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Mensaje de Bienvenida 

 
 

 
Estimados participantes, sean bienvenidos al XXXII Congreso 

Nacional de la Sociedad Polimérica de México (SPM). En esta 4 

veces heroica ciudad fundada por Hernán Cortés en 1519, y en sus 

inicios conocida como Villa Rica de la Vera-Cruz, se reúnen por 

primera vez científicos, tecnólogos y estudiantes de pregrado y 

posgrado, de las áreas de la ciencia, ingeniería y tecnología de 

polímeros de nuestro país.  

 

El programa académico se desglosa en 6 pláticas plenarias, 

conducidas por destacados expertos a nivel mundial, provenientes de 

Japón (Prof. Mitsuo Sawamoto), Estados Unidos (Prof. Rogoberto 

Advincula), Canadá (Prof. Michael Cuningham), España (Prof. Ángel 

Marcos) y México (Prof. Gabriel Luna y Prof. Jorge Puig). Contamos 

con 90 contribuciones orales, de las cuales 15 son pláticas invitadas. 

Todas ellas, impartidas por reconocidos expertos en el área de la 

ciencia, y la tecnología de polímeros de México. Además de 90 

exposiciones en cartel y más de 100 participantes inscritos. 

Asimismo, se ofrecen 2 cursos: (Polysaccharides, impartido por el 

Prof. Jacques Desbrieres y XPS/NMR in Polymers, impartido por los 

profesores Milton Vázquez y Antonio Martínez Richa, 

respectivamente). 

 

Los trabajos presentados en este congreso nacional están circunscritos 

en las temáticas de:   



IV 

 

 

 

XXXII Congreso Nacional de la 
Sociedad Polimérica de México A.C. 

13-17 de Octubre del 2019, Boca del Río-Veracruz, México. 

 

 

1.- Síntesis de Polímeros. 

2.- Polímeros para Aplicaciones Avanzadas. 

3.- Nanocompositos y Materiales Híbridos Poliméricos. 

4.- Reología y Procesamiento de polímeros. 

5.- Mecanismos y Cinética de Polimerización. 

6.- Polímeros para Aplicaciones Biomédicas. 

7.- Biopolímeros 

8.- Superficies e Interfaces Poliméricas. 

 

Por otra parte, la inclusión de eventos culturales como el (Ballet 

Folklórico, Arpa Regional y la Orquesta de Moscovita), son 

eventos de relevancia, que se han pensado para su sano esparcimiento 

cultural después de un programa técnico demandante. De manera 

similar, la comida buffet que se ofrecerá, obedece a promover un 

espacio para construir y fortalecer redes de contacto personal y 

profesional. 

 

Cabe señalar que, a través de los años de manera ininterrumpida, la 

Sociedad Polimérica de México ha organizado el Congreso Nacional 

en diversos estados de nuestro País, y de manera simultánea ha 

participado en la organización de eventos de alto prestigio 

internacional, como el simposio binacional México-Estados Unidos 

(MACROMEX), el Simposio Iberoamericano de polímeros (SLAP) y 

la Conferencia de Polímeros del Pacífico (PPC). Como nota al calce 

celebraremos el siguiente Congreso Nacional en la Riviera 

Nayarita, Macromex en el 2021 y el PPC en el año 2023.   
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De esta manera, nuestra sociedad se ha posicionado 

indiscutiblemente, como el principal foro a nivel nacional en el 

ámbito de la ciencia, tecnología e ingeniería de polímeros, 

coadyuvando y fomentando la cooperación nacional e internacional 

en ciencia, ingeniería e innovación, favoreciendo el intercambio de 

ideas, propiciando colaboraciones académicas, y potenciando 

estancias de investigación de profesores y estudiantes, en grupos de 

alto prestigio en el área de polímeros, a nivel nacional e internacional. 

 

Finalmente destaco el invaluable apoyo de los organizadores locales 

de la Universidad Veracruzana y de nuestros patrocinadores: El 

Centro de Investigación en Materiales Avanzados (CIMAV), las 

empresas proveedoras de equipo científico: TA Instruments (Waters) 

y Tecnolab. Este es un claro ejemplo que el trabajo en conjunto de 

manera armónica, fructificará en un Congreso Nacional que sin duda, 

será referente a nivel nacional. 

 

Sean pues bienvenidos nuevamente al XXXII Congreso Nacional de 

la Sociedad Polimérica de México y esperamos que disfruten de este 

evento, que fue pensado para ustedes. 

 

 

 

Dr. José Bonilla Cruz 

Presidente de la SPM (2017-2019) 

A nombre del Comité Organizador 
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Sunday         October 13th Thursday, October 17th

10:00‐10:20

JARANEROS BAMBA DANZÓN JARANEROS BAMBA DANZÓN
10:20‐10:50 KN7‐BIO ‐62 KN8‐SP‐65 KN9 NC&MHP‐144 KN13‐PABio‐87 KN14‐PAAv‐143 KN15  R&PP‐159

11:00‐11:20 10:50‐11:10 BioP‐20 SP‐27 NC&M HP‐13 PABio‐101 PAAv‐113 R&PP‐52 Coffe Break

11:20‐11:50 KN1‐PAAv‐150 KN2‐RPP‐140 KN3‐NC&M HP‐156 11:00‐11:30 BioP‐22 SP‐40 NC&M HP‐19 PABio‐108 PAAv‐16 R&PP‐157

11:50‐12:10 BioP‐51 R&PP‐21 NC&M HP‐03 11:30‐11:50 BioP‐39 SP‐43 NC&M HP‐34 PABio‐72 PAAv‐37

12:10‐12:30 BioP‐71 R&PP‐54 NC&M HP‐59 11:50‐12:10 BioP‐50 SP‐104 NC&M HP‐48 PABio‐31 PAAv‐61

12:30‐12:50 BioP‐96 R&PP‐134 NC&M HP‐81 12:10‐12:30 BioP‐126 SP‐124 NC&M HP‐74 PABio‐158 PAAv‐29

12:50‐13:10 BioP‐100 R&PP‐135 NC&MHP‐131 12:30‐12:50 BioP‐64 SP‐94 NC&M HP‐85 KN16‐PAAv‐127

Event Closure

16:00‐16:20 16:00‐16:20

JARANEROS BAMBA DANZÓN JARANEROS BAMBA DANZÓN

 16:20‐16:50 KN4‐PABio‐160 KN5‐R&PP‐35 KN6‐NC&MHP‐98  16:20‐16:50 KN10‐M&CP‐119 KN11‐SP‐16 KN12‐NC&MHP‐153

16:50‐17:10 PABio‐15 R&PP‐45 NC&M HP‐02 16:50‐17:10 M &CP‐109 SP‐06 NC&M HP‐88

17:10‐17:30 PABio‐18 R&PP‐107 NC&M HP‐05 17:10‐17:30 M &CP‐117 SP‐14 NC&M HP‐95

17:30‐17:50 PABio‐41 R&PP‐44 NC&M HP‐17 17:30‐17:50 M &CP‐36 SP‐125 NC&M HP‐91

17:50‐18:10 PABio‐57 R&PP‐84 NC&M HP‐12 17:50‐18:10 SP‐07 S&IP‐33

18:10‐18:30

KN  1 M anuel Aguilar ‐ CICY Simposios

KN  2 Rubén  González ‐UdG PAAv Polímeros para  Aplicaciones Avanzadas

KN  3 Pedro  Herrera  ‐ CICY NC&M HP Nanocom positos y M ateriales H íbridos Poliméricos  

KN  4 Pascale  Champagne  ‐ Queens SP S íntesis de  Polím eros

KN  5 M aria  Elena  Hernández ‐ UdG PABio Polímeros para  Aplicaciones Biomédicas

KN  6 Franciscon  López Serrano  ‐ UNAM BioP Biopolímeros

KN  7 Jorge  Uribe  Calderón  ‐ CICY R&PP Reología  y Procesamiento  de  Polím eros

KN  8 Angel Licea  Claverie‐ IT  Tijuana S&IP Superficies e  Interfaces Polímericas

KN  9 Laura  Peponi ‐ CSIC M &CP M ecanism os y Cinética  de  Polimerización

KN  10 Enrique  Saldivar ‐ CIQA

KN  11 Judith  Cardoso  ‐ UAM  I

KN  12 José Bonilla  ‐ CIM AV  M onterrey

KN  13 Roberto  Olayo  Valles ‐ UAM

KN  14 Roberto  Benavides ‐ CIQA

KN  15 M ilton  Vázquez ‐ UdG

KN  16 Rodrigo  Navarro  ‐ CSIC

18:30‐20:00

9:00‐10:009:00‐10:00

REGISTRATION              8:00‐ 11:00     &     13:00‐  16:00

Banquet &  Dancing                                 

20:00  ‐ 24:00                                        

O rquesta  Tradicional M oscovita

10:00‐11:00

18:30‐20:00

Jorge Puig‐Arevalo, Ph.D.                     
Plenary  3.  Salón  Huapango  

Ballet Folklorico  del Puerto  de  Veracruz

Grupal Photo

Arpa  Regional

Lunch/Buffet   &  SPM  M eeting  

Poster Session                                       

14:30‐16:30

Free  Afternoon                                      

16:30‐ 20:00

Coffee Break (20 min)

Coffee Break

Monday, October 14th Tuesday, October 15th W ednesday, October 16th

W elcome  cocktail                  

18:20  ‐ 20:00

REGISTRATIO N                      

10:00  ‐ 16:00 Michael Cunningham, Ph.D.                      
Plenary  4. Salón  Huapango   

Coffee Break

Coffee Break 

Course:  XPS/NM R  in  Polymers    

9:00‐13:00                        

Dr. M ilton  Vázquez   /             

Dr. Antonio  M artínez Richa

Opening  Cerem ony                 

16:30‐17:00

 Rigoberto Advincula, Ph.D.       
Plenary 1. Salón  Huapango           

17:00‐18:00

Lunch/Buffet                                       

 Gabriel Luna‐Bárcenas, Ph.D.                    
Plenary  5. Salón  Huapango

Lunch/Buffet                               

Coffee Break

Inaugural Ceremony  by SPM                      

Salón  Huapango    

 M itsuo Sawamoto, Ph.D.                    
Plenary  2. Salón  Hupango

15:00‐16:00

13:00‐14:3013:10‐14:30

15:00‐16:00
Lunch/Buffet                       

14:00‐ 16:00

Ángel M arcos, Ph.D.                             
Plenary  6. Salón  Huapango

Course:   Polysaccharides         

Jacques Desbrieres Ph.D.         
(In  English)    10:00‐14:00             

Salón  Danzón
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REGISTRATION

10:00 - 16:00

Salón Danzón

10:00 - 14:00

Course: Polysaccharides

Jacques Desbrieres Ph.D. 

(In English) 

Salón Marimba

14:00- 16:00

Lunch/Buffet       

Salón Huapango

16:30 - 17:00

Opening Ceremony

Plenary 1. Salón Hupango  

17:00-18:00

Rigoberto Advincula, Ph.D. 

“Nanostructured Materials and Interfaces”

18:20 - 20:00

Welcome cocktail

DOMINGO 13 DE OCTUBRE 2019

XXXII
CONGRESO
NACIONAL
DE LA SOCIEDAD
POLIMÉRICA
DE MÉXICO   
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LUNES 14 DE OCTUBRE 2019

XXXII
CONGRESO
NACIONAL
DE LA SOCIEDAD
POLIMÉRICA
DE MÉXICO   

Salón Huapango  9:00 - 10:00

Inaugural Ceremony by SPM
Plenary 2. Salón Hupango

10:00 - 11:00

Mitsuo Sawamoto, Ph.D.

“Precision Functional Polymers by Precision Polymerization: Strategy, Scope, and Future”
Coffee Break   11:00 - 11:20

ROOM JARANEROS ROOM BAMBA ROOM DANZÓN

11:20

-

11:50

KN1-PAAv-150: Highly permeable polyimide 

membranes with a structural pyrene containing 

tert-butyl groups: Synthesis, characterization 

and gas transport

Manuel Aguilar Vega- CICY

KN2-RPP-140: Compatibilización de mezclas 

de poli(ácido láctico) /polietileno procesadas 

vía moldeo rotacional

Rubén González -UdG

KN3-PAAv-127: Nuevos poliuretanos funcionalizados con 

cumarina. Sintesis y caracterización

Rodrigo Navarro Crespo-ICTP

11:50

-
12:10

BioP-51: Propiedades mecánicas de 

biocompósitos de almidón de maíz 

reforzado con fibras de agave salmiana 

sometidos a envejecimiento acelerado

Alicia Reyes Samilpa

R&PP-21: Efecto del tipo de plástico seleccionado, sus 

propiedades viscoelásticas y el tipo de iniciadores de 

falla en un reposabrazos automotriz durante una 

prueba simulada de impacto lateral

Jorge Israel Barrera Rendon

NC&MHP-03: Efecto de la Funcionalización de Fibra de Carbón 

y su Compatibilización sobre el Desempeño Físico-Mecánico 

de Nanocompuestos a base de Polipropileno

Saul Sanchez 

12:10

-

12:30

BioP-71: Amphiphilic polysaccharides and 

stabilization of concentrated oil-in-water 

emulsions

Jacques Debrieres

R&PP-54: Análisis EDS para la detección de 

retardantes de flama bromados antes del proceso de 

reciclado

Alecia Torres

NC&MHP-59: Estudios de espumas químicas en materiales 

compuestos basados en reciclaje de HDPE con llenadores 

minerales, como carbonato de calcio, hidróxido de magnesio 

y nano-clay, evaluando el rendimiento físico mecánico.

Juan Sergio Hernandez Valdez

12:30

-
12:50

BioP-96: Electrohilado de poliuretano 

con arginina como extensor de cadena 

para andamiaje celular

Juan Antonio Juárez-Moreno

R&PP-134: New simple analytical method for flow 

enhancement predictions of pulsatile flow of a 

structured fluid

Edtson Herrera Valencia

NC&MHP-81: Propiedades mecánicas de resinas epoxídicas 

híbridas de POSS octaglicidado.

José Antonio Arcos Casarrubias

12:50

-
13:10

BioP-100: Biosorbentes de metales 

pesados: potencialización del uso de 

biomasas de agave y maíz

Elizabeth Hernández Francisco 

R&PP-135: Electro-rheological crystal model 

applied to the description of the outer hair cells of 

the human ear

Edtson Herrera Valencia

NC&MHP-131: Efecto del empleo de microondas en la 

obtención geopolímeros con cenizas volantes a partir de 

residuos agroindustriales

Claudia Alejandra Hernández Escobar 

Lunch/Buffet   13:10 – 14:30

Plenary 3. Salón Hupango

15:00 - 16:00

Jorge Puig-Arevalo, Ph.D.

“Out of Thermodynamic Equilibrium Phase Transitions Induced by Shear Flow”
Lunch/Buffet   13:10 – 14:30

16:20

-
16:50

KN4-PABio-160: Carbon dioxide switchable 

draw agents for forward osmosis

Pascale Champagne- Queen´s University

KN5-R&PP-35: Rehology of self-associative 

fluids: a global phase diagram

Elena Hernandez-Universidad de Guanajuato

KN6-NC&MHP-98: Styrene Pickering Emulsion Polymerization: 

Searching for a Formulation Without Emulsifier

Francisco López-Serrano - UNAM

16:50

-
17:10

PABio-15: Propiedades antimicrobianas y 

bioactividad de materiales fibrosos a 

base de poliéster, óxido de zinc e 

hidroxiapatita obtenidos por 

Forcespinning

Graciela Morales

R&PP-45: Síntesis y estudio del grado de ramificación 

sobre las propiedades reológicas de polímeros 

asociativos

Claude St Thomas

NC&MHP-02: Preparación de perlas de quitosano 

modificadas con tiourea y nanopartículas de dióxido de 

titanio y magnetita para la adsorción de hidrocarburos 

aromáticos policíclicos

Luis Daniel de Leon Ortiz

17:10

-
17:30

PABio-18: Síntesis de copolímeros PEG-PCL para 

carga y liberación del fármaco anticáncer 

metotrexato 

Teresa Darlen Carrillo-Castillo

R&PP-107: Viscoelastoplastic & thixotropic 

predictions with time-dependent constitutive 

equations for benchmark complex flows: circular 

contraction-expansion & flow past sphere

J. Esteban López-Aguilar

NC&MHP-05: Materiales poliméricos reforzados con 

nanopartículas magnéticas para protección a la corrosión.

David Contreras López

17:30

-
17:50

PABio-41: Nanoacarreadores de 5-FU y 

curcumina con aplicación potencial en el 

tratamiento de cáncer de colon

Lizbeth Alexis Manzanares Guevara

R&PP-44: Estudio del impacto del entrecruzamiento 

en la estabilidad físico-química de copolímeros 

hidrosolubles asociativos multibloques

Claude St Thomas

NC&MHP-17: Incorporación de nanopartículas de ZnO en 

matrices poliméricas como protector de UV.

David Contreras López

17:50

-
18:10

PABio-57: Nanogeles catiónicos vs 

aniónicos : ¿cuál sistema es mejor para 

la administración de

cisplatino en células de cáncer de 

pulmón?

Maria Alejandra Gonzalez Urias

R&PP-84: Análisis estadístico de los resultados de 

mediciones viscosimétricas de muestras de 

Carboximetil celulosa (CMC) de diferentes pesos 

moleculares.

Gabriela Escobar Vásquez

NC&MHP-12: Síntesis de óxido de Grafeno (GO) por 

exfoliación electroquímica y su reducción por química verde

Carlos Guerrero Salazar
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MARTES 15 DE OCTUBRE 2019

XXXII
CONGRESO

NACIONAL
DE LA SOCIEDAD
POLIMÉRICA
DE MÉXICO   

Plenary 4. Salón Hupango

9:00 - 10:00

Michael Cunningham, Ph.D.

“Carbon Dioxide Switchable Polymers and Processes”
Coffee Break   10:00 - 10:20

ROOM JARANEROS ROOM BAMBA ROOM DANZÓN

10:20

-

10:50

KN7-BioP-62: Obtención y modificación de 

Nanocristales de Celulosa de Residuos de Agave 

Tequilana Weber para la producción de 

nanorrefuerzos

Jorge Alonso Uribe-Calderón-CICY

KN8-SP-65: Preparation of Star Polymers by 

RAFT polymerization and their Application as 

controlled drug delivery vehicles 

Angel Licea-Claverie - Tecnológico de Tijuana 

KN9 NC&MHP-144: Shape memory electrospun fibers 

Laura Peponi -ICTP

10:50

-
11:10

BioP-20: Desarrollo y caracterizacion de un 

empaque primario biodegradable como 

alternativa para la conservación de productos 

hortofrutícolas en postcosecha

Maria Azucena Castro Yobal

SP-27: Síntesis y polimerización de un nuevo 

monómero bifuncional derivado del ácido 2-

acrilamido-2-metil-1-propanosulfónico 

Alain Salvador Conejo Dávila

NC&MHP-13: Respuesta magnetoeléctrica de nanofibras 

de CoFe1.95Nd0.05O3-PbZr0.52Ti0.48O3/PVDF-TrFE 

obtenidas por electrohilado 

Virgilio A González González 

11:10

-

11:30

BioP-22: Desarrollo de un composito de quitosano 

con PGMA con refuerzo de nanopartículas de Ag 

soportadas en ZnO

Diana Nelly Contreras Zarazúa

SP-40: Sistemas núcleo-coraza, poliestireno-

polianilina, utilizando un monómero con grupos 

funcionales polimerizables selectivamente 

E. Armando Zaragoza-Contreras 

NC&MHP-19: Desarrollo de un biosensor electroquímico 

de peróxido de hidrogeno basado en catalasa 

inmovilizada en un compósito de polianilina con 

nanotubos de carbono carboxilados

Angélica Domínguez Aragón 

11:30

-

11:50

BioP-39: Preparación y caracterización de 

membranas de celulosa y alcohol polivinílico 

Rodybeth Cruz Medina 

SP-43: Obtención de Poli(éster-uretanos) derivados 

de macrodioles α, ω-telequélicos de PVL, variando el 

tipo de iniciador en la ROP de la VL

Paola Denisse Falcón Torres 

NC&MHP-34: Nanocompositos metálicos soportadas en 

PANI, aplicados en la detección de dopamina

María Regina de Guadalupe Porras Sánchez 

11:50

-

12:10

BioP-50: Uso de un biocompósito a base de 

almidón de maíz y fibras de agave como 

herramienta de restauración de arrecifes 

coralinos 

Juan Josué Mazaba Lara 

SP-104: Síntesis y caracterización de poliésteres 

uretanos segmentados utilizando carotenoides 

como extendedores de cadena

Eloy Rodríguez de León 

NC&MHP-161: Nonaqueous High Internal phase 
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Resumen 
La incorporación de nanopartículas inorgánicas a una matriz polimérica termoplástica permite la modificación de las 
propiedades físicas del polímero, así como la implementación de nuevas características a dicho material. En este 
trabajo de investigación se propone utilizar dos tipos de matrices poliméricas, poliestireno y poliacrilato de metilo 
(PS y PMA) los cuales fueron seleccionados debido a su polaridad, con el fin obtener un copolímero con ambas 
características; así mismo, se propone la creación de un termo-sensor usando las propiedades que ofrece las 
nanopartículas de ZnO por ser termocrómico y semiconductor para generar un composito capaz de detectar cambios 
de temperatura cambiando su coloración. 
En el proceso experimental, este se llevó a cabo por medio de la síntesis de nanoparticulas de óxido de zinc (NP’s 
ZnO) obtenidas vía sol-gel y que posteriormente fueron incorporadas mediante sonicación en el copolímero 
poli(acrilato de metilo-co-estireno) al igual que a sus respectivos homopolímeros, los cuales fueron obtenidos vía 
radicales libres por el proceso de polimerización en solución con el propósito de evaluar su influencia en las 
propiedades semiconductoras y termocrómicas. 

 

Introducción. 
 

Los polímeros sintéticos se han convertido en una 
parte esencial de nuestra vida cotidiana al formar 
parte de diversos objetos y materiales con los que 
estamos en contacto a lo largo del día. Su gran 
variedad y numerosas aplicaciones, cada vez más 
específicas y de mayor valor agregado en diferentes 
áreas como electrónica, óptica y biomédica, han 
hecho a la ciencia de los polímeros un área con mucho 
potencial de investigación e innovación tanto 
académica como industrial, de la cual, mucha está 
encaminada al estudio de los diferentes métodos y 
rutas de síntesis de polímeros, así como las posibles 
mejoras que éstas tienen. 
El poliestireno (PS) es uno de los materiales 
poliméricos más importantes que se tienen hoy día, 
conllevado a la producción industrial del PS a logrado 
una gran cantidad de desarrollo y crecimiento 
sustentable como una tecnología madura. 
Recientemente ha habido un gran interés en la 
fabricación y montaje de nanoestructuras novedosas 

con tamaños, formas y composición bien definidas, 
que determinan las propiedades de estas 
nanoestructuras y sus aplicaciones finales. El desafío 
actual es diseñar métodos para ensamblar 
efectivamente las nanoestructuras en sistemas y 
subsistemas funcionales. La combinación única de 
propiedades piezoeléctricas y semiconductoras hace 
de las nanoestructuras de ZnO uno de los 
nanomateriales más prospectivos. [1]. 

 
Óxido de Zinc (ZnO). 

El óxido de zinc se encuentra de manera natural en la 
corteza terrestre, y existen tres formas cristalinas 
principales: wurzita, zinc-blenda y sal de roca (ver 
Figura 1). La estructura wurzita es la más estable y la 
más común.[2] Es un polvo blanco poco soluble en 
agua, en etanol y soluble en ácidos. En estado 
cristalino es termocrómico, es decir, cambia de color 
blanco a amarillo cuando es expuesto al calor y 
volviendo a ser blanco cuando se enfría. 
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Figura: 1 Estructuras cristalinas del Óxido de Zinc 

 

Es un semiconductor tipo n con una estructura 
electrónica que es caracterizada por una serie de 
bandas de orbitales separadas por una banda de 
energía (band gap) para la cual no hay orbitales 
moleculares. Tiene energía de banda prohibida de 
3.22 Ev.[3] 
Además presenta una buena absorción de la radiación 
UV. 

 
 

Parte experimental. 
 

Materiales. 
 

Los reactivos utilizados para la investigación son los 
monómero de estireno (S) y acrilato de metilo (MA), 
como iniciador se utilizó el peróxido de benzoilo 
(BPO), todos estos son de grado analítico (Sigma- 
Aldrich) y pureza ≥ 99%. A los monómeros utilizados 
en la primera parte experimental se les realizó un 
lavado para remover el inhibidor, utilizando una 
solución de hidróxido de sodio 1 N y posteriormente 
con agua destilada. 

 

Síntesis de homopolímeros de estireno y acrilato 
de metilo. 

 

Se llevó a cabo la síntesis de los hompolímeros 
mediante el proceso de polimerización por radicales 
libres convencionales (FRP, por sus siglas en inglés) 
por el proceso de solución. 
En un procedimiento típico, se mezcló el monómero 
con el iniciador, posteriormente se añadió el tolueno 
y se sometió a una temperatura de 85±1 °C con una 
agitación magnética constante de 500 rpm durante 3 
horas, concluido este tiempo se secó el polímero 
resultante en un horno con extracción al vacío para la 
eliminación del disolvente. 
Finalmente se caracterizó mediante la espectroscopia 
infrarroja y RMN 1H. 

Síntesis del poli(acrilato de metilo-co-estireno). 
 

La copolimerización del estireno y acrilato de metilo 
se realizó de acuerdo con el procedimiento descrito 
anteriormente, con la diferencia que se modifica la 
concentración de los monómeros, en una relación 
50:50 en peso. 

 

Síntesis nanopartículas de Óxido de Zinc (NP’s 
ZnO) por el método sol-gel. 

 
Para llevar a cabo la síntesis de nanopartículas de 
óxido de zinc por el método sol-gel se utilizaron dos 
soluciones, la solución 1 de Acetato de Zinc al 0,06 M 
en metanol como precursor y la solución 2 de 
Hidróxido de Sodio al 0,5 N en metanol. Se utilizaron 
400 mL. de la solución 1 y se añadió gota a gota a la 
solución 2 hasta alcanzar un pH aproximado de 11. 
Posteriormente se colocó la solución resultante en un 
baño de aceite a 60±1 °C durante 1 hora, pasado este 
tiempo se transfirió la solución a un baño de hielo por 
30 minutos, provocando la nucleación y la formación 
de nanopartículas. Se dejó reposar durante 12 horas, 
se centrifugó en tubos Falcon a 6 000 rpm durante 10 
minutos, se lavó con agua destilada y finalmente se 
realizó un tratamiento térmico a 600 °C por 2 horas. 
Finalmente se caracterizaron las NP’s ZnO por la 
espectroscopia UV-Vis con reflectancia difusa para 
sólidos y Difracción de rayos X (XRD, por sus siglas en 
inglés). 

 

Síntesis de compositos 
 

Una vez sintetizada la matriz polimérica y las 
nanopartículas de óxido de zinc por separado se 
procedió a realizar la incorporación a diferentes 
porcentajes en peso. 
Los porcentajes utilizados fueron de 0.1, 0.3, 0.5, 1, 3 
y 5 %. Se disolvió en tolueno y para garantizar una 
mejor incorporación de NP’s ZnO en la matriz 
polimérica y se sometió a un baño ultrasónico durante 
30 minutos, posterior a este tiempo se elaboraron 
películas delgadas del composito para que finalmente 
se caracterizaran mediante la espectrofotometría UV- 
Vis. 
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Resultados y discusión. 
 

Caracterización de las matrices poliméricas. 

 Caracterización de las NP’s ZnO por 
espectrofotometría UV-Vis con reflectancia 
difusa. 

