Figura 8. Resta de vectores utilizando el método del
paralelogramo.

En el caso de la resta de vectores con el método
del tridangulo también se ha agregado tanto el
vector +B como el vector — B con el objetivo de
visualizar explicitamente el origen de los datos
y del procedimiento que se lleva a cabo, tal y
como se muestra en la Figura 9.
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RESTA METODO TRIANGULO
Vector + B
0.00
-0.58

Vector + A
0.00
-0.36

Vector - B
0.00
058

0.00
5.00

0.00
038

0.00
-0.38

RESTAA +(-
0.00

022

B)
0.00

452

Vector Origen 2 en Flecha 1
-0.36 5.00
0.22 462

Orgen 2en
Flecha 1

— A+(-B)

> Vector

Vector- 8

\ » Vector+ B

0.5

Figura 9. Resta de vectores utilizando el método del
triangulo.

Otro tema de interés, ademas de calcular el
vector resultante al realizar operaciones de
suma o resta de vectores, es la obtencion del
angulo resultante. Este proceso se puede llevar
a cabo al efectuar la operacion de arco tangente
del cociente de la componente rectangular del
vector en el eje coordenado “Y” con la
componente rectangular del eje coordenado “X”
(Giancoli & Olguin, 2006). Para 1la
implementacion en la hoja de célculo de Excel
se recomienda utilizar la funcién “ATAN2” en
conjunto con la funcién “DEGREES” con la
finalidad de obtener valores de éangulos
positivos, dado que existe una analogia con la
lectura de angulos utilizando el transportador y
la mayoria de los estudiantes han tenido una
experiencia previa con su uso. El resultado
obtenido del angulo del vector resultante se
envia a la tarjeta ESP32, con el objetivo de
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controlar la posicion del eje del servomotor,
donde el usuario visualiza y percibe el resultado
de efectuar la operacion con los vectores que
manipula a través de los Joysticks con sus
manos. El programa en lenguaje Arduino para
la programacion de la tarjeta ESP32 requirio el
uso de la libreria para servomotores (Harrington
& Bennett, 2024) a fin de agilizar el proceso de
control para el angulo que se calcula con el
vector resultante. De esta manera, el programa
requiere la lectura de las cuatro sefales
analogicas de los Joysticks, la conversion
analdgico digital y la impresion en formato
serial con valores separados por coma para ser
enviados a la hoja de célculo. Una vez que se
realizan los cdlculos en la hoja de calculo, el
valor de angulo correspondiente al vector
resultante, se envia a través de la celda de salida
de datos. Se puede asignar el valor del angulo
de la resultante de los vectores ya sea para la
operacion de suma o de resta; sin embargo, se
debe tener en cuenta que el servomotor elegido
no puede ubicar fisicamente su eje mas alla de
180 grados sobre el eje coordenado “X”. El
programa en lenguaje Arduino requiere también
la declaracion de la lectura de valor del angulo
en formato serial y finalmente mediante la
libreria se envia el angulo obtenido al micro
servomotor. Este proceso se realiza de forma
ciclica mientras se mantenga comunicacion
entre la tarjeta ESP32 y la hoja de célculo. El
recurso educativo interactivo permite la
manipulacion y visualizacion del calculo de la
resultante, asi como el angulo con respecto al
eje coordenado de referencia “X”, en forma
dindmica y en tiempo real. A partir del
movimiento de los Joysticks es posible
modificar tanto la magnitud como el angulo de
los dos vectores, con la finalidad de observar y
percibir en el mundo fisico, el angulo de la
resultante de vectores mediante la posicion del
eje del micro servomotor, tal y como se observa
en la Figura 10.
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Figura 10. Representacion del angulo del vector resultante en una suma de vectores con un servomotor.

Los calculos de la resultante y el angulo se
llevan a cabo mediante las celdas de hoja de
calculo en forma dindmica, delegando
unicamente las funciones de entrada y salida de
datos a la tarjeta ESP32. En este caso las
entradas son las mediciones de las componentes
en el eje coordenado “X” y en el eje coordenado
“Y” de cada uno de los Joysticks. La salida
corresponde con el d&ngulo del vector resultante
que se envia como instruccion de control hacia
el micro servomotor.

4. Conclusiones

Se desarroll6 un recurso educativo que permite
la visualizacion grafica y en tiempo real de
operaciones de suma y resta de vectores
utilizado una tarjeta ESP32 con dos Joysticks y
un micro servomotor. Con la integracion de los
componentes, se obtuvo un sistema de
adquisicion de datos para la representacion
dinamica e interactiva de las operaciones
algebraicas con vectores. En particular, se ha
mostro la suma y resta de dos vectores en dos
dimensiones con graficos de Excel que se
manipulan y actualizan dindmicamente. El
control de la magnitud y direccion de cada uno
de los dos vectores se realizd mediante la
manipulacion fisica de dos Joysticks utilizando
la medicion de las componentes para cada uno
de los dispositivos. Se verific6 que los
resultados de las operaciones se visualizan de
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forma grafica en la hoja de calculo,
aprovechando las multiples funciones con las
que cuenta para la representacion, como lo son
distintos estilos, colores y anchos de linea;
ademas, de la colocacioén de punta de flecha y
un sistema automatico de auto escala de los ejes
que facilitan Ila lectura visual de los
procedimientos y los resultados. Este proceso
permite mostrar al usuario los multiples detalles
que se deben tomar en cuenta durante el
abordaje de la tematica de operaciones con
vectores. Se visualiza que el sistema es flexible
para ser modificado con el objetivo de ser
adaptado en diversas unidades de estudio y
agregar temadticas consecuentes; por ejemplo,
en unidades como estatica donde se abordan
tematicas relacionadas con la representacion de
fuerzas mediante diagramas de cuerpo libre.

Dadas las bondades identificadas al utilizar la
hoja de calculo en conjunto con la tarjeta ESP32
y la generacion de graficos en tiempo real, se
planea proximamente abordar en siguientes
investigaciones mas tematicas en el ambito de
las matematicas, la fisica y desarrollos de
robotica educativa, con el objetivo de promover
el aprendizaje con el uso de ambientes virtuales,
ya sea en forma presencial, a distancia o en linea
y que puedan ser llevados a cabo por el
estudiante en forma individual o en grupo
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mediante la implementacion de sistemas

electronicos de bajo costo.
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Abstract

Humid indoor environments facilitate the proliferation of microorganisms, posing significant
risks to public health. This study focuses on the efficacy of photocatalytic coatings with
Degussa P25 titanium dioxide (TiO2) nanoparticles in eliminating Escherichia coli and
Staphylococcus aureus under UV irradiation. The aim was not only to demonstrate the
effectiveness of these coatings but also to improve the evaluation methodology for future
photocatalytic materials. Two methodologies were applied: the glass adhesion method, based
on 1SO 27447:2009, and a photocatalytic powder test in liquid suspension, adapted from the
scientific literature. The results showed a significant reduction in the number of bacterial
colony-forming units (CFUs) with the photocatalytic coatings, in contrast to the controls where

52


http://www.riiit.com.mx/

Vol. 13, No. 75 Julio - Agosto 2025

bacterial concentrations remained constant. Several relevant methodological improvements
were implemented, such as extending the range of UV intensities and times, enhancing coating
application methods, evaluating variable testing conditions, and optimizing inoculum and
photocatalytic suspension distribution. These methodological improvements are crucial for the
evaluation of new photocatalytic materials with potential applications in critical environments
such as hospitals and schools, thus promoting public health and safety by reducing the spread
of pathogens.

Keywords: TiO. photocatalysis, Antibacterial coatings, Pathogen elimination, Escherichia coli, Staphylococcus
aureus.

Resumen

Los ambientes interiores himedos facilitan la proliferacién de microorganismos, lo que plantea
riesgos importantes para la salud publica. Este estudio se centra en la eficacia de recubrimientos
fotocataliticos con nanoparticulas de dioxido de titanio (TiO2) Degussa p25 para eliminar
Escherichia coli y Staphylococcus aureus bajo irradiacion UV. El objetivo fue no solo
demostrar la efectividad de estos recubrimientos, sino también mejorar la metodologia de
evaluacion para futuros materiales fotocataliticos. Se aplicaron dos metodologias: el método de
adhesion en vidrio, basado en la norma 1ISO 27447:2009, y una prueba con polvo fotocatalitico
en suspension liquida, adaptada con base en la literatura cientifica. Los resultados mostraron
unareduccién significativa en el nimero de unidades formadoras de colonias (UFC) bacterianas
con los recubrimientos fotocataliticos, en contraste con los controles donde las concentraciones
bacterianas se mantuvieron constantes. Se implementaron varias mejoras metodoldgicas
relevantes como la ampliacion de la gama de intensidades y tiempos de exposicion UV,
métodos mejorados de aplicacion de recubrimientos, evaluacion de condiciones de prueba
variables y optimizacion de la distribucion del ind6culo y la suspension fotocatalitica. Estas
mejoras metodoldgicas son cruciales para la evaluacion de nuevos materiales fotocataliticos,
con aplicaciones potenciales en entornos criticos como hospitales y escuelas, promoviendo asi
la salud publicay la seguridad al reducir la propagacion de patégenos.

Palabras clave: Fotocatalisis TiO,, Recubrimientos antibacterianos, Eliminacion de patdgenos, Escherichia coli,
Staphylococcus aureus.

1. Introduccion las infecciones asociadas a la atencion
Los ambientes interiores con altos niveles medica afectan a 1 de cada 10 pacientes
de humedad, como bafos, cocinas, hospitalizados, constituyendo una de las
hospitales y edificios con problemas de principales causas de morbilidad 'y
ventilacién  proporcionan  condiciones mortalidad a nivel global [2]. Estas
ideales para la proliferacion  de infecciones generan un gasto econdmico
microorganismos pat(jgenos [1]. Segun la significativo en los sistemas de salud debido
Organizacién Mundial de la Salud (OMS), a  hospitalizaciones  prolongadas vy
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tratamientos adicionales [3]. Asimismo, en
entornos educativos como escuelas, los
nifios, cuyos sistemas inmunoldgicos estan
en  desarrollo, son  especialmente
vulnerables a infecciones comunes, lo que
resalta la importancia de estrategias
efectivas y sostenibles para reducir la
transmision de enfermedades [4]. Entre los
microorganismos mas relevantes  se
encuentra Escherichia coli, una bacteria
gramnegativa que forma parte de la
microbiota intestinal normal. Algunas
cepas, como las productoras de toxinas

Shiga, pueden causar enfermedades
gastrointestinales severas Yy, en casos
graves, infecciones sistémicas como

septicemia y meningitis [5]. Por otro lado,
Staphylococcus aureus es una bacteria
grampositiva ampliamente conocida por su
capacidad para causar infecciones graves y
desarrollar  resistencia a  mdltiples
antibidticos [6]. En particular, las cepas
resistentes a meticilina (MRSA) se han
asociado con altos indices de mortalidad y
costos  significativos en  hospitales,
afectando especialmente a pacientes
inmunocomprometidos [7].

