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ANALISIS MICROSCOP{A OPTICA - ELECTRONICA Y CARACTERIZACION EDX
DETECCION NANOPARTICULAS DE GRAFENO (O DERIVADOS) EN VIALES

METODOLOGIA UTILIZADA

Recepcion de muestras:
Se recepcionaron muestras de soluciones nanoestructuras de grafeno en tubo eppendorf.

Cédigo Muestras: A1-3,S1, Pl y P2 (%)
Nimero de muestras: 6

Inspeccion Visual: muestras A solucion translucida, muestras P y S solucion opalescente,
aprox. 0,5-1 mL de cada muestra.

Procesamiento de muestras:

Se realiza prueba de resolucion.

-CONFOCAL, muestras directas visualizadas, se registra autofluorescencia.

-SEM, muestra representativa (directa y diluida 1/10, 1/20 y 1/50) fueron montadas en stub
de aluminio y cobre se delimité utilizando pintura de plata..

-STEM muestra de diluciones 1/20 y 1/50 para montaje en grilla de cobre con recubrimiento
de carbono, para esto una gota de las diluciones sobre la grilla, se deja secar a temperatura
ambiente.

Visualizacion Microscopia Electrénica de Barrido

Las muestras fueron visualizadas mediante Microscopia Electronica de Barrido -SEM,
SU3500 HITACHI (Japdn), bajo los siguientes parametros: 10KV, WD 10 mm aprox.,
utilizando detector SE y BSE.

Para microandlisis de distribucion elemental, las muestras fueron analizadas bajo los
siguientes parametros: 15 KV, WD 10 mm aprox., Detector BSE acoplado a EDX.

Visualizacion Microscopia Laser Confocal (CLSM)-Screening de estructuras.

10ul de la muestra concentrada son montadas en portaobjeto y visualizadas mediante CLSM
registrando autofluorescencia a diferentes longitudes de onda A emision/excitacion 488nm/
530nm, objetivo 40X zoom 2X.

(*) NOTA: Letra A corresponde a viales vacuna Astrazeneca ChAdOx1-S, P a vacuna
Pfizer Comirnaty y S a vacuna Sinovac CoronaVac.



RESULTADOS
MICROSCOPIA LASER CONFOCAL
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Figura | Autotivorescencia . [A-C) Mouestra AS directa. | DeF) Muestra P2 directa, | G-1) Moestra S| directa
Longitud de onda excitaciin 488nm’ Longitud de onda emision 530 nm, 4000 aumentos, zoom 2X. Microscopio Laser
Contocal FV 1000 Oly '[I‘-’,‘U\—!_li‘n't'l



MICROSCOPIA ELECTRONICA

Figura 2 Efecte tipo extraccién muestra. 2A) STEM AL 10000 sumentos. 28B) STEM A2, $000 sumentos
Mucstras coa montaje en gnilla -Cu recubierta con polimero de carbono, dibcion 1780, detector SE,
Mxcroscopio Electronico de Barndo SUSSO0 HITACHI-Japin

Figura 3 SEM-BSD (contraste quimico) Muestra A3, detecto BSD,
montaje lamina de Cu, 50-2000 aumentos, dilucion 1/50. Microscopio
Electronico de Barmido SU3500 HITACHI-Japon.




MICROSCOPIA ELECTRONICA
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Figura 4 Visualizacién comparativa SEM y STEM. 4A) SEM muestra S1: montaye limina de Cu,
dibucsin 1350, detector BSD 5000 sumentos. 48) STEM mucstra S1; montaje en gnlla -Ca recubicra con
polimero de carbono, diucadn 1750, desector SE. 5000 aumentos. Mxcroscopio Elcctronico de Barnido
SU3IS00 HITACHI-Japon

Figura 5 Distribucién Elemental (Mapping). SEM-EDX A3 5000 sumentos. Mucstras com montaje ¢n
Cu, dilucion 1'50, detector BSE acoplado a EDX, Microscopio Electrémnco de Barndo SUIS0 HITACHI-
Japén. EDX Quantx Bruker Alemania




OBSERVACIONES FINALES

Las imagenes de las muestras obtenidas mediante Microscopia Laser
Confocal (figura 1), se analizaron de forma directa, encontrando
microestructuras que presentan autofluorescencia con mayor intensidad a
los 530 nm, caracteristica de la presencia de materia organica .

Se realizo estandarizarizacion para visualizacion muestra directa al SEM en
portamuestra aluminio, se observd una muestra al azar y se observo que
estaba altamente concentrada y reaccionaba con facilidad al haz de
electrones alterando la morfologia.

Se ensayo dilucion 1:50, se montd para STEM sobre grilla de cobre
recubierta con polimero de carbono (figura 2) muestra A1 y A2 presenta
inclusiones oleosas probablemente atribuidas al proceso de extraccion
pueden corresponder a volatiles atrapados (figura 2 A y B).

Se ensayo6 dilucion 1:50, se montdé muestras para SEM sobre Stub de Cu
(A3) y se observaron estructuras como hojas facilmente desprendibles del
stub, al magnificar se observan estructuras amorfas formando redes (figura

3).

Se procedié a comparar las imagenes obtenidas tanto en SEM-Cu y STEM,
muestra S1 diluida 1:50 para SEM-Cu muestra estructuras amorfas
formando redes, aun hay sales en la muestra (figura 4A). La visualizacion
STEM aglomerados amorfos de nanoestructuras (figura 4B).

Se realizo un mapeo de distribucion elemental en muestras montadas SEM-
Cu, diluidas 1:50, encontrado que las estructuras amorfas presentes se
corresponden con carbono y oxigeno, para algunas muestras existe
presencia de cloro y sodio dada la presencia de sales propias de los proceso
de extraccion.



IMAGENES CONFOCAL 60X

VACUNA SINOVAC [CoronaVac] VACUNA ASTRAZENECA [ChAdOx1-5]

VACUNA PFIZER [COMIRNATY]



IMAGENES MICROSCOPiA ELECTRONICA DE BARRIDA SEM

ASTRAZENECA

SINOVAC

PFIZER

SU3500110.0kV 10.8mm x50 BSE-3D