 

En la Figura 2 se observan las señales características 
correspondientes a cada uno de los polímeros 
sintetizados, en la parte superior corresponde al 
poliacrilato de metilo (PMA), aparecen las señales 
alrededor 1954 cm-1 perteneciente al enlace C-H de 
alargamiento de las cadenas alifáticas (CH2, CH), a 
1726 cm-1 corresponde al doble enlace C=O del grupo 
carbonilo del acrilato, a 1435 cm-1 correspondiente al 
enlace C-H de deformación del grupo metilo y a 1155 
cm-1 correspondiente a la vibración del enlace COO 
del acetato. 
El segundo espectro perteneciente al poliestireno (PS) 
con sus señales características a 3060 - 3025 cm-1 
correspondientes al enlace C-H de alargamiento del 
anillo aromático, a 2919 y 2849 cm-1 corresponde al 
enlace C-H de alargamiento pertenecientes a las 
cadenas alifáticas (CH2, CH), cuatro señales 
características de la monosustitución del anillo 
aromático comprendidas entre 1943 y 1737 cm-1 y dos 
señales intensas a 754 y 694 pertenecientes a las 
vibraciones de los enlaces C-H de deformación del 
anillo aromático. 
El tercer espectro corresponde al Poli(acrilato de 
metilo-co-estireno), en donde se observan todas las 
señales características de los homopolímeros 
mencionadas anteriormente, con la diferencia en el 
cambio de intensidad de las señales debido a la 
relación 50:50 del copolímero. 

 
 
 
 
 

% T  
 

 

 
 

 
 

 

 
 

 
 

 
 

 

 
 

 
 

 
 

 

 
 

 

4000 .0               3600  3200  2800  2400  2000  1800  1600  1400  1200  1000  800  6 0 0  4 0 0 .0  

c m- 1  

Figura: 2 Espectro infrarrojo de las matrices poliméricas, 
Poliacrilato de metilo, Poliestireno y Poli(acrilato de metilo- 
co-estireno). 

En la Figura 3 se observa el espectro UV-Vis con 
reflectancia difusa de la muestra sólida de ZnO 
graficando el porcentaje de reflectancia vs la longitud 
de onda (nm). 

 
Figura: 3 Curva de absorción UV-Vis con reflectancia difusa. 

 

Complementando la información del espectro se 
utilizó un ajuste matemático con la ecuación de 
Kubelka-Munk para a determinación del band gap, 
(Figura 4). Se obtuvo el valor de 3,16 eV referente al 
band gap, mientras que el valor reportado se 
encuentra 3,26 eV. [4] 

 
Figura: 4 Curva de absorción UV-Vis con reflectancia difusa 
para muestras sólidas utilizado la ecuación de Kubelka- 
Munk para la determinación del band gap. 
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Esta variación se atribuye a un tamaño menor en el 
cristal del ZnO sintetizado por el método sol-gel, esto 
se confirma con los cálculos realizados mediante la 
ecuación de Scherrer (Tabla 1) y el difractograma de 
rayos X (Figura 5). 

K es una constante relacionada con la forma de 
cristalito, que normalmente se toma como 0.94. 
L es el tamaño medio de cristalito y puede estar en 
grados o radianes, ya que cos θ corresponde al mismo 
número. 

 

Caracterización de las NP’s ZnO por Difracción de 
Rayos X (XRD) 

 
En la Figura 5, se observa el difractograma de rayos X 

𝐿 = 
𝐾𝜆 

𝛽 cos 𝛳 
Ec. 2 

del ZnO obtenido experimentalmente por la síntesis 
sol-gel comparado con el difractograma teórico 
obtenido de la ficha PDF#36-1451 mediante el 
programa “JADE”, en donde se observa la correlación 
entre los dos difractogramas y se confirma la 
existencia de ZnO en fase wurtzita. Así mismo se 
observa la asignación de cada pico con los índices de 
Miller  característicos para el  ZnO: 32.36 (100), 35.01 
(002),  36.83  (101),  48.12  (102),  57.14  (110), 63.41 
(103),  66.89  (200),  69.48  (112),  69.59  (201), 73.08 
(004) y 77.47 (202). 

 

Figura: 5 Difractograma de rayos X de las nanopartículas de 
ZnO después del tratamiento térmico, comparado con el 
difractograma teórico (PDF#36-1451). 

 

Utilizando el índice de Miller del pico con mayor 
intensidad (101) se determinó el tamaño medio de 
cristalito utilizando la ecuación de Scherrer (Ec. 1) en 
donde se despeja L (Ec. 2). 

Tabla 1: Tamaño de cristal promedio de las nanopartículas 
de ZnO. 

 

Caracterización de compositos por 
espectrofotometría UV-Vis. 

 
Una vez teniendo los compositos se caracterizaron 
por espectrofotometría UV-Vis con los diferentes 
porcentajes de incorporación al igual que los 
polímeros testigos que funcionaron como punto de 
comparación. Todos estos compositos se sometieron 
a diferentes temperaturas, partiendo de temperatura 
ambiente (25, 50 y 100 °C) tal y como se muestra en 
las Figuras 6, 7 y 8. 
En la Figura 6 se observa que el poliestireno es el que 
aporta la mayor absorción de la radiación UV al 
composito, esto debido a las transiciones electrónicas 
que presenta el anillo aromático en su estructura. 
Mientras que en la Figura 7 no hay una absorción 
aparente. 
En los tres espectros se observa: 
1) El aumento de la absorción con forme aumenta la 
temperatura. 
2) El aporte de las NP’s ZnO al aumentar la ventana 
espectral hasta el rango del visible, provocando así el 
cambio de coloración a amarillo. 

 
Donde: 

𝛽 = 
𝐾𝜆 

𝐿 cos 𝛳 
Ec. 1 

β es la anchura del pico de difracción a la mitad de la 
altura máxima en radianes. 
λ es la longitud de onda de los rayos X en nanómetros 
(nm). 

Posición (2ϴ) FWHM Tamaño de 
cristal L (nm) 

36.83 0.2623119 6.8973 
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Figura: 6 Curva de absorción UV-Vis del Poliestieno con 0,1 y 
5 % de incorporación de nanopartículas de ZnO evaluado en 
un rango de temperaturas de 25-100 °C. 

 

Figura: 7 Curva de absorción UV-Vis del Poliacrilato de 
metilo con 0,1 y 5 % de incorporación de nanopartículas de 
ZnO evaluado en un rango de temperaturas de 25-100 °C 

Figura: 8 Curva de absorción UV-Vis del poli(acrolato de 
metilo-co-estieno) con 0,1 y 5 % de incorporación de 
nanopartículas de ZnO evaluado en un rango de 
temperaturas de 25-100 °C. 

 

Conclusiones. 
 

Se obtuvo un termo-sensor funcional del Poli(acrilato- 
co-estireno) modificado con nanopartículas de Óxido 
de Zinc que será utilizado como recubrimiento gracias 
a sus propiedades adherentes, con un rango de 
temperaturas de trabajo comprendidas entre 25 y 100 
°C. También se logró demostrar la eficiencia del 
método sol-gel en la síntesis de nanopartículas de 
óxido de zinc, obteniendo un tamaño de cristalito 
promedio menor a lo reportado con otros métodos de 
síntesis, esto último se comprobó con el 
espectrofotómetro UV-Vis con reflectancia difusa y el 
ajuste matemático usando la ecuación de Kubelka- 
Munk, obteniendo el valor del band gap de 3.16 eV. 
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Resumen: En la actualidad, la ciencia y tecnología busca la manera de resolver los problemas generados al medio 
ambiente, en gran medida al tratamiento de agua residuales debido a que la industria química acumula cada año 
alrededor de 300- 500 millones de toneladas de metales pesados, disolventes, sedimentos tóxicos y otros residuos, 
contribuyendo principalmente con contaminantes de tipo orgánico, entre los que se encuentran los pigmentos y 
colorantes, ejemplo de ellos es el azul de metileno, residuo de la industria textil ( compuesto orgánico conformado 
con un anillo policromático que contiene un átomo de nitrógeno y azufre). Alrededor de esta problemática de lo 
carga orgánica en los residuos industriales se han hecho diversas investigaciones, por lo que el manejo de compositos 
permite llevar a cabo la adsorción de metales debido a su propiedad magnéticas y catalíticas. 
En este presente trabajo de investigación se desarrollaron nanocompositos, a través de una matriz polimérica de un 
acrilato de etilo, reforzado con nanopartículas magnetita donde la concentración fue de 0.125%, 0.25%, 0.5% y 1% 
en peso con relación al polímero. Dichos nanocompositos poliméricos se utilizaron en la electro-adsorción de una 
concentración de 200 ppm de azul de metileno. Siendo los más prometedores, aquellos que contienen un porcentaje 
mayor de magnetita. 
. 

 

Introducción. 
En la actualidad a nivel mundial el agua de buena 
calidad es requerida como materia prima en la 
industria, el 22% es requerida en las industrias; de 
esta cantidad el 70% es vertida por las industrias sin 
previos tratamientos. Un caso en particular, son las 
aguas residuales generadas por la industria textil, 
donde una cantidad apreciable tiene compuestos 
orgánicos tipo Azo específicamente azul de metilenos. 
Existe mucho esfuerzo en reducir las cantidades de 
aguas contaminadas por azul de metileno debido a los 
efectos que este tiene en la flora y fauna, que 
interacciona principalmente, otra consecuencia que 
presenta la presencia del azul de metileno es que 
reduce la cantidad de oxígeno en el agua y afecta al 
desarrollo y crecimiento de la flora debido a que 
impide el paso de los rayos de sol. Es por ello que, a 
través de la innovación y el desarrollo de nuevas 
estrategias o compuestos se busca eliminar el azul de 
metileno mediante la adsorción de estos compuestos 
orgánicos. 

Alrededor de esta problemática en lo que se refiere a 
la carga orgánica en los residuos industriales se han 
hecho diversas investigaciones, por lo que el manejo 
de compositos de oxido metálico han llegado a ser 
una alternativa, dado que permite llevar a cabo la 
adsorción de compuestos orgánicos debido a sus 
propiedades magnéticas y catalíticas. 
Los métodos comúnmente utilizados en la remoción 
de azul de metileno son muy variados, entre ellos 
están la separación por membrana de intercambio 
iónico, la floculación, la coagulación, la ozonoterapia, 
el tratamiento aeróbico o anaeróbico y la 
adsorción(electro-adsorción) para eliminar los 
colorantes de las aguas residuales teñidas (Yanhui Li, 
Junio 2013). El método más utilizado en remoción es 
el electro-adsorción ya que se obtiene un mayor 
porcentaje de adsorción de colorantes. La utilización 
de los nanocompositos en esta es la propuesta en el 
presente trabajo de investigación por medio del uso 
de nanocompositos ferromagnéticos integradas en un 
matriz polimérica de acrilato de etilo. Cabe recordar 
un compositos se obtienen mediante la unión de dos 
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materiales: una como matriz (medio continuo) y el 
refuerzo (medio dispersantes: nanopartícula), con el 
fin de obtener nuevas propiedades de sus 
componentes originales. 
Las nanopartículas es aquella que se caracteriza por 
tener una tamaño menor a 100 nm, debido estas 
características son muy utilizadas como catalizadores, 
en recubrimiento , adsorbentes y como 
inmovilizadores; el refuerzo que se trabajo fue un 
óxido metálico (estos compuestos semiconductores 
estos compuestos constituyen una amplia 
aplicabilidad en el almacenamiento de información, 
medicina, catálisis ambiental, sensores, actuadores, 
batería de iones de litio y materiales de electrodo 
supercapacitor); y debido a su capacidad magnética 
en este caso se aplicará como el refuerzo. En este 
presente trabajo se escogió a la magnetita (Fe 3 O 4) 
debido a su capacidad magnética. Los óxidos al ser 
incorporados en una matriz polimérica aumentan sus 
características mutuamente. 
Estos compuestos pueden seleccionarse para lograr 
combinaciones poco usuales de rigidez, resistencia, 
peso, rendimiento a altas temperaturas, resistencia a 
la corrosión, protección UV, aumentar la capacidad de 
adsorción, dureza o conductividad. El composito que 
se trató en este presente trabajo está constituido por 
una matriz de poli (acrilato de etilo), donde el 
polímero se desarrolló mediante una polimerización 
de radicales libres por medio de la solución y como 
refuerzo un oxido metálico siendo este caso la 
magnetita para lo adsorción de azul de metilenos 
mediante los porcentajes de 1%, 0.5%, 0.25% y 
0.125%de magnetita en peso del polímero. 

 

Parte experimental. 
 

Materiales. 
Monómero acrilato de etilo, peróxido de benzoilo 

(BPO), Tolueno, FeCl3, FeCl2, NaOH, fueron 
adquiridos por Aldrich con una alta pureza, Matraz 
aforado 100 mL, Embudo de separación, Vaso de 
precipitado de 250 ml, Agitador magnético, Parrilla, 
Probeta, Pipeta de 10 mL, Espátula, 2 Vaso de 100 mL, 
Embudo, Matraz Erlenmeyer 250 mL, 
Síntesis por (Co) precipitación Magnetita. 

 
Se prepararon tres soluciones 0.1 M FeCl3 ,0.05 M 
FeCl2 y 2M KOH. Se calentó la solución de KOH a 60°C 
y se la solución de FeCl3 con la FeCl2 mezclados en el 

embudo de separación donde se añadió gota a gota 
en constante agitación, se agito durante 30 min a 300 
rpm a 60°C.Se detuvo la reacción, y mediante un imán 
dejo que precipite y realizo 5 lavados con agua 
destilada y uno con etanol. Dejar secar a temperatura 
ambiente 
Síntesis de Poli (Acrilato de etilo). 

 
Se puso 40 mL de tolueno a una agitación 300 rpm, a 
75±5 °C, posteriormente se añadio el monómero 8 mL 
Acrilato de etilo con iniciador peróxido de bencilo 
(BPO) en una proporción de 100:1 en mol al 
monómero. Mantuvo a una temperatura de 75 °C,se 
dejó 2 h en reacción, una temperatura controlada de 
80°C y en constante observación se dejó evaporando 
hasta que se muestro viscoso que es el polímero con 
un poco de tolueno y se lava con etanol se pesó y se 
puso a secar en la estufa. 
Incorporaciones. 

 
En cuatro viales se agregó 0.4 g de poli (acrilato de 
etilo) a los cuales se les agregaron 4 diferentes 
porcentajes de magnetita siendo;(0.125% ,025%, 
0.5% y 1.0%) calculando en peso del polímero, se 
sónico con 5 ml de tolueno durante 6 h de polímero 
como se muestra en la tabla1. 

 
Tabla 1. incorporación en los polímeros de magnetita 
a diferentes porcentajes en peso de polímero. 

 

Polímero Magnetita en % de W en 
Polímero 

Poli (acrilato de etilo) 0.125 

0.25 

0.5 

1.0 

 
 

Resultados y discusión. 
 

Al comparar visualmente la distribución de las 
nanopartículas con la matriz después de las 6 h 
de sonicación, se tuvo como resultado que donde 
hubo mayor porcentaje, mostró una mejor 
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dispersión y un color más fuerte a comparación 
de los otros porcentajes (ilustración 1.) 

 
Ilustración 1.Compositos 1%, 0.5%, 0.25%, y 0.125% después 
de la incorporación por medio de sonicación. 

 
 

Mediante el método de espectroscopia de infrarrojo 
en placas de KBr, se buscó comprobar alguna 
interacción del polímero con las partículas magnéticas 
como medio dispersor se utilizó el cloroformo Tabla 2. 
aunque existen otros picos como de -OH (3650 cm-1), 
y por este medio se puede identificar los grupos 
funcionales de la matriz y el refuerzo. 
Tabla 1. Se muestra los picos del disolvente utilizado el 
cloroformo en Infrarrojo. 

(cm-1) Tipo de 
vibración 

Enlace 

3020 Estiramiento C-H 

1215 Flexión C-H 

758 Estiramiento C-Cl 

669 Flexión C-Cl 
 

Tabla 2. Picos de la magnetita en los Espectros de IR 
 

3020  O-H 

580 Alargamiento Fe-0 

 
Ilustración 2.Espectros de IR de Acrilato de etilo y 
magnetita solos y con refuerzos 0.125% ,0.25%, 0.5 y 1 
% 

Como se muestra la ilustración 2.Los espectros de IR 
en la banda 2900 cm-1 se muestra un pico del 
polímero donde en los diferentes porcentajes de 
magnetita a mayor porcentaje disminuye y se 
desplaza a 2800, el otro pico que se disminuyen es 
entre 1800-1600 cm-1 donde los dos picos en los 
porcentajes 0.5, 0.25 y 0.125 % mientas que en el de 
700 cm-1 donde se encuentra la magnetita, se 
observa que el pico está creciendo conforme 
disminuye en la cantidad porcentaje de magnetita 

 

estos, se debe que las incorporaciones hace que la las 
moléculas de Acrilato se tensa debido a esto se puede 
decir que la partículas magnéticas están dentro de la 
matrices poliméricas 

 

Ilustración 3. Microscopia TEM Magnetita 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 

A (Cm-1) 

En la ilustración 3. se muestra una microscopia del 
TEM sacada a 50 nm se observa como la magnetita 
tiene un tamaño de 30 nm siendo este tamaño el 
indicado para las nanopartículas, y a su vez se denota 
que las partículas estructuralmente están 
homogéneas. 
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Ilustración 4. Difractograma Rayos X comparando la 
magnetita Teórica Vs Experimental 

 

 

En la ilustración 4. Se muestra el difractograma de 
Rayos X se hace una comparación con la estructura de 
magnetita propuesto teóricamente que se denota de 
color azul y el elaborado experimentalmente por 
nosotros, en el cual se observa que los picos 
coinciden, y siendo en el pico que se encuentra entre 
el 36 donde se encuentra el Fe, debido a este pico se 
demostró que lo que se obtuvo fue efectivamente la 
magnetita. 

 
Ilustración 5. Se muestra los UV-vis después de la electro- 
adsorción de los 4 compositos 

En la ilustración 5. Se muestra los espectros de las de 
UV-vis de cada compositos en gráficos individuales 
donde se muestra que los porcentajes del 1%, 0.5% y 
0.25% donde se muestra la capacidad de adsorción 
del azul de metilenos; longitud de onda donde el azul 
de metileno adsorbe se encuentra entre los rangos de 
540 a 580. El porcentaje donde se demuestra con 
mayor claridad es en el 0.25% debido a que solo 
muestra pura adsorción y en los otros porcentajes ahí 
una desorción entre la primera y segunda hora de 
reacción. 

Conclusiones. 
De acuerdo con los datos obtenidos mediante IR se 
pudo determinar la incorporación de la magnetita a la 
matriz polimérica. 
Mediante la espectroscopia de UV-vis fue posible 
observar la eficiencia de remoción del azul de 
metileno en solución, empleando compositos con 
diferentes porcentajes de magnetita, siendo los de 
mejores resultados los de 1%, 0.5% y 0.25%. 
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Resumen 
En los últimos años, el grafeno ha atraído la atención de investigadores de distintas ramas de la ciencia debido a las 
excelentes propiedades que posee y a sus diversas aplicaciones. El método más común de obtener grafeno es 
mediante la oxidación química de grafito, dando como resultado óxido de grafeno (GO); posteriormente se reduce, 
química o térmicamente, a óxido de grafeno reducido (rGO). Sin embargo, la síntesis de GO y su posterior 
reducción generalmente involucra el uso de agentes oxidantes y reductores nocivos para el ambiente y tóxicos para 
el hombre y otros organismos. En este trabajo se realizó la oxidación de grafito por el método de exfoliación 
electroquímica para obtener GO, para después reducirlo usando como agente reductor el extracto acuoso de hojas 
de Azadirachta Indica, planta conocida comúnmente como Neem.  Las muestras de grafito y GO, antes y después 
de su reducción, fueron caracterizadas por difracción de rayos X en polvo (XRD), espectroscopia de infrarrojo (ATR), 
espectroscopia Raman y microscopia electrónica de barrido (SEM). Los resultados obtenidos demuestran que a 
mayor concentración del extracto acuoso de hojas de Neem, mayor el grado de reducción del óxido de grafeno. 
 

Introducción 
El grafeno, uno de los materiales de tamaño 
nanométrico más estudiado actualmente, consiste 
en un arreglo bidimensional de átomos de carbono 
con hibridación sp

2
 que se obtiene por la separación 

de las láminas de carbono que componen el grafito. 
El grafeno posee propiedades físicas, químicas, 
mecánicas, ópticas y de conductividad térmica y 
electrónica sobresalientes, lo que le da un amplio 
potencial para su uso en distintas áreas de la ciencia 
y tecnología. 
Dentro de los métodos más comunes para la síntesis 
de grafeno se encuentran: la exfoliación mecánica de 
grafito [1], deposición química de vapor (CVD) [2], 
descomposición térmica de carburo de silicio (SiC) 
[3], exfoliación electroquímica [4, 5] y métodos 
químicos de oxidación y reducción; de estos últimos, 
el método de Hummers [6] es el que se usa más 
ampliamente [7] debido a su rendimiento. 
La separación de capas del grafito por exfoliación 
electroquímica es sencilla, amigable con el ambiente 
y no requiere de equipos ni reactivos complejos [4]. 
El equipo necesario para hacer uso de esta técnica 
consta de dos electrodos que se conectan a una 
fuente de voltaje, donde una barra o cilindro de 
grafito puede actuar cómo ánodo (+) o cátodo (-) en 
conjunto con un electrodo metálico. Los electrodos 

se sumergen en ácidos o soluciones salinas que 
actúan como electrolitos. Al aplicar un voltaje, los 
electrodos se polarizan y atraen a las especies iónicas 
de carga opuesta, introduciéndose entre las capas de 
carbono del electrodo de grafito, provocando su 
expansión y separación. El material que se obtiene al 
final consiste en láminas de carbono con impurezas 
de oxígeno e hidrógeno y se conoce como óxido de 
grafeno o GO.  
Para la remoción de impurezas, y recuperación del 
grafeno, se debe hacer uso de un agente reductor, 
siendo el más eficiente la hidrazina N2H4; sin 
embargo, este reactivo es altamente nocivo para el 
ambiente y la salud de los seres vivos. Una 
alternativa amigable con el ambiente consiste en 
efectuar la reducción con “agentes reductores 
verdes”, los cuales no producen residuos tóxicos [8]. 
Entre los agentes reductores verdes se han 
investigado ácidos orgánicos, microorganismos, 
azúcares de origen vegetal, antioxidantes, 
aminoácidos, proteínas y extractos de plantas.  
En este trabajo se realizó la síntesis de GO por 
exfoliación electroquímica haciendo uso de una placa 
de grafito como ánodo y de una placa metálica como 
cátodo.  Posteriormente se efectuó la reducción de 
óxido de grafeno con extracto de hojas de la planta 
Azadirachta Indica, comúnmente conocida como 
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neem.  Existen trabajos previos reportados por otros 
autores donde se aprovechan las propiedades 
reductoras del Neem en la síntesis de nanopartículas 
de oro  y plata [9, 10], así como de nanocompósitos 
Au-rGO y Ag-rGO [11]. 

 
Parte experimental 
Materiales 
Para la síntesis de GO se empleó como ánodo una 
placa de grafito de 2.5 x 3 x 1 cm (Especialidades de 
Grafito S.A. de C.V.) y cómo cátodo, un rectángulo de 
malla de acero inoxidable (calibre 16) con las mismas 
dimensiones de área que la placa de grafito. El 
electrolito usado fue ácido fosfórico, H3PO4 (CTR 
Scientific®, 85%). Se utilizó hidróxido de potasio, KOH 
(CTR Scientific®) de grado analítico para la 
neutralización del H3PO4. Para aplicar corriente  
eléctrica a través de los electrodos, se usó una 
fuente de voltaje QW® modelo QW-MS305D. Las 
hojas de neem fueron recolectadas en la Facultad de 
Agronomía, Unidad Académica Marín, de la 
Universidad Autónoma de Nuevo León.  
 
Síntesis de GO 
Ambos electrodos se sumergieron en 20 mL de H3PO4 

contenidos en un vaso de precipitados de 50 mL y se 
conectaron a la fuente de voltaje. Se ajustó el voltaje 
en 10 V con una corriente de ~5 A y se aplicó durante 
10 min. El procedimiento se repitió hasta obtener 
una cantidad considerable de grafito exfoliado. 
Posteriormente, la dispersión ácido/GO se neutralizó 
añadiendo KOH 10 M por goteo y revisando el pH 
con tiras de papel indicador.  El GO se lavó y se 
separó de la solución mediante filtrado al vacío, 
añadiendo 1L de agua desionizada. El filtrado se secó 
durante 24 h en una estufa a 60 °C y se pulverizó en 
un mortero de ágata.  
 
Obtención de extracto acuoso de hojas de neem 
Las hojas frescas de neem se lavaron con agua 
desionizada para remover el polvo y suciedad. 
Posteriormente se secaron colocándolas en una 
estufa a 60°C durante 3 días, hasta que estas pasaron 
de una coloración verde a café y se volvieron 
quebradizas. Las hojas se pulverizaron en una 
licuadora y el polvo se almacenó en bolsas plásticas 
transparentes dentro de un desecador.  
El extracto se preparó depositando 1 g de polvo de 
Neem por cada 20 mL de agua desionizada en un 

matraz Erlenmeyer. El matraz se tapó con un tapón 
de hule y se calentó a 90 °C durante 2 h con agitación 
magnética. La coloración del agua pasó de ser 
transparente a café turbia. El líquido obtenido se 
filtró al vacío y se desechó el filtrado sólido. 
 
Reducción de GO con extracto acuoso de hojas de 
neem 
Se prepararon 3 soluciones con cantidades diferentes 
de extracto de neem (20, 40 y 60 mL) a las cuales se 
añadió la cantidad correspondiente de agua 
desionizada para completar 100 mL. A cada solución 
se añadieron 100 mg de GO obtenido por exfoliación 
electroquímica y se colocaron en un sistema de 
ultrasonido durante 2 h para dispersar el GO. 
Posteriormente, cada dispersión se colocó en un 
sistema de de calentamiento con reflujo y agitación 
magnética y se dejaron reaccionar durante 48 h a 
90°C. Transcurrido el tiempo de reacción, las 
dispersiones se colocaron en tubos de ensayo de 
teflón y se centrifugaron a 9000 rpm durante 20 min. 
El procedimiento se repitió en 4 ocasiones, retirando 
el líquido con extracto de neem y añadiendo agua 
desionizada a los tubos de ensayo para lavar el rGO y 
remover las trazas del  extracto de neem. Al no 
observarse más la coloración café turbia del extracto 
de Neem, el líquido fue removido y los tubos con 
rGO se colocaron en una estufa a 60 °C durante 24 h. 
Los residuos sólidos de rGO  fueron retirados de los 
tubos de ensayo con una espátula metálica y 
pulverizados en un mortero de ágata. Los polvos 
obtenidos fueron nombrados como rGO_20, rGO_40 
y rGO_60 en función del volumen de extracto de 
neem usado para su síntesis. 
 

Instrumentación  
Difracción de rayos X en polvo (XRD) 
La caracterización estructural de las muestras se 
llevó a cabo usando la técnica de difracción de rayos 
X (XRD) en polvo (difractómetro Bruker® modelo D8) 

con radiación de CuK ( = 1.5406Å), detector de 
centello y filtros de níquel. Las mediciones se 

realizaron en un rango 2 de 10 a 80° con un tamaño 
de paso de 0.05° y con un intervalo de 0.5 por cada 
paso.   
 
Espectroscopia de infrarrojo por Reflectancia Total 
Atenuada (ATR) 
Los grupos funcionales en las muestras de grafito, 
GO y rGO fueron caracterizados usando un 
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espectrofotómetro de infrarrojo (Thermo Scientific® 
FTIR modelo Nicolet 6700)  en un rango de 400 a 
4000 cm

-1
 con una resolución de 2 cm

-1
 Los espectros 

fueron adquiridos en modo de transmitancia y las 
muestras en polvo fueron analizadas directamente 
con el accesorio para ATR con cristal de diamante.  
Antes de realizar los análisis, las muestras fueron 
colocadas en una estufa a 60 °C durante 24 h y se 
colocaron en viales de vidrio con tapa rosca. 
 
Espectroscopia Raman 
Las muestras de grafito, GO y rGO, se caracterizaron 

usando espectroscopia Raman (Thermo Scientific® 

DXR Raman Microscope) con haz monocromático de 

532nm a temperatura ambiente. Las mediciones se 

llevaron a cabo
 
en un rango de 900 a 2400 cm

-1
 con 

una resolución de 4 cm
-1

. 

 

Microscopia Electrónica de Barrido (SEM) 
Para analizar la morfología de las nanopartículas 

obtenidas se usó un microscopio electrónico de 

barrido (FEI® modelo Nova  NanoSEM200). Una 

pequeña porción de la muestra se colocó sobre cinta 

adhesiva de grafito, montándose ésta sobre un 

portamuestras de aluminio; el exceso de material fue 

retirado con aire comprimido. Las muestras se 

observaron a 10 kV de voltaje de aceleración y 5 mm 

de distancia de trabajo en modo de campo libre. 