Los métodos convencionales de limpieza 'y
desinfeccion, aunque efectivos, presentan
limitaciones en superficies porosas o de
dificil acceso y dependen en gran medida
de agentes quimicos, lo que aumenta el
riesgo de resistencia microbiana vy
contaminacion ambiental [8]. En este
contexto, los recubrimientos fotocataliticos
basados en dioxido de titanio (TiOy)
emergen como una alternativa
prometedora [9].

El TiO. es un material quimicamente
estable, no téxico y seguro para los
humanos, ampliamente utilizado por sus
propiedades fotocataliticas. Su durabilidad
y capacidad para operar bajo irradiacion
UV lo convierten en una herramienta eficaz
para aplicaciones en entornos criticos
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como hospitales y escuelas, donde las
superficies deben mantenerse
desinfectadas de manera continua Yy
eficiente [10].

Bajo irradiacion UV, el TiO, absorbe
fotones con una energia igual o superior a
su banda prohibida (bandgap). Este
proceso genera electrones excitados en la
banda de conduccion y vacantes (huecos)
en la banda de valencia, que actian como
centros reactivos. En presencia de agua y
oxigeno, estos centros catalizan la
formacion de especies altamente reactivas,
como radicales hidroxilos (OH) y especies
reactivas de oxigeno (ROS). Estas
moléculas destruyen componentes
esenciales de los microorganismos, como
membranas celulares, lipidos, proteinas y
acidos nucleicos, llevandolos a su
inactivacion o muerte [11, 12]. Estudios
previos han demostrado que este
mecanismo es altamente eficaz contra una
amplia gama de microorganismos,
incluyendo bacterias, hongos y virus [13—
15]. Su capacidad antimicrobiana continua
y su bajo mantenimiento lo hacen ideal
para aplicaciones en sistemas de
ventilacion, superficies de contacto y
revestimientos arquitectonicos en entornos
de alta sensibilidad [16]. En este contexto,
el presente estudio tiene como objetivo
evaluar la eficacia de los recubrimientos
fotocataliticos con nanoparticulas de TiO2
Degussa P25 para eliminar E. coli y S.
aureus bajo irradiacion UV, demostrando
su potencial como herramienta de
desinfeccion en entornos criticos, Yy
optimizar la metodologia existente para la
evaluacion de la actividad fotocatalitica.
Lo anterior busca facilitar futuros estudios
comparativos sobre materiales
fotocataliticos, mejorando la consistencia y
aplicabilidad de los resultados obtenidos.
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2. Metodologia

Para evaluar la actividad antibacteriana de
los recubrimientos fotocataliticos de TiOa,
se emplearon dos métodos principales: el
método de adhesion en vidrio y las pruebas
con polvo fotocatalitico en suspension
liquida. El primero se disefio siguiendo los
lineamientos establecidos en la norma 1SO
27447:2009 [17], mientras que el segundo
se adapté con base en las condiciones
descritas en un articulo de referencia
publicado en una revista indexada [18].
Ambos métodos incluyeron adaptaciones
especificas para optimizar la precision y
reproducibilidad de los resultados en este
estudio. A continuacion, se detallan las
adaptaciones y procedimientos empleados
en cada método.

2.1 Materiales vy
utilizados

El diéxido de titanio (TiO2) utilizado en
este estudio corresponde al producto
comercial AEROXIDE® TiO, P25 (Evonik
Industries, Alemania), reconocido por su
eficiencia fotocatalitica y uso frecuente
como material de referencia en estudios
cientificos. Este producto presenta una
composicion bifasica (anatasa ~75 %, rutilo
~259%), un tamano de particula primaria
entre 10 y 50 nm (principalmente entre 15
y 25 nm), y un &rea superficial especifica de
35 a 65 m?/g, de acuerdo con la ficha
técnica del fabricante. No se realizd
caracterizacion estructural adicional, dado
que el propdsito del estudio fue evaluar la
eficacia funcional de un producto comercial
estandarizado bajo condiciones
controladas. Esta decision metodoldgica
garantiza la comparabilidad con estudios

microorganismos
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previos y permite enfocar el andlisis en la
validacién experimental de metodologias
de evaluacion fotocatalitica.

Para los ensayos microbioldgicos se

utilizaron dos cepas bacterianas de
referencia: Escherichia coli (ATCC®
25922™) vy  Staphylococcus aureus

(ATCC® 29213™)  seleccionadas por su
relevancia clinica y su uso comun en
estudios de sensibilidad antimicrobiana.
Las cepas se cultivaron en medios soya
tripticasa, tanto en forma liquida (TSB)
como sélida (TSA), bajo condiciones
estandarizadas.

Todos los reactivos utilizados fueron de
grado analitico o  microbiolégico,
adquiridos de proveedores certificados
como Sigma-Aldrich y BD Difco. Las
soluciones salinas isotonicas se prepararon
con NaCl al 0.85% p/v en agua destilada
estéril y fueron esterilizadas mediante
autoclave a 121 °C durante 15 minutos.

Todas las etapas experimentales se
realizaron en condiciones asépticas
controladas, garantizando la integridad

microbioldgica y la reproducibilidad de los
resultados.

2.2 Método de adhesion en vidrio

En este estudio se empled el método de
adhesion en vidrio para analizar la actividad
antibacteriana de recubrimientos
fotocataliticos de TiO. El procedimiento
incluyé una fuente de radiacion UV de 365
nm colocada a 60 cm de distancia sobre la
muestra, proporcionando una intensidad de
0.15 pW/cm? como se muestra en la figura
1.
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Fuente de radiacion ultravioleta (365 nm)

- 2

0.15 uyW/em?

- 4
60 cm
— —— - Cubierta de
2 vidrio
Muestra 3!
fotocatalitica PR
« ' Vista frontal

Solucion salina 4

Indculo
~ (Solucion salina + Bacterias)

Vista superior

Figura 1. Método de adhesion en vidrio.

Los recubrimientos de TiO> se aplicaron en
maultiples capas sobre un material de soporte,
y se utiliz6 una lamina de vidrio con un
espesor de < 1.1 mm como cubierta. Esta
cubierta, previamente esterilizada, actuo
como barrera inerte, sin absorcién de agua, y
presentd una alta tasa de transparencia
(>85%) en el rango de 340-380 nm,
asegurando una exposicion uniforme bajo
irradiacion UV. En esta prueba se trabajo con
las cepas descritas previamente (E. coli y S.

aureus), empleando una  suspension
bacteriana estandarizada preparada en
solucion salina al 0.85%, con una

concentracion inicial de 10° células/mL. Esta
preparacion sin medio nutritivo evitd la
proliferacion bacteriana durante la prueba y
permitié una comparacién mas precisa con el
control. El procedimiento experimental se
llevé a cabo utilizando muestras con
dimensiones de 50 mm x 50 mm y un espesor
de 10 mm, las cuales fueron previamente
esterilizadas. La inoculacion se realizd
aplicando 3 mL de suspension bacteriana
estandarizada, con una concentracion inicial
de 10° células/mL. Posteriormente, se
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recuperd el volumen total de la muestra
tratada y se realizaron diluciones seriadas en
solucion salina para garantizar un recuento
bacteriano preciso mediante el método de
recuento en placa. Para asegurar la
reproducibilidad de los resultados, el conteo
de colonias se mantuvo en un rango de 30-
300 UFC/mL. El tiempo de exposicion se
evalu6 a intervalos de 2 y 4 horas,
seleccionados con base en pruebas
preliminares que demostraron su capacidad
para maximizar la eficacia antibacteriana y
permitir una observacion clara de la
evolucion de la actividad fotocatalitica bajo
condiciones controladas. Este enfoque
aseguré resultados confiables sobre la
efectividad de los recubrimientos en la
eliminacion de bacterias. Las condiciones
experimentales mencionadas anteriormente
se disefiaron en base a las directrices de la
norma ISO 27447:2009 [17], adaptandolas
para optimizar la eficacia del recubrimiento.
En la Tabla 1, se describen las principales
adaptaciones realizadas en el estudio actual
en comparacion con la norma.
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Tabla 1. Comparacion de condiciones experimentales entre la norma ISO 27447:2009 y el estudio actual para evaluar

recubrimientos fotocataliticos.

Aspecto Evaluado Norma ISO 27447

Estudio Actual

Intensidad de Luz UV

Tiempo de Exposicion

Condiciones Ambientales

Aplicacion del Recubrimiento

Inoculacion mediante pipeteo uniforme, con
dilucion en medio nutritivo (caldo de digestion
de caseina y soja) para asegurar el crecimiento

Distribucion del Inoculo

durante la prueba

Rango permitido: 1-250 pW/cm?

4-8 horas dependiendo del material

No especificadas en detalle; flexibilidad para
ajustar temperatura y humedad relativa

No especificado en detalle; flexibilidad en
técnicas de aplicacion

Intensidad de luz UV utilizada: 0.15 pW/cm?, seleccionado
como el mas eficaz para eliminar E. coli y S. aureus

Rango evaluado: 2-4 horas; seleccion de la duracion optima
para maximizar la eficacia antibacterial

Humedad relativa: 50-80%; Temperatura: 25 °C seleccionada
para maximizar la eficacia y la estabilidad de resultados

Aplicacion mediante técnica por capas (enlucido en capas),
asegurando la uniformidad del recubrimiento con una primera
capa de adhesion, seguida por capas de nivelacion y alisado
para garantizar un acabado liso y uniforme

Distribucion mejorada utilizando 2 mL de suspension
bacteriana estandarizada aplicada mediante pipeteo controlado,
usando solucion salina en lugar de medio nutritivo

2.1 Pruebas con polvo fotocatalitico
en suspension liquida

En este estudio, se utiliz6 el método de
pruebas con polvo fotocatalitico en
suspension liquida para evaluar la actividad
antibacteriana del TiO2. Al igual que en el
experimento anterior, se emple6 una fuente
de radiacion ultravioleta de 365 nm,
posicionada a 55 cm sobre la muestra, con
una intensidad de 0.15 pW/cm?, como se
muestra en la figura 2.