 

Resultados y discusión 
Difracción de rayos X 
La figura 1 muestra los difractogramas de las 
muestras de grafito, GO y rGO. El espectro del grafito 
muestra un pico intenso en el ángulo 26.46° el cual 
corresponde a la reflexión en el plano (002) de la 
estructura grafítica [12]. La distancia interplanar 
calculada es de 0.337 nm. En el difractograma del 
GO, la intensidad del pico en 26.46° disminuye 
considerablemente, apareciendo un nuevo pico en 
11.30° lo cual se ocasiona debido a la expansión 
entre las capas de grafito por la introducción de 
grupos funcionales que contienen oxígeno [13] y la 
consecuente distorsión del arreglo hexagonal de los 
átomos de carbono del grafito. Sin embargo, se sigue 
observando un pico menos intenso a 26.69°, 
indicando que la oxidación del grafito no fue 
completa.  La distancia interplanar para el GO es 

0.782 nm, mucho mayor a la del grafito debido a, 
como ya se mencionó, la expansión entre las capas al 
anclarse los grupos funcionales que contienen 
oxígeno. 
 

 
 
Figura 1. Patrones de difracción de rayos X en polvo de muestras 
de Grafito, GO y rGO. 

 
En los difractogramas del rGO reducido con 
diferentes concentraciones del extracto de neem, se 
puede apreciar la desaparición del pico en 11.30° del 
GO lo cual es indicio de la remoción de impurezas de 
grupos funcionales de oxígeno que ocasionaban la 
distorsión de los planos de carbono. Además se 
observa la reaparición de picos bastante anchos con 
punto máximo en el ángulo 27.49°, lo que se atribuye 
a la reestructuración de las láminas de carbono a una 
hibridación de tipo sp

2
. La baja intensidad de los 

picos obtenidos comparados con el que exhibe el 
grafito, se debe a que las láminas de carbono que se 
obtienen no poseen una orientación uniforme y se 
encuentran bastante desordenadas, lo que 
disminuye considerablemente las interferencias 
constructivas de los rayos X difractados.  Se calculó la 
distancia interplanar para las diferentes muestras de 
rGO, encontrándose prácticamente el mismo valor 
para las tres 0.323 nm, valor muy cercano al del 
grafito, siendo esto una prueba de la reducción del 
GO. 
 
Espectroscopia de Infrarrojo  
Para corroborar la oxidación del grafito y la posterior 
remoción de los grupos funcionales de oxígeno en las 
muestras de rGO, se realizó un análisis de 
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espectroscopia de infrarrojo, el resultado  se aprecia 
en la figura 2.  
El espectro IR del grafito exhibe una banda ancha 
que se extiende desde  ~3650 hasta 2970 cm

-1
 la cual 

se atribuye a las vibraciones de estiramiento y flexión 
de los enlaces    . Este grupo funcional se 
encuentra presente en la muestra de grafito debido a 
que trazas de humedad ambiental pudieron 
adsorberse en la superficie de la muestra. Además se 
puede observar una banda en 1632 cm

-1
 la cual 

corresponde a las vibraciones de estiramiento de los 
enlaces    .  
 

 
 
Figura 2. Espectros FTIR-ATR de grafito, GO y rGO. 

 
En el espectro de GO se puede observar un 
ensanchamiento en la banda  característica del grupo 
funcional     que se extiende desde ~3670 hasta 
2430 cm

-1
 además de ser más intensa. También se 

pueden observar bandas características de una 
estructura oxigenada. En 1726 cm

-1
 se observa la 

banda característica de las vibraciones de los enlaces 
de tipo carbonilo y carboxilo    ; la banda a 1370 
cm

-1 
corresponde a vibraciones de enlaces tipo 

   ; por último, la banda que se observa a 1099 
cm

-1
 es característica de los grupos epoxi       

y alcoxi    . Los resultados anteriores muestran 
que el GO contiene una estructura con abundantes 
grupos funcionales de oxígeno. La banda que se 
observa a 1616 cm

-1
 corresponde a los enlaces     

y es menos intensa que en la muestra de grafito, 
indicando un decremento en la cantidad este tipo de 
enlaces. 
Los espectros de las muestras de rGO muestran una 
disminución en la intensidad de las bandas asociadas 

a los grupos funcionales con oxígeno. La banda 
característica del grupo funcional     no es tan 
intensa ni tiene una amplitud tan grande como en el 
GO. La banda de absorción de los grupos funcionales 
carbonilo y carboxilo     que en el espectro de 
GO se ubica en 1726 cm

-1 
desaparece por completo 

al reducir con extracto de neem. La banda de los 
grupos epoxi       y alcoxi     disminuye su 
intensidad en los espectros de rGO, sin embargo, se 
puede apreciar un ensanchamiento en dicha banda 
en el  rango de 1100 a 900 cm

-1
 la cual se atribuye a 

vibraciones de estiramiento de los enlaces      
que se encuentra presente hasta en un 2.58% de 
composición química en las hojas de neem [14]. La 
banda característica del grupo funcional     
localizada a 1632 cm

-1
 en el espectro de grafito y a 

1616 cm
-1

 en el espectro de GO tiene un corrimiento 
a un número de onda menor (~1600 cm

-1
) en las 

muestras de rGO además de que se incrementa su 
intensidad indicando la restauración de los enlaces 
entre carbono, lo cual aunado a la disminución en 
intensidad de las bandas de grupos funcionales de 
oxígeno indica una reducción parcial del GO. 
 
Espectroscopia Raman 
Las principales bandas que se pueden encontrar en 
los espectros Raman de materiales de carbono con 
estructura grafítica son la G y la D. La banda G,  
ubicada a ~1580 cm

-1
, se puede encontrar en todos 

los materiales de carbono con hibridación sp
2
. Dicha 

banda se debe a las vibraciones de estiramiento de 
los enlaces     y su existencia no requiere la 
presencia de anillos aromáticos. La banda D, ubicada 
a ~1345 cm

-1
, se comienza a hacer presente en los 

espectros de materiales de carbono cuya estructura 
no difiere mucho a la del grafito, pero con un grado 
de desorden significativo respecto al mismo y su 
origen se debe a los movimientos radiales de los 
átomos de carbono en los anillos aromáticos [15,16]. 
La relación en la intensidad entre ambas bandas 
        indica el grado de desorden estructural 
relacionado con la cantidad de defectos, la 
orientación de las láminas de carbono y bordes de 
láminas [17]. En la figura 3 se pueden observar los 
espectros Raman de las muestras de grafito, GO y 
rGO. 
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Figura 3. Espectros Raman y relación       de grafito, GO y rGO. 

 
En el espectro del grafito se observa que la 
intensidad de la banda G (1580 cm

-1
) es 

significativamente más grande que las de la banda D 
(1345 cm

-1
) teniendo una relación           . Ese 

resultado indica una baja cantidad de defectos y/o 
desorden en el material ocasionado principalmente 
por las moléculas de agua cristalizadas y/o 
adsorbidas dentro de la estructura, como lo muestra 
el espectro IR. El espectro de GO muestra un 
incremento significativo en la relación            
lo cual se debe a la disminución de enlaces tipo sp

2
 

entre átomos de carbono por el intercalamiento de 
grupos funcionales oxigenados durante la exfoliación 
electroquímica. El resultado concuerda con el 
espectro infrarrojo, donde se confirma una mayor 
cantidad de grupos funcionales de oxígeno 
comparado con la muestra de grafito que solo 

contiene el grupo funcional –  . Al efectuar la 
reducción de las muestras de GO con extracto de 
Neem, la relación       incrementa a valores de 1.01 
– 1.09, que se atribuyen a una extensa variación en la 
orientación de los planos hexagonales de carbono. 
Debido a que el espectro de IR muestra una menor 
cantidad de grupos funcionales presentes en las 
muestras, se sugiere que la reducción del GO 
ocasiona la fragmentación de la estructura dando 
como resultado una gran cantidad de dominios con 
estructura de tipo grafeno de diferentes tamaños. 
 
Microscopia Electrónica de Barrido 
En la figura 4 se observan las imágenes obtenidas 
mediante SEM de las muestras de grafito, GO y rGO. 
El polvo de grafito se obtuvo limando la placa de 

grafito, por lo que las partículas son relativamente 
grandes, del orden de micras, y con mucha variación 
en su morfología.    
 

 
 
Figura 4. Imágenes de SEM de (a) grafito, (b) GO, (c) rGO_40 y (d) 
rGO_60. 

 
La figura 4 (b) muestra un aglomerado de hojas de 
GO con espesores bastante finos, del orden de 
nanómetros, indicando una buena exfoliación del 
grafito durante el proceso de oxidación. Los 
aglomerados son ocasionados por la alta cantidad de 
grupos funcionales  de oxígeno presentes en las 
muestras los cuales se enlazan covalentemente con 
los átomos de carbono, distorsionando y uniendo las 
capas de carbono con hibridación sp

2
. Las 

micrografías de las muestras de óxido de grafeno 
reducido (rGO_40 y rGO_60) muestran pliegos finos 
con arrugas y dobleces de una morfología 
bidimensional, libre de impurezas, y con menos 
aglomeraciones que las que posee la muestra de GO 
debido a la remoción de grupos funcionales de 
oxígeno y a la restauración de enlaces de tipo sp

2
. 

 

Conclusiones 
El extracto acuoso de las hojas de neem es capaz de 
remover las impurezas de oxígeno enlazadas a la 
superficie del GO, reduciendo este compuesto y 
regenerando parcialmente los enlaces sp

2
 de tipo 

grafítico. Se observa que el grado de reducción 
obtenido en cada muestra es proporcional a la 
cantidad de extracto agregado, por lo que a mayor 
concentración de extracto de Neem, menos grupos 
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funcionales de oxígeno en las láminas de óxido de 
grafeno reducido. 
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Resumen:	   En	   México	   existen	   altas	   concentraciones	   de	   arsénico	   en	   el	   agua,	   ya	   sea	   por	   la	   propia	   geología,	  
actividades	   mineras	   o	   yacimientos	   hidrotermales,	   además	   del	   aprovechamiento	   intensivo	   de	   los	   acuíferos.	   La	  
Organización	  Mundial	  de	  la	  Salud	  recomendó	  establecer	  un	  máximo	  permisible	  de	  0.01mg/L	  en	  agua	  potable.	  Las	  
especies	   arsenicales	   son	   altamente	   tóxicas	   y	   se	   acumulan	   en	   órganos	   muy	   irrigados	   como	   son	   hígado,	   riñón,	  
pulmón	   y	   vejiga,	   causando	   serios	   problemas	   de	   salud.	   El	   objetivo	   de	   este	   trabajo	   es	   optimizar	   la	   remoción	   de	  
arsénico	  (V)	  empleando	  la	  técnica	  de	  electrodesionización	  (EDI).	  Para	  lograr	  este	  objetivo	  se	  construyó	  una	  celda	  de	  
EDI	  de	  tres	  compartimentos;	  se	  utilizaron	  resinas	  de	  tipo	  comercial:	  Amberlite	  IRA-‐900	  (resina	  aniónica)	  y	  Amberlite	  
IRA-‐120	   (resina	  catiónica),	  y	  membranas	  NEOSEPTA.	  Se	   trabajó	  con	  soluciones	  sintéticas	  de	  Na2HAsO4·∙7H2O	  a	  15	  
ppm	  y	  50	  ppm	  sobre	  un	  lecho	  de	  resinas	  aniónico	  y	  mixto.	  En	  dichas	  pruebas,	  se	  utilizó	  una	  densidad	  de	  corriente	  
límite	   de	   1.82	   mA/cm2.	   Las	   pruebas	   en	   lecho	   aniónico	   mostraron	   mayor	   eficiencia	   en	   el	   tiempo	   de	   remoción	  
estudiado.	  Con	  las	  condiciones	  mencionadas,	  la	  concentración	  inicial	  de	  arsénico	  de	  50	  ppm	  y	  de	  15	  ppm	  llegaron	  a	  
valores	  menores	  a	  los	  normados	  en	  690	  minutos	  y	  en	  300	  minutos,	  respectivamente.  
	  
Introducción.	  
	  
La	   contaminación	   de	   aguas	   superficiales	   y	  
subterráneas	  puede	  ocurrir	  por	  una	  gran	  variedad	  de	  
materiales	   y	   sustancias;	   uno	   de	   los	   contaminantes	  
más	   importantes,	   es	   el	   arsénico	   (As)	   debido	   a	   su	  
toxicidad	   y	   efectos	   nocivos	   a	   la	   salud	   humana.	   El	  
principal	   mecanismo	   de	   transporte	   de	   especies	  
arsenicales	   en	   el	   ambiente	   es	   a	   través	   del	   agua.	   El	  
uso	  de	  agua	  potable	  contaminada	   representa,	  hasta	  
el	  momento,	  el	  mayor	  peligro	  para	   la	  salud	  humana	  
(Kaltreider	  et	  al.,	  2001).	  
En	  México,	  principalmente	  en	  la	  parte	  norte	  y	  centro	  
del	   país,	   existen	   altas	   concentraciones	   de	   arsénico,	  
ya	   sea	  por	   la	  propia	  geología,	  actividades	  mineras	  o	  
yacimientos	   hidrotermales,	   favorecidos	   por	   factores	  
como	   altas	   temperaturas	   ambientales	   que	  
incrementan	   la	   evaporación,	   además	   del	  
aprovechamiento	   intensivo	   de	   los	   acuíferos.	   La	  
Organización	   Mundial	   de	   la	   Salud	   recomendó	  
establecer	   un	   máximo	   permisible	   de	   0.01mg/L	   en	  
agua	  potable.	  Las	  especies	  arsenicales	  son	  altamente	  
tóxicas	   y	   se	   acumulan	   en	   órganos	   muy	   irrigados	  
como	   son	   hígado,	   riñón,	   pulmón	   y	   vejiga,	   causando	  
serios	  problemas	  de	  salud.	  Algunas	  de	  las	  tecnologías	  
más	   utilizadas	   para	   tratamiento	   de	   aguas	  
contaminadas	   son:	   floculación-‐coagulación,	   ósmosis	  
inversa,	   fitorremediación,	   adsorción,	   intercambio	  
iónico,	   electrodiálisis	   y	   electrodesionización	   (EDI).	  
Algunas	   de	   éstas	   técnicas	   presentan	   desventajas	  

asociadas	  a	  generación	  de	  residuos	  y	  costos	  (Morató	  
et	  al.,	  2006).	  	  
En	   el	   presente	   estudio	   se	   eligió	   como	   tratamiento	  
eficiente	   para	   la	   remoción	   de	   As	   en	   agua,	   la	  
electrodesionización	   (EDI);	   esta	   tecnología	   combina	  
las	   técnicas	   de	   electrodiálisis	   e	   intercambio	   iónico,	  
eliminando	  sus	  desventajas	  individuales.	  En	  la	  EDI,	  la	  
aplicación	   de	   corriente	   eléctrica	   juega	   un	   rol	   muy	  
importante,	  debido	  a	  que	  la	  regeneración	  de	  resinas	  
de	   intercambio	   iónico	   se	   realiza	   “in	   situ”	   por	   la	  
producción	   de	   iones	   hidrogeno	   e	   hidróxido,	   en	   la	  
disociación	   del	   agua	   al	   aplicar	   corriente	   eléctrica,	  
evitando,	   así	   el	   uso	   de	   sustancias	   químicas	  
adicionales	   (Nagarale	   et	   al.,	   2006).	   De	   acuerdo	   a	   lo	  
anterior,	   el	   objetivo	   de	   este	   trabajo	   es	   optimizar	   la	  
remoción	   de	   arsénico	   (V)	   empleando	   la	   técnica	   de	  
electrodesionización	  (EDI).	  	  
	  
Parte	  experimental.	  

Materiales.	   Las	   resinas	   de	   intercambio	   iónico	  
utilizadas	   en	   el	   proceso	   de	   electrodesionización,	  
tienen	   las	   	   características	   descritas	   en	   la	   Tabla	   1.	  
Como	  membrana	  se	  utilizó	  NEOSEPTA	  

Instrumentación.	   La	   cuantificación	   de	   As	   se	   realizó	  
con	  dos	  técnicas.	  La	  primera:	  absorción	  atómica	  con	  
horno	  de	  grafito	  se	  utilizó	  una	  longitud	  de	  onda	  de:	  λ	  
=	  193.7	  nm;	  esta	  técnica	  se	  utilizó	  en	  la	  realización	  de	  
la	   cinética	  e	   isoterma	  de	  adsorción;	  mientras	  que	   la	  
segunda	  técnica:	  espectrometría	  de	  emisión	  atómica	  
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de	  plasma	  por	  microondas,	  se	  utilizó	  para	  cuantificar	  
arsénico	  remanente	  en	  las	  pruebas	  de	  remoción	  por	  
EDI.	  
	  
Diseño	   de	   la	   celda	   EDI.	   Se	   construyó	   una	   celda	   de	  
eIectrodesionización	   de	   tres	   compartimentos	  
consistentes	   en	   un	   compartimento	   diluido	   (CD),	  
donde	   se	   introduce	   el	   influente	   contaminado	   con	  
arsénico	   y	   que	   contiene	   las	   resinas,	   separado	   por	  
membranas	   con	   los	   dos	   compartimentos:	   el	  
concentrado	   o	   aniónico,	   donde	   se	   acumula	   el	  
arsénico	   y	   uno	   catiónico	   donde	   se	   acumula	   el	  
contraión	  del	  oxianión	  de	  arsénico,	   el	   sodio	  en	  este	  
caso,	  de	  acuerdo	  a	  lo	  reportado	  por	  Gutiérrez,	  et	  al.	  
(2018).	   Se	   trabajó	   con	   soluciones	   sintéticas	   de	  
Na2HAsO4·∙7H2O	  a	   15	  ppm	  y	   50	  ppm	   sobre	  un	   lecho	  
de	   resinas	  aniónico	  y	  mixto.	   Se	  utilizó	  una	  densidad	  
de	   corriente	   límite	   de	   1.82	  mA/cm2	   y	   utilizando	   un	  
valor	   10%	   por	   debajo	   de	   esta	   corriente	   límite	   (1.63	  
mA/cm2)	   y	   10%	   por	   encima	   de	   este	   valor	   (2.0	  
mA/cm2).	  
	  
Tabla1.	  Tipo	  y	  características	  de	  las	  resinas	  empleadas	  en	  EDI	  

	  
Resultados	  y	  discusión.	  
	  
Isoterma	  de	  adsorción	  para	  Amberlira	  IRA-‐900.	  En	  la	  
Figura	   1	   se	  muestran	   los	   datos	   experimentales	   y	   el	  
ajuste	   a	   tres	  modelos	   no	   lineales	   de	   isotermas	   (ver	  
Tabla	  2)	  para	  la	  resina	  Amberlita	  IRA-‐900.	  
	  
Tabla	  2.	  Modelos	  matemáticos	  utilizados	  para	  el	  ajuste	  de	  las	  
isotermas	  de	  adsorción	  

Modelo	   Ecuación	  
Freundlich	   𝑞! =   𝐾!𝐶!!" 	  
Langmuir	   𝑞! =   

𝐾!𝐶!
1 +   𝐶!𝑎!

	  

Redlich-‐Peterson	   𝑞! =   
𝐾!"𝐶!

1 + 𝐶  !
!𝑎!"

	  

	  
El	  valor	  obtenido	  de	  la	  Qo	  fue	  de	  7	  mg/g	  de	  resina	  de	  
acuerdo	  al	  modelo	  de	   Langmuir.	   El	   análisis	   de	  error	  

de	   la	   Figura	   1	   indica	   que	   el	   modelo	   de	   Redlich	  
Peterson	  es	  el	  que	  mejor	  representa	  el	  equilibrio	  del	  
proceso	  de	  adsorción.	  Sin	  embargo,	  en	  el	  modelo	  de	  
Freundlich	   se	   tiene	   un	   coeficiente	   de	   correlación	  
ligeramente	  mayor	  en	   comparación	  con	  el	  obtenido	  
en	  el	  modelo	  de	  Redlich-‐Peterson	  (ver	  Tabla	  3).	  Dada	  
la	  similitud	  entre	  los	  coeficientes	  de	  correlación	  para	  
los	   modelos	   de	   Freundlich	   y	   Redlich	   Peterson,	   se	  
considera	   el	   parámetro	   “g”	   del	   modelo	   de	   Redlich	  
Peterson	   para	   determinar	   la	   influencia	   de	   cada	   uno	  
de	   estos	  modelos	   en	   el	   proceso	   de	   adsorción.	   Para	  
valores	  de	  “g”	  cercanos	  a	  1,	  se	  indica	  que	  el	  proceso	  
de	   adsorción	   se	   ajusta	   al	   modelo	   de	   Langmuir,	  
mientras	  que,	  para	   valores	  menores	  a	  uno,	   se	   tiene	  
que	  el	  proceso	  de	  adsorción	   se	  ajusta	  al	  modelo	  de	  
Freundlich.	   En	  este	   caso,	   g<1,	   por	   lo	   tanto,	   se	   tiene	  
un	   proceso	   de	   adsorción	   de	   tipo	   Freundlich;	   esto	  
propone	   que	   el	   proceso	   de	   adsorción	   ocurre	   en	  
multicapa	   sobre	   una	   superficie	   heterogénea	   por	   un	  
proceso	  de	  quimisorción.	  	  
	  

	  
Figura	   	  1.	  Datos	  experimentales	  y	  ajuste	  a	  modelos	  no	   lineales	  
de	  isotermas	  de	  adsorción	  de	  la	  resina	  Amberlita	  IRA-‐900	  

	  
Tabla	  3.	  	  Valores	  de	  ajuste	  	  par	  ala	  isoterma	  de	  Amberlita	  IRA-‐900	  

Langmuir	  
Constante	   Valor	   χ2	   R2	   SSE	  
Qo	  (mg	  g-‐1)	   7.01043	   0.0471	   0.9804	   0.315	  
b	  (dm3mg-‐1)	   28.1059	  

Freundlich	  
Constante	   Valor	   χ2	   R2	   SSE	  
kf	  (mg	  g-‐1)	   17.3752	   0.0263	   0.9889	   0.153	  

n	   2.0231	  
Redlich	  Peterson	  

Constante	   Valor	   χ2	   R2	   SSE	  
aR(mg-‐1)	   40.127	   0.02987	   0.9850	   0.142	  

kR(Lg-‐1)	   579.267	  
g	   0.65105	  
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Langmuir	  
Freundlich	  
Redlich	  Peterson	  

Resina	   Tipo	   Matriz	   Grupo	  
funcio
nal	  

Capacidad	  	  
de	  

intercambio	  	  
Amberlita	  
IRA-‐900	  

Aniónica	  
D=0.6-‐08	  
mm	  

Estireno	  
DVB	  

-‐
N(CH3)
3	  

≥	  	  1	  Eq/L	  

Amberlita	  
IRA-‐120	  

Catiónica	  
D=0.65-‐
0.82	  	  mm	  

Estireno-‐
DVB	  

-‐SO3
-‐	   ≥2	  	  Eq/L	  

20



	  
XXXII   Congreso  Nacional  de   la  
Sociedad  Pol imérica  de  México  

A.C.   
13-‐17	  de	  Octubre	  del	  2019,	  Boca	  del	  Río-‐Veracruz,	  México.	  

	  

	  

	  

Cinética	  de	  adsorción	  para	  Amberlita	  IRA-‐900.	  En	  la	  
Figura	   2	   se	   exhibe	   los	   datos	   experimentales	   y	   el	  
ajuste	  para	   los	   tres	  modelos	  no	   lineales	   .Los	  valores	  
de	   los	   parámetros	   característicos	   obtenidos,	   junto	  
con	   los	   coeficientes	   de	   correlación	   obtenidos,	   se	  
resumen	  en	  la	  Tabla	  4.	  
	  
	  

	  
	  
Figura	  2.	  Datos	  experimentales	  y	  su	  ajuste	  a	  modelos	  no	  lineales	  
de	  cinética	  de	  adsorción	  
	  
De	  acuerdo	  con	  los	  resultados	  mostrados	  (Tabla	  4),	  el	  
modelo	   de	   Elovich	   es	   el	   que	   describe	   mejor	   el	  
comportamiento	   de	   las	   cinéticas	   para	   la	   resina	  
Amberlite	   IRA-‐900.	   Este	  modelo	   describe	   la	   cinética	  
de	   la	  quimisorción	  de	  fases	  sobre	  superficies	  sólidas	  
no	   homogéneas,	   basados	   en	   mecanismos	   de	  
reacción	  de	  segundo	  orden.	  De	  acuerdo	  con	  esto,	  se	  
tiene	   que	   el	   proceso	   de	   adsorción	   está	   controlado	  
por	   reacciones	   químicas.	   Esto	   coincide	   con	   el	  
resultado	   de	   la	   isoterma	   en	   donde,	   el	   modelo	   que	  
mejor	   representa	   el	   equilibrio	   del	   proceso	   de	  
adsorción	   (Redlich-‐Peterson)	   hace	   referencia	   a	  
procesos	  de	  quimisorción.	  	  
	  
Pruebas	   de	   electrodesionización.	   En	   el	   proceso	   de	  
electrodesionización,	  la	  regeneración	  in	  situ	  del	  lecho	  
de	  resinas	  es	  de	  suma	  importancia	  para	  la	  viabilidad	  
del	  proceso.	  La	  resina	  de	  intercambio	  iónico	  adsorbe	  
los	   iones	   arseniato	   que	   posteriormente	   son	  
desorbidos,	   moviéndose	   a	   través	   de	   la	   membrana	  
aniónica	   y	   migrando	   hacia	   el	   ánodo.	   Alvarado	   y	  
colaboradores	   (2009)	   mencionan	   que	   la	   electro-‐	  
regeneración	  de	   la	   resina	   se	   lleva	  a	   cabo	  en	   lugares	  
donde	   hay	   material	   catiónico	   en	   contacto	   con	  
material	   aniónico	   y	   viceversa,	   por	   lo	   que,	   al	   utilizar	  

lecho	   aniónico,	   la	   regeneración	   de	   la	   resina	   se	  
realizará	   entre	   la	   membrana	   catiónica	   y	   la	   resina	  
aniónica.	   Por	   el	   contrario,	   si	   el	   lecho	   es	   mixto,	   la	  
cantidad	   de	   sitios	   de	   electrorregeneración	   será	  
mayor.	  	  
	  
Tabla	   4.	   	   Valores	   obtenidos	   del	   ajuste	   no	   lineal	   	   para	   la	   resina	  
Amberlita	  IRA-‐900	  

Pseudo-‐primer	  orden	  

Constante	   Valor	   χ
2

	   R
2

	   SSE	  

Qe	  	  (mg	  g
-‐1

)	   5.261	   0.51	   0.88	   4.79	  

k
1
	  (min

-‐1

)	   0.210	  

Pseudo-‐segundo	  orden	  
Constante	   Valor	   χ

2

	   R
2

	   SSE	  

Qe	  (mg	  g
-‐1

)	   5.341	   0.47	   0.92	   1.973	  

K
2
	  (
	  

min
-‐1

)	   0.17	  

Elovich	  
Constante	   Valor	   χ

2

	   R
2

	   SSE	  

α(gmg
-‐1	  

min
-‐

2

)	  

156.4	   0.04	   0.98	   0.57	  

β(min
-‐1

)	   3.3412	  

	  
	  
En	   la	   Tabla	   5	   se	   muestran	   los	   resultados	   de	   las	  
pruebas	   de	   remoción	   de	   arsénico	   a	   15	   mg/L	   y	   50	  
mg/L	   en	   el	   compartimento	   del	   diluido	   (CD).	   Para	  
cada	  prueba	  se	  muestra	  el	  porcentaje	  de	  remoción	  y,	  
en	  la	  Figura	  3	  se	  muestra	  como	  ejemplo	  la	  remoción	  
de	  As	  (V)	  en	  el	  CD	  en	  función	  del	  tiempo,	  así	  como	  la	  
acumulación	  de	  iones	  arseniato	  en	  el	  compartimento	  
aniónico	  (CA).	  	  
	  