El polvo fotocatalitico se disolvid en una
solucion salina fisioldgica estéril y se afiadid
a vasos de precipitado estériles que contenian
la suspensién bacteriana. Durante el ensayo,
las muestras se mantuvieron en agitacion
constante mediante un agitador magnético
para asegurar una distribucion homogénea
tanto del TiO2 como de las bacterias. Los
vasos de precipitado se colocaron bajo la
fuente de luz UV, cubiertos con una pelicula
adherente inerte, no absorbente de agua, con
propiedades de sellado Optimas y una
transparencia superior al 85% en el rango de
340 a 380 nm, garantizando asi la exposicion
adecuada al TiO. y evitando alteraciones
externas.
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Al igual que en el método anterior, se
emplearon las cepas previamente descritas
(E. coli y S. aureus), utilizando una
suspension bacteriana en solucién salina al
0.85% p/v (NaCl) con una concentracion
inicial de 10° células/mL. La prueba consistio
en una mezcla de 27 mL de solucion salina
con 3 mL de suspensién bacteriana. Como
control, se utilizd la misma mezcla sin la
adicion de TiO,  estableciendo la
concentracion del polvo fotocatalitico en 1
g/L. Para el analisis, se tomaron muestras de
1 mL tras 2 y 4 horas de exposicion. Estas
muestras se sometieron a diluciones seriadas
en solucion salina y, posteriormente, se
realizo el conteo de unidades formadoras de
colonias (UFC/mL) mediante el método de
recuento en placa. El rango de conteo se
mantuvo entre 30 y 300 UFC/mL,
garantizando la reproducibilidad y precision
de los resultados. Este enfoque metodolégico
permitio evaluar de manera confiable la
eficacia antibacteriana del polvo
fotocatalitico bajo condiciones controladas,
proporcionando datos relevantes sobre su
desemperio frente a las bacterias. En la Tabla
2, se describen las principales adaptaciones
realizadas en el estudio actual en
comparacion con un articulo de referencia
[18].
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Figura 2. Método de pruebas con polvo fotocatalitico en suspension liquida.

2.2 Tipos de muestras para evaluar la
actividad antibacteriana

Para este estudio, se emplearon diferentes
tipos de muestras con el objetivo de evaluar
la actividad antibacteriana del TiO2 bajo
diversas condiciones experimentales. Estas
muestras se utilizaron tanto en el método de
adhesion en vidrio como en el método de
pruebas con polvo fotocatalitico en
suspension liquida y se clasificaron de la
siguiente manera:

e Control de bacterias: Muestra que
contenia Unicamente la suspensién
bacteriana, sin tratamiento con TiO:
ni exposicion a irradiacion UV. Esta
condicion sirvié como referencia para
el crecimiento  bacteriano en
condiciones normales.

e Bacterias + TiO2: Muestra que
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contenia la suspension bacteriana en
presencia de TiO-, pero sin exposicion
a irradiacion UV. Esta condicion
permitié evaluar el efecto del TiOz en
ausencia de radiacion.

Bacterias + UV: Muestra de bacterias
expuesta Unicamente a irradiacion UV,
sin la presencia de TiO,. Esta
condicion evalu6 el efecto de la
radiacion UV sobre las bacterias en
ausencia de un fotocatalizador.
Bacterias + UV + TiO2: Muestra de
bacterias tratada con TiO2 y expuesta
simultaneamente a irradiacion UV.
Esta  condicion  representé el
tratamiento completo, combinando la
accion del TiO2 como fotocatalizador
y la irradiacion UV.
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Tabla 2. Comparacion de condiciones experimentales entre un articulo de referencia y el estudio actual para
evaluacion de polvos fotocataliticos en suspension liquida.

Aspecto Evaluado

Referencia

Estudio Actual

Intensidad de Luz UV
Tiempo de Exposicion

Condiciones Ambientales

Preparacion del Polvo Fotocatalitico

Suspension Bacteriana e Inoculo

250 pW/em?
6 horas
Humedad: 90%, Temp: 25-30 °C
Caldo nutritivo (1/500 NB), con agitacion
inicial
Caldo nutritivo, favorece la replicacion
bacteriana

0.15 pW/cm?
2-4 horas
Humedad: 50-80%, Temperatura: 25 °C

Solucién salina, con agitacion continua

Solucién salina, manteniendo la
concentracion bacteriana constante

3. Resultados

En esta seccion se presentan los resultados de
tres experimentos independientes, realizados
por triplicado, para evaluar la reduccion de
bacterias viables de E. coli y S. aureus
utilizando el método de adhesion en vidrio y el
método de pruebas con polvo fotocatalitico en
suspension liquida. Aungue se realizaron
mediciones a 2 horas de tratamiento, no se
observaron diferencias significativas en el
crecimiento bacteriano bajo ninguna de las
condiciones evaluadas, por lo que estos
resultados no se presentan. Los resultados
corresponden Unicamente a las mediciones
realizadas a las 4 horas de tratamiento, donde
se observaron cambios significativos en la
reduccion de bacterias viables. Se realizo un
ANOVA para evaluar diferencias
significativas entre las condiciones
experimentales. Posteriormente, se aplicé un
analisis post hoc mediante la prueba de Tukey
para determinar las comparaciones especificas
entre las condiciones. Este enfoque permitio
evaluar la eficacia del TiO2 y su interaccion
con la irradiacion UV en la reduccion de
bacterias viables.

3.1 Método de adhesion en vidrio

En este estudio, se evaluaron cuatro
condiciones experimentales para analizar la
actividad antibacteriana de recubrimientos de
TiO2> mediante el método de adhesion en
vidrio. Los resultados obtenidos se presentan
en la figura 3, donde el grafico A muestra los
resultados para E. coli y el grafico B para S.
aureus. Las muestras sin tratamiento (control
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de  bacterias) mostraron recuentos
bacterianos constantes, con
aproximadamente 350 UFC/mL para E. coli
y valores similares para S. aureus. Estos
resultados evidencian la consistencia vy
reproducibilidad de los experimentos,

proporcionando un punto de referencia
confiable para evaluar las demas
condiciones. En las muestras tratadas
unicamente con TiOz sin exposicion a luz
UV, no se observd una reduccion
significativa en los recuentos de células
viables para ninguno de los
microorganismos. Los valores se

mantuvieron similares a los del control,
indicando que el TiO2, en ausencia de
irradiacion, no genera efectos bactericidas
bajo estas condiciones.

Por otro lado, la exposicién a radiacion UV sin
la presencia de TiO: resultdo en una ligera
disminucion de los recuentos bacterianos en
ambos microorganismos. Sin embargo, esta
reduccion no es significativa, lo que sugiere
que, aunque la radiacion UV puede tener un
efecto limitado, no es suficiente por si sola para
garantizar una desinfeccion efectiva en las
condiciones evaluadas. Finalmente, la
combinacion de TiO2 y radiacion UV demostro
un efecto fotocatalitico efectivo, logrando una
reduccion significativa en los recuentos de
células viables de E. coli y S. aureus. Después
de 4 horas de tratamiento, se observo una
eliminacion casi completa de las bacterias, lo
que destaca la eficacia de los recubrimientos
fotocataliticos  bajo  estas  condiciones
experimentales.
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Figura 3. Recuento de células viables de E. coli (A) y S. aureus (B) después de 4 h de tratamiento utilizando el método
de adhesién en vidrio. Las barras representan los datos promedio de tres experimentos independientes realizados por
triplicado (E1, E2, E3). *Indica que la combinacion de radiacién UV y TiO; produjo una diferencia estadisticamente

significativa en la reduccion de las bacterias viables en comparacion con las demas condiciones evaluadas.
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3.2 Pruebas con polvo fotocatalitico

en suspension liquida
En este estudio, se evaluaron cuatro
condiciones experimentales para analizar la
actividad antibacteriana  de polvos
fotocataliticos de TiO2 en suspension liquida.
Los resultados obtenidos se presentan en la
figura 4, donde el grafico A muestra los
resultados para E. coli y el gréafico B para S.
aureus.

Las muestras sin tratamiento (control de
bacterias) presentaron recuentos bacterianos
normales y consistentes entre los tres
experimentos, con valores de
aproximadamente 50-60 UFC/mL para E. coli
y niveles equivalentes para S. aureus. Estos
resultados proporcionaron un punto de
referencia confiable para evaluar el impacto de
las demés condiciones experimentales.

En las muestras tratadas unicamente con TiO:
sin exposicion a luz UV, no se observd una
reduccion significativa en los recuentos de
celulas viables para ninguno de los
microorganismos. Los valores obtenidos
fueron similares a los del control, indicando
que el TiOz, en ausencia de irradiacion, no
induce efectos bactericidas. La exposicion a
radiacion UV sin la presencia de TiO2 provoco
una ligera disminucién en los recuentos
bacterianos tanto para E. coli como para S.
aureus. Sin embargo, esta reduccion no fue
significativa, lo que indica que la radiacion
UV por si sola tiene un efecto limitado y no
suficiente para garantizar una desinfeccién
efectiva bajo las condiciones evaluadas.

Finalmente, la combinacion de luz UV y TiO>
mostr6 un efecto fotocatalitico efectivo,
logrando una reduccion significativa en los
recuentos de células viables para ambos
microorganismos. En esta condicion, se
observo una eliminacion casi completa de las
bacterias después de 4 horas de tratamiento,
evidenciando un efecto consistente 'y
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reproducible en los tres experimentos
independientes para E. coli y S. aureus. Estos
resultados destacan la capacidad de los polvos
fotocataliticos de TiO2 para actuar como
agentes  antimicrobianos efectivos  bajo
irradiacion UV, confirmando su potencial
aplicacion en la eliminacion de patdgenos en
diversas superficies.

4. Discusiones

Los resultados obtenidos en este estudio
demuestran la eficacia del TiO> como agente
fotocatalitico para la inactivacion de bacterias
bajo irradiaciéon UV, evaluado mediante dos
enfoques experimentales: el método de
adhesion en vidrio y las pruebas con polvo
fotocatalitico en suspension liquida. Ambos
métodos revelaron una reduccion significativa
en el recuento de bacterias viables de E. coli y
S. aureus, con una eliminacion casi completa
tras 4 horas de tratamiento. Este efecto
fotocatalitico valida no solo la eficacia del
TiO2, sino también la relevancia de las
metodologias implementadas como
herramientas confiables para la evaluacion de
materiales  antimicrobianos en  entornos
criticos. El método de adhesion en vidrio,
disefiado para evaluar recubrimientos sélidos,
demostrd su eficacia al proporcionar un
contacto uniforme entre las bacterias, el
material y la radiacién UV. Este enfoque es
particularmente relevante para aplicaciones en
superficies solidas, como aquellas presentes en
hospitales y laboratorios, donde se requiere una
desinfeccion constante y confiable [19]. La
aplicacion de recubrimientos en capas
uniformes no solo optimizé la interaccion
fotocatalitica, sino que también permitié una
evaluacion reproducible de la actividad
antimicrobiana en configuraciones sélidas.
Estos resultados son consistentes con estudios
previos que han mostrado que recubrimientos
de TiO, aplicados en superficies solidas
eliminan bacterias patdgenas de manera
eficiente bajo irradiacion UV [20].
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Por otro lado, las pruebas con polvo un enfoque versatil, adecuado para evaluar
fotocatalitico en suspension liquida ofrecieron  materiales en suspension.
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Figura 4. Recuento de células viables de E. coli (A) y S. aureus (B) después de 4 h de tratamiento utilizando el método de
prueba polvo fotocatalitico en suspensidn liquida. Las barras representan los datos promedio de tres experimentos
independientes realizados por triplicado (E1, E2, E3). *Indica que la combinacion de radiacién UV y TiO, produjo una
diferencia estadisticamente significativa en la reduccién de las bacterias viables en comparacion con las demas condiciones
evaluadas.