	  
Tabla	   	   5.	   Concentración	   de	   arsénico	   en	   el	   compartimento	   del	  
diluido	  
Concentración	  de	  la	  

solución	  (ppm)	  
15	  ppm	  

Lecho	  mixto	  
15	  ppm	  
Lecho	  

aniónico	  

50	  ppm	  
Lecho	  

aniónico	  
Concentración	  
inicial	  (mg/L)	  

15	   15	   50	  

Concentración	  final	  
(mg/L)	  

0	   0	   0.01	  

%	  de	  remoción	   100	   100	   99.98	  
Tiempo	  de	  remoción	  

(min)	  
300	   280	   690	  
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A	   una	   concentración	   de	   15	   ppm,	   se	   logra	   eliminar	  
por	   completo	   el	   arsénico	   del	   compartimento	   del	  
diluido.	   Estos	   resultados	   se	   obtienen	   tanto	   en	   las	  
pruebas	  con	  lecho	  de	  resinas	  aniónico	  como	  en	  lecho	  
de	  resinas	  mixto.	  La	  diferencia	  entre	  las	  pruebas	  con	  
lecho	   aniónico	   y	   lecho	   mixto	   es	   el	   tiempo	   de	  
remoción,	   ya	   que	   utilizando	   lecho	   aniónico,	   este	  
tiempo	   se	   reduce	   considerablemente;	   sin	   embargo,	  
la	   regeneración	   de	   la	   resina	   no	   es	   completa;	   se	  
observa	   que	   la	   recuperación	   de	   los	   iones	   arseniato	  
en	  el	   compartimento	  anódico	  no	  es	   total	   (Figura	  3).	  
Esto	   quiere	   decir	   que	   algunos	   iones	   no	   se	   están	  
desorbiendo	   de	   la	   resina	   aniónica	   y	   que	   la	   electro-‐
regeneración	  es	  más	  lenta.	  	  	  	  
	  

	  
Figura	  3.	  Remoción	  de	  Arsénico	  en	  lecho	  mixto	  a	  15	  ppm	  de	  As(V)	  
	  
	  
Conclusiones.	  

Se	  utilizaron	  resinas	  de	  intercambio	  iónico	  de	  origen	  
comercial	   una	   aniónica,	   Amberlita	   IRA-‐900,	   y	   una	  
catiónica	  Amberlita	  IRA-‐120	  con	  buena	  capacidad	  de	  
regeneración.	  	  

La	  celda	  de	  electrodesionización	  fue	  trabajada	  a	  una	  
densidad	  de	  corriente	  a	  la	  que	  la	  remoción	  de	  As	  fue	  
más	   eficiente	   y	   fue	   a	   1.82	  mA/cm2.	   Las	   pruebas	   en	  
lecho	   aniónico	   mostraron	   mayor	   eficiencia	   en	   el	  
tiempo	  de	   remoción	   estudiado.	   Con	   las	   condiciones	  
mencionadas,	  la	  concentración	  inicial	  de	  arsénico	  de	  
50	  ppm	  y	  de	  15	  ppm	  llegaron	  a	  valores	  menores	  a	  los	  
normados	   en	   690	   minutos	   y	   en	   300	   minutos,	  
respectivamente.	  

Las	   pruebas	   de	   EDI	   sobre	   lecho	   de	   resinas	   aniónico	  
mostraron	   mayor	   eficiencia	   en	   cuanto	   a	   tiempo	   de	  
remoción,	   en	   comparación	   con	   las	   pruebas	   sobre	  
lecho	  de	  resinas	  mixto.	  Sin	  embargo,	  en	   las	  pruebas	  
con	   lecho	   aniónico,	   la	   regeneración	   “in	   situ”	   de	   las	  
resinas	  es	  más	  lento	  en	  comparación	  con	  las	  pruebas	  
en	  lecho	  mixto	  

Debido	   a	   las	   eficiencias	   en	   remoción	   mostradas	   en	  
las	  pruebas	  experimentales	  realizadas	  en	  el	  presente	  
estudio,	   se	   demuestra	   que	   el	   proceso	   es	   eficiente	  
para	  la	  remoción	  de	  As	  en	  aguas	  sintéticas	  altamente	  
contaminadas	  
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Resumen: La radiación ultravioleta (UV) es una parte de la región ionizante del espectro electromagnético que 

comprende aproximadamente del 8 al 9% de la radiación solar total. En muchos materiales poliméricos, 
especialmente cuando son usados en recubrimientos expuestos a la luz solar, provocan reacciones de fotólisis y 
fotooxidación, lo que lleva a la degradación de sus propiedades físico-mecánicas, ópticas y de otro tipo. Por lo 
anterior es imperante la necesidad de buscar nuevos materiales capaces de resistir la radiación por periodos 
prolongados, conservando sus características originales, tales como tonalidad y brillo. 
Las nanopartículas de óxido de zinc han atraído un gran interés en este aspecto ya que son utilizadas en la mayoría 
de los filtros solares comerciales que usan pigmentos inorgánicos, por su capacidad de adsorber los rayos 
ultravioletas.  
En el presente trabajo se llevó a cabo la incorporación de las Np-ZnO in situ durante la polimerización por el proceso 
de emulsión del acrilato de butilo. Se incorporan las nanopartículas de ZnO al poliacrilato de butilo en diferentes 
concentraciones de 0.3%, 0.5%, y 1%W, en la cual se observa que al 1% se tiene mayor aglomeración y en las otras 
no afecta la morfología de nuestro polímero. 
 

Introducción. 
Después de la Segunda Guerra Mundial, la 
polimerización en emulsión se convirtió en un proceso 
muy empleado a nivel industrial por la facilidad de 
producir materiales a partir de monómeros vinílicos, 
estos contienen en su estructura molecular un doble 
enlace C=C (-CH=CH2). 1 
Debido a la facilidad del control de reacción por el 
proceso en emulsión, es posible obtener de manera 
simultánea altos pesos moleculares del polímero 
deseado, así como altas velocidades de reacción y 
excelente transferencia de calor en reactores de 
mayor volumen, en contraste a otros procesos de 
polimerización, tales como son en masa, solución y 
suspensión. 2,3 
Los polímeros que se utilizan como recubrimientos en 
plásticos, metales, madera, cristales entre otros y que 
están expuestos al Sol, sufren daños con el tiempo. 
Esta es causada en gran medida por la radiación 
ultravioleta (UV), provocando que tengan un gran 
desgaste y perdida de sus propiedades originales. 
Dicho lo anterior, en el presente proyecto de 

investigación se busca un material polimérico que 
tengan una mejor resistencia a la radiación UV, para 
así aumentar la vida útil de los sustratos a proteger. 4 
El auge de la nanotecnología ha traído consigo el 
desarrollo de muchas tecnologías, capaces de mejorar 
aspectos como la durabilidad o confort de las cosas, 
con ello varias industrias se han visto beneficiadas. 
 

Parte experimental. 
Materiales.  
Los reactivos utilizados para la investigación son 
acrilato de butilo (BA), como iniciador se utilizó el 
persulfato de potasio, todos estos son de grado 
analítico (Sigma-Aldrich) y pureza ≥ 99%. Al 
monómero utilizado en la primera parte experimental 
se les realizó un lavado para remover el inhibidor, 
utilizando una solución de hidróxido de sodio 1 N y 
posteriormente con agua destilada, dodecilsulfato 
sódico como surfactante (SDS). 
Para la síntesis de las nanopartículas se utilizó acetato 
de zinc dihidratado, hidróxido de sodio,  
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SÍNTESIS DE NANOPARTÍCULAS DE ÓXIDO DE ZINC 
POR EL MÉTODO SOL GEL 
 
Se preparó una solución al 0.8% de acetato de 
dihidratado en metanol y otra solución al 0.5 M de 
hidróxido de sodio en metanol. La solución de NaOH 
se fue agregando gota a gota en la solución de acetato 
de zinc bajo agitación magnética hasta lograr un pH 
aproximado de 9 de la solución final. La solución se 
colocó en un baño maría a 60 ºC por una hora en 
agitación magnética. Una vez terminado el tiempo, el 
matraz de reacción se somete a un baño frio para 
detener el crecimiento. Las nanopartículas fueron 
separadas por centrifugación durante 10 minutos a 
6000 RPM en tubos falcón de 50 mL. Al terminar el 
centrifugado se desecha el etanol y se colecto el óxido 
de zinc en un crisol. Finalmente, se secó por 12 horas 
a 60 ºC en un horno de convección.  
 
POLIMERIZACIÓN DE ACRILATO DE BUTILO POR 
EMULSIÓN 
 
Proceso de polimerización por emulsión vía FRP.  
En un procedimiento típico, la reacción se llevó a 
cabo, utilizando para la fase acuosa un volumen 
constante de agua destilada, con una concentración 
de Dodecilsulfato Sódico (SDS), mientras que para la 
fase dispersa se agrega acrilato de butilo con iniciador 
persulfato de sodio. La síntesis se llevó acabo a una 
velocidad de agitación de 1300 rpm a una 
temperatura de 70±5 ºC durante 6 horas. 
 
POLIMERIZACIÓN DE ACRILATO DE BUTILO POR 
EMULSIÓN CON INCORPORACIÓN DE 
NANOPARTÍCULAS DE ÓXIDO DE ZINC  
 
Proceso de polimerización por emulsión vía FRP. La 
reacción se lleva a cabo, utilizando para la fase acuosa 
un volumen constante de agua destilada, con una 
concentración de Dodecilsulfato Sódico (SDS), 
mientras que para la fase dispersa se agrega acrilato 
de butilo con las nanopartículas de óxido de zinc, se 
incorporan mediante sonicación, con iniciador 
persulfato de sodio. La síntesis se llevará acabo a una 
velocidad de agitación de 1300 rpm a una 
temperatura de 70±5 ºC durante 6 horas. 
  

 

Resultados y discusión. 

CARACTERIZACIÓN DE ZnO  
 
Difracción de Rayos X 
 
Parte de la caracterización estructural se hizo 
mediante difracción de rayos X, con la finalidad de 
corroborar que la síntesis se había llevado de manera 
adecuada y que efectivamente se obtuvieron 
nanopartículas de óxido de zinc, su nivel de pureza, la 
fase cristalina obtenida, así como el cálculo del 
tamaño de cristal. 
Las nanopartículas de ZnO mostraron el patrón 
conocido de XRD de la fase hexagonal de la estructura 
de wurtzita, que de acuerdo con lo reportado en la 
literatura,  El patrón el cual se muestra en la Figura 1 
de XRD mostró picos a un valor de 2θ de 31.83 (100), 
34.38 (002), 36.22 (101), 47.62 (102), 56.62 (110), 
62.86 (103), 66.42 (200), 67.98 (112), 69.2 (201), 
72.49 (),  y 77.02 (022) 
 

Figura 1. Difractograma de ZnO sintetizado vía sol-gel. pH 9 

 
Espectroscopia UV-Vis de reflectancia difusa 
 
A fin de obtener una mejor aproximación se usó la 
técnica de espectroscopia UV-Vis de reflectancia 
difusa y se estimó del espectro de absorción el 
coeficiente de absorción de la muestra para cada 
longitud de onda y se generó una gráfica de (αʎʋ)2 vs 
(ʎʋ) para la estimación de la energía de banda 
prohibida conforme al modelo de Kubelka-Munk para 
el cual se obtuvo el siguiente valor Egap =3.19eV (ver 
Figura 2)la disminución en el valor con respecto a lo 
reportado en la literatura indica que el tamaño de 
partícula es menor. 
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Figura 2. Gráfica de Kubelka Munk para la muestra de ZnO 

 
La energía de banda prohibida es influenciada por 
varios factores de las nanopartículas como la 
morfología, el tamaño de partícula, composición y la 
presencia de defectos (vacancias de oxígeno). 
 
Espectroscopía Infrarroja ZnO 
 
El espectro de IR para ZnO (ver Figura3), se observa La 
señal en 447 cm-1 es una señal característica de las 
vibraciones de estiramiento del enlace Zn-O. La señal 
en 3420 cm-1 pertenece a la vibración de tensión de 
los grupos OH no enlazados químicamente presentes 
en la muestra, esto debido a que no fue totalmente 
secada y a que contiene residuos del etanol con el que 
fue lavado. La señal en 1042 cm-1 pertenece a un 
enlace C-O de un alcohol primario, en este caso, 
etanol. 
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Figura 3. Espectro Infrarrojo en placas de KBr para la muestra  
ZnO en MeOH. 

 

En la figura 3 se observa un pico en 447 cm-1 
perteneciente a la banda de estiramiento del enlace 
Zn-O, el pico de 676 cm-1 pertenece al enlace Zn-Zn y 
corresponde a la coordinación tetraédrica del Zn. Los 
picos en 1404cm-1 y 1581cm-1 se deben a vibraciones 
de estiramientos simétricos y asimétricos C=O 
probablemente de precursor acetato de zinc, por 
último, el pico ancho débil en 3420 cm-1 se debe a O-
H vibración de estiramiento. 
Los resultados confirmaron que la muestra de ZnO 
obtenida vía sol-gel contiene óxido de zinc. 
 
CARACTERIZACIÓN DE PAB 
 
Para llevar a cabo la polimerización por emulsión vía 
radicales libres se realizó a diferentes porcentajes, de 
los cuales el que nos dio mejor resultados fue a 25% 
de monómero, 1300 rpm, a una temperatura de 70+- 
2 ºC, por 6 h. A 10 h se observa una separación de 
fases, esto se debe a tamaño de las micelas ya que se 
observa un crecimiento de estas y indicando que ya 
no puede ser soportadas por las micelas generados 
por el surfactante.   
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 4. Emulsión a 6 y 10 h de reacción    
 

TAMAÑO DE LAS MICELAS A 6 Y 10 HORAS 
 
Por medio de la técnica de dispersión dinámica de luz 
se realzo la medición de las micelas para medir el 
tamaño (diámetro hidrodinámico) y distribución de 
tamaño de las nanoesferas de poliacrilato de butilo, 
fue determinado por dispersión de luz dinámica (DLS) 
con el equipo Nano Zetasizer Malvern, modelo ZEN 
3600 
a) 
 
 
 
 

X=3.1962 
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b) 
 
 
 
 
Figura 5. Distribución de tamaño de en la figura a) se observa 
Figura 5. el tamaño de las micelas a 6:00 h en las cual se 
observa el tamaño entre 74 y 120 nm.  y b) las micelas a 10 h 
en la que se observa una gran variación en el tamaño de 
micelas. 
 

Incorporación de las nanopartículas a nuestro 
polímero (formación de Composito) 
 
La incorporación de las nanopartículas se hiso desde 
la emulsión, se realizó con éxito ya que las 
nanopartículas se distribuyeron correctamente en el 
monómero del poliacrilato de butilo y al mismo 
tiempo sin insolubles en agua.     
Entre más nanopartículas se le agregan mayor es su 
parecido a un recubrimiento, ya que es más 
transparente. 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6. Incorporación de las nanopartículas a 0.3%, 0.5% y 
1%. 

 
PRUEBAS DE EXPOSICIÓN A LA LUZ UV 
 
Se realizó la exposición de nuestro composito en un 
cristal FTO, en uno se puso una capa de PBA solo y en 
el otro PAB con 0.3% de nanopartículas de óxido de 
zinc. Lo expusimos a luz UV por 30 minutos, después 
de ese tiempo se observa que la muestra que no tiene 
nanopartículas se quema, y la que tiene 
nanopartículas tiene mayor resistencia a la radiación 
UV. 

 
 
 
 
 

 
 
Figura 7. a) antes de ser expuestos a la radiación UV. b) 
después de ser expuestos a la radiación UV. 
 

APLICACIÓN DEL COMPOSITO EN DIFERENTES 

SUPERFICIES Y EXPOSICIÓN AL SOL  

 
A fin de comprobar la influencia de las nanopartículas 
frente a la radiación UV se expusieron al sol durante 
15 días 16 muestras, correspondientes a cada una de 
las características de la síntesis (poliacrilato de butilo 
con diferentes concentraciones de nanopartículas-
ZnO, 0.3%. 0.5% y 1%) así como en diferentes 
superficies (cristal, madera, metal, acrílico). 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
Figura 8. a) antes de la exposición al sol b) después de una 
semana al sol. 

 
 
En la Figura 8 Se observan diferentes superficies 
con polímero (PAB, PAB-Zno-0.3%, PAB-Zno-0.5%, 
PAB-Zno-1%) antes de ser expuestas a la radiación 
del sol y en la siguiente imagen después de una 
semana expuestas al sol, donde se ve claramente 
que el polímero además de darle protección UV al 
metal también lo hace más resistente a la 
corrosión.  
Observando que al aplicar el recubrimiento esté tiene 
una mejor adherencia en el acrílico, después en el 
metal, en el cristal y en la madera no se adhiere por el 
contrario se observa que se absorbe. 

Conclusiones. 
1. La polimerización por emulsión es menos 
agresiva al ambiente debido a que su composición es 
a base de agua y no reactivos agresivos al ambiente  
2. Cuando se tiene nanopartículas se obtiene 
un composito más transparente, el que no tiene 
nanopartículas es más opaco y blanquecino.  

a) Antes  b) Después  
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3. En todos los casos, El recubrimiento que 
tiene incorporadas las nanopartículas, se observó que 
es más resistente a la exposición a la radiación UV.  
3. El recubrimiento polimérico que tiene mejor 
adherencia es en el sustrato de acrílico, después en el 
de metal, posteriormente en el de cristal y por último 
en el sustrato de madera. Debido a que en la madera 
se absorbe  
4. En el sustrato metálico se observa mejor 
protección a la corrosión a medida, esto se observa 
porque el acrilato de butilo tiene un pH más acido, y 
conforme se le agregan las nanopartículas se vuelve 
más básico.   
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Resumen: Se sintetizaron copolímeros dibloque de monometoxi poli(etilenglicol)-b-poli(ε-caprolactona) (mPEG-
PCL). El fármaco anticáncer “metotrexato” (MTX), se encapsuló en micelas de mPEG-PCL por el método de diálisis. 
Esto llevó a la creación de micelas de mPEG-PCL cargadas con MTX (MTX/PEG-PCL) que se autoensamblaron en 
solución acuosa. La liberación del fármaco se realizó con variaciones de pH durante un período de 30 días.  El 
copolímero mPEG-PCL se caracterizó mediante técnicas de FTIR, H1NMR y GPC. Las micelas MTX/PEG-PCL se 
caracterizaron por TEM y UV-Vis. Se obtuvieron micelas puras (56 nm) y micelas cargadas con MTX (106 nm). La 
eficiencia de encapsulación del MTX fue de 70.2%. La liberación in vitro del MTX desde las micelas mostró un perfil 
gradual y sostenido. Los resultados indican la formulación exitosa de micelas de mPEG-PCL cargadas con 
metotrexato y su liberación prolongada.  
 

Introducción. 
El desarrollo de sistemas de administración de 
fármacos utilizando la nanotecnología ha permitido 
una estrategia alterna a la terapia convencional 
contra el cáncer 1. Por ejemplo, se pueden usar 
micelas de polímeros a nanoescala para el suministro 
y la liberación controlada de agentes antineoplásicos, 
mejorando así la eficacia del fármaco y reduciendo 
los efectos secundarios 2,3. Cuando se usan como 
portadores de fármacos en medios acuosos, las 
micelas solubilizan moléculas de productos 
farmacéuticos no solubles dentro del núcleo de la 
micela 4. El compartimento central de la micela 
polimérica farmacéutica debe demostrar una alta 
capacidad de carga y un perfil de liberación 
controlada para el fármaco incorporado 5. La 
estabilidad de la micela se alcanza cuando los 
fármacos hidrófobos se encapsulan en el núcleo 
micelar polimérico y el segmento hidrófilo del 
polímero se distribuye alrededor del núcleo 
hidrófobo extendiéndose hacia afuera en el medio 
acuoso para formar una cubierta, la cual permite que 
las micelas alcancen una dispersión estable 6,7. La 
energía de las células se deriva principalmente de la 
glucólisis, por ello las células tumorales pueden 
producir demasiado ácido láctico, por lo tanto, la 
peculiaridad de la alta tasa de glucólisis en las células 
tumorales es la fuente principal del bajo pH del 
tumor 8. Las células intersticiales del tejido tumoral 

son débilmente ácidas (6.7-5.5) dependiendo del 
grado de avance del tumor, mientras que el tejido 
normal y el pH extracelular en la sangre permanecen 
constantes a pH 7.2–7.4 9. Este comportamiento 
proporciona una base teórica importante para el 
desarrollo y la aplicación de portadores de tamaño 
nanométrico sensibles al pH porque el ambiente 
ácido del tejido tumoral en relación con el tejido 
normal puede desencadenar la liberación de los 
fármacos encapsulados en los nanotransportadores 
sensibles al pH a un pH bajo 10.   
 

Parte experimental. 
Materiales. Monometoxy poli(etilenglicol) 
CH3(OCH2CH2)nOH (Mn≈2000) fue adquirido de 
Aldrich Co., al igual que la solución 1.0 M de ácido 
clorhidrico en dietil éter HCl.EtO. Mientras que el 
monómero de ɛ-caprolactona 99% C6H10O2 fue 
adquirido de Alfa Aesar. En Sigma-Aldrich se adquirió 
ácido fólico, metotrexato y el tubo de celulosa con 
tamaño de poro 2000 NMWCO. La solución 
tamponada de fosfato se adquirió en Fisher. Todos 
los productos químicos y solventes son de grado 
reactivo o superior y se utilizaron tal como se 
recibieron.   
Síntesis del dibloque metoxi poli(etilenglicol)-b-
poli(ɛ-caprolactona)  (mPEG-PCL) 
El proceso de polimerización para obtener el 
dibloque mPEG-PCL por apertura de anillo catiónica 
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fue el reportado por Mikhail  y Allen11, con algunas 
modificaciones: 2 g de mPEG (1 mmol) se disolvieron 
en 12 mL de diclorometano y posteriormente, se 
adicionó 1 g de ɛ-caprolactona (8.76 mmol). La 
polimerización se inició mediante la adición de la 
solución 1.0 M de HCl en éter dietílico (3 mL, 0.003 
mmol) a 30°C y se mantuvo en agitación. Después de 
24 h se agregaron 0.5 mL de trietilamina para 
neutralizar el HCl presente. La purificación del 
copolímero se realizó mediante precipitación con 
una mezcla de dietiléter:hexano, en proporción 1:1 
(20 mL:20 mL). Posteriormente se separó el 
precipitado por filtración con papel filtro y se 
evaporó. 
Preparación de micelas MTX/mPEG-PCL por el 
método de diálisis. 
En este método se disuelven previamente los 
componentes y mediante diálisis se va incorporando 
agua a la mezcla12. Se disolvieron 10 mg del 
copolímero dibloque mPEG-PCL y 1 mg de MTX en 
1.5 mL de dimetil sulfóxido (DMSO), se introdujeron 
en un tubo de celulosa con tamaño de poro 2000 
NMWCO (Sigma-Aldrich) y luego se dializaron contra 
1 L de agua destilada, que se reemplazó cada 12 h en 
el transcurso de 48 h. La suspensión se filtró a través 
de un filtro de 0.45 μ para eliminar los agregados y se 
liofilizó. El producto liofilizado se analizó por UV-vis. 
Para la obtención de micelas vacías, sólo se disolvió 
el copolímero mPEG-PCL en agua a una 
concentración superior a la CMC determinada. 
 
Determinación de carga de fármaco (%DL) y 
eficiencia de encapsulación (%EE) 
Para evaluar la eficiencia de carga del metotrexato, 
se determinan la capacidad de carga (%DL), Ec. 1 y la 
eficacia de encapsulación (%EE), Ec. 2, utilizando los 
datos obtenidos del análisis por UV-vis 13,14.  
 

%𝐷𝐿 =
𝑃𝑒𝑠𝑜 𝑑𝑒𝑙 𝑓á𝑟𝑚𝑎𝑐𝑜 𝑒𝑛 𝑙𝑎𝑠 𝑚𝑖𝑐𝑒𝑙𝑎𝑠

𝑝𝑒𝑠𝑜 𝑑𝑒 𝑙𝑎𝑠 𝑚𝑖𝑐𝑒𝑙𝑎𝑠
× 100 

Donde %DL es la relación de carga de fármaco  (en 
porcentaje) atrapado en las micelas. 
 

%𝐸𝐸 =
𝑃𝑒𝑠𝑜 𝑑𝑒𝑙 𝑓á𝑟𝑚𝑎𝑐𝑜 𝑒𝑛 𝑙𝑎𝑠 𝑚𝑖𝑐𝑒𝑙𝑎𝑠

𝑝𝑒𝑠𝑜 𝑑𝑒𝑙 𝑓á𝑟𝑚𝑎𝑐𝑜 𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙
× 100 

Donde %EE es la eficacia de encapsulación (en 
porcentaje) en relación al fármaco inicial. 
 
 
 

Liberación in vitro de MTX 
La liberación in vitro del sistema micelar se realizó 
mediante el método de diálisis 15,16. El producto 
micelar de la carga de fármaco (MTX/mPEG-PCL) se 
depositó en bolsa de celulosa para diálisis (corte de 
2000 NMWCO), la cual se cerró herméticamente. La 
bolsa se introdujo en un vial con 15 mL de tampón de 
fosfato pH 6.7 (entorno tumoral). Se mantuvo en 
agitación magnética (60 rpm) a una temperatura de 
37 ± 1 °C. A intervalos de tiempo determinado, se 
tomaron 2 mL del PBS y se analizó por UV-vis. La 
cantidad de MTX liberada se cuantificó a 303 nm 
empleando una curva de calibración (7, 15, 31, 62, 
125, 250) de MTX en una solución de fosfatos. El 
procedimiento se repitió para pH fisiológico (7.4) y 
para entorno tumoral avanzado (5.5) 17. Las tres 
liberaciones se realizaron por triplicado y se incluyó 
una diálisis para MTX libre a pH 7.4 como 
comparativo. La concentración de MTX liberado se 
utilizó para calcular el porcentaje de liberación de 
fármaco acumulativo. 
 

Resultados y discusión. 
Micelas MTX/mPEG-PCL por el método de diálisis. 
La formación de las micelas por el método de diálisis, 
utilizando DMSO como solvente para el MTX y el 
copolímero, demostró ser una metodología 
reproducible ya que en cada repetición se obtuvo un 
volumen de solución micelar acuosa de 5mL con una 
concentración de fármaco constante suficiente para 
ensayar la posterior liberación del fármaco 
capturado en el interior de la micela. 
 
Distribución y tamaño de partículas 
A partir de la imagen obtenida por microscopía 
(Figura 1), se realizó medición y conteo de las micelas 
mPEG-PCL y MTX/mPEG-PCL. En el caso de las 
micelas vacías, se observó una media de 56 nm 
(Figura 2); sin embargo, cuando se cargaron con el 
MTX se observó un incremento del valor promedio a 
106 nm fármaco (Figura 3), ese aumento en el 
diámetro es indicio de que el fármaco ha sido 
capturado. 

29



 

XXXII Congreso Nacional de la 
Sociedad Polimérica de México A.C. 

13-17 de Octubre del 2019, Boca del Río-Veracruz, México. 

 

 

 

          
 
Figura 1. Agregados micelares cargados del fármaco MTX 

 

 
Figura 2. Distribución del tamaño de partícula de las micelas PEG-
PCL 

 

 
Figura 3. Distribución del tamaño de partícula de las micelas 
MTX/PEG-PCL 

 
Carga de fármaco (%DL) y eficiencia de 
encapsulación (%EE) 
La eficiencia de encapsulación de las micelas se 
calculó utilizando las concentraciones de MTX 

liberado y empleando la ecuación de regresión 
obtenida con la curva del MTX. El sistema micelar 
MTX/mPEG-PCL logró una capacidad de carga de 
8.8% y  una eficiencia de encapsulación de 70.2%. 
Gharebaghi y col.14 reportaron que sus 
nanopartículas tuvieron una capacidad de carga del 
MTX en 3.5% y una eficiencia de encapsulación 
superior a 65.6% utilizando un método modificado 
de nano-deposición. Zhang y col. 12 trabajaron con 
micelas de PLA y reportaron una capacidad de carga 
con el método de diálisis de 3.7 a 12.8% y una 
eficiencia de encapsulación de 17 a 47%. Por otro 
lado, Chen y col.13 trabajaron con micelas de Pluronic 
utilizando una metodología por hidratación de 
película, lo que resultó en una capacidad de carga de 
2.83 % y una eficiencia de encapsulación de 84.98%. 
Comparando con esos resultados, se puede concluir 
que el sistema mPEG-PCL sintetizado en este 
proyecto tiene una adecuada capacidad de carga 
para poder ser utilizado como sistema de transporte 
y liberación del fármaco metotrexato. 
 