Este método destacd por su capacidad para  mantener una distribuciéon homogénea del TiO:
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y las bacterias mediante agitacion constante,
asegurando la interaccion uniforme entre
ambas. Ademas de validar la eficacia del TiOz,
esta metodologia establece un marco solido
para la evaluacion de materiales emergentes,
como  nanocompuestos  funcionalizados,
recubrimientos hibridos y materiales dopados.
La adaptabilidad de este enfoque amplia su
aplicabilidad hacia sistemas acuosos y liquidos,
como el tratamiento de agua y la desinfeccion
de aire, y contribuye al disefio de soluciones
antimicrobianas innovadoras [21].

Un aspecto fundamental de este estudio fue la
seleccion de una intensidad controlada de luz
UV (0.15 pw/cm?), significativamente menor
al rango permitido por la norma 1SO
27447:2009 [17] (1-250 pW/cm?). Esta
intensidad minimiz6 la accién bactericida
directa de la radiacion UV, lo que permitio
demostrar que la reduccién bacteriana
observada era atribuible exclusivamente al
efecto fotocatalitico del TiO.. Este enfoque no
solo resalta la contribucion especifica del
material, sino que también mejora la precision
al interpretar los resultados en comparacion
con estudios que emplean intensidades UV més
altas.

El uso de solucién salina en lugar de medio de
cultivo representé otra mejora metodoldgica
significativa. Mientras que el caldo nutritivo
favorece la replicacion bacteriana durante los
ensayos, la solucion salina permitié mantener
una concentracion bacteriana  constante,
eliminando posibles interferencias en los
resultados [22, 23]. Esto asegurd que las
diferencias observadas en los recuentos
bacterianos fueran atribuibles Unicamente al
efecto del material fotocatalitico, mejorando
asi la reproducibilidad y validez de los datos
obtenidos.

El control de las condiciones ambientales,
como una humedad relativa del 50-80% y una
temperatura constante de 25 °C, también jugo
un papel crucial en la optimizacién de la
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actividad fotocatalitica del TiO2. Estas
condiciones reproducen entornos reales en los
que se podrian implementar estas tecnologias,
como hospitales y laboratorios, y garantizan
que los resultados sean relevantes para
aplicaciones practicas [24].

Ademas de estas condiciones, es importante
considerar las diferencias inherentes entre los

dos enfoques metodoldgicos empleados.
Aunque  ambos  meétodos  emplearon
concentraciones bacterianas iniciales

equivalentes y se aplicaron bajo condiciones
controladas, sus configuraciones
experimentales difieren sustancialmente. El
método de adhesion en vidrio fue disefiado para
evaluar superficies planas en contacto directo
con la suspensién bacteriana, mientras que el
método con polvo fotocatalitico se desarrolld
en un sistema en suspension liquida con
agitacion constante, lo que modifica la
dindmica de interaccion entre el material y los
microorganismos. Ademads, las superficies
activas disponibles, los volimenes de reaccion
y la distribucion del TiO2 en el medio son
diferentes, lo que influye directamente en la
exposicion efectiva de las bacterias al material.
Estas diferencias también se reflejan en el
proceso de cuantificacion microbioldgica; se
aplicaron diluciones seriadas adaptadas a cada
configuracién experimental para asegurar que
el recuento de colonias se mantuviera dentro
del rango aceptable de 30 a 300 UFC/mL, lo
cual afecta la escala de lectura final. Como
resultado, las diferencias observadas en los
recuentos no reflejan una mayor o menor
eficacia del tratamiento, sino que corresponden
a la dindmica particular de interaccién
bacterias-material en cada sistema, influida por
el entorno experimental y el modo en que se
integra el material fotocatalitico. Es importante
enfatizar que el objetivo de este estudio no fue
establecer una comparacién cuantitativa entre
metodologias, sino validar la eficacia del TiO:
utilizando dos enfoques complementarios, cada
uno disefiado para adaptarse a la forma fisica
del material evaluado y al modo de aplicacion.
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Mientras que el método de adhesion en vidrio
es apropiado para analizar recubrimientos
solidos aplicados sobre superficies planas o
materiales compactos, las pruebas con polvo
fotocatalitico permiten evaluar formulaciones
en forma dispersa o0 en suspension, como
polvos sueltos o nanocompuestos en medios
liquidos.

En conjunto, estos resultados experimentales
no solo validan ambos enfoques, sino que
también coinciden con hallazgos previos que
explican los mecanismos subyacentes de la
accion fotocatalitica del TiO.. Los resultados
de este estudio son consistentes con
investigaciones previas que han documentado
la capacidad del TiO> para generar especies
reactivas de oxigeno (ROS), como radicales
hidroxilo y superoxido, bajo irradiacion UV.
Estas ROS atacan componentes esenciales de
las Dbacterias, incluyendo sus membranas
celulares, proteinas y acidos nucleicos, lo que
lleva a su inactivacion [25-27]. La fase anatasa
del TiO., es ampliamente reconocida como la
mas activa fotocataliticamente, lo que explica
la alta eficiencia  observada  [28].
Investigaciones previas en sistemas acuosos
han reportado que configuraciones UV/TiO>
son altamente eficaces para la eliminacion de
patdgenos en efluentes tratados, lo que refuerza
la versatilidad del TiO, para aplicaciones en
superficies y sistemas liquidos [29-31].
Finalmente, las adaptaciones metodoldgicas
realizadas en este estudio representan un
avance significativo respecto a la norma ISO
27447:2009 [17], y el articulo de referencia
[18]. Mientras que la norma y los trabajos
previos ofrecen un rango amplio de parametros
experimentales, este estudio implemento
condiciones especificas que optimizan la
reproducibilidad y relevancia de los resultados.
La evaluacion meticulosa mediante estas
metodologias no solo valida el efecto
fotocatalitico del TiO,, sino que también
establece un marco confiable para la
investigacion de materiales emergentes con
aplicaciones antimicrobianas. Este enfoque
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contribuye directamente al desarrollo de
tecnologias avanzadas para la desinfeccion y
control de microorganismos, marcando un
avance importante en la prevencion de
infecciones y la proteccion de la salud publica.

5. Conclusiones

Este estudio demuestra la eficacia del TiO:
como agente fotocatalitico para la inactivacion
de bacterias bajo irradiacion UV, validado a
través de metodologias optimizadas que
integran avances significativos en el disefio
experimental. La aplicacion uniforme mediante
enlucido en capas fue fundamental para
garantizar un contacto adecuado entre el
material fotocatalitico y las bacterias, mientras
que el uso de solucion salina contribuy6 a
mantener la estabilidad de la concentracion
bacteriana, evitando su replicacién durante las
pruebas. Ademés, la agitacion continua
permiti6 una distribuciébn homogénea del
material ~ fotocatalitico, asegurando una
evaluacion mas precisa y reproducible. El
ajuste de la intensidad de luz UV a niveles
bajos, en contraste con los rangos mas altos
permitidos por normas como la ISO
27447:2009, excluyé la accidén bactericida
directa de la radiacion UV y permitid atribuir
la reduccion bacteriana exclusivamente al
efecto fotocatalitico del TiO2. Este enfoque
refleja escenarios mas realistas para su
implementacién en entornos criticos, como

hospitales, laboratorios y sistemas de
saneamiento, donde las condiciones de
irradiacion  pueden ser limitadas. Los

resultados obtenidos con el método de adhesion
en vidrio y las pruebas con polvo fotocatalitico
en suspension liquida no solo evidencian la
efectividad del TiO2, sino que también
proporcionan una base metodoldgica robusta
para la evaluacion de nuevos materiales
fotocataliticos, incluyendo nanocompuestos y
recubrimientos hibridos. La versatilidad del
método con polvo fotocatalitico amplia las
posibilidades de analizar materiales disefiados
para aplicaciones antimicrobianas en sistemas
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liquidos y superficies complejas, lo que lo
posiciona como una herramienta clave para
futuras investigaciones. Un aporte relevante de
este estudio es que plantea la eleccion de la
metodologia en funcion de la forma del
material y del tipo de aplicacién prevista;
mientras que el método de adhesion en vidrio
resulta adecuado para recubrimientos solidos
aplicados sobre superficies, debido a que
permite mantener un contacto controlado y
reproducible con el indculo bacteriano, las
pruebas en suspension liquida permiten evaluar
formulaciones dispersas o polvos activos, ya
que aseguran una distribucién homogeénea del
material en el medio y una interaccion efectiva
con las bacterias. Esta adaptabilidad
metodologica resulta esencial para facilitar la

evaluacion  comparativa de  materiales
emergentes con potencial antimicrobiano,
respondiendo a la  diversidad de

configuraciones presentes en los desarrollos
actuales en fotocatalisis.

Por dltimo, las mejoras implementadas en este
estudio, como la precision en la inoculacion, el
control de condiciones ambientales y la
adaptacion de parametros experimentales
especificos, contribuyen al avance hacia la
estandarizacion de metodologias para evaluar
la actividad fotocatalitica. Estas innovaciones
no solo facilitan la reproducibilidad de los
resultados, sino que también refuerzan la
comparabilidad con  estudios  previos,
permitiendo identificar materiales con un
mayor potencial para aplicaciones en la
desinfeccion y prevencion de infecciones en
entornos criticos. La validacion y expansion de
estas metodologias representan un paso
esencial hacia la implementacion préactica de
tecnologias  fotocataliticas en escenarios
diversos y realistas.

6. Perspectivas
El trabajo futuro se centrara en continuar con la
estandarizacion de los parametros de
evaluacion, un paso fundamental para
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garantizar la  reproducibilidad y la
comparabilidad en el analisis de materiales
fotocataliticos. =~ Ampliar el rango de
microorganismos  evaluados, incluyendo
hongos y virus, permitird explorar la
efectividad del TiO. frente a una mayor
diversidad de patdgenos, lo que incrementara
su aplicabilidad en escenarios criticos.
Ademas, serda crucial investigar como
variaciones en la temperatura y la humedad
relativa afectan la actividad fotocatalitica,
replicando condiciones reales y ofreciendo un
marco mas completo para su implementacién
practica.

La estabilidad a largo plazo de los
recubrimientos fotocataliticos también debera
ser objeto de estudio, evaluando su durabilidad
estructural y funcional bajo condiciones
prolongadas de uso. Paralelamente, el
desarrollo de nuevas composiciones, como
combinaciones de TiO2 con nanocompuestos o
materiales dopados, podria abrir posibilidades
innovadoras para optimizar su desempefio
antimicrobiano y ampliar sus aplicaciones en
diferentes contextos.

Asimismo, sera imprescindible realizar
evaluaciones de toxicidad y biocompatibilidad
en diversas superficies y entornos, asegurando
que el material no solo sea efectivo sino
también seguro para su uso en entornos
sensibles. Por ultimo, la validacion en
escenarios reales como hospitales, escuelas y
sistemas de saneamiento sera esencial para
confirmar la efectividad del TiO2 en
condiciones practicas, contribuyendo al disefio
de soluciones sostenibles y efectivas para la
reduccion de patdégenos y la mejora de la salud
publica.
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Resumen

Se utiliz6 un método de sintesis por via himeda, mediante microemulsion para obtener
nanoparticulas magnéticas con la formula general MgxFez«xO4, donde x = 0.2, 0.4, 0.6, 0.8 y 1.
Después de evaluar las propiedades magnéticas y la capacidad de calentamiento de los polvos
sintetizados, se encontro que los resultados méas adecuados corresponden a los valores de x =0.8 y
1. El analisis de XRD revel6 una estructura de espinela que corresponde a la fase pura de MgFe20s;
formada gracias a los cationes metalicos de magnesio (Mg?*) reemplazando a los iones metalicos
de hierro (Fe®* - Fe?*). Usando la técnica SEM-EDX, se encontraron agregados de nanoparticulas
que variaban entre de 5 a 20 um (tratadas a 900°C). Los resultados del analisis por TGA-DSC
indicaron pérdidas del 50% del material precursor y mostraron el inicio de la formacién de la fase
cristalina a los 500 °C. El analisis por TEM confirma la existencia de la fase de MgFe20a, con
morfologia esférica y un tamafio promedio de particula de 31 nm. El analisis VSM demostré un
comportamiento superparamagnético; en donde el valor de magnetizacién de saturacion maximo
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encontrado en las nanoparticulas (MgFe20.) fue de 18.52 emu/g. La prueba de induccion
magnética de estado sélido reveld que el uso de 6,0 mg de nanoparticulas por tabla de solucion
permite elevar la temperatura del medio (H20) a 44.32 °C en menos de 10 minutos. Los niveles de
citotoxicidad para células eritrocitarias en presencia de ferritas de magnesio fueron superiores al
50% hasta por 60 horas. Con base en los resultados, estas nanoparticulas podrian ser efectivas en
el tratamiento del cancer mediante terapia de hipertermia magnética, ya que son capaces de
alcanzar temperaturas que inducen inestabilidad térmica en proteinas y nutrientes en la zona
afectada, lo que conduce a la muerte de las células neoplasicas. A diferencia de las celulas
normales, las células cancerosas presentan mayor sensibilidad a las variaciones de temperatura.

Palabras clave: Ferritas, Hipertermia, Microemulsion, Nanoparticulas, Superparamagnético.

Abstract

A microemulsion wet synthesis method was employed to obtain magnetic nanoparticles with the
general formula MgxFesxO4, where x = 0.2, 0.4, 0.6, 0.8, and 1. After evaluating the magnetic
properties and heating capacity of the synthesized powders, it was found that the most suitable
results correspond to the values of x = 0.8 and 1. XRD analysis revealed a spinel structure
corresponding to the pure phase of MgFe;O4, formed due to magnesium metal cations (Mg?")
replacing iron metal ions (Fe3* - Fe?*). Using the SEM-EDX technique, aggregates of nanoparticles
ranging from 5 to 20 um were found (heat treatment at 900 °C). The results of the TGA-DSC
analysis indicated a 50% loss of the precursor material and showed the onset of crystalline phase
formation at 500 °C. TEM analysis confirms the presence of the MgFe2O4 phase, with a spherical
morphology and an average particle size of 31 nm. VSM analysis demonstrated superparamagnetic
behavior, where the maximum saturation magnetization value found in the nanoparticles
(MgFe204) was 18.52 emu/g. The solid-state magnetic induction test revealed that using 6.0 mg of
nanoparticles per ml of solution allows the temperature of the medium (H20) to rise to 44.32 °C in
less than 10 minutes. Cytotoxicity levels for erythrocyte cells in the presence of magnesium ferrites
were up to 60 hours higher than 50% and very close to the control used. Based on the results, these
nanoparticles could be effective in cancer treatment through magnetic hyperthermia therapy, as
they can reach temperatures that induce thermal instability in proteins and nutrients in the affected
area, leading to the death of neoplastic cells. Unlike normal cells, cancer cells exhibit greater
sensitivity to temperature variations.

Keywords: Ferrites, Hyperthermia, Microemulsion, Nanoparticles, Superparamagnetic.

1. Introduction Mg, Fe?*, Mn?*, Ni**, or Zn?*'. These
Soft nanoferrites are Compounds materials exhibit an inverse spinel structure, a
characterized by the general formula variation of the original spinel mineral (MgO
MO-Fe:0; and a cubic crystal structure, - Al20s) [1]. Due to their unique magnetic
where M denotes a divalent metal ion such as properties, soft nanoferrites are widely

utilized in applications including ferrofluids,
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magnetic hyperthermia, biosensing
technologies, and targeted drug delivery
systems [1][2].

Magnesium ferrite is often synthesized in the
field of nanoferrites using a combination of
wet  synthesis  techniques, including
microemulsion [3][4], coprecipitation [5],
and sol-gel [3]. Microemulsions are liquid
systems composed of water, oil, surfactants,
and occasionally co-surfactants, and are
commonly used in nanoparticle synthesis.
This process offers several advantages,
including precise control over particle size
and distribution, ease of production, and
thermodynamic stability. From a biological
perspective, magnesium ions are the
predominant divalent cations within the
cytoplasm. They are the only ones present at
concentrations exceeding the millimolar
range in their junbound, free form [2] [4].

The materials used for nanoparticles can
combine both therapeutic and diagnostic
properties within a single formulation, with
one notable example being cancer therapy
[5][6][7]. Cancer is a type of tissue growth
that is caused by the proliferation of abnormal
cells that are capable of infiltrating and
destroying other tissues. The most common
cause of cancer is aberrant activity or
mutations in the biological genes that control
cell division and growth [8][9][10][11].
Exposure of magnetic nanoparticles to an
alternating current magnetic field causes
them to reach a temperature of 41-46 °C,
which Kills tumor cells. This is known as
magnetic hyperthermia. This therapy is an
appealing alternative for destroying cancer
cells due to its ability to generate localized
heat in a specific area [12][7][13][14].
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Magnesium-based nanoparticles have been
investigated as potential agents in various
biological systems. According to Rangnath et
al.[15]. The use of nanoferrites as heating
agents with applications in magnetic
hyperthermia has been explored [13][14].
The outcomes of this study may make lasting
contributions to the advancement of research
in this field.

2. Materials and methods
2.1 Materials

The chemical reagents employed in this study
included: magnesium nitrate hexahydrate
Mg(NQOs)2 6H.0, iron (IlIl) chloride
hexahydrate FeCls-H2O, n-hexane CsHi4
(99.7% - J.T. Baker), ammonium hydroxide
NH.OH, n-butanol CHs; (CH. ) CH.OH
(99%), Brij 35 (Polyoxyethylene (23) lauryl
ether) Ci2H25(0OCH2CH2)230H (99%), and
distilled water.

2.2 Synthesis of MgFe204 nanoparticles by
microemulsion method

The synthesis of magnesium ferrites was
initiated. 1. 5 grams of Brij 35 were dissolved
in a mixture of hexane and butanol 2. The
mixture was stirred for 30 minutes. 3. The
aqueous solutions of iron chloride and
magnesium nitrate (MgxFesxOs, where x =
0.2, 0.4, 0.6, 0.8, or 1) were prepared and
incorporated into the initial mixture while
stirring for 10 min. 4. Incorporation of the
NH; dropwise for 30 minutes. 5. Mixing for
further 15 minutes, trying to maintain a pH of
11. 6. Rinsing with distilled water followed
by precursor preparation through decantation.
7. Aging for 24 h at 100 °C. 8. Grinding of the
dried material is followed by heat treatment at
900 °C for 2 h (Figure 1).
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1. Dissoive the surfactant 2 Sh for 30

(BrijlL35) in an oily mixture.

8. Grind the dry material in agate mortar
and treat for two hours.

Figure 1. Microemulsion method: synthesis of magnesium nanoferrites (MgFe2O4).

oven at 100°C.

2.3 Characterization of

nanoparticles

The morphological characteristics and
elemental composition of the chemical
species were analyzed with a JSM-6610LV
scanning electron microscope (SEM-EDX)
using backscattered electrons and a voltage of
30 kV. Transmission electron microscopy
was employed to examine the morphology,
particle size, and diffraction patterns (TEM,
Titan 80-300 kV). The magnetic properties
(Ms, Mr, and Hc) were characterized using
vibrating sample magnetometry (VSM,
Quantum Design, 6000) at room temperature
with a constant magnetic field intensity of 20
KOe.

MgFe204

The heat-treated particles were analyzed via
X-ray diffraction (XRD) using a Philips 3040
X-ray diffractometer with Cuka radiation
(1.54 A), operating at a scanning rate of
0.2°/s.

Thermal analysis was conducted using a
Model Q 500 thermogravimetric and
differential thermal analyzer (TGA-DSC),
with approximately 20 mg of each sample.
The samples were heated from room

Mg (NO;),

—d -

7. Aging for 24 hours in drying
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V&on

oC

3. Add an aqueous 4. Incorporate the

NH,OH drop by drop for 30
minutes

6. Separete and wash with 5. Miix for 15 minutes.
drs!

tlied water

temperature to 1000 °C under controlled
conditions, with a heating rate of 15 °C/min.

Cell viability was determined visually using a
Neubauer chamber. A cell suspension was
made with whole blood and physiological
solution at a dilution of 4X, subsequently the
sample was added to the counting area (10
pL), then the sample was left to rest in the
chamber for a minute before finally being
placed under the microscope. Suspension of
the cells was prepared using a concentration
(cell/ml) = (number of cells / 4) (dilution
factor).

2.4 Magnetic
nanoparticles

A solid-state magnetic induction device
(Ambrell Easy Heat 0224) was employed to
assess the heating capacity of the magnetic
nanoparticles. Aqueous suspensions
containing 6, 8, 10, and 12 mg of
nanoparticles in 1 ml of deionized water were
prepared and subjected to a magnetic field of
10.2 kA/m and a frequency of 354 kHz for 10
minutes. The specific absorption rate (SAR)
was determined using the following equation:

induction of MgFe204
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—_k —
w At

SAR = (Eq. 1)

Where w is the weight of the magnetic
material, AT/At is the total slope of the
temperature vs. time curve, and C is the
specific heat of the medium in which particles

are suspended (H20 = 4.1868 J/g).