Liberación in vitro de MTX  
Para evaluar la influencia del entorno tumoral ácido 
sobre las micelas MTX/PEG-PCL,  el estudio de 
liberación se llevó a cabo en solución acidificada de 
PBS a un de pH 6.7 y de 5.5 (Figura 4).  También se 
realizó una cinética en ambiente neutro de pH a 7.4 y 
la cinética con el MTX libre del copolímero (Figura 5). 
 

 
Figura 4. Liberación del MTX en PBS a pH 7.4, 6.7 y 5.5 a 30 días 
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Figura 5. Liberación de MTX  libre en PBS a pH 7.4 a 120 horas 

 
La solución de PBS a pH neutro (7.4) después de 30 
días, liberó una cantidad máxima del fármaco de un 
10%. La solución de PBS a pH 6.7 inició con un 
porcentaje del 15% en los primeros 2 días 
aumentando de forma gradual hasta liberar un 
máximo de 80% del fármaco a los 25 días y se 
sostuvo en ese rango hasta completar los 30 días de 
la cinética. En cuanto a la solución de PBS a pH 5.5, 
tuvo un inicio de liberación del fármaco del 20% 
desde el primer día y fue aumentando de forma 
gradual logrando un máximo del 90% a los 22 días y 
manteniendo ese valor hasta terminar los 30 días de 
la cinética. Por otro lado, la descarga del 
metotrexato libre se desarrolló de manera total 
durante los tres primeros días, iniciando con un 
descarga del 4% en la primera hora, continuando con 
una liberación de las mismas proporciones durante 
las siguientes 24 h sobrepasando el 60%. Al 
completar las 48 h ya se había liberado el 80% del 
fármaco y para el tercer día se llegó al 94%, aunque 
la liberación del fármaco es de manera gradual, no se 
considera la óptima, ya que este comportamiento 
requiere aplicaciones frecuentes para mantener la 
concentración necesaria del fármaco. 
 
 

Conclusiones. 
Aunque la solución de fosfatos es de uso general 
para simular el ambiente fisiológico, únicamente las 
pruebas en líneas celulares y posteriormente en 
modelos in vivo, podrán determinar si este sistema 
de liberación de fármacos puede efectivamente 
lograr la apoptosis de células cancerígenas en esas 
condiciones. Lo que se puede concluir con certeza es 

que el copolímero anfipático sintetizado es capaz de 
capturar al fármaco metotrexato al formar micelas y 
después liberarlo de forma gradual y sostenida en un 
ambiente de pH ácido. 
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Resumen: En el presente trabajo se realizó un compósito de polianilina con nanopartículas de oro y nanotubos de 

carbono carboxilados (PAni/AuNP/cCNT) para su utilización como electrodo para la inmovilización covalente de una 
enzima catalasa (CAT) para su aplicación en sensado de H2O2.  
Se mostraron las modificaciones superficiales por etapa de construcción de PAni/AuNP/cCNT sobre un electrodo de 
carbón serigrafiado (SPE) por medio de espectroscopia de infrarrojo (FTIR), microscopia electrónica de barrido (SEM), 
voltametría cíclica (CV) y espectroscopia de impedancia electroquímica (EIS). Los resultados de FTIR indicaron que 
tanto los cCNT como la CAT se unieron con la PAni por medio de interacciones covalentes y las micrografías 
confirmaron la formación de las AuNP sobre las fibras de PAni, así como la presencia de los cCNT sobre la superficie 
de PAni. Además, las pruebas de electroactividad por CV y EIS indicaron que las AuNP mejoran el área superficial 
activa y los cCNT no sólo funcionan como sustrato para la inmovilización de biomoléculas, sino que también mejoran 
las propiedades de transferencia de carga. También se muestran pruebas de sensado de H2O2 por medio de CV, las 
cuales mostraron que el PAni/AuNP/cCNT/CAT tiene la capacidad de sensar peróxido (H2O2) en bajas 
concentraciones.  
 

Introducción. 
El peróxido de hidrógeno (H2O2) es una de las 
sustancias que más han sido estudiadas para la 
detección y cuantificación de biosensores en los 
últimos años debido a sus importantes aplicaciones en 
diferentes campos de investigación como alimentos, 
farmacéutica, medio ambiente, biología y control 
clínico (Quan et al. 2014). Los biosensores 
electroquímicos tienen la capacidad de detectar H2O2 

mediante una transducción de señales 
electroquímicas generadas por la interacción de este 
analito con un elemento de reconocimiento 
molecular (ERM) inmovilizado sobre una superficie 
transductora (Lai et al. 2016). La catalasa es una 
enzima oxidorreductasa que tiene la capacidad de 
degradar H2O2, por lo que su capacidad catalítica ha 
sido aplicada como ERM en el desarrollo de 
biosensores (Grigoras 2017). 
 
El electrodo, en un biosensor electroquímico, 
proporciona un soporte sólido para la inmovilización 
del ERM, así como un medio de detección para los 
electrones producidos a partir de la reacción 
biológica. Por lo tanto, elegir un electrodo apropiado 
junto con las modificaciones de superficie adecuadas 

es crucial debido a varios factores, en particular, la 
sensibilidad analítica (Cho et al. 2018). Los materiales 
para elaborar dichos electrodos deben de tener 
suficiente rasgo electrocatalítico, capacidad adecuada 
de transferencia de electrones y excelente 
biocompatibilidad con moléculas biológicas (Gerard, 
Chaubey, and Malhotra 2002).  
 
Los nanotubos de carbono (CNT) son materiales 
extremadamente versátiles y susceptibles en diversas 
aplicaciones científicas. Los CNT pueden ser usados 
como sustratos para electrodos en sensado 
electroquímico debido a su excelente estabilidad 
química, propiedades mecánicas, gran superficie de 
área y conductividad resultante de reacciones de 
transferencia de electrones. Las enzimas son 
moléculas que se pueden inmovilizar en electrodos 
modificados con CNT, donde la superficie de los CNTs 
esté funcionalizada con grupos amino o carboxilo (Thi 
Mai Hoa 2018). 
 
Entre los polímeros conductores, la polianilina (PAni) 
se considera uno de los materiales más prometedores 
debido a su fácil síntesis, relativamente alta 
conductividad, bajo costo, estabilidad ambiental y 
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propiedades electroquímicas (Zheng, Wang, and Ma 
2017). Se ha demostrado que los materiales de 
carbono pueden reforzar la estabilidad de la PANI y 
proporcionar sitios de nucleación más activos 
(Oueiny, Berlioz, and Perrin 2014). 
 
Una de las técnicas más utilizadas para la 
inmovilización de moléculas biológicas, es por medio 
de inmovilización covalente en donde los grupos 
funcionales o inducidos del sustrato se unen 
químicamente con los grupos funcionales de la 
biomolécula (Felix and Angnes 2018).  
 
En el presente trabajo se desarrolló un biosensor 
electroquímico de H2O2 basado en un electrodo de 
carbón serigrafiado modificado superficialmente con 
polianilina (PAni) como mediador de transferencia de 
carga, AuNP como agente aumentador de superficie 
activa y cCNT como portador del ERM.  La enzima 
catalasa (Cat) fue inmovilizada covalentemente sobre 
cCNT/PAni (Cat/cCNT/PAni).   
 

Parte experimental. 
Materiales. 
Anilina, N-hidroxisuccinimida (NHS), ácido cloro 
áurico, 1-etil-3- (3-dimetilaminopropil) -carbodiimida 
(EDC) y catalasa de hígado bovino fueron 
suministrados por Sigma-Aldrich, y el ácido sulfúrico 
y ácido nítrico por Acros Organics. 
 
Instrumentación. 
Las mediciones de voltametria cíclica se llevaron a 
cabo en un potenciostato EmStat3blue y las 
mediciones de espectroscopia de impedancia 
electroquímica (EIS) se midieron en un 
potenciostato/galvanostato SOLARTRON 1260A. En 
ambas pruebas se utilizó una celda convencional de 
tres electrodos basada en PAni/AuNP/cCNT/CAT, 
Ag/AgCl y un alambre de platino fueron utilizados 
como electrodos de trabajo, referencia y contra-
electrodo respectivamente.  
Espectroscopia de infrarrojo por transformada de 
Fourier (FTIR) se midió en un equipo PERKIN –ELMER 
GX-FTIR, los estudios morfológicos se llevaron a cabo 
utilizando un microscopio electrónico de barrido JEOL 
300-S. 
 
 
 

Electrodeposición de PAni/AuNP/cCNT sobre 
electrodo de carbón serigrafiado (SPE) 

 
Se suspendieron 50 mg de CNT en una mezcla de 10 
mL de H2SO4 y HNO3 concentrados en una proporción 
de 3:1, se sonificó la mezcla por 1 h para obtener una 
solución finamente dispersa de color negro para 
posteriormente someterla a reflujo a 90 °C por 1 h. los 
cCNT se filtraron y se lavaron hasta obtener un pH 
neutro y se dejaron secar a 60 °C por 12 h. Los cCNT 
se caracterizaron por espectroscopia de FTIR con la 
finalidad de comprobar la correcta carboxilación. 
 
Se preparó una solución de anilina 0.25 M en H2SO4 
0.25 M y se electropolimerizó en el SPE mediante 
voltametria cíclica aplicando 10 ciclos de 
polimerización sucesivos utilizando una ventana de 
potencial de -0.5 a 1.0 V a una velocidad de 50 mvs-1 
obteniendo SPE/PAni. Se preparó una solución de 
HAuCl4 1 mM en H2SO4 0.5 M y se electrodepositaron 
las nanopartículas de oro sobre SPE/PAni mediante 
voltametria cíclica aplicando 2 ciclos sucesivos 
utilizando una ventana de potencial de -0.5 a 1 V a una 
velocidad de 20 mvs-1 obteniendo SCE/PAni/AuNP. 
Después se depositaron 4 µL de cCNT (1mg/mL) en la 
superficie de SCE/PAni/AuNP y se dejó secar a 
temperatura ambiente, y después se enjuago la 
superficie modificada con agua destilada para retirar 
material no unido.  
 
Inmobilización de la enzima catalasa sobre 
SPE/PAni/AuNP/cCNT 
 
La catalasa (CAT) se inmovilizó covalentemente en la 
superficie de SPE/PAni/AuNP/cCNT utilizando la 
química EDC/NHS. Primero los grupos COOH de los 
cCNT fueron activados, para esto se preparó una 
solución 1:1 de EDC 20 mM y NHS 20 mM en PBS y se 
goteó 4 µL de la solución en la superficie y se dejó 
secar a temperatura ambiente.  
Finalmente, se goteó 5 µL de CAT (1 mg/mL) sobre el 
electrodo modificado, se dejó secar a temperatura 
ambiente y luego se lavó con PBS.  
Cada etapa de modificación superficial fue 
caracterizada por FTIR, SEM, CV y EIS. 
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Aplicación como biosensor de H2O2 
 
La catalasa es una enzima oxidorreductasa que tiene 
la capacidad de degradar H2O2, por lo que se hicieron 
pruebas para medir la capacidad de 
SPE/PAni/AuNP/cCNT/CAT como biosensor de H2O2. 
Para conocer el efecto de la concentración de H2O2, 
ésta se varió en un rango de 2.5 a 225 µM (en PBS a 
pH de 7.5) 
Las pruebas de sensado de H2O2 se llevaron a cabo por 
medio de voltametría cíclica utilizando una ventana 
de potencial de -0.5 a 1 V a una velocidad de 20 mvs-

1. 
 

Resultados y discusión 
Carboxilación de los nanotubos de carbono 
 
La influencia de la funcionalización química con la 
mezcla de ácidos fuertes en la superficie de la 
estructura de los nanotubos de carbono fue estudiada 
por espectroscopia de FT-IR. Los espectros de 
infrarrojo de los nanotubos originales (CNT) y 
funcionalizados (cCNT) se muestran en la Figura 1.  

 
En contraste con el espectro de los CNT, el espectro 
de cCNT muestra nuevas bandas de absorción a 3298 
cm-1 y 1727 cm-1 las cuales corresponden a las 
vibraciones de los estiramientos de los enlaces OH y 
C=O del grupo carboxilo y la banda a 1630 cm-1 es 
asociada a las vibraciones esquelticas del enlace C=C 
de los enlaces sp2. Las bandas a 2928 cm-1 y 2851 cm-

1 son atribuidas a los estiramientos de C-H (Bora et al. 
2017). 

La aparición de estas nuevas bandas confirma la 
carboxilación de los nanotubos de carbono. En el 
proceso del tratamiento ácido que se realizó a los 
nanotubos de carbono, los átomos de oxígeno libres 
liberados por ácidos fuertes reaccionan con átomos 
de carbono inestables para generar grupos COOH en 
la superficie de los nanotubos de carbono (Kar and 
Choudhury 2013). 

 
 
Elaboración del compósito  
 
Espectroscopia de Infrarrojo 
En la Figura 2 se puede observar el espectro de 
infrarrojo del electrodo por cada etapa de 

construcción. Es visible que en el espectro de 
PAni/AuNP/cCNT están las bandas de 3298 cm-1 y 
1727 cm-1, Y 1630 cm-1 las cuales están en la misma 
posición que en los cCNT. También se observan las 
bandas características de la PAni a 1538 cm-1 y 1438 
cm-1 las cuales son atribuidas al estiramiento del 
enlace C=N del anillo quinoide y el estiramiento de las 
vibraciones del enlace C-H del anillo benzoide 
respectivamente (Rashid et al. 2014). 

 
 

Figura  1.  Espectros de infrarrojo de los nanotubos de 
carbono originales (CNT) y funcionalizados (cCNT) 

 

Figura  2. Espectros de infrarrojo por superficie modificada 
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Debe notarse la aparición de una nueva banda a 1367 
cm-1, la cual fue atribuida a los estiramientos de C-N 
de la amida terciaria (Kanti Pramanik, Alam, and 
Kumar 2015). 
Esta banda confirma que los cCNT y la PAni se unieron 
covalentemente por medio de los grupos carboxilos 
de los cCNT y los grupos amino de la PAni (Kanti 
Pramanik et al. 2015). 
Además, el hecho de que las bandas en 3298 cm-1 y 
1727 cm-1 estén presentes en el compósito indicó que, 
aunque la PAni se unió químicamente con los cCNT, 
aún quedan grupos carboxilos disponibles para la 
próxima inmovilización de la biomolécula.  Con 
respecto a el espectro de infrarrojo del electrodo 
modificado con la enzima inmovilizada 
PAni/AuNP/cCNT/CAT, se puede ver claramente que 
la intensidad de banda de 3298 cm-1 (atribuida al 
estiramiento del enlace O-H del grupo carboxilo) 
disminuyó considerablemente, así como la banda de 
1727 cm-1 (atribuida al grupo carbonilo, C=O) 
prácticamente desapareció, lo que confirma que los 
grupos COOH libres han dado lugar a la formación de 
una amida por la interacción entre los COOH de los 
cCNT y los grupos NH2 de la enzima. Además, la banda 
situada a 1630 cm-1, asociada al estiramiento del 
enlace C=O de una amida secundaria tuvo un gran 
incremento; además, se observa que apareció un 
sobretono a 3047 cm-1, este es debido a la vibración 
de tensión del enlace N-H de la amida secundaria 
formada.  
Estos cambios en el espectro de infrarrojo confirman 
que los cCNT y la enzima se unieron covalentemente 
por medio de los grupos carboxilos de los cCNT y los 
grupos NH2 de la enzima.  
 
Microscopia electrónica de barrido 
Se realizó microscopia electrónica de barrido para 
comprobar las modificaciones superficiales en cada 
etapa de construcción del biosensor. En la ¡Error! No 
se encuentra el origen de la referencia.3a se 
observan las micrografías de la PAni, se nota que las 
partículas presentes tienen forma de fibras con un 
diámetro aproximado a los 200 nm. Las fibras son 
atribuidas a la electropolimerización, la cual favorece 
la formación de fibras en la PAni “tipo cactus” (Rohom 
et al. 2014).  
Con respecto PAni/AuNP, se puede observar 
claramente que las nanopartículas de oro se formaron 
en la superficie de las fibras de PAni, observándose un 
tamaño de partícula entre 20 y 40 nm. En la Figura 3c 

se puede ver claramente que los cCNT están unidos en 
la superficie de PAni/AuNP. Los cCNT están enlazados 
químicamente con la PAni solamente, por un lado, tal 
y como se discutió la sección de espectroscopia de 
infrarrojo, quedando expuesto el otro lado.  
También se realizó microscopia electrónica de barrido 
para comprobar la inmovilización de la enzima en el 
electrodo de PAni/AuNP/cCNT. En la Figura 3d se 
puede apreciar que hay una capa delgada que cubre 
la superficie, por lo que este cambio en la morfología 
revela que efectivamente la enzima se inmovilizó en 
el compósito reforzando lo antes mencionado con la 
caracterización por espectroscopia de infrarrojo. Esto 
indica que el compósito es químicamente efectivo 
para realizar inmovilización de biomoléculas por 
medio de interacción covalente probando 
significativamente la biocompatibilidad de las 
nanoestructuras. 

 

 
Electroactividad 
 
En la Figura 4 se muestra el voltamograma de la PAni, 
el cuál muestra electroactividad observándose picos 
de oxidación y de reducción debidos a la transición de 
sus estados de oxidación de leucoemeraldina a 
emeraldina y de emeraldina a pernigranilina y 
viceversa (Zhao and Ma 2018). Con respecto al 
voltamograma de PAni/AuNP, la deposición de las 
AuNP en PAni aumentó la intensidad de los picos de 
corriente anódicos, así como el área electroactiva. 
Este incremento es un indicativo de que aumentó la 

Figura  3. Micrografías por microscopia electrónica de barrrido 
(SEM). a) PAni, b) PAni/AuNP, c) PAni/AuNP/cCNT, d) c) 

PAni/AuNP/cCNT/CAT 

a

) 

b

) 

c) d) 
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superficie activa de PAni con el contenido de AuNP 
generando una superficie más efectiva como 
mediador de transferencia de carga (Yadav, Kumar, 
and Pundir 2011). En PAni/AuNP/cCNT se observó un 
incremento adicional en el área electroactiva, esto se 
podría explicar debido a que los nanotubos de 
carbono tienen una morfología que se caracteriza por 
tener una gran área superficial debido a su tamaño 
nanométrico, además que debido a su tipo de 
estructura tubular se crea un camino más  
energéticamente favorable para el transporte de 
carga provocando, de esta manera, que la 
electroactividad de PAni se vea mejorada.  

Por otro lado, con respecto a la CV de 
PANI/AuNP/cCNT/CAT se observó una pequeña 
disminución del área del voltamograma, lo que 
indicaría que se perdió superficie activa del material 
por la misma naturaleza de la enzima; sin embargo, 
los picos de oxidación se ven bien definidos, por lo que 
a pesar de que se perdió un electroactividad, el 
material con la enzima inmovilizada sigue teniendo 
actividad electroquímica. 
 
La espectroscopia de impedancia se llevó a cabo con 
el propósito de estudiar el comportamiento de la 
transferencia de carga del compósito en la interfaz del 
electrodo. 
El diámetro de los semicírculos en la región de alta 
frecuencia indica el valor de la resistencia a la 
transferencia de carga (Rct) causada por las 
reacciones electroquímicas en contacto con la interfaz 
entre el electrodo y el electrolito. La parte lineal en la 
región de baja frecuencia corresponde el proceso de 
difusión (Yadav et al. 2011).  En la Figura 5 se 

muestran los gráficos de Nyquist de los electrodos por 
modificación superficial. Como se puede observar en 
las gráficas, el diámetro de PAni es más grande que el 
de PAni/AuNP y PAni/AuNP/cCNT, lo que sugiere que 
el electrodo modificado con AuNP y cCNT disminuyó 
la resistencia a la trasferencia de carga promoviendo 
la trasferencia de electrones entre el electrolito redox 
y el electrodo modificado.  
Estos resultados coinciden con los resultados de CV 
mencionados anteriormente, por lo que los cCNT en 
PAni no sólo servirían como un sustrato funcional para 
la inmovilización de biomoléculas, sino que también 
ejercen un efecto de mejora en la electroactividad y 
capacidad de transferencia de carga en el compósito.  
Con respecto a la EIS se puede ver que el diámetro del 
semicírculo de PAni/AuNP/cCNT/CAT tuvo una ligera 
disminución en comparación con PAni/AuNP/cCNT. 
 

Estas caracterizaciones empleadas ayudan a 
confirmar que efectivamente se inmovilizó la enzima 
en el compósito, y que la enzima no afectó la 
electroactividad ni la propiedad de transferencia de 
carga de PAni/AuNP/cCNT significativamente, por lo 
que este material muestra tener las características 
necesarias para ser utilizado para aplicaciones de 
biosensado electroquímico. 
 
Pruebas de sensado 
Se utilizó voltametria cíclica para analizar la respuesta 
de PAni/AuNP/cCNT/CAT variando las 
concentraciones de H2O2 en un intervalo de 0 a 225 
µM.  

Figura  4. Voltamogramas por etapa de modificación superficial 

Figura  5. Espectros de impedancia electroquímica por etapa 

de modificación superficial 
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Se observa claramente que el área electroactiva del 
voltamograma tiende a incrementar conforme se 
aumenta la concentración de H2O2 (Figura 6).  
Esto se podría explicar debido a que cuando la 
catalasa inmovilizada entra en contacto con el H2O2, 
ésta actúa como un catalizador que degrada al 
peróxido de hidrógeno generando como producto 
oxígeno y agua, entonces esta reacción es 
monitoreada por PAni/AuNP/cCNT/CAT, ya que al 
producirse una reacción redox por la interacción de 
CAT y H2O2, Ecuación (1), se genera transferencia de 
electrones que son medidos por medio de los cambios 
de electroactividad en la superficie, entonces al haber 
más cantidad de H2O2 disponible, más cantidad de 
electrones transferidos habrá y por lo tanto la señal 
de intensidad de corriente será mayor (Figura 7 ).  
 
 
Cat-Fe(III) + H2O2 → Cat-Fe(IV) = O + H2O          (1)                             
Cat-Fe(IV) = O + H2O2 → Cat-Fe(III) + H2O + O2 

 

Conclusiones. 
 
Gracias a los resultados de las caracterizaciones por 
FTIR y SEM se demostró que se logró obtener el 
compósito de PAni/AuNP/cCNT sobre la superficie de 
un electrodo de carbón serigrafiado, comprobándose 
la interacción química entre los materiales. Los 
resultados de voltametría cíclica e impedancia 
mostraron que las AuNP aumentaron el área 
superficial activa del electrodo y los cCNT no sólo 
tienen la capacidad de funcionar como sustratos para 
la inmovilización de biomoléculas, sino que también 
provocan un efecto de mejora en las propiedades de 
transferencia de carga de la PAni. El ensayo de 
inmovilización de la enzima catalasa mostró que el  

compósito es totalmente funcional no sólo como 
sustrato para la inmovilización de biomoléculas, sino 
que también como material funcional para medir 
cambios de electroactividad en la superficie debido a 
las interacciones de la biomolécula inmovilizada con 
en el analito. Por lo que se comprueba que 
PAni/AuNP/cCNT/CAT tiene potencial para ser 
aplicado en el área de biosensado. 
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Resumen: En el presente proyecto se sintetizaron y caracterizaron biopelículas a base de alginato de sodio como 

matriz biopolimérica, glicerol y ácido oleico como plastificantes y como agente entrecruzante se utilizó cloruro de 
calcio. Con el objetivo de desarrollar biopeliculas, para empaque primario cuyas características físicas y funcionales, 
son parte de los requerimientos para incrementar la vida útil de productos hortofrutícolas  en postcosecha y sean 
amigables con el medio ambiente. Los análisis mecánicos dan como resultado una buena compatibilidad de los 
componentes de la película, sin embargo, la presencia de glicerol y ácido oleico en valores entre 0.25-0.5 %, 
disminuyen el módulo de almacenamiento en un 93%, en relación a la película de alginato. No obstante, la adición 
del agente entrecruzante aumenta las propiedades mecánicas y la estabilidad de las biopeliculas. En todos los casos, 
se encontró, que la concentración máxima que se puede adicionar de glicerol no debe exceder el 0.5% (p/p). La 
presencia de ácido oleico en la película aporta características hidrofóbicas, que actúan como barrera para controlar 
permeabilidad al vapor de agua y gases; como el oxígeno, los cuales están presentes en el proceso de respiración de 
los productos hortofrutícolas en postcosecha. 

 

Introducción. 
La mayoría de los empaques plásticos dirigidos para 
preservar frutas y hortalizas en postcosecha están 
elaborados con polietileno de alta y baja densidad, 
polipropileno y politetrafluoretileno, solo por 
mencionar algunos. Estos tienen la capacidad de crear 
una atmosfera para conservar y extender la vida útil 
de los alimentos, así como mantenerlos inocuos hasta 
su consumo. Sin embargo, su producción, así como, el 
producto final son agentes causantes de alta 
contaminación para el ambiente. El uso 
indiscriminado de estos productos ha ido impactando 
de manera negativa los recursos hídricos, en ríos y 
océanos, algunos estudios reportan que hay un 
estimado de más de 50 billones de residuos plásticos

 

[1]. Aunado a la contaminación visual, la presencia de 
estos desechos ha afectado al menos a 170 especies 
de vertebrados e invertebrados marinos que ingieren 

restos antrópicos [2]. En diversos organismos marinos, 
principalmente en los tejidos, se han identificado 
restos de polímeros y sus derivados tóxicos, como el 

polietileno, poliestireno, tereftalato de polietileno 
(PET) y poliuretano, lo que afecta directamente a la 
cadena alimenticia y más si estos son ingeridos por 
niveles tróficos inferiores [3-4].  
La persistencia de los componentes del plástico en el 
medio marino y la polución que estos generan han 
llevado al desarrollo de nuevas alternativas que sean 
amigables con el ambiente, Las biopeliculas (BP), han 
impactado en la industria alimentaria debido a que 
proviene de polímeros biodegradables, no tóxicos y 
que ayudan a incrementar la calidad de los alimentos 
durante su conservación[5], según Falguera et al 
(2011), las películas deben presentar ciertas 
características funcionales que permitan controlar o 
inhibir las causas del deterioro de los alimentos al 
estar recubiertos, tales como, protección contra la 
acción mecánica, física y química, durante el 
transporte, así como, presentar propiedades de 
barrera a sustancias, permeabilidad al vapor de agua, 
y permeabilidad selectiva a gases y volátiles; desde el 
alimento hacia el exterior y viceversa. Las BP pueden 
elaborarse a partir de polisacáridos, proteínas y 
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lípidos; solos o combinado, para obtener ventajas de 
características de los componentes. Para mejorar las 
propiedades finales de la BP, se pueden incluir, 
plastificantes, emulsificantes, compuestos 
antioxidantes y/o antimicrobianos con el objetivo de 
mejorar las propiedades finales de la película [7]. Los 
polisacáridos y las proteínas son polímeros que 
forman redes moleculares cohesionadas por una alta 
interacción entre sus moléculas, estas otorgan 
propiedades mecánicas y de barrera a gases (O2 y 
CO2), por lo que retardan su respiración y 
envejecimiento de muchas frutas y hortalizas

 [8].  Sin 
duda la utilización de polímeros naturales es una 
alternativa que ayudaría a alcanzar la sustentabilidad. 

 
Parte experimental. 
 
Materiales. Se utilizó alginato de sodio al 1% p/v, de 
la marca Sigma-Aldrich, como matriz polimérica, 
glicerol al (0.25, 0.5 y 1% v/v) marca Meyer y ácido 
oleico (0.25% v/v) marca Cosmopolitan, como 
plastificantes y como agente entrecruzante se utilizó 
cloruro de calcio (0.75 y 1 % p/v) de la marca Sigma-
Aldrich.  
Síntesis de biopeliculas. La solución para la matriz 
polimérica, se preparó disolviendo el alginato de 
sodio en agua destilada a una concentración del 1% 
(p/v), se calentó a una temperatura de 70 °C por 20 
min en agitación. A continuación, se adiciono el 
glicerol a las diferentes concentraciones y se agito a 
600 rpm por 20 minutos más, a las mismas 
condiciones y, se vaciaron en moldes para la 
formación de las películas, las cuales se llevaron a 
secado a 46 °C por 12 horas (Bloque 1). En el caso de 
las películas que fueron entrecruzadas con CaCl2, una 
vez formada la película se entrecruzó con las 
soluciones de cloruro de calcio (0.75 y 1 %) por un 
minuto, trascurrido el tiempo se secaron por 5 min a 
40 °C (Bloque 2). Para el tercer bloque (Bloque 3), el 
ácido oleico se adicionó a la solución de alginato de 
sodio + glicerol durante la etapa de agitación, a una 
temperatura de 50 °C por cuatro horas y, una vez 
concluido este tiempo, se aplicó vacío a la solución por 
15 min, para la eliminación de burbujas. 
Posteriormente la solución se vació a los moldes, los 
cuales se llevaron a secado a 38 oC por 14 horas. 
Pasado este tiempo, se realizó el entrecruzamiento de 
las películas, siguiendo los pasos realizados para las 
películas del bloque 2.  