3. Results and discussion
3.1 XRD studies of MgFe204

nanoparticles

Figure 2 shows the XRD patterns of the
obtained nanoparticles. The diffraction peaks
observed correspond to the (220), (311), and
(400) planes, according to JCPDS 36-0398
for magnesium ferrite (MgFe20s), indicating
the formation of a face-centered cubic
MgFe>O;4 structure. The XRD patterns of the
samples exhibited distinct primary peaks
characteristic ~ of  magnesium  ferrite
nanoparticles at 20 = 30.29, 35.45, 43.35,
53.53, 57.25, and 62.66, which correspond to
the (220), (311), (400), (422), (511), and
(440) crystal planes of MgFe20s,
respectively. These results are in agreement
with those reported by Bouzidi et al. [16]. The
formation of the pure magnesium ferrite
phase is promoted when the magnesium
content reaches a ratio of Mg x = 1. In
contrast, lower magnesium levels lead to the
presence of diffraction peaks associated with
iron oxide, corresponding to the hematite
phase. The reaction medium employed, along
with higher iron concentrations, facilitated
the formation of the hematite phase during
synthesis.
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Figure 2. Diffraction patterns of MgxFes.xOa
nanoparticles treated at 900 °C.

Table 1. Percentage of phases present in MgxFesxOs
nanoparticles.

Sample Fe203 MgFe204
Mgo.2Fe2.804 13% 87%
Mgo.sFe2604 14% 86%
Mgo.sFe2.404 9% 91%
Mgo.sFe2.204 3% 97%
MgiFe,O4 0 100%

32 TGA-DSC studies of MgFe204

nanoparticles

The thermal analysis of the precursors is
shown in Figure 3. A slight weight reduction
is observed from room temperature up to
approximately 100°C, attributed to the
evaporation of solvent and water absorbed
during synthesis. As the temperature exceeds
150°C, further weight losses occur, beginning
around 190°C and 230°C, and continuing
until near 500°C. These losses are associated
with residual products from the reaction, such
as carbon chains, dodecane, and ammonium,
which decompose at approximately 230°C
and 240°C, respectively. The total weight loss
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is around 50%. DSC analysis revealed the
release of energy from the sample. Distinct
peaks, both exothermic and endothermic,
indicate the evaporation and chemical
decomposition of the organic precursors used
during the synthesis process. The
crystallographic transition is responsible for
an exothermic peak observed at around 450

Julio - Agosto 2025

°C. According to a study conducted by Orhan
et al. [17], the microemulsion procedures
generate waste products, such as ammonium
and carbon chains, which are eliminated
through washing and heat treatments. These
compounds are responsible for the
exothermic peaks observed [16][18].

100

90

8o .

70

Weight (%)

60

50 —

weight loss of 51%

MgFe,O,

Exo — DSC (uV)/mg

T T
0 200 400

T T
600 800 1000

Temperature °C
Figure 3. Thermogram (TGA-DSC) of the precursor of MgFe,O4 nanoparticles.

3.3 SEM-EDX of

nanoparticles

Figure 4 shows the SEM micrograph and
EDX spectrum for the sample heat-treated at
900 °C, which corresponds to the sample
containing the pure magnesium ferrite phase
(Fe: Mg, 2:1). The micrograph obtained by
SEM shows aggregates with varied
morphology and sizes between 5 and 20 pum,
M. Junaid et al. [19] report similar behavior
as a consequence of  nanoparticle
agglomeration. The agglomeration is
believed to occur due to the high surface
energy of nanoscale particles. EDX analysis
reveals the presence of only Mg, Fe, and O,
with no traces of elements from the reaction
[20].

studies MgFe204

74

WD10mm  SS44

SEl  30kV

Figure 4. MgFe;O4 nanoparticles: SEM image and
EDX spectrum.

3.4 TEM-HRTEM-SAED studies of

MgFe204 nanoparticles

The TEM images depicted in Figure 5 show
MgFe>Os nanoparticles synthesized by
microemulsion and thermally treated at 900
°C. This sample was selected because it
represents a pure phase. The particles exhibit
an irregular morphology, appearing closed
together and compact. Due to the magnetic
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attraction between the nanoparticles, they
tend to form agglomerates, as seen in Figure
5a. The nanoparticles' large specific surface
area, high chemical reactivity, and inherent
dipolar magnetic interactions, as they are
characterized as monodomain, make them
prone to oxidation and agglomeration. The
analysis of selected area electron diffraction
(SAED) confirms the formation of FeMg20a,
image 5b, while the analysis of high-
resolution transmission electron microscopy
(HRTEM-SAED) observed in image 5c
corroborates that the reflections presented
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correspond to the crystallographic patterns
(220) and (311), which were obtained from
their experimental interplanar distances d =
2.969 and 2.521, respectively, corresponding
to the magnesium ferrite, according to the
crystallographic chart (JCPDS: 04-008-

2382). Finally, the histogram in Figure 5d
shows a particle size distribution from 100
individual counts, obtaining an average size
of 31 nm. Therefore, it can be confirmed that
the materials produced using this synthesis
method are within the nanoscale range [21]
[22].

Figure 5. MgFe,O4 nanoparticles images: a) TEM, b) SAED, c) HRTEM-SAED, d) particle size distribution
histogram.

3.5 VSM studies of MgFe2O4 nanoparticles

Figure 6 illustrates the hysteresis loops and
magnetic properties of nanoparticles with
varying stoichiometric ratios of magnesium,
with the pure phase observed at 900 °C. The
hysteresis loops exhibit the typical curve for
superparamagnetic behavior (no open loops),
with coercivity near zero [23].
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A monodomain system forms when the size
of a ferritic or ferromagnetic material is
smaller than a domain, which is the region
where the material's spins are aligned in a
single direction. These domains have a
defined (micrometric) size. When a new
magnetic behavior emerges, it is referred to as
super-para-magnetism.  Superparamagnetic
behavior occurs when the particle size is
below 100 nm. Given that the average particle
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size measured by TEM was 31 nm for
magnesium ferrite, this demonstrates the
material's superparamagnetic behavior [23]
[24].

The values of magnetic properties were
estimated at 18.419 emu/g and 8.790 emu/g
for saturation magnetization (Ms). While

25
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0.468-1.712 emu/g for remnant
magnetization (Mr) and 0.005-0.019 Oe for
coercivity (Hc), the Ms values show a slight
variation and are attributed to different
stoichiometric ratios of magnesium in the
MgFe,O4 nanoparticles. These values
increased as the amount of magnesium
increased, ranging from 8.79 to 18.42 emu/g.

1—0.2 Mg
20 - 0.4 Mg
] ——0.6 Mg
154 —0.8 Mg

1— 1.0 Mg
10 4

Ms= 18.419 emu/g

Ms= 14.530 emul/g
s= 13,005 emul/g

s

M;i_9.619 emu/g
Ms= 8.790 emul/g

-10 A

Magnetization (emu/g)
o

-15 -

-20 —

-25

-20000 -10000

0 10000 20000

Magnetic field (Oe)
Figure 6. MgxFes.xO4 nanoparticles' hysteresis loops and magnetic values.

Table 2 presents the magnetic properties of
the MgFe204. The highest saturation
magnetization (Ms) values are found in the
sample with 2:1 Fe: Mg. The differences in
magnetic parameters can be attributed,
according to some authors, to exchange
interactions between ions in the network [25].
These variations are also influenced by
particle size and the anisotropy constant. The
synthesized nanoparticles are smaller than
100 nanometers in size. Studies, such as those
conducted by J. Uddin and Y. Jeong [26],

Table 2. Magnetic properties of MgxFes.xO4 nanoparticles.

have confirmed the impact of Mg and Fe
ratios on the properties of magnesium ferrites.
Non-magnetic cations such as Mg*? occupy
tetrahedral voids, as in ordinary spinels,
forcing the movement of Fe*® out of
tetrahedral voids into octahedral sites, where
they align, thus increasing the magnetization
of the material. The presence of the iron oxide
phase leads to a reduction in magnetization
values in samples with lower magnesium
content (Fe203) [21] [18].

Sample Ms (emu/g) Mr (emu/g) Hc (Oe)
Mgo.2Fe2804 8.790 0.468 0.005
Mgo.4Fe2.604 9.619 0.720 0.004
Mgo.sFe2.404 13.005 1.001 0.005
Mgo.sFe2.204 14.530 1.657 0.009
Mg1Fe204 18.419 1.712 0.019

76



Vol. 13, No. 75

3.6 Magnetic
nanoparticles

The heating capacity results are shown in
Figure 7. MgxFes.xO4 nanoparticles with Fe:
Mg ratios of 2:1, 2.2:0.8, 2.4:0.6, 2.6:0.4and
2.8:0.2 were heat treated at 900 °C. These
results indicate that the suspension containing
magnesium ferrite with a stoichiometric ratio
of 2:1 (Fe: Mg) exhibited the highest heating
capacity, reaching a temperature of 43.5°C in
152 seconds. This temperature is considered
optimal for promoting the destruction of
cancerous tissue in hyperthermia therapy.
Ferrites with a stoichiometric ratio other than
2:1 show no heating capacity above 40°C in
600 seconds, a phenomenon that can be
inferred from the presence of Fe;Os as an
additional antiferromagnetic phase and
responsible for the decrease in saturation
magnetization values, according to the results
obtained by XRD and VSM.

induction of MgFe204

60

—1.0 Mg

Temperature (°C)

30 T T T T T T
0 100 200 300 400 500 600

Time (seconds)
Figure 7. Heating capacity of MgxFes-xO4
nanoparticles under the application of the magnetic
field.

Different  nanoparticle  solutions  were
investigated, considering the values found for
the heating capacity of MgxFesxOa
nanoparticles with Fe: Mg ratios of 2:1. The
results are presented in Figure 8. The
suspensions were dispersed in water at
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concentrations of 6, 8, 10, and 12 mg/ml to
evaluate their heating capacity. The results
show that the nanoparticles were capable of
increasing the suspension temperature from
44°C to 64°C within 600 seconds. These
temperatures fall within the suitable range for
hyperthermia therapy, which aids in the
destruction of cancer tissue, as such cells are
sensitive to temperature variations and
undergo apoptosis when exposed to
temperatures above 41-45° [27] [26].

The hyperthermia process induced by
nanoparticles is associated with two
phenomena: Brownian and Neéel relaxations.
These relaxation processes disrupt the
alignment of magnetic moments when
nanoparticles are immersed in a liquid, either
due to the physical rotation of particles in the
solution (Brownian relaxation) or the thermal
randomness of the magnetic moments (Néel
relaxation). While Néel relaxations and the
hysteresis process are independent of the
surrounding environment, Brownian
relaxation is influenced by the viscosity of the
medium, which may change under biological
conditions. Superparamagnetic particles can
exist as single-domain particles, and
hysteresis losses may become significant at
sufficiently high field amplitudes [28].

w6 mg/ml
65 o = 8 mg/ml
= 10 mg/ml
o 12 mg/ml

60

55

50

45

Temperature (°C)

40 H

35

30

0 1(I)0 2(I)O 3(')0 460 5(l)0 660
Time (seconds)
Figure 8. Heating capacity of different suspensions of
MgFe»O4 nanoparticles under the application of the
magnetic field.
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To heat tissues, the specific absorption rate
(SAR) is linked to the amount of heat
absorbed. This concept refers to the amount
of thermal energy lost per unit mass of
magnetic material in the sample when
exposed to an alternating current (AC)
magnetic field. Table 3 presents the SAR
values and maximum temperatures. The
nanoparticle suspensions prepared contained
6, 8, 10, and 12 mg in 1 ml of water.

The maximum temperatures reached and the
calculated SAR values suggest that all the
suspensions have potential for use in
hyperthermia treatment. The SAR values and
heating temperatures of the 6 mg/ml
suspension are classified in the literature as
moderate hyperthermia, which is used to
enhance tumor sensitivity to radiation and
chemotherapy [22]. The thermal ablation is
used to directly induce cell death by necrosis
(50 °C), as is the case with the suspension of
8,10, and 12 mg/ml [28]. The sample of 6
mg/ml is a suitable choice to show a lower
level of damage to the organism.
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SAR values result from dipolar interactions
that are influenced by the size of nanoparticle
clusters, with iron oxides showing therapeutic
SAR values between 25 and 75 W/g. Tong et
al. [22] also refer to values between 10 KA/m
and 100 kHz, respectively. Cardoso et al. [29]
synthesized nanoparticles of calcium-
substituted magnesium ferrite by the co-
precipitation method, obtaining SAR values
between 12 and 46 W/g. The SAR values
found in this research (5.7-26.4 W/qg) are
within the above-mentioned ranges. Based on
the results, magnesium ferrite nanoparticles
are ideal candidates for hyperthermia therapy,
as they reach a temperature of 43.5°C after
approximately 150 seconds. Hyperthermia is
employed to enhance tumor sensitivity to
radiation and chemotherapy, while thermal
ablation, which involves temperatures above
50°C, leads to direct cell death through
necrosis. Thus, these samples can be used for
both purposes, with the exposure time to the
magnetic field adjusted as needed [30] [31].

Table 3. SAR values, maximum temperature reached and AT/At of nanoparticles suspensions MgFe»O0.,

Mass (mg) Maximum temperature AT/At (°C/s) SAR total (W/qg)
reached (°C)
6 44.32 0.0630 5.7587
8 56.08 0.0516 16.2041
10 59.13 0.0386 21.6343
12 64.21 0.0137 26.4067
3.7 Cell viability higher than 94%. After 36 hours, the

To demonstrate cell viability, suspensions of
erythrocyte cells (at concentrations of 10
mg/ml) were used sample with a Fe: Mg = 2:1
stoichiometric ratio calcinated a 900 °C. The
apoptosis rate in all concentrations was
different from the control group in barely
perceptible percentages; the control was used
as a means of comparison by having all
samples in the same fluid but without the
presence of nanoparticles. Figure 9 shows the
percentages obtained for the cell viability.
During the first 24 hours, the percentage was
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percentage of living cells was 85%. Then, 48
hours later, cell viability was reduced to
approximately 77%. Finally, at 60 hours, cell
viability was less than 60%, something
natural that occurs in all cells after that time
when they are extracted from the body due to
a lack of nutrients. Previous studies have
shown the cytotoxicity of various dose-
dependent ferrites [32] [33] where the
number of deaths varies according to the
pathophysiology, exposure period, cell type,
and exposure concentration. It is debatable to
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claim and contrast cytotoxicity studies carried
out on healthy cells and cancer cells because
cancer cells are more vulnerable to death
from external factors.

About magnesium ferrites, it can be stated
that, specifically those obtained in the present
research, are not cytotoxic due to their
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magnesium, and oxygen are a few of the
bioelements found in the body. It is possible
to observe in the graph that the dotted line
shows 50% cell viability, which determines
that all the suspensions analyzed were viable
for the erythrocyte even after 60 hours of
exposure, indicating the cellular stability of
erythrocytes in the presence of magnesium

biocompatible components. Iron, ferrite nanoparticles [8] [34].
[__]control
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Figure 9. Cell viability of MgFe,O. with erythrocyte cells.

4. Conclusions

Nanoparticles can be utilized in anticancer
therapies like magnetic hyperthermia, but
they must possess specific characteristics,
including a particle size in the nanometer
range, superparamagnetic behavior, and the
ability to generate heat when exposed to a
magnetic field via induction. To effectively
destroy cancer cells in the body, the
temperature must range between 40 and 43
degrees Celsius. This study emphasizes the
potential of magnesium ferrite nanoparticles,
synthesized through a wet method, in
antitumor therapies such as magnetic
hyperthermia treatments.

The formation of the crystalline phase of
magnesium ferrite began at approximately
450°C. At a stoichiometric ratio of 2:1 (Fe:
Mg) and 900°C, X-ray diffraction analysis
showed the presence of magnesium ferrite
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without any secondary phases. The
thermograms obtained for the precursors of
MgFe>O4 showed an average loss of 51% of
the weight of the samples. Apply a heat
treatment at 450 °C to the crystalline phase of
the magnesium ferrite. "SEM micrographs of
uncoated ferrites revealed some
agglomeration, with agglomerate sizes
ranging from 5 to 20 pm. TEM analysis
showed the presence of nanoparticles with an
average size of 31 nm. This particle size
directly influenced the magnetic properties,
resulting in superparamagnetic behavior with
a maximum saturation magnetization of
18.32 emu/g, and coercivity and remanence
near zero. Heat capacities above 43.5°C and
specific absorption rates between 5.7 and
26.4 WI/g were achieved at a frequency of
10.2 kA/m and 350 kHz. Cytotoxicity levels
for erythrocyte cells in the presence of
magnesium ferrites were up to 60 hours
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higher than 50% and very close to the control
used. Thus, the nanoparticles produced in this
study have potential applications in magnetic
hyperthermia treatment.
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Resumen

Las vitroceramicas magnéticas estan compuestas por una fase magnética, usualmente un 6xido de
hierro, integrado en una matriz vitrea. Cuando se utiliza vidrio bioactivo como matriz, estas no solo
presentan notables propiedades magnéticas, sino que también adquieren propiedades de
bioactividad. Entre los 6xidos de hierro, destacan aquellos que incorporan magnesio, un cation
esencial en el cuerpo humano, debido a su impacto en varios procesos metabolicos. Esta adicion
mejora las propiedades de las vitroceramicas, otorgandoles biocompatibilidad superior,
comportamiento magnético blando y eficacia en el calentamiento por induccidon, haciéndolas
ideales para aplicaciones médicas como la hipertermia magnética.

En este estudio, se sintetizaron mediante sol-gel vitroceramicas magnéticas con 5, 10, 15y 20 %
peso de MgFe>04. Con el objetivo de evaluar el efecto del porcentaje de adicion de MgFe>O4 en
las propiedades magnéticas. Los materiales obtenidos fueron caracterizados mediante XRD, FTIR,
VSM y TEM. Los analisis por XRD y FTIR evidenciaron la presencia de la fase de MgFe2O4 y la
formacion de la fase de hidroxiapatita. Las curvas de histéresis demostraron una magnetizacion de
saturacion de 7.95 emu/g en las muestras con 20% de MgFe>O4. Mediante TEM, se identificaron
nanoparticulas con morfologias esféricas, con un tamafio promedio de particula de 6.10 nm.

Palabras clave: Ferritas, MgFe,O4, Sol-Gel, Vitroceramicas.
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Abstract

Magnetic glass-ceramics are composed of a magnetic phase, usually an iron oxide, integrated in a
glass matrix. When bioactive glass is used as the matrix, these materials not only exhibit remarkable
magnetic properties, but also acquire bioactivity properties. Among iron oxides, those
incorporating magnesium, an essential cation in the human body stands out due to their impact on
various metabolic processes. This addition enhances the properties of the glass-ceramics, providing
superior biocompatibility, superparamagnetic behavior, and efficiency in induction heating,
making them ideal for medical applications such as magnetic hyperthermia.

In this study, magnetic glass-ceramics with 5, 10, 15, and 20 wt% of MgFe.O4 were synthesized
using the sol-gel method. In order to evaluate the effect of the percentage of MgFe.0O4 addition on
the magnetic properties. The materials obtained were characterized using XRD, FTIR, VSM, and
TEM. XRD and FTIR analyses revealed the presence of the MgFe.Oa. phase and the formation of
the hydroxyapatite phase. Hysteresis curves demonstrated superparamagnetic behavior, with a
saturation magnetization of 7.95 emu/g in the samples containing 20% MgFe.Os. TEM analysis
identified nanoparticles with spherical morphologies, with an average particle size of 6.10 nm.

Keywords: Ferrites, MgFe,04, Sol-Gel, Glass-ceramics.

1. Introduction improving mechanical properties through
The synthesis of glass-ceramics using the sol- innovative  scaffold  architectures, and
gel method, particularly when incorporating incorporating therapeutic ions such as Mg,
magnetic components, has opened up new Cu, Zn, and Sr to promote angiogenesis and
possibilities in the field of regenerative enhance tissue regeneration (Kaou et al,
medicine and advanced  oncological 2023; Zhu et al., 2024).

treatments such, as magnetic hyperthermia.

The interest in these materials lies in the Regarding the magnetic components, the
unique characteristics they exhibit when integration of magnesium ferrites into
bioactive glass is used as a matrix. These bioactive glass matrices over other ferrites is
glasses, developed by Larry Hench in the further justified by several advantages.
1960s (Hench’ 2006)’ marked a milestone in Magnesium ferrite exhibits lower tOXiCity
biomaterials engineering due to their profiles, greater chemical stability under
remarkable biocompatibility, physiological conditions, soft magnetic
osteoconduction, and osteoinduction behavior, marked by low coercivity and high
(Joughehdoust & Manafi, 2012; Shearer et saturation magnetization at biomedical
al., 2023). These properties are enhanced in operating temperatures (Thompson et al.,
glasses synthesized via the sol-gel method 2017). These features are particularly
(Farid, 2019), which allows low-temperature desirable for biomedical applications where
Synthesis and produces materials with both blOCOInpatlblllty and efficient magnetic
nanometric  porosity, facilitating the response are  critical. Moreover, the
controlled release of ions, crucial for bone degradation of magnesium ions in vivo does
tissue formation. Recent developments have not trigger harmful inflammatory responses,
further expanded the Capabﬂities of bioactive a risk associated with other divalent cations
glasses by tailoring their degradation rates, ferrites (Diez-Tercero et al., 2021). Beyond

hyperthermia, magnetic glass-ceramics can
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also be used in other biomedical applications
such as drug delivery systems, where an
external magnetic field guided and control
release of therapeutics, and bone regeneration
scaffolds that promote osteogenesis while
allowing magnetic stimulation to enhance
healing (Abdel-Hameed et al., 2014; Anand et
al., 2023; Marghussian, 2015; Sandu et al.,
2012). These multifunctional capabilities
make magnetic glass-ceramics attractive
materials for medical treatments that require
localized and controlled heating, a non-

invasive strategy for treating tumors,
improving regenerative outcomes, and
enabling  combined  diagnostic  and
therapeutic functions.