TABLA 1.  Componentes que se adicionaron en cada sección 
a la matriz polimérica.   

Matriz polimérica. Alginato de sodio 

Bloque 1 Bloque 2 Bloque 3 

Glicerol Glicerol Glicerol 

 Cloruro de 
calcio 

Cloruro de 
calcio 

  Ácido      
oleico 

 
Instrumentación.  
A las películas sintetizadas se les realizaron los 
estudios dinámico mecánicos, térmicos y de 
hidrofobicidad. El análisis dinámico-mecánico, se 
realizó en un equipo Q800 (TA Intruments), con un 
rango de temperatura de -50 a 200 °C y a una 
velocidad de calentamiento de 10°C por cada 5 min. 
Para los análisis térmicos, se evaluó por análisis de 
termogravimetría, en un equipo SDTQ600 (TA 
Intruments), en un rango de temperaturas de 30 a 800 
°C, con una velocidad de calentamiento de 10°C por 
cada 5 min. Finalmente, para las propiedades de 
hidrofobicidad, se realizó la medición de la formación 
de gota con una cámara fotográfica Canon DS126621 
(Macro 0.25m/0.8 ft, lens tf/s 18-55 mm, diámetro 58 
mm) y un foto estudio portable con telones de fondo 
(negro, blanco, naranja, azul, rojo y verde). Las 
imágenes fueron digitalizadas en un software Drop 
Snake LBADSA, para la determinación del ángulo de 
contacto.  
 

Resultados y discusión. 
Análisis dinámico mecánico (DMA).  Este análisis se 
realizó para determinar el efecto de los componentes 
adicionados a la matriz polimérica de alginato. En la 
Figura 1, se presentan los módulos de 
almacenamiento (G´) de las formulaciones y en la 
tabla 1, los valores máximos encontrados, en función 
de la adición de los componentes en la matriz 
polimérica. Aquí se puede observar que el alginato de 
sodio, por si solo, tiene un G´ elevado (Figura 1a), sin 
embargo, cuando se adiciona el agente 
entrecruzante, en presencia de glicerol, esta 
capacidad de almacenamiento de energía incrementa 
en un 32% (Figura 1b). No obstante, cuando se añade 
el acido oleico; cuya presencia en las películas 
obedece a sus propiedades de hidrofobicidad, el G´ 
decrece hasta un 93%, lo que indica una 
incompatibilidad del glicerol + ácido oleico y el cloruro 
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de calcio (Figura 1c). Conforme va aumentando la 
temperatura, los módulos de almacenamiento en 
general, presentan una disminución de sus valores, lo 
que significa que las películas pasan por estados de 
transición, de rígido a suaves, es así que se considera 
que pasan de zonas semicristalinas a amorfas. Por 
otro lado, el ancho de las señales y zonas no definidas 
en los termogramas, significa que en esas zonas se 
presenta una dispersión de las moléculas, ocasionada 
por un comportamiento no homogéneo en la 
estructura de la matriz polimérica. En general, se tiene 
una tendencia a un comportamiento elástico en las 
películas, semejante al alginato puro, aunado a lo 
anterior, la presencia del plastificante y del 
componente hidrófobo, ocasionan un relajamiento de 
las estructuras poliméricas, con la consecuente 
disminución de G´.  
 
Tabla 1. Comportamiento de módulo de almacenamiento de la 
matriz polimérica en función de los componentes adicionados.  

Matriz polimérica Componente G´ (MPa) 
máximos 

 
 
 
 
Alginato de sodio 

5735 MPa 

Glicerol 3779 

Ácido oleico 5566 

Glicerol-ácido 
oleico 

4383 

Cloruro de calcio 6351 

Cloruro de calcio-
glicerol 

5662 

Ácido oleico-
glicerol-cloruro de 

calcio 

3087 

 
En la Figura 2, se muestran los termogramas de la 

Tangente Delta (tan ) con un comportamiento 
similar al ya descrito anteriormente. A bajas 
temperaturas (-50 oC), se tiene una estructura rígida 
y, conforme va aumentando la temperatura, estos 
presentan decrementos, atribuido al perfil elástico de 
las películas (Figuras 2a-c). Aquí también, se observan 

valores máximos de la tan  de 0.98 a 200 oC, en 
presencia de glicerol y cloruro de calcio (Figura 2b), 
pero cuando se adiciona glicerol; a una concentración 
máxima de 0.5 % (v/v), ácido oleico y el agente 
entrecruzante al 1%, se tiene una mejora en la 
resistencia térmica de las películas, aumentando en 
un 12% (Figura 2c). Así también, cuando la 
concentración de glicerol y cloruro de calcio   

FIGURA 1. Módulo de almacenamiento (G´) de biopelículas 
a) alginato + glicerol + ácido oleico, sin CaCl2, b) 
alginato+glicerol+CaCl2 y C) alginato + glicerol + ácido oleico 
+ CaCl2. 
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FIGURA 2.- Tangente Delta de biopelículas a) alginato + 
glicerol + ácido oleico, sin CaCl2, b) alginato + glicerol + CaCl2 
y C) alginato + glicerol + ácido oleico + CaCl2. 
 

 

incrementan, se presentan una competencia entre 
ambos componentes, ocasionando los valores más 

bajos de tan  (0.13 a 74 oC). Lo anterior, sugiere que 
se tienen concentraciones máximas, de cada uno de 
los componentes de la matriz polimérica de alginato, 
siendo entre 0.25 y 0.5 % para el glicerol y 0.75% en el 
caso del cloruro de calcio.  
 
Análisis por termogravimetría. En la Figura 3, se 
presentan las diferentes reacciones que se están 
presentando en las películas biopoliméricas. Aquí se 
puede observar que se tienen 4 fases de degradación, 
en la primera fase se da la eliminación de agua de las 
películas, en la segunda etapa la formación de 
carbonatos, mientras que, en la tercera etapa, los 
carbonatos formados presentan su carbonización. 
Finalmente, se da la eliminación de los residuos de 
óxidos. En todos los casos las películas presentan una 
homogenización de los componentes, con la matriz de 
alginato, aunque el porcentaje de eliminación en cada 
una de las fases es variable, dependiendo de la 
concentración adicionada. El mayor porcentaje de 
reducción en peso (aproximadamente el 30 %), se 
tiene en la zona de la formación de carbonatos, los 
cuales provienen de la matriz polimérica. 
 
Análisis de ángulo de contacto. En la figura 4, se 
presenta el análisis del ángulo de contacto, el cual 
esta relacionado con el grado de hidrofilicidad e 
hidrofobicidad. En todos los casos, se tiene un 
comportamiento hidrofílico, aunque la presencia del 
ácido oleico en las mismas, ocasiona una ligera 
disminución de dichas características.  

 
FIGURA 4. Ángulos de contacto de las películas, a-b) alginato 
+ glicerol, c-d) alginato + glicerol + CaCl2 0.75% + ácido oleico 
y e-f) alginato + glicerol + CaCl2 1% + ácido oleico. 
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Figura 3. Análisis de TGA a) alginato, glicerol y ácido oleico 
sin entrecruzamiento, b) alginato, glicerol entrecruzado. C) 
alginato, glicerol y ácido oleico entrecruzado. 

 
 

Así también, se puede observar, que al incrementar la 
concentración del agente entrecruzante, nuevamente 
se recupera la hidrofilicidad de las películas, lo 
anterior, indica que existe una interacción entre 
ambos componentes, ocasionando la disminución del 
ácido oleico libre en la matriz polimérica.  
 

Conclusiones. 
Las películas biopoliméricas, presentan módulos de 
almacenamiento elevados al inicio de los análisis, lo 
cual indica que, al aumentar la temperatura, se tiene 
un comportamiento elástico, más aun, en estas 
condiciones de bajas temperaturas del experimento, 
se tiene una estructura polimérica que se acomoda en 
una estructura rígida, probablemente debido a un 
arreglo semicristalino, para posteriormente darse un 
relajamiento de las cadenas poliméricas, 
características de un perfil elástico. Cada uno de los 
componentes adicionados a la matriz polimérica, 
aporta características específicas a la matriz, siendo el 
cloruro de calcio, el que le aporta una alta capacidad 
de almacenamiento de energía, pero en presencia del 
glicerol (entre 0.25 y 0.5 %) y ácido oleico, se tiene una 
concentración límite, dando como resultado una 
disminución abrupta de las propiedades mecánicas de 
las películas, no así, se mejoran las propiedades 
térmicas con un incremento del 12%. Los análisis 
termogravimétricos muestran tres fases de 
degradación, ocasionadas por la eliminación de agua, 
reacomodo de los monómeros del alginato, hacia la 
producción de carbonatos y finalmente la eliminación 
de los residuos de óxidos presentes en las películas. 
Finalmente, en todas las películas se tiene un 
comportamiento hidrofílico, aunque al adicionar el 
ácido oleico disminuye ligeramente esta propiedad. 
Todo lo anterior, es importante analizar, en el 
entendido de que este tipo de biopelículas están 
orientadas hacia el mejoramiento de las propiedades 
nutrimentales de frutos en la postcosecha y durante 
el almacenamiento en la cadena de frío. Por otro lado, 
tienen que presentar, al mismo tiempo, resistencia 
mecánica y permitir la permeabilidad de los gases de 
respiración de los frutos; es decir gases como el O2 y 
CO2, garantizando además qué, a bajas temperaturas, 
los polímeros sean capaces de recuperarse, sin 
presentar, rompimiento de las mismas, por efecto de 
la temperatura.  
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Resumen: Diversos plásticos se han utilizado en la industria automotriz para la manufactura de autopartes, siendo 

de alta prioridad que cumplan las normas de seguridad en caso de un impacto lateral. Este es importante ya que 
representa una cuarta parte de las lesiones graves o mortales. En el presente trabajo se analizan cuatro plásticos 
para fabricar un reposabrazos: el copolímero de acrilonitrilo-butadieno-estireno (ABS), un polipropileno reforzado 
con fibra de vidrio (PP/20GF), una olefina termoplástica reforzada con fibra de vidrio (TPO/25GF) y una olefina 
termoplástica reforzada con talco (TPO/20Talc). Asimismo, se revisan sus propiedades viscoelásticas determinadas 
por análisis dinámico-mecánico (DMA) y se varía el diseño de iniciadores de falla, los cuales son utilizados para 
propiciar su colapso durante el impacto. El diseño del reposabrazos está definido por el espesor nominal (2.5 mm) 
restringiendo el espesor mínimo a 1.8 mm para evitar marcas visibles. La simulación del impacto lateral se realizó a 
una masa constante de 1368 Kg y a velocidad de 55 Km/h alcanzando una fuerza de choque de 4.180 KN. Entre los 
resultados obtenidos se destaca que el ABS permitió un desplazamiento de la pared lateral de 15 mm y redujo la 
fuerza de reacción de 675 KN a 549 KN logrando encontrar una buena correlación de módulo elástico determinado 
por DMA. 
 

Introducción. 
La seguridad del ocupante dentro del vehículo es uno 
de los principales atractivos de cualquier vehículo.  
Con el impacto lateral el panel de puerta interior que 
generalmente es plástica tiene una gran participación 
en la mitigación del impacto o el daño al ocupante. 
Dentro de este panel plástico el primer elemento de 
impacto al tórax del ocupante es el reposabrazos el 
cual estudiaremos los tipos de plásticos que pueden 
ser usados para inyectar este componente, sus 
propiedades visco elásticas y el comportamiento del 
mismo bajo el impacto lateral de la norma FVSS214 
[1]. 

Parte experimental. 
Materiales.  
 

Material Módulo 
elástico 
[MPa] 

 σ  de 
tracción a la 
cedencia 
[MPa] 

σ  de 
tensión a 
la ruptura 
[MPa] 

R al 
impacto 
Charpy 
[KJ/m2] 

 ABS 2100 43.6 39.0 12.0 

 PP/20GF 4400 49.0 76.0 20.0 

TPO/20Talc 1770 18 13.5 52.0 

 TPO/25GF 2750 42.0 10.2 18.0 

Tabla 1. Tabla de propiedades plásticas a 23°C 

 
Los plásticos de ingeniería a evaluar son el copolímero 
de Acrilonitrilo-Butadieno-Estireno (ABS), una olefina 
termoplástica (TPO/25GF) reforzada con fibra de 
vidrio al 25%, otra olefina termoplástica (TPO/20Talc) 
reforzada con talco al 20%, y un polipropileno 
(PP+20GF) reforzado con fibra de vidrio al 20%. Sus 
principales características para este trabajo se 
presentan en la Tabla 1. 

 
Parámetro de diseño del reposabrazos usando 
plásticos de ingeniería.  
El reposabrazos es producido por un proceso de 
moldeo por inyección, usando el plástico seleccionado 
para tal propósito tal como se presenta en la Figura 1. 
Entre los parámetros de diseño críticos se encuentra 
el espesor nominal de la pared definida en 2.5 mm.  
 
El diseño del reposabrazos [2,3] presenta reducciones 
graduales para la generación de iniciadores de falla 
hasta un mínimo de 1.8 mm de espesor en la pared 
nominal para evitar marcas apreciables en la 
superficie visible para el usuario. 
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Figura 1. Diseño del reposabrazos 

 
Dimensiones: X: 717.05 mm, Y: 197.5 y Z: 100 mm, 
donde X es la longitud, Y es la altura y Z es el ancho. 
 
Equipos utilizados. 
Inyectoras hidráulicas. Se usó una inyectora 
hidráulica UBE de 1800 Ton de cierre para moldear el 
reposabrazos del auto. Se utilizó una inyectora 
hidráulica Sumitomo-Demag de 100 ton de cierre para 
el moldeo de los especímenes de prueba para DMA.   
 
Determinación de propiedades viscoelásticas 
lineales por DMA. Se utilizó un equipo TA-
Instruments modelo Q800 con mordaza de voladizo 

simple. Las condiciones de prueba son: 3 m de 
amplitud y 10 Hz de frecuencia usando una rampa de 
temperatura de 3 °C/min. Las dimensiones del 
especimen utilizado son: 17.5 mm, 10.4 mm y 4.0 mm, 
de largo, ancho y espesor, respectivamente.  
 
Software para análisis de elemento finito. Para este 
estudio se utilizó el software ANSYS 18® en su módulo 
Workbench® a través del submódulo de Análisis 
Estructural.  
 
Diseño del reposabrazos.  
Localización de los iniciadores de falla. Los 
iniciadores de falla se localizaron en la pared lateral 
para así controlar el colapso del plástico, de tal forma 
que, al impacto contra el ocupante éste primero se 
doble con un comportamiento de mecánica de 
fractura dúctil, evitando la fractura frágil del plástico 
ya que astillas o pedacería punzocortante generada 
podría pinchar la bolsa de aire tipo cortina y no 
permitiría su despliegue correcto, lo cual genera 
mayor riesgo de dañar al ocupante tanto por fractura 
no deseada del plástico como por impedir el 
desarrollo correcto de la bolsa de aire.  
Al doblarse el reposabrazos reducirá la fuerza 
reacción en el ocupante, tal como se muestra en la 
figura 2. 

 
Figura 2. Localización de los iniciadores de falla 

 
Diseño del iniciador de falla.  
Primer diseño experimental del iniciador de falla en el 
cual existe una zona de transición para ayudar con el 
flujo del plástico, manteniendo el criterio mínimo de 
1.8 mm para la reducción de espesor, para así, evitar 
marcas visibles. 

 
Figura 3. Sección de Ingeniería 

  
Problemática: El diseño anterior en la figura 3, no es 
satisfactorio ya que no cumple con el desplazamiento 
mínimo fijado en 30 mm. Así, se propuso establecer 
iniciadores de falla para mejorar desempeño de la 
autoparte usando diferentes tipos de plástico.  
 

  
Figura 4. Diseño final del iniciador de falla 

 
 
Método de análisis por simulación.  
El procedimiento de simulación consistió en: (1) 
Definir la geometría del reposabrazos, (2) Definir el 
tipo de malla en el reposabrazos. Se seleccionó malla 
fina adaptativa para mejorar precisión en formas 
complejas, (3) Selección de la superficie a simular y (4) 
ingresar datos de propiedades mecánicas y 
viscoelásticas de los plásticos seleccionados, (5) Se 
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selecciona el área donde se aplicará una carga estática 
que se determina de acuerdo con el método descrito 
a continuación cumpliendo los requerimientos de la 
normatividad FMVSS214. [1] En la figura 5 se muestra 
la localización de impacto lateral de acuerdo con la 
normatividad antes mencionada.  

 
Figura 5. Localización del impacto lateral en un vehículo 

 
Determinación de la fuerza del impacto lateral a una 
velocidad y masa constantes. [4,5] 
Tomando en cuenta la ecuación de Velocidad 
tenemos: 

𝑉′ =dV/dt 

a=(Vf - Vi )/(tf-ti) 

 
Conocemos la velocidad inicial que es 0 y la velocidad 
final que es 55 km/h. Asimismo, se tiene que el tiempo 
inicial es 0 s y el tiempo final es 5 s. Al sustituir estos 
valores en la ecuación anterior se tiene: 
 

𝑎 = (15.28 𝑚
𝑠⁄ −  0 𝑚

𝑠⁄ )/(5𝑠 − 0𝑠) 

𝑎 = 3.056 𝑚/𝑠2 
 

Teniendo este dato sustituimos en la ecuación de 
Fuerza para determinar la fuerza de impacto lateral: 
 

𝐹 = (1368 𝐾𝑔𝑓) ∗ (3.056 𝑚/𝑠2) 

𝑭 = 𝟒, 𝟏𝟖𝟎. 𝟔𝟏  𝑲𝒈𝒇 ∗ 𝒎/𝒔𝟐 

 
 

Resultados y Discusión. 
 
Análisis dinámico mecánico (DMA). Se realizó el 
análisis en el intervalo de temperaturas de -100 °C a 
200 °C bajo condiciones controladas de amplitud y 
frecuencia dadas. Los resultados para cada plástico 
utilizado se resumen a continuación y en forma gráfica 
se presentan en la Figura 9.  
 
 

Copolímero acrilonitrilo-butadieno-estireno (ABS) 
Se determinó que este plástico de naturaleza amorfa, 
tiene un módulo elástico vítreo (Gg) de 1905 MPa, la 
temperatura de transición vítrea (Tg) de la parte 
butadiénica se localizó a -85.1 °C tomada en el pico de 

tan cuyo valor es de 0.0947. A 25 °C, el módulo 

elástico G’ es de 1393 MPa y la tan es de 0.0161. Las 
Tg de la parte acrilonitrilo y estirénica se traslapan por 
estar cercanas y se observa solo un pico a 122.2 °C 

medida por el pico de tan cuyo valor es de 1.769.  
 
 Propiedades viscoelásticas del PP/GF20. Este 
plástico de naturaleza semicristalina presenta  un Gg 
de 3738 MPa. Se encontró una Tg a -40.3 °C tomada 

en el pico de tan cuyo valor es de 0.022, una segunda 

Tg a 19.8 °C medida también en un máximo de tan. 

A 25 °C, el G’ es de 2695 MPa y la tan es de 0.0369. 
La Tm de este material se localiza a 181.2 °C con un G’ 
a esa temperatura de 5.088 MPa.  
 
Propiedades viscoelásticas del TPO 1 (ADX-5377). 
Este plástico de naturaleza semicristalina presenta un 
Gg de 2736 MPa. Se encontró una Tg a -38 °C tomada 

en el pico de tan cuyo valor es de 0.053 y con un G’ a 
esa temperatura de 2322 MPa. Se localizó una 

segunda Tg a 20.6 °C tomada en el pico de tan cuyo 
valor es de 0.050 y con un G’ a esa temperatura de  

1584 MPa. A 25 °C el G’ es de 1498 MPa y la tan es 
de 0.050. La Tm del plástico se localiza a 173.5 °C con 
G’ a esa temperatura de 0.688 MPa.  
 
Propiedades viscoelásticas del TPO 2 (TPO/GF25 
SOFTELL TKG300NU). Este plástico de naturaleza 
semicristalina presenta un Gg es de 3706 MPa. Se 
encontró solo una Tg a 4.77 °C tomada en el pico de 

tan cuyo valor es de 0.060 y con un G’ a esa 
temperatura de 2209 MPa. A 25 °C, el G’ es de  1674 

MPa y la tan es de 0.047. La Tm se localiza a 163.3 °C 
con G’ a esa temperatura de 3.769 MPa. 
 
En la figura 6 el ABS tiene menor intervalo de 
aplicación que los demás materiales (<100 °C), pero 
presenta menor sensibilidad a cambios de 
temperatura en el intervalo de -30 °C a 80 °C. De los 
plásticos analizados se encontró que el PP/20GF es el 
material más rígido dado que sus valores de módulo 
son más altos en el intervalo de temperatura de 
aplicación.  
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Figura 6. Grafica de resultados de las pruebas DMA para los 4 

materiales. 

 
La Figura 7 muestra el comportamiento viscoelástico 
de los plásticos analizados en el intervalo de 
temperatura de aplicación de la autoparte. Se ve que 
el ABS no es sensible a la temperatura en este 
intervalo, pero tiene el menor G’ de -30 °C a +30 °C. 
Así también, el PP/20GF tiene el mayor G’ en todo el 

intervalo de aplicación. Por otra parte, la tan del PP 
y de los TPO sugiere que pudieran tener mayor 
sensibilidad a la temperatura en el intervalo de 
aplicación. Sin embargo, la influencia de la 
componente elástica domina sobre la componente 

viscosa dado que la tan oscila entre 0.02 y 0.06.  
 
   

 
Figura 7. Grafica de resultados DMA en el rango de aplicación de -

30 a 80°C. 

 
Diseño de experimentos.  

Se utilizó un diseño de experimentos con arreglo 
ortogonal para considerar todas las situaciones de 
carga. El planteamiento de este diseño se presenta en 
la Tabla 2, donde se consideran tres niveles de ruido 
(Ni), cuatro tipos de plásticos y tres niveles de espesor 
del reposabrazos. 

 

  A B 

Ruidos Tipo de Plástico Espesor 

N1  -30 °C 1 ABS 1 1.8 

N2 23 °C 2 PP/20GF 2 2.0 

N3 80°C 3 TPO/25GF 3 2.3 

  4 TPO/20Talc   
Tabla 2. Designación de factores de simulación 

Resultados de la simulación.  
La Simulación de análisis de elemento finito del diseño 
del reposabrazos considerando los iniciadores de falla 
y usando software ANSYS dio como resultado que 
cualesquiera de los plásticos analizados se colapsan 
con comportamiento dúctil, por lo que no se 
observaron fracturas tipo frágil. Este resultado es el 
esperado y adecuado para la protección del ocupante 
ya que una fractura frágil es perjudicial al proceso de 
inflado de la bolsa de aire, la cual debe completar su 
proceso de inflado hasta máximo 35 milisegundos.  
 
La Figura 8 presenta el resultado del reposabrazos 
después de aplicar el impacto lateral. Se ve en la 
Figura 11a la forma simulada en la que un ocupante 
podría impactar en el reposabrazos y el 
desplazamiento resultante de dicho impacto (Figura 
11b). 
 
 
 
 
 
 
 

(a)                                        (b) 
            

Figura 8. Impacto del dummy en la superficie de estudio. (a) 
dummy al 50% y (b) Resultado después del impacto. Pieza 

colapsada.  
 
 

En la Tabla 3 se presenta los resultados de la 
simulación de análisis de elemento finito 
considerando el arreglo ortogonal.  
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Tabla 3. Resultados diseño de experimentos en análisis de 

elemento finito 

 
El resultado del diseño de experimentos para el 
impacto lateral de acuerdo con la normatividad 
FMVSS214, el mejor resultado del diseño de 
experimentos se logra en el experimento 4 en todas 
las temperaturas analizadas para la combinación A2 = 
PP/20GF y B1 = 1.8 mm de espesor nominal.  

 
Tabla 4. Comparativo del impacto lateral para el arreglo A2-B1 vs. 

Normatividad FMVSS214 

 
Asimismo, el resultado del desplazamiento del 
reposabrazos en función de la temperatura de prueba 
tiene un comportamiento lineal para todos los 
plásticos utilizados, tal como se ve en la Figura 9. Se 
observa que el desplazamiento se incrementa con el 
aumento en la Temperatura de prueba.  

  
Figura 9. Correlación entre el desplazamiento y la temperatura de 

prueba. 
 

Se encontró como correlación que el desplazamiento 
en función del G’ de manera general es lineal, como 
se ve en la Figura 10, donde el desplazamiento 
disminuye con el incremento de G’, es decir, un 
material con componente elástica mayor podría 
disminuir dicho desplazamiento en el intervalo de 
prueba investigado. Se observa también que, para el 
plástico amorfo (ABS) el intervalo de G’ es pequeño 
dado que este módulo es prácticamente 
independiente de la temperatura y el agrupamiento 
de resultados es compacto como se observa en la 
Figura 9, a diferencia de los plásticos semicristalinos 
donde el intervalo de G’ se amplía por la propia 
naturaleza de los plásticos seleccionados, dando 
agrupaciones menos compactas. 

   

 
 

Figura 10. Correlación entre el desplazamiento y G’  

 
 
De acuerdo con los resultados de impacto lateral y de 
DMA, en la Figura 11 se presenta la correlación 
encontrada del desplazamiento del resposabrazos 

después del impacto en función de la tan. Se observa 
entonces que dicho desplazamiento aumenta con el 

incremento en la tan. Similar al análisis de G’, la 
naturaleza del plástico juega un papel importante 
dado que el plástico amorfo (ABS) es el que presenta 

menos dependencia de la tan a diferencia de los 
plásticos semicristalinos reforzados con fibra de vidrio 
o talco, generando también una agrupación de puntos 
experimentales compacta en comparación con el 
resto de los plásticos probados. 
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Figura 11. Correlación entre el desplazamiento y la tan. 

 
 

Conclusiones. 
En el intervalo de temperatura investigado se 
encontró que, para todos los plásticos utilizados, se 
presenta una correlación lineal del desplazamiento en 
función de la temperatura y del módulo elástico (G’).  
Para el plástico amorfo ABS, que presenta baja 
sensibilidad a la temperatura en el intervalo de 
aplicación se obtuvo una agrupación pequeña tanto 
del desplazamiento en función de G’ como del mismo 

desplazamiento en función de tan.  
Para el plástico semicristalino con carga (PP/20GF) y 
para los materiales compuestos con carga (TPO/carga: 
GF o talco) las agrupaciones de desplazamientos 
encontradas son más sensibles a cambios en el G’ 
(correlación lineal con la temperatura de aplicación) y 

de tan aun cuando el comportamiento dominante es 
mayormente elástico.  
De acuerdo con la simulación la mejor combinación 
encontrada es con el plástico PP/20GF con un espesor 
nominal del iniciador de falla de 1.8 mm.  
Definido el tipo de iniciador de falla por simulación en 
combinación con el tipo de plástico fue posible lograr 
que el reposabrazos mantenga una rigidez necesaria 
para su uso pero que en caso de impacto, éste colapse 
de forma transversal sin fractura frágil, mitigando así, 
el daño al ocupante del vehículo.  
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Resumen  
En un trabajo previo se reportó la obtención de óxido de grafeno (GO) por exfoliación electroquímica y su posterior 
reducción a óxido de grafeno reducido (rGO) usando como agente reductor extracto acuoso de hojas de 
Azadirachta Indica, planta comúnmente conocida como Neem.  Las pruebas realizadas al material reducido 
confirman una remoción parcial de oxígeno.  En una dispersión acuosa del rGO así obtenido, se precipitaron 
partículas de sulfuro de zinc (ZnS), con la intención de formar compósitos ZnS-rGO; ya formado el compósito, se 
procedió a analizar su actividad fotocatalítica mediante la degradación de soluciones acuosas de rodamina B (RhB), 
usando como fuente radiante luz Xenón.  Las partículas de ZnS y los compósitos ZnS-rGO se caracterizaron por 
difracción de rayos X en polvo (XRD), espectroscopia UV-Vis, microscopía electrónica de barrido (SEM) y análisis de 
área superficial por método BET.  Las pruebas de fotocatálisis mostraron que los compósitos degradan más 
rápidamente la solución con RhB, obteniéndose una disminución en el tiempo de vida media de reacción del 
contaminante orgánico de 270 hasta 147 min, comparado con las partículas de ZnS puras; lo anterior se atribuye a 
las propiedades de conducción electrónica del rGO. 
 

Introducción 
La contaminación del agua por tintes orgánicos es 
uno de los principales problemas del mundo, debido 
a que más de 10,000 diferentes tipos de pigmentos y 
colorantes se usan en diferentes industrias como la 
farmacéutica, papelera, cosmética, alimenticia y 
textil, entre otras. Las actividades desarrolladas en 
esas empresas liberan enormes cantidades de 
efluentes contaminados con colorantes al medio 
ambiente, siendo la industria textil una de las 
principales fuentes emisoras [1]. En México se utiliza 
un alto volumen de agua para los procesos textiles, la 
cual se contamina durante la producción de hilos o 
telas.  Nada más en el año 2013, la industria textil 
generó aguas residuales a una razón de 0.7 m3/s. 
 

Una de las alternativas para remediar los efluentes 
acuosos es la fotocatálisis heterogénea, que presenta 
la ventaja de que no transfiere la contaminación de 
un medio a otro, como en algunos de los métodos 
convencionales de tratamiento de agua. Este método 
descompone las moléculas de tintes orgánicos, 
mineralizándolas casi por completo a productos 
menos nocivos para el ambiente.  La fotocatálisis 
heterogénea consiste en la irradiación de energía    
sobre un material semiconductor de banda ancha; la 

energía se hace incidir sobre los electrones (  ) de la 
banda de valencia (  ) del  semiconductor, 
excitándolos.  Si la energía suministrada supera a la 
energía de la banda prohibida, o bandgap (  ), del 

material, se favorecerá la migración de electrones 
hacia la banda de conducción (  ), dejando una 
vacancia, o “hueco”, con carga positiva (  ). Las 
especies cargadas pueden migrar a la superficie del 
semiconductor y promover reacciones de tipo óxido-
reducción con las moléculas orgánicas de la fase 
acuosa degradándolas. Sin embargo, el par electrón-
hueco          también puede recombinarse y 
disipar la energía absorbida en forma de calor, lo cual 
no es deseable.  
 

El ZnS es un material con propiedades de 
degradación fotocatalítica excepcionales, sin 
embargo, se busca todavía incrementar su actividad 
fotocatalítica. Para lo anterior, se ha trabajado 
tratando de dispersar el ZnS en otros materiales, 
siendo el rGO uno de los que ha dado mejores 
resultados [2, 3]. Los compósitos ZnS-rGO han 
logrado incrementar el grado de degradación de 
tintes orgánicos hasta en un 40% [4] comparado con 
las partículas de ZnS por sí solas. 
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En este trabajo se reportan los resultados de 
fotocatálisis obtenidos con un compósito ZnS-rGO.  A 
dispersiones acuosas de rGO sintetizado 
previamente por química verde [5] se le añadieron  
precursores de ZnS para así formar el compósito ZnS-
rGO. Posteriormente, a este compósito se le 
realizaron pruebas de degradación fotocatalítica, 
irradiando luz de tipo Xenón sobre las muestras 
sólidas dispersadas en soluciones acuosas de 
rodamina B, RhB. 
 

Parte experimental 
Materiales 
La síntesis del rGO utilizado se describe 
detalladamente en [5, 6].  Los precursores utilizados 
para la síntesis de ZnS fueron ZnCl2 (Fermont®) y 
Na2S∙9H2O (Fermont®) de grado analítico. Las hojas 
de Neem fueron recolectadas en la Facultad de 
Agronomía, Unidad Académica Marín, de la 
Universidad Autónoma de Nuevo León.  
 
Reducción de GO con extracto acuoso de hojas de 
Neem y preparación de compósitos ZnS-rGO 
Se prepararon 3 soluciones con cantidades diferentes 
de extracto de Neem (20, 40 y 60 mL) a las cuales se 
añadió la cantidad correspondiente de agua 
desionizada para completar 100 mL.  A cada una de 
estas soluciones se les añadieron 100 mg de GO 
obtenido por exfoliación electroquímica [5, 6] y se 
colocaron en un sistema de ultrasonido durante 2 h 
para dispersar el GO. Posteriormente, cada 
dispersión se colocó en un sistema de calentamiento 
con reflujo y agitación magnética y se dejaron 
reaccionar durante 48h a 90°C. Transcurrido el 
tiempo de reacción, las dispersiones se colocaron en 
matraces Erlenmeyer y se añadieron 2.5 g de 
Na2S∙9H2O y 1.5 g de ZnCl2. Una vez añadidos los 
precursores, las dispersiones se colocaron en 
agitación magnética a temperatura ambiente 
durante 2 h, periodo en el que se observaron 
precipitados de color gris oscuro en el  fondo de los 
recipientes. Los precipitados (compósitos ZnS-rGO) 
fueron separados y lavados cada uno con 1 L de agua 
desionizada con la técnica de filtrado al vacío. 
Después fueron secados a 60°C durante 24 h y 
pulverizados manualmente en un mortero de ágata. 
Para la síntesis de ZnS puro, se utilizó agua 
desionizada en vez de la dispersión acuosa de rGO 
con la misma cantidad de precursores. Las muestras 

obtenidas se nombraron como ZnS, ZnS-rGO_20, 
ZnS-rGO_40 y ZnS-rGO_60. 
 

Instrumentación  
Difracción por rayos X en polvo (XRD) 
La caracterización estructural de las muestras fue 
llevada a cabo con la técnica de difracción con rayos 
X (XRD) en polvo (difractómetro Bruker® D8), con 

radiación de CuK ( = 1.5406 Å), detector de 
centello y filtros de níquel. Las mediciones se 

realizaron en un rango 2 de 10 a 80° con un tamaño 
de paso de 0.05° y con un intervalo de 0.5 por cada 
paso.   
 

Microscopia Electrónica de Barrido (SEM) 
Para analizar la morfología de las nanopartículas 
obtenidas se usó un microscopio electrónico de 
barrido (FEI® Nova  NanoSEM200). Una pequeña 
porción de la muestra se colocó sobre cinta adhesiva 
de grafito, montándose ésta sobre un portamuestras 
de aluminio; el exceso de material fue retirado con 
aire comprimido. Las muestras se observaron a 10 kV 
de voltaje de aceleración y 5 mm de distancia de 
trabajo en modo de campo libre. 
 

Espectroscopia Ultravioleta-Visible 
Los análisis de espectroscopia UV-Vis (espectrómetro 
Perkin Elmer® Lambda 35) se realizaron en modo 
absorción en un rango de 200 a 900 nm con un 
ancho de colección de 1 nm y a una velocidad de 
barrido de 480 nm/min. Las muestras se analizaron 
en reflectancia difusa con una esfera de integración. 
Pequeñas porciones de las muestras fueron 
introducidas y dispersadas en bolsas de polietileno 
de 3 x 3 cm, a excepción del blanco, donde se utilizó 
la bolsa vacía. Las bolsas con muestra se colocaron 
de manera perpendicular al haz emitido por el 
equipo. 
 

Método BET 
El área superficial de las muestras se analizó con la 
técnica de BET (Brunauer Emmett Teller) realizando 
la fisisorción con N2 en celdas de 9 mm a una 
temperatura de 77 K; el tiempo de desgasificación 
fue de 24 h a 100 °C (analizador de áreas Belsorp 
Mini II BEL Japan®). 
 
Experimentos de degradación fotocatalítica 
Las reacciones de degradación de RhB se realizaron 
en un reactor fotocatalítico tipo Batch recubierto con 
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una chaqueta de enfriamiento recirculando agua a 
25 °C de temperatura a una razón de 15 L/min. El 
reactor fue colocado sobre una plancha con agitación 
magnética y cubierto por una caja de madera para 
evitar fuentes de luz externa. Se introdujo dentro del 
reactor una lámpara de Xenón para inducir el 
proceso de fotocatálisis, emitiendo alrededor de 
85,000 a 90,000 luxes de luminosidad. 
 

De cada muestra se tomaron 250 mg y se añadieron 
a 250 mL de solución de RhB con una concentración 
de 5 ppm. Las dispersiones se colocaron en un baño 
de ultrasonido durante 30min y posteriormente se 
depositaron dentro del reactor, agitando en 
oscuridad durante 1 h, tras la cual se tomó la alícuota 
inicial y se encendió la lámpara de Xenón. Se 
tomaron alícuotas cada 20min durante la primera 
hora, cada 40 min durante 6 h y una alícuota final al 
pasar 24 h. 
 

Las alícuotas fueron centrifugadas a 9000 rpm 
durante 20 min para remover los restos de 
fotocatalizador y se colocaron en celdas de vidrio de 
45 x 12.5 x 12.5 mm. Posteriormente se introdujeron 
en un espectrofotómetro UV-Vis (Thermo Fisher 

Scientific® BioMate 3) ajustado a  = 554 nm, con el 
cual se determinó la absorbancia de las muestras 
extraídas del reactor fotocatalítico. Con la curva de 
calibración de RhB, se estimó la concentración de las 
alícuotas en función de su absorbancia. 
 

La reacción de degradación de la RhB tiene una 
cinética de primer orden la cual se expresa con la 
siguiente ecuación:  
 

                
         

donde k (min-1) es la constante de rapidez de 
reacción. El tiempo de vida media t1/2, es decir, el 
tiempo en el cual la concentración del contaminante 
orgánico llega a la mitad de su concentración inicial 
    , se puede calcular con la ecuación: 
 

     
   

 
 

 
la cual es válida para reacciones de primer orden. 
 
 
 

Resultados y discusión 
Difracción por rayos X en polvo (XRD) 
Al analizar las muestras por XRD se obtuvieron los 
difractogramas que se muestran en la figura 1. 

 

 
 
Figura 1. Patrones de difracción de rayos X en polvo de muestras 
de ZnS y compósitos ZnS-rGO. 

 
El difractograma del ZnS exhibe tres picos localizados 
en los ángulos 28.74°, 47.90° y 56.51° que 
corresponden a los planos (111), (220) y (311) 
respectivamente, y son característicos de una 
estructura tipo blenda (estructura cúbica con grupo 
espacial F-43m), coincidiendo con los picos 
reportados por la ficha JCPDS65-1691 [7] para el ZnS. 
En los difractogramas de las muestras de ZnS-rGO no 
se aprecia el pico característico de las muestras de 
rGO en el ángulo 27.49° lo cual se debe a dos 
razones: (1) la cantidad de rGO presente en los 
compósitos ZnS-rGO es mucho menor a la de ZnS y 
(2) el pico de rGO, ubicado en 27.49°, es opacado por 
el pico del plano (111) del ZnS (28.74°) [8-10]. Sin 
embargo, el pico de rGO se puede apreciar 
levemente en el difractograma de la muestra ZnS-
rGO_40. Con la ecuación de Scherrer se determinó el 
tamaño de cristalito de las muestras, D111, siendo 
33.6, 29.7, 23.4, y 28.2nm para las muestras de ZnS, 
ZnS-rGO_20, ZnS-rGO_40 y ZnS-rGO_60 respectiva-
mente. 
 

Microscopia de Barrido Electrónico (SEM) 
En la figura 2 se observan las imágenes de cada 
muestra obtenidas por SEM. 
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Figura 2. Imágenes de SEM de (a) ZnS, (b) ZnS-rGO_20, (c) y (d) 
ZnS-rGO_40. 

 
En las imágenes se puede apreciar que todas las 
muestras están formadas por aglomerados de 
partículas amorfas con una variación muy amplia de 
tamaños y sin orden definido. Para la muestra de ZnS 
(figura 1a) se llegan a observar partículas de hasta 
31.6nm en algunas zonas de la muestra. Los 
compósitos ZnS-rGO (figuras 1 b-c) no exhibieron un 
cambio significativo en cuanto a cristalinidad ni 
tamaño de las partículas. En los bordes de los 
aglomerados se pueden apreciar las partículas que 
componen toda la estructura cuyos tamaños se 
encuentran en el rango de nanómetros. El cambio 
más significativo que se observó en los compósitos 
fue respecto a la rigidez del material, ya que al 
incorporar rGO se observaron fracturas y cortes de 
cizalla en la superficie de los materiales (figura 1c), 
indicando un aumento en la dureza y fragilidad 
respecto a las partículas sin rGO. 
 

Espectroscopia Ultravioleta-Visible 
En la figura 3 se observan los espectros UV-Vis de 
cada muestra. Se observa que la muestra de ZnS 
exhibe un incremento (salto de energía) en la 
absorción de energía de fotones con una longitud de 
onda menor a 400 nm, por lo que tiene el potencial 
de ser activado por luz visible para su aplicación en 
procesos de fotocatálisis. Al incorporar rGO a las 
partículas de ZnS, las muestras son capaces de 
absorber energía de fotones con longitudes de onda 
más grandes, incrementando la capacidad de 

absorción proporcionalmente con el grado de 
reducción del GO.  

 
 
Figura 3. Espectros de reflectancia difusa de las muestras ZnS y 
ZnS-rGO. 

 
Haciendo el cálculo de la energía de la banda 
prohibida por el procedimiento descrito por Jorge 
Ibañez et al [11] se obtienen los resultados que se 
muestran en la tabla 1, donde es evidente la 
disminución de energía del bandgap en cada muestra 
con la incorporación de rGO.    
 
Tabla 1. Valores calculados de la energía de la banda prohibida 
(eV) de ZnS y compósitos ZnS-rGO. 
 

Muestra Energía de banda prohibida (eV) 

ZnS 3.36 
ZnS-rGO_20 3.34 
ZnS-rGO_40 3.29 
ZnS-rGO_60 3.24 

 

 
Método BET 
En la figura 4 se presentan las isotermas de 
adsorción-desorción de cada muestra. De acuerdo a 
la clasificación de isotermas de deBoer & Brunauer 
[12], todas las curvas son del tipo IV, cuya 
característica principal es que presentan histéresis, 
correspondiendo a materiales mesoporosos 
(diámetro de poro entre 2 y 50 nm) con una alta 
energía de adsorción.  
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Figura 4. Isotermas de adsorción-desorción de partículas Zns y 
compósitos ZnS-rGO. 

 
La histéresis de las curvas se debe a que una 
cantidad significativa de N2 queda capturada dentro 
de los poros del material durante la desorción.  A su 
vez, existe una subclasificación en las curvas de tipo 
IV de acuerdo a la forma que presentan.  De acuerdo 
a esa subclasificación, la curva de la muestra de ZnS 
corresponde al tipo H3, cuyas características son que 
los poros poseen morfologías agrietadas con baja 
curvatura y la rigidez en los aglomerados de la 
estructura es baja [13]. Al incorporar rGO a las 
partículas de ZnS, la forma de las isotermas cambia a 
una de tipo H2, indicando que los poros se vuelven 
más amplios y estrechos además de presentar 
interconexiones entre ellos dentro de la estructura.  
 

Degradación fotocatalítica de RhB 
La figura 5 muestra la variación en la concentración 
de RhB en función del tiempo de irradiación. En la 
gráfica se puede observar que los compósitos ZnS-
rGO degradan más rápidamente la solución de RhB  y 
que en las muestras que se sintetizaron con una 
mayor cantidad de agente reductor (GO con un 
mayor grado de reducción), el proceso de 
fotocatálisis es más rápido debido a la buena 
conducción electrónica del grafeno, lo que disminuye 
la probabilidad de recombinación de cargas durante 
el proceso de excitación de electrones y generación 
de huecos. 
 

 
 
Figura 5. Evolución de la concentración de RhB (C0 = 5 ppm) 
durante su degradación fotocatalítica en contacto con ZnS y ZnS-
rGO. 

 
 
Figura 6. Modelo de Langmuir-Hinshelwood (ajuste lineal de         
–ln(C/CO) vs tiempo) para cada fotocatalizador. 

 
Ajustando los datos a una cinética de primer orden 
se obtienen la gráfica que se muestra en la figura 6, 
donde la pendiente de cada recta representa su 
constante de rapidez de reacción (k). 
 
Los valores para k y t1/2 se muestran en la tabla 2. Es 
evidente que entre más reducido se encuentre el GO 
incorporado a las partículas de ZnS, se favorecerá el 
transporte electrónico durante el proceso de 
fotocatálisis y, en consecuencia, disminuirá el tiempo 
necesario para degradar las moléculas de RhB.  
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Tabla 2. Constante de velocidad y tiempo de vida media para cada 
fotocatalizador. 
 

Muestra k x 103 (min-1) t1/2 (min) 

ZnS 2.57 269.71 
ZnS-rGO_20 2.74 252.97 
ZnS-rGO_40 3.59 193.08 
ZnS-rGO_60 4.70 147.48 

 

Conclusiones 
Los compósitos ZnS-rGO sintetizados por química 
verde mostraron una actividad fotocatalítica mayor 
que las partículas de ZnS, debido a que la capacidad 
de conducción electrónica del rGO ayudó a disminuir 
la recombinación de cargas y huecos durante el 
proceso de excitación de electrones de la banda de 
valencia del ZnS. Los compósitos ZnS_rGO exhibieron 
cambios de morfología, porosidad y de fragilidad 
respecto a las partículas de ZnS. 
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RESINAS MACROPOROSAS HIPERENTRECRUZADAS PARA 
ELIMINAR CROMO (VI) 
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Resumen:	  La  contaminación  del  agua  por  metales  pesados  es  generada  principalmente  por  la  actividad  industrial;  
esto  ha  representado  un  problema  no  solo  para  los  ecosistemas  que  lentamente  se  contaminan  sino  también  en  la  
salud  pública.  Con  el  objetivo  de   remover  Cr(VI)   se      sintetizaron   resinas  macroporosas  utilizando   tetratiosulfonil  o  
tolueno   como   porógeno   y   los   monómeros   cloruro   de   vinil   bencilo   96%   (CVB)   y   divinil   benceno   4%   (DVB);  
posteriormente,  se   funcionalizó   la   resina  empleando     piridina  con  una  reacción  tipo  Friedel-‐Craft,  para  generar  un  
material   hiper-‐entrecruzado.   Las   resinas   resultantes   se   caracterizaron   por   la   técnica   de   FTIR   confirmando   la  
incorporación  de  la  piridina.  Por  Termogravinometría  se  observó  que  las  resinas  precursoras  eran  más  estables  que  
las  funcionalizadas.  Usando  las   imágenes  de  MEB  se  corroboró  que  el  porógeno  tetratiosulfonil  aumentó  los  poros  
en  las  resinas  entre  7-‐11  µm.  La  prueba  de  hinchamiento  con  agua  mostró  en  promedio  40-‐60%  de  hinchamiento.  
Finalmente,  las  pruebas  de  remoción  de  Cr  (VI)  se  realizaron  con  soluciones  de  concentración  de  50-‐500  ppm  para  
determinar  la  capacidad  máxima  de  adsorción,  la  cual  fue  de  aproximadamente  200  mg  Cr(VI)/g  resina  de  acuerdo  al  
modelo  de  Langmuir  y  siguiendo  una  cinética  de  pseudo-‐segundo  orden.    
	  
Introducción.	  
La	   contaminación	   del	   agua	   por	   metales	   pesados	   es	  
generada	   principalmente	   por	   la	   actividad	   humana;	  
esto	   ha	   representado	   un	   problema	   no	   solo	   para	   los	  
ecosistemas	   que	   lentamente	   se	   contaminan	   sino	  
también	   en	   la	   salud	   pública.	   	   Existen	   diversos	  
métodos	   de	   remoción	   de	  metales	   pesados	   en	   aguas	  
residuales,	   como	   es	   el	   caso	   del	   Cr(VI),	   algunos	   son	  
más	   efectivos	   que	   otros,	   pero	   también	   tienen	   altos	  
costos;	   las	   resinas	   han	   sido	   una	   opción	   conveniente	  
debido	  a	  que	  son	  versátiles	  y	  económicas,	  ya	  que	  se	  
pueden	   regenerar	   y	   recuperar	   los	   metales,	   muchos	  
de	  ellos	  de	  un	  alto	  valor	  económico.	  De	  acuerdo	  a	  lo	  
anterior,	   este	   proyecto	   tiene	   el	   objetivo	   desarrollar	  
resinas	  macroporosas	   para	   eliminar	   Cr	   (VI)	   de	   aguas	  
sintéticas.	  
	  
Parte	  experimental.	  
Materiales.	   Para	   sintetizar	   la	   resina	   terpolimérica	   y	  
Macroporosa	   por	   una	   técnica	   en	   suspensión,	   se	  
utilizaron	   los	   monómeros	   4-‐vinilpiridina	   (4VP),	  
divinilbenceno	   (DVB)	   y	   cloruro	   de	   vinilbencilo	   (CVB),	  
el	   polialcohol	   vinílico	   (PVA	   al	   85%)	   como	   agente	   de	  
suspensión;	   además	   fue	   necesario	   sintetizar	   un	  
porógeno	   formado	   con	   tetraetilenglicol	   y	   cloruro	   de	  
tosilo.	  También	  se	  realizó	  una	  reacción	  de	  alquilación	  
utilizando	  FeCl3	  para	  hiperentrecruzarla	   con	  piridina.	  

Todos	  los	  reactivos	  fueron	  adquiridos	  de	  Aldrich.	  Para	  
eliminar	   el	   inhibidor	   de	   los	   monómeros	   se	   lavaron	  
con	  una	  solución	  de	  hidróxido	  de	  potasio	  al	  5%	  y	  por	  
último	  con	  agua	  desionizada.	  	  
	  
Síntesis	   del	   porógeno.	   En	   un	   matraz	   se	   adicionó	   al	  
tetraetilenglicol	   ocho	  porciones	   del	   cloruro	   de	   tosilo	  
lentamente,	   ya	   que	   la	   reacción	   es	   exotérmica;	   se	  
colocó	  un	  baño	  de	  hielo	   y	   se	  dejó	   agitando	  por	  1	  h.	  
Posteriormente,	  se	  guardó	  en	  un	  refrigerador	  por	  72	  
h,	   para	   después	   lavar	   con	   ácido	   sulfúrico	   (H2SO4)	   al	  
15%.	  Por	  último	  se	  extrajo	  con	  cloroformo	  CHCl3	  y	  fue	  
guardado	  para	  su	  posterior	  uso. 
	  
Síntesis	   de	   la	   resina.	   En	   el	   reactor	   de	   tres	   bocas	   se	  
adicionó	  el	  agua	  desionizada	  y	  el	  PVA	  en	  presencia	  de	  
una	   atmósfera	   de	   nitrógeno.	   Los	   monómeros	   ya	  
purificados	  y	  el	  AIBN	  se	  agregaron	  gota	  a	  gota	  se	  dejó	  
polimerizar	   durante	   8	   h.	   Un	   vez	   concluido	   este	  
tiempo,	   se	   filtró	   y	   el	   sólido	   obtenido	   se	   lavó	  
repetidamente	   con	   agua	   desionizada	   y	   metanol;	   se	  
secó	  a	  vacío	  a	  70°C.	  	  
	  
Hiperentrecruzamiento	  de	   la	   resina.	  Se	  pesó	  1	   g	   de	  
resina	  en	  un	  matraz	  bola,	  se	  le	  adicionó	  dicloroetano	  
poco	   a	   poco	   hasta	   observar	   un	   hinchamiento	   de	   la	  
resina.	   Posterior	   al	   hinchamiento	   de	   la	   resina,	   se	  
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colocó	  en	  un	  baño	  sónico	  por	  15	  min.	  Por	  otro	   lado,	  
se	   pesaron	   0.2	   g	   de	   cloruro	   férrico	   y	   se	   adicionó	   15	  
mL	   de	   dicloroetano	   hasta	   formar	   una	   solución	  
homogénea.	  Pasado	  los	  15	  min,	  la	  resina	  se	  retiró	  del	  
baño	   para	   incorporarles	   14	   mL	   de	   piridina	   y	   la	  
disolución	   de	   cloruro	   férrico	   en	   dicloroetano.	  
Finalmente,	  se	  colocó	  en	  un	  baño	  de	  aceite	  y	  se	  dejó	  
reaccionar	  por	  24	  h;	  posteriormente	  se	  lavó	  con	  agua	  
desionizada	   y	  metanol	   para	   después	   secar	   a	   vacío	   a	  
70°C.	  
	  
Instrumentación.	   La	   caracterización	   fisiquicoquímica	  
se	   realizó	   en	   un	   espectrofotómetro	   de	   infrarrojo	  
Perkin	   Elmer	   Spectrum	   6X	   FT-‐IR	   System	   en	   un	  
intervalo	  de	  longitud	  de	  onda	  de	  entre	  580	  y	  4000cm-‐

1,	   con	   una	   resolución	   de	   2	   cm-‐1	   y	   16	   escaneos	   por	  
espectro.	   Para	   determinar	   su	   estabilidad	   térmica	   se	  
pesaron	   aproximadamente	   10mg	   del	   copólimero	  
molido	   usando	   una	   termobalanza	   Perkin	   Elmer	  
Analyzer	  Pyris	  1	  TGA,	  se	  calentó	  hasta	  la	  temperatura	  
de	  800°C	  a	  una	  velocidad	  de	  10°C/min	  con	  atmósfera	  
de	   nitrógeno.	   El	   grado	   de	   hinchamiento	   se	   obtuvo	  
poniendo	   en	   contacto	   0.1g	   de	   resina	   con	   10mL	   de	  
agua	   desionizada	   por	   48h,	   transcurrido	   este	   tiempo	  
se	   quitó	   el	   exceso	   de	   agua	   y	   se	   pesó	   nuevamente.	  
Finalmente,	  para	  saber	  el	  tamaño	  y	  morfología	  de	  las	  
perlas	   se	   analizó	   utilizando	   un	   Microscopio	  
Electrónica	  de	  barrido.	  
	  
Resultados	  y	  discusión.	  
En	   la	   Figura	   1	   se	   presenta	   la	   reacción	   de	   obtención	  
del	  porógeno.	  
	  

	  

	  
Figura	  1.	  Estructura	  del	  porógeno	  sintetizado	  

	  
	  
El	   tamaño	   molecular	   del	   porógeno	   sintetizado	  
permite	   obtener	   poros	   permanentes	   de	   mayor	  

tamaño	   incrementando	   el	   área	   superficial	   de	   la	  
resina.	  
	  
En	   la	   Tabla	   1	   se	   muestra	   los	   porcentaje	   de	  
monómeros	   y	   demás	   componente	   utilizados	   en	   la	  
síntesis	  de	  la	  resina.	  

	  
Tabla	  1.	  Formulación	  de	  la	  resina	  

Monómeros	   Reacción	  1	   Reacción	  2	  
DVB	   2%	   4	  %	  
CVB	   58%	   57%	  
4VP	   40%	   39%	  

Porógeno	   1%a)	   1%a)	  
AIBN	   1%a)	   1%a)	  
PVA	   1%a)	   1%a)	  

H2O/Orgánica	   90/10	   90/10	  
a)	  Con	  respecto	  a	  la	  cantidad	  de	  monómeros.	  

	  
	  

De	   las	   dos	   reacciones	   realizadas,	   la	   segunda	  
conteniendo	   un	   mayor	   porcentaje	   del	   monómero	  
entrecruzante	  resultó	  perlas	  con	  mayor	  consistencia	  y	  
mejor	   resistencia	   mecánica.	   Fue	   etiquetada	   como	  
resina	   precursora	   (RP100C)	   y	  mostró	   una	   coloración	  
amarilla	   pálida.	   Esta	   resina	   fue	   utilizada	   para	   su	  
posterior	   hiperentrecruzamiento	   con	   piridina	  
(RF100C)	   y	   en	   la	   remoción	   de	   Cr(VI).	   La	   resina	  
funcionalizada	   con	   piridina	   mostró	   una	   coloración	  
más	   café	   claro.	   En	   la	   Figura	   2	   se	   muestra	   la	   ruta	  
sintética	  para	  la	  obtención	  de	  la	  resina	  precursora	  y	  la	  
hiperentrecruzada.	  
	  