2. Materials and method

2.1 Materials

The  magnetic  glass-ceramics  were

synthesized using the following reagents:
tetracthyl orthosilicate (TEOS) (Sigma-
Aldrich), triethyl phosphate (TEP) (Sigma-
Aldrich), calcium nitrate tetrahydrate
(Ca(NOs)2-4H-0) (FAGALAB), distilled
water (H20) (Jalmek), ethanol (C:HsOH)
(Jalmek), and  nitric acid (HNOs3)
(Analytyka), iron chloride hexahydrate
(FeCl3-6H,0) (FAGALAB), magnesium
nitrate  hexahydrate = ((MgNOs3)2:6H20)
(Analytyka), citric acid (Ce¢HsO7-H20)
(CTR), ethylene glycol (C2H60O2)
(Analytyka), all analytical grade.

2.2 Synthesis of magnetic glass-ceramics

The glass-ceramics were synthesized using
the sol-gel technique. As a first step, the
hydrolysis of the organic precursors TEOS
and TEP was carried out in solution A,
whereas  calcium  nitrate  underwent
hydrolysis in solution B. Following this, a
mixture of the two solutions resulted in the
formation of solution C. Prior to the synthesis
process of the glass-ceramic, magnesium
ferrite nanoparticles were synthesized via the
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sol-gel method (De Hoyos-Sifuentes et al.,
2022), and these ferrites were incorporated
into solution C in 5, 10, 15, and 20 wt%. This
solution was subjected to stirring for one hour
for gel formation, followed by an aging and
drying process. The resulting precursor was
subsequently heat-treated at 800 °C under an
air atmosphere to induce the formation of the
magnetic glass-ceramic.

2.3 Characterization of magnetic glass-
ceramics

Phase identification in the material was
performed using a Bruker D8 Advance X-ray
diffractometer (XRD), employing Cu Ka
radiation (A = 1.54060 A), with a 20 scan
range from 20° to 70° and a step size of
0.0196°. The data-acquisition rate was
approximately 1.67 steps per second. Eva
software package from Bruker was used to
carry out a detailed analysis of the collected
diffraction patterns, providing information on
the crystalline phases present in the sample.
The structural information of the magnetic
glass-ceramics was analyzed using Frontier
FT-IR/NIR spectrometer, over the 400—4000
cm! range at a temperature of 25 °C. The
evaluation of magnetic properties was
performed using a Quantum Design 6000
vibrating sample magnetometer (VSM), the
analysis was performed at temperature of 25
°C, using a constant magnetic field of +20

kOe. Morphology, particle size and
diffraction patterns were analyzed using FEI
Titan  80-300  transmission  electron

microscopy (TEM) equipment.

3. Result and discussion
3.1 X-ray diffraction (XRD)

Figure 1 shows the diffraction patterns of the
magnetic glass-ceramics containing 5, 10, 15,
and 20 wt% magnesium ferrites, heat treated
at 800°C. The diffractograms reveal the
characteristic peaks of the hydroxyapatite and
inverse spinel structure of magnesium ferrite.
At 5% of magnesium ferrite addition, the
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patterns exhibit signals characteristic of an
amorphous material at lower 20 angles
(Goudouri et al., 2009), along with more
defined peaks associated with the (211) and
(300) planes of the hydroxyapatite phase
(PDF 09-0432).

During thermal treatment, calcium and
phosphate ions are released, which are
essential for the formation of the
hydroxyapatite phase. Additionally, intense
peaks associated with the crystallographic
planes (220), (311), (400), (511), and (440)
corresponding to  magnesium ferrite
(ICDD:04-008-2382) are identified. As the
percentage of magnesium ferrite increases in
the samples, there is a notable increase in the
amount of this phase, accompanied by a
reduction in the hydroxyapatite phase and the
amorphous nature of the diffraction pattern.
This indicates that magnesium ferrite acts as
a glass modifier, inducing significant changes
in the crystallization process and the
structural properties of the glass-ceramic
(Borges et al., 2022).
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Figure 1. Diffraction patterns of magnetic glass-
ceramics with 5, 10, 15, and 20% MgFe:04 at 800 °C.
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3.2 Fourier Transform Infrared
Spectroscopy (FTIR)
Figure 2 shows the infrared spectra

corresponding to the samples with 5, 10, 15,
and 20% magnesium ferrite subjected to heat
treatment at 800°C. The spectra reveal the
presence of bands between 1065 and 928 cm™
associated with Si-O-Si bonds, confirming
the presence of residual amorphous material
in the samples. Additionally, phosphate
groups were identified, related to the peak at
601 cm™, which is assigned to the crystalline
phase of hydroxyapatite (Ghaebi Panah et al.,
2021). Finally, peaks around 422 cm™ were
identified as characteristic of the magnesium
ferrite structure (Shahjuee et al., 2019). These
results corroborate the composition, and the
presence of phases identified in the X-ray
diffraction analyses.
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Figure 2. FTIR of magnetic glass-ceramics with 5,

10, 15, and 20% MgFe:04 at 800 °C.

3.3 Vibrating
(VSM)
Figure 3 presents the hysteresis loops
obtained from the analysis of the magnetic
properties of the glass-ceramics with different
percentages of magnesium ferrite (5%, 10%,
15%, and 20%), as well as pure magnesium

Sample Magnetometry

ferrite (MgFe:04). The curves exhibit
characteristics typical of soft magnetic
materials, evidenced by their sigmoidal
shape, low coercivity, and near-zero

remanence (B. D. Cullity, 2008), indicative of
behavior suitable for use in magnetic
hyperthermia.

The results show an increase in saturation
magnetization (Ms) proportional to the
increase in magnesium ferrite concentration
in the glass-ceramics. The Ms of the samples
were 1.90 emu/g for 5%, 2.64 emu/g for 10%,
5.69 emu/g for 15% and 7.95 emu/g for 20%.
This behavior is attributed to the greater
amount of magnetic material present in the
glass matrix, confirming the role of
magnesium ferrite as the magnetic phase
responsible for the observed properties
(Poddar et al., 2022).

On the other hand, pure magnesium ferrite
exhibits a saturation magnetization of 17.10
emu/g, significantly higher than that of glass-
ceramics. This difference can be explained by
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the dispersion of the magnetic phase within
the glass matrix and potential interactions
between the phases present. Nonetheless, the
results  highlight the contribution of
magnesium ferrite to the magnetic properties
of the glass-ceramics, modulating their
magnetic response according to the
percentage of ferrite added.

Although saturation magnetization (Ms) is
often cited as a key parameter for magnetic
hyperthermia, a high Ms alone does not
guarantee superior heating efficiency. Heat
generation also depends on factors such as
particle size and distribution, applied field
strength, and mechanisms like eddy currents
and Néel-Brown relaxation. For example,
(Borges et al., 2022) reported an Ms of
approximately 4 emu/g, and (Luderer et al.,
1983) an Ms of about 8.7 emu/g both
achieving temperatures near 40 °C. These
findings demonstrate that hyperthermia
efficiency arises from multiple variables,
underscoring the potential of our materials for
such applications.
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Figure 3. Hysteresis loops of MgFe:04 and magnetic
glass-ceramics with 5, 10, 15, and 20% MgFe:0+ at
800 °C.

—20000 20000

3.4 Transmission electron microscopy
Figure 4 shows the TEM, high-resolution
TEM (HRTEM) micrographs, selected area
electron diffraction (SAED) patterns, and
particle  size  distribution  histograms
corresponding to the magnetic glass-ceramic
with 20% magnesium ferrite.
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In micrograph 4A, the magnesium ferrite
nanoparticles are observed as darker regions,
as they scatter electrons more effectively
compared to hydroxyapatite and glass
(Hurley et al., 2015). The particles exhibit
spherical morphologies, and form
agglomerates due to the intense magnetic
interactions characteristic of nanoscale
particles (Yeap et al., 2017).

Figure 4B shows the selected area diffraction
patterns  revealing  diffraction  spots
corresponding to the crystallographic plane (2
2 0) of magnesium ferrite and the plane (3 0
0) hydroxyapatite. The consistent intensity
and number of spots indicate high
crystallinity.

Figure 4C presents the HRTEM-SAED
analysis, highlighting two zones: In the
yellow area, diffraction spots corresponding
to an interplanar spacing of 2.09 A were
observed. These spots can be indexed to the
theoretical interplanar distance of the (400)
crystallographic plane, as reported by
(Joughehdoust & Manafi, 2012). This

5
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observation corroborates one of the
characteristic diffraction peaks of magnesium
ferrite and confirms the presence of a well-
ordered crystalline phase embedded within
the glass-ceramic matrix.

In contrast, the red region exhibits a marked
absence of diffraction spots, which is
attributed to the absence of long-range
crystallographic order necessary for electron
diffraction. This finding suggests that the
glass in this specific area remains in an
amorphous state (Hench, 2000). Such
behavior underscores the coexistence of the
amorphous 58S glass phase and the
crystalline magnesium ferrite phase within
the sample.

Figure 4D presents the particle size
distribution histogram, derived from the
measurement of 100 individual particles. The
particle sizes range from 1 to 15 nm, with a
higher incidence in the range of 4 to 6 nm.
The recorded average particle size was 6.10
nm (Predescu et al., 2018).

16

Figure 4. TEM, HRTEM, SAED and histogram of particle size distribution of magnetic glass-ceramics with 20% of
MgFe:04+ at 800 °C.



Vol. 13, No. 75

4. Conclusion

The magnetic glass-ceramics were prepared
via the sol-gel synthesis route. The resulting
materials demonstrated soft magnetic
characteristics, with the highest saturation
magnetization value of 7.95 emu/g observed
in the samples containing 20% magnesium
ferrite. TEM analysis revealed optimal
particle size distribution with spherical
nanoparticles and an average size of 6.1 nm,
while XRD and FTIR analyses confirmed the
presence of the crystalline phases of MgFe2O4
and hydroxyapatite.

Glass-ceramics with MgFe.O4 as the
magnetic phase demonstrate a remarkable
combination of magnetic and bioactive
properties, making them  promising
candidates for applications in magnetic
hyperthermia therapy and bone regeneration.
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