	  
	  

	  
Resina	  precursora	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  	  Resina	  hiperentrecruzada	  
Figura	  2.	  Ruta	  de	  síntesis	  de	  la	  resina	  precursora	  y	  la	  funcionalizada	  
con	  piridina	  (Alquilación	  Friedel-‐Crafts.)	  
	  	  
Caracterización	   de	   la	   resina	   RP100C.	   En	   la	   Figura	   3	  	  
se	   muestran	   los	   termogramas	   de	   la	   resinas	  
precursora	  (RP100C)	  	  e	  hiperentrecruzada	  (RPF100C).	  
La	   estabilidad	   térmica	   de	   	   la	   resina	   precursora   era  
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más   estables   que   las   funcionalizadas.	   Esta	   última	   	   es	  
higroscópica	  (perdida	  del	  8	  %	  de	  agua	  a	  100	  oC)	  y	  es	  
estable	   hasta	   150	   con	   una	   pérdida	   del	   10%	   del	  
material	  a	  202	  oC	  (Figura	  3B);	  adicionalmente	  RF100C	  
presenta	  tres	  etapas	  de	  descomposición	  en	  contraste	  
con	  la	  resina	  precursora	  que	  solo	  muestra	  dos	  etapas	  
de	  descomposición	  traslapadas	  a	  350	  oC	  (Figura	  3A).	  
	  

	   	  

Figura	   3.	   Termogramas	   de	   A)	   la	   resina	   precursora	   RP100C	   y	   B)	  
resina	  hiperentrecruzada	  RF100C.	  
	  
Las	   imágenes	   de	  Microscopía	   Electrónica	   de	   Barrido	  
para	  RP100C	  y	  RF100C	  se	  muestran	  en	  la	  Figura	  4.	  La	  
resina	   precursora	   exhibió	   un	   estructura	   rugosa	   con	  	  
un	  diámetro	  de	  1.5	  ±	  2	  mm	  y	  el	  tamaño	  del	  poro	  fue	  
de	  10	  µm.	  En	  contraste	   la	   resina	  RF100C	   	  mostró	  un	  
diámetro	  de	  partícula	  de	  aproximadamente	  1.8	  mm	  y	  
un	   poro	   de	   menor	   tamaño,	   aunque	   su	   superficie	  
mantuvo	  la	  rugosidad	  	  de	  la	  resina	  precursora.	  	  
	  
	  

A)	   	  
B)	  

Figura	  4.	  Imágenes	  de	  MEB,	  A)	  RP100C	  y	  B)	  RF100C	  
	  
	  
Evaluación	  de	  la	  capacidad	  de	  sorción	  del	  Cr(VI)	  .	  	  
Para	   	   determinar	   la	   capacidad	   de	   sorción	   del	   cromo	  
(VI),	   se	   realizó	   la	   isoterma	   empleando	   soluciones	  	  
dicromato	   de	   potasio	   para	   construir	   la	   curva	   de	  
calibración	   entre	   50	   y	   500	   ppm.	   	   Estas	   soluciones	  
también	   se	  emplearon	  para	  poner	  en	  contacto	  0.1	  g	  
de	  resinas	  RP100C	  y	  RF100C	  y	  dejándolas	  en	  contacto	  

por	   72	   h	   en	   un	   agitador	   orbital.	   Los	   resultados	   se	  
muestran	  en	  las	  Figuras	  5	  y	  6,	  respectivamente,	   	  con	  
los	   ajustes	   a	   los	  modelos	   de	   Langmiur,	   Freundlich	   y	  
Redlich-‐Peterson	  (ver	  Tabla	  2).	  

	  

	  
	  
Figura	  5.	  Isoterma	  para	  la	  resina	  precursora	  RP100C	  
	  

	  
	  
Figura	  6.	  Isoterma	  de	  la	  resina	  hiperentrecruzada	  RF100C	  
	  
	  
Tabla	  2.	  Modelos	  usado	  para	  el	  ajuste	  de	  las	  isotermas	  
Langmuir	   𝒒𝒆 =

𝑲𝒍𝑪𝒆
𝟏 + 𝒂𝒍𝑪𝒆

	  

Freundlich	   𝒒𝒆 = 𝑲𝒇𝑪𝒆
𝒃𝒇	  

Redlich-‐Peterson	   𝒒𝒆 =
𝑲𝑹𝑷𝑪𝒆

𝟏 + 𝒂𝑹𝑷𝑪𝒆𝒃𝑹𝑷
	  

	  
	  
En	  la	  Tabla	  3	  se	  muestran	  los	  resultados	  del	  ajuste	  de	  
los	   modelos	   empleados	   para	   la	   resina	   RP100C.	   De	  
acuerdo	   al	   modelo	   de	   Langmuir	   la	   Q	   máxima	   para	  
esta	  resina	  fue	  de	  117	  mg	  de	  Cr(VI)/g	  de	  resina	  y	   los	  

A)	  	   B)	  
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datos	   experimentales	   se	   ajustaron	   al	   modelo	   de	  
Redlich-‐Peterson	   de	   acuerdo	   al	   coeficiente	   de	  
correlación	  R2	  de	  0.973.	  El	  valor	  de	  g	  menor	  a	  1	  indica	  
un	  proceso	  de	  interacción	  química	  entre	  el	  sustrato	  y	  
el	   adsorbato,	   con	   una	   superficie	   heterogénea	   y	   con	  
posibilidad	  de	  formar	  multicapas.	  
Tabla	  3.	  Resultados	  de	  la	  isoterma	  para	  RP100C	  

Langmuir	   𝑹𝟐	  
Qo	  (mg/g)	   117	   0.9699	  
b	  (l/mg)	   0.1085	  

Freundlinch	  
Kf(mg/g)(dm^3/g)	   28.96	   0.8635	  

n	   3.7798	  
Redlich	  -‐Peterson	  

K	  (l/g)	   15.399	   0.973	  
a(1/mg)	   0.1828	  

g	   0.93558	  
	  
	  
Por	  otro	   lado,	   los	  datos	  experimentales	  y	  el	   ajuste	  a	  
los	  tres	  modelos	  mencionados	  para	  la	  resina	  RF100C,	  
se	  muestran	  en	  la	  Figura	  6.	  	  A	  manera	  de	  resumen	  en	  
la	  Tabla	  4	  se	  indican	  los	  resultados	  del	  ajuste	  no	  lineal	  
para	  la	  resina	  RF100C.	  
	  
El	  valor	  de	  la	  Q	  máxima	  no	  cambio	  significativamente	  
(118	   mg/g)	   con	   respecto	   a	   la	   precursora.	   El	   único	  
beneficio	   aparente	   es	   la	   mejora	   en	   su	   resistencia	  
mecánica,	   necesario	   para	   su	   posible	   aplicación.	  
Finalmente,	   el	   mejor	   ajuste	   de	   los	   datos	  
experimentales	   fue	   considerado	   el	   modelo	   de	  
Redlich-‐Peterson,	   	   indicando	  una	  interacción	  química	  
en	  una	  superficie	  heterogénea	  y	  con	  sitios	  activos	  no	  
equivalentes,	   considerando	   el	   valor	   de	   g	   de	   0.9025	  
(ver	  Tabla	  4).	  
	  
	  
Tabla	  4.	  Resultados	  del	  ajuste	  de	  los	  datos	  experimentales	  

Langmuir	   𝑹𝟐	  
Qo	  (mg/g)	   118	   0.96	  
b	  (l/mg)	   0.087	  

Freundlinch	  

Kf(mg/g)(dm^3/g)	   25.97	   0.89	  
n	   3.53	  

Redlich	  -‐Peterson	  

K	  (l/g)	   14.13	   0.96	  

a(1/mg)	   0.2	  

g	   0.9025	  
	  
	  
Otro	   estudio	   realizado	   con	   la	   resina	   RP100C	   fue	   la	  
determinación	  de	   la	  cinética	  de	  adsorción,	  el	   cual	   se	  
muestra	  en	  la	  Figura	  7.	  
	  

	  
	  
Figura	  7.	  Cinética	  de	  adsorción	  de	  la	  resina	  RP100C	  

	  
El	   modelo	   que	   mejor	   se	   ajustó	   a	   los	   datos	  
experimentales	  para	   la	   resina	  RP100C	   fue	  el	  modelo	  
de	   Elovich	   (ecuación	   1)	   con	   un	   coeficiente	   de	  
correlación	  de	  0.99065.	  	  
	  

	  	  	  
	  
Cuyos	   valores	   de	   sus	   constantes	   después	   del	   ajuste	  
fue	  de	  	  B=	  0.07	  (mg/g)	  y	  a	  =	  2.27	  (mg/g*min)	  
El	   ajuste	   al	   modelo	   de	   Elovich	   indica	   que	   el	  
adsorbente	   en	   general	   se	   llevan	   a	   cabo	   procesos	   de	  
quimisorción,	   supone	   que	   los	   sitios	   activos	   son	  
heterogéneo,	   ajustando	   esto	   a	   un	   mecanismo	   de	  
adsorción	   de	   pseudo	   segundo	   orden.	   Donde	   a	   nos	  
indica	   la	   velocidad	   de	   adsorción	   del	   adsorbato	   y	   B	  
esta	   relacionado	   con	   la	   energía	   de	   activación	   por	  
quimisorción.	  
	  	  	  
Conclusiones.	  
El	   uso	   del	   porógeno	   sintetizado	   incremento	   el	  
diámetro	  de	  los	  poros.	  	  

La	   resina	   funcionalizada	   tiene	   menor	   estabilidad	  
térmica	  	  comparada	  con	  la	  resina	  precursora.	  	  
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La	   resina	   hiperentrecruzada	   presentó	   una	   adsorción	  
máxima	   Qo	   =117	   mg/g	   obtenida	   con	   el	   modelo	   de	  
Langmuir.	  	  

El	   modelo	   que	   mejor	   se	   ajustó	   para	   los	   datos	  
experimentales	   de	   ambas	   resina	   fue	   el	   midelo	   de	  
Redlich-‐Peterson,	   	   indicando	  una	  interacción	  química	  
que	  fue	  confirmado	  por	  la	  cinética	  ajustada	  al	  modelo	  
de	  Elovich.	  
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Resumen: Se reporta la síntesis y polimerización de un monómero de sal de anilinio derivado del ácido 2-acrilamido-

2-metil-1-propanosulfónico (AS1), que presenta 2 sitios polimerizables un sustituyente vinilo y un contraión anilinio, 
los cuales polimerizan por mecanismos diferentes y de manera selectiva. El sustituyente vinilo polimeriza mediante 
polimerización radicalica, produciendo un polielectrolito aniónico análogo de la poliacrilamida. Por otra parte, el 
contraión anilinio polimeriza mediante polimerización oxidativa, produciendo polianilina sal de emeraldina base. La 
estructura de los compuestos fue comprobada por H1-NMR y FT-IR, además de complementar las caracterizaciones 
de estos mediante espectroscopia UV-Vis. 
 

Introducción. 
Los monómeros son moléculas de bajo peso 
molecular que reacción de manera sucesiva hasta 
formar moléculas de alto peso molecular; es decir, los 
monómeros son el material de partida para la 
obtención de polímeros. La estructura de los 
monómeros influye principalmente en el mecanismo 
de polimerización y en los grupos funcionales que 
presentara un polímero a lo largo de la cadena 
principal1. Debido a esto, el desarrollo de nuevos 
monómeros es una de las herramientas para la 
creación de nuevos polímeros. Sin embargo, en la 
actualidad se busca que los monómeros, no 
solamente funjan como unidad estructural del 
polímero. Un ejemplo de esto son los surfámeros 
comerciales Hitenol (BC y KH) sales análogas de 
sulfonato de amonio que presenta un sustituyente 
vinilo. Estos compuestos actúan como surfactantes 
por lo que son empleados en la polimerización por 
emulsión, pero al poseer el sustituyente vinilo el 
surfactante forma parte del polímero obtenido2. Lo 
cual modifica las propiedades del polímero y elimina 
el proceso de purificación. 
Un análogo de las sales cuaternarias de amonio son 
los iones anilinio, los cuales presentan un anillo 
aromático en su estructura y un nitrógeno con una 
carga formal positiva. Esta estructura le brinda la 
posibilidad de presentar diferentes arreglos 
cristalinos debido a la conjugación tipo stacking que 
presentan los anillos aromáticos y las interacciones 
que tiene el nitrógeno con los diferentes tipos de 

aniones  que  presenta  la  estructura   (NO3
-, HSO4

-, 
RSO4

-). Estos ordenamientos le confieren propiedades 
ópticas no lineales a las sales, las cuales han sido 
reportadas en el desarrollo de láseres3–5. 
Otra variante en el desarrollo de monómeros es la 
síntesis de monómeros con más de un sitio 
polimerizable selectivo, ya que los monómeros 
clásicos que presentan 2 o más sitios polimerizables 
en su estructura polimerizan por un mismo 
mecanismo, lo que ocasiona entrecruzamiento y 
reticulación. Y el objetivo es poder obtener sistemas 
constituidos de polímeros con propiedades diferentes 
que, al interactuar en un mismo sistema, puedan 
presentar propiedades diferentes a las de los 
homopolímeros que los constituyen. 
 Li y col. reportan la síntesis de nuevos monómeros 
bifuncionales 6, estos monómeros presentan el 
sustituyente metacrilato, el cual es polimerizables por 
radicales libres, también cuenta con la estructura 
norborneno, la cual es polimerizables por la reacción 
de apertura de anillo (metátesis). La polimerización de 
cada grupo funcional permite la obtención de 
polímeros completamente diferentes a partir de un 
mismo monómero. De manera similar Hirata y col. 
reportaron la síntesis y polimerización de un 
monómero bifuncional, el cual cuenta con un 
sustituyente epoxi en su estructura, este sustituyente 
es polimerizable mediante apertura de anillo para 
obtener poliéteres, también cuenta con el 
sustituyente pirrol-2,5-diona, polimerizable por 
radicales libres 7.  
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En este trabajo se reporta un nuevo monómero 
derivado del ácido 2-acrilamido-2-metil-1-
propanosulfónico (Figura 1), que presenta en su 
estructura un sustituyente vinilo, el cual es polimeriza 
por medio de radicales libres para obtener análogos 
de poliacrilamida. Además, en su estructura presenta 
un contraión anilinio, el cual polimeriza por 
mecanismo oxidativo para la generación de polianilina 
sal de emeraldina base. De la misma manera, en este 
reporte, se presenta los homopolímeros derivados del 
2-acrilamido-2-metil-1-propansulfonato de anilinio 
(AS1) por los mecanismos anteriormente descritos. 
Así como las caracterizaciones para determinar la 
estructura química de los productos y sus propiedades 
ópticas. 
 

 
Figura 1. a) Estructura de AS1, b) polimerización 

oxidativa y c) polimerización radicalica. 
 

Parte experimental. 
Materiales. Anilina (Sigma-Aldrich) destilada en 
atmósfera reducida y almacenada en refrigeración, 
ácido 2-acrilamido-2-metilpropan-1-sulfonico (Aldrich 
Co.), agua tridestilada, persulfato de amonio (Aldrich 
Co.), metabisulfito de sodio (Aldrich Co.). 
 
Experimentación. 
Síntesis de 2-acrilamido-2-metil-1-propansulfonato 
de anilinio (AS1). La síntesis de del monómero AS1 se 
realizó de la siguiente manera: se disolvió 2 g del ácido 
2-acrilamido-2-metilpropan-1-sulfónico (0.0097 mol) 
en 5 mL de agua. La solución fue enfriada en un baño 
de hielo hasta que la temperatura descendiera a 5 °C, 
una vez enfriada la solución se adicionó gota a gota 
0.9 g de anilina (0.0097 mol). Una vez terminada la 

adición la mezcla se mantuvo en agitación a 
temperatura ambiente por 1 h. Pasada la hora el 
solvente fue evaporado y la sal obtenida fue 
recristalizada para eliminar impurezas. 1H NMR (400 
MHz, D2O) δ 7.52 – 7.42 (m, 3H), 7.42 – 7.27 (m, 2H), 
6.14 (dd, J = 17.1, 10.1 Hz, 1H), 6.04 (dd, J = 17.1, 1.5 
Hz, 1H), 5.60 (dd, J = 10.1, 1.5 Hz, 1H), 3.32 (s, 2H), 
1.41 (s, 6H). 
 
Síntesis de Polianilina de ácido 2-acrilamido-2-metil-
1-propansulfonico (PAni-AS1). Se preparó 40 mL de 
una solución 0.15 M de AS1 en agua tridestilada. De 
manera subsecuente se preparó 10 mL de una 
segunda solución 0.72 M de persulfato de amonio 
(APS). Ambas soluciones fueron mezclados hasta la 
uniformidad y enfriados a 4 °C por 24 h, hasta que la 
mezcla formó una suspensión verde. La suspensión 
fue secada y lavado con etanol, esto para eliminar los 
productos de la polimerización. 
 
Síntesis de polí(2-acrilamido-2-metil-1-
propansulfonato de anilinio) (Poly-AS1).  Se disolvió 
2 g de AS1 (0.0066 mol) y 60 mg de metabisulfito de 
sodio (0.32 mmol) en 75 mL de agua tridestilada y se 
vertieron en un reactor provisto de agitación 
magnética y flujo de nitrógeno. La solución se calentó 
a 60 °C y se burbujeó nitrógeno durante 20 min. 
Luego, se inyecto una solución de 40 mg (0.16 mmol) 
de persulfato de amonio (APS) en 5 mL de agua 
destilada para iniciar la polimerización. La 
polimerización se dejó durante 6 h en presencia de 
atmosfera de nitrógeno y agitación magnética 
 
Instrumentación. La espectroscopía infrarroja (FTIR) 
se llevó a cabo en un espectrofotómetro con 
transformada de Fourier (GX-FTIR, Perkin Elmer). Los 
espectros se obtuvieron por la técnica de ATR 
(Reflectancia Total Atenuada).  Cada espectro 
corresponde a un promedio de 30 scans con una 
resolución de 4 cm-1 en el rango de 500 a 4000 cm-1. 
La caracterización de los productos fue 
complementada con la espectroscopía de resonancia 
magnética nuclear de protón (1H NMR) (Ascend 400, 
Broker). Los análisis se realizaron a 400 MHz, 7.05 T y 
25 °C usando agua deuterada (D2O) como solvente y 
se emplearon tubos de 5mm de diámetro. El espectro 
fue adquirido con 16 acumulaciones y el tiempo de 
adquisición fue de 1.73 s. 
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Adicionalmente, los polímeros obtenidos por 
diferentes mecnaismos fueron caracterizadas usando 
un espectrómetro UV-VIS-NIR (Evolution 220, Thermo 
Scientific). 
 

Resultados y discusión. 
Una vez sintetizados los compuestos (monómero y 
polímeros) se les realizaron diferentes pruebas 
espectroscópicas para determinar su estructura y 
propiedades ópticas. En la figura 2 se muestra el 
espectro de H1 NMR del monómero AS1 donde se 
pueden observar a 7.5-7.4 ppm un multiplete que 
presenta una integración de 3H y a 7.3 ppm un doble 
de dobles con una integración de 2H este conjunto de 
señales son el sistema característico de un anillo de 
benceno monosustituido8, el cual es asignado al 
sustituyente anilinio presente en la estructura. Las 
señales a presentes entre 6.5-5.5 se asignan a los 
protones del sustituyente vinílico del sulfonato de 
acrilamido, el cual es un sustituyente diasterotrópico 
por lo que ninguno de sus protones es químicamente 
equivalente. Por ultimo, se observan un par de 
singuletes, el primero ubicado a 3.3 ppm asignado al 
metileno alfa al nitrógeno del amido, el cual desplaza 
la señal a campo bajo debido al efecto inductivo que 
este sustituyente ocasiona. La ultima señal observada 
a 1.4 ppm se asigna a los metilos presentes en la 
estructura. 
 
 

 
 

Figura 2. Espectro de H1-NMR del monómero AS1. 
 
Se le realizó espectroscopía FT-IR al monómero AS1 
para complementar la caracterización de éste. En la 
Figura 3. Se observa la comparación de los espectros 
de FTIR del monómero AS1, el producto de la 

polimerización oxidativa (PAni-AS1) y el producto de 
la polimerización radicálica (Poly-AS1). En el espectro 
de AS1 se observan las señal del enlace (N+-H) a 2628 
cm-1 característico de la formación del ion anilinio, 
también se observan las señales del grupo sulfonato a 
1184 cm-1 del enlace (S=O) y a 1030 cm-1 del enlace (S-
O), el espectro presenta la señal del enlace (C=O) del 
grupo funcional carbonilo de amida a 1658 cm-1, en 
este mismo espectro se observan las señales que 
presenta el sustituyente vinilo, a 1618 cm-1 y a 930 cm-

1 se observa la señal del enlace (C=C). 
Mediante la espectroscopía FT-IR y la H1-NMR se 
corroborar la estructura obtenida del monómero 
AS1. 

 
Figura 3. Espectros de FT-IR del monómero AS1, de la 

PAni-AS1 y del Poly-AS1. 
 
En el espectro de PAni-AS1 se observan las señales de 
características de las polianilina a 1551 cm-1 se 
observa la señal del enlace (C=N) proveniente de la 
estructura quinoide, a 1481 cm-1 se observa la señal 
del enlace (C=C) proveniente del anillo benzoide y 
también se observa a 1297 cm-1 del enlace (C-N) 
enlace formado en la polimerización oxidativa. 
En el espectro de Poly-AS1 muestras las mismas 
señales que el monómero AS1, con le excepción de la 
desaparición de las señales a 1618 cm-1 y a 930 cm-1 
se observa la señal del enlace (C=C) proveniente del 
grupo vinilo. Lo que nos indica la formación de la 
cadena polimérica. 
 
Propiedades ópticas de los polímeros. 
 
Para estudiar el comportamiento óptico que presenta 
cada uno de los polímeros obtenidos, se realizó 
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espectroscopía UV-Vis y así determinas las longitudes 
de onda a las que absorben cada uno de los polímeros. 
 
PAni de AS1. 
En la Figura 4, se observa los espectros de la PAni de 
AS1 a diferente pH. La polianilina a pH entre 1-4 
presenta una banda cuya máximo de absorción se 
encuentra a 502 nm, esta banda se asocia la transición 
π-π* de los electrones del anillo bencénico de la 
polianilina sal de emeraldina, este comportamiento se 
asemeja el repostado por N. Gospoldinova y col. 9, en 
este mismo rango de pH se observan una segunda 
banda que presenta un máximo de absorción a 800 
nm, la cual es asignada a la transición de la banda de 
los polarones, los cuales permiten la conductividad de 
electricidad a lo largo de la cadena. Estas 2 señales son 
las características reportadas por Alan R. Hopkins y 
col. 10 
 La señal de 322 nm se debe a las transiciones π-π* de 
los electrones del anillo bencénico deslocalizados 
dentro del doble enlace de imina que presenta el 
anillo quinoide de la polianilina emeraldina base. 
 

  
Figura 4. Espectro de UV-VIS de la PAni-AS1 a 

diferentes pH. 
 
La banda observada a 605 nm se asigna a la transición 
de los electrones π del HOMO del anillo benzoide al 
LUMO del anillo quinoide. Este barrido de espectros 
indica que el pH de transición entre la anilina dopada 
y al de dopada es alrededor de 4. 
 
Poly-AS1. 
 El polímero Poly-AS1 al ser un polielectrolito 
aniónico, es soluble en solventes polares, sin 
embargo, se observó que dependiendo el solvente en 

el que es disuelto, lo solución toma diferentes 
coloraciones. En la Figura 5 se observa los espectros 
de UV-Vis del Poly-AS1 en agua, alcoholes primarios y 
secundarios, acetona y ácido fórmico11.  
En el espectro se puede observar que cuando el 
polímero es disuelto en agua se observa una señal a  
277 nm, esta señal es característica de las transiciones 
π-π* del anillo aromático del sustituyente anilinio. Al 
emplear alcoholes para realizar la solución la 
intensidad de esta banda se intensifica, esto debido a 
que al reducir la polaridad del solvente la distancia 
entre cadenas se reduce lo que ocasiona que los 
contraiones anilinio interaccionen mejor, aumenta la 
conjugación stacking entre ellos.  

 
 
Figura 5. Espectro UV-Vis del Poly-AS1 en diferentes 

solventes. 
 
Además de esto se observa la aparición de una 
segunda banda a 354 nm, esta banda se asigna a la 
reacción de oxidación cabeza-cola entre los iones 
anilinio, para la formación de dímeros. La intensidad 
de esta banda va incrementando conforme disminuye 
la polaridad del alcohol, siendo la más tenue la del 
metanol y la señal de la solución de isopropanol es la 
más intensa. A su vez, esta última presenta una 
tercera banda de absorción a 739 nm, esta señal se 
asigna a la formación de dímeros por la oxidación de 
los iones anilinio del tipo cola-cola. Estas 
interacciones se ejemplifican en la Figura 6. 
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Figura 6. Interacciones que presentan los iones 
anilinio en diferentes solventes. 

 
En la Figura 5 se observa que, la solución de ácido 
fórmico no presenta un abatimiento de todas las 
señales antes descritas, esto se asigna a la 
protonación de los iones sulfonatos lo que ocasiona 
un cambio de contraiones y esto elimina las 
interacciones tipo stacking que representaban los 
iones anilinio. Y la solución de acetona, presenta una 
saturación de la señal a longitudes menos de 350 nm.  
 
Conclusiones. 
El ácido 2-acrilamido-2-metil-1-propanosulfónico 
puede protonar a la anilina, para formar un 
monómero que presente en su estructura un 
sustituyente vinilo y un contra ion anilinio, los cuales 
son polimerizables por mecanismos diferentes. Y 
dependiendo de las condiciones de reacción poden 
producir polianilina o poliacrilamida, los cuales son 
polímeros estructuralmente diferentes que además 
presentan propiedades ópticas dependientes al pH o 
a la polaridad del solvente que el que se encuentran. 
Estas propiedades podrían ser empleadas en la 
elaboración de un sensor óptico. 
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RESINAS	  MACROPOROSAS	  COMO	  CAPTADORES	  DE	  CO2	  
Judith	  Cardosoa*,	  Lizbeth	  Galván,	  Jesús	  Ortíza,	  Annabel	  Tellez,	  Issis	  Romerob	  

a)*Departamento   de   Física,   Área   de   Polímeros,   CBI,   UAMI.   San   Rafael   Atlixco   186   Col.   Vicentina   CP09340,      Cd   de   México   e.   Mail:  
jcam@xanum.uam.mx  
b)	  
Resumen:	  Uno	  de	  los	  grandes	  retos	  que	  afronta	  nuestra	  sociedad	  radica	  en	  mitigar	  las	  grandes	  emisiones	  de	  CO2	  
(gas	   de	   efecto	   invernadero)	   a	   la	   atmósfera.	   Para	   lograr	   este	   objetivo	   se	   sintetizaron	   tres	   terpolímeros	   (R100C,	  
R100T	   y	   R5T5C),	   por	  medio	   de	   una	   polimerización	   en	   suspensión	   a	   partir	   de	   los	  monómeros	   de:	   4-‐Vinilpiridina	  
(4VP),	   Divinilbenceno	   (DVB)	   y	   cloruro	   de	   vinilbencilo	   (CVB),	   además	   de	   un	   coporógeno	   que	   fue	   sintetizado	   con	  
tetraetilenglicol	  y	  cloruro	  tiosufonilo.	  Se	  varió	  el	  grado	  de	  entrecruzante	  al	  2	  y	  4%	  obteniendo	  mejores	  resultados	  
con	  el	  4%.	  El	  coporógeno	  sintetizado	  fue	  comparado	  con	  resinas	  preparadas	  con	  tolueno	  al	  100%,	  50-‐50	  y	  100%,	  
lográndose	   diferentes	   tamaños	   de	   poro.	   Posteriormente,	   fueron	   hiperentrecruzadas	   en	   presencia	   de	   piridina	  
obteniendo	   las	   resinas	   RF100C,	   RF100T	   y	   RF5T5C.	   Cada	   resina	   se	   caracterizó	   por	   espectroscopía	   infrarroja,	  
Microscopía	  Electrónica	  de	  Barrido	  y	  por	  Análisis	  Termogravimétrico	  (TGA)	  confirmando	  su	  estructura	  química	  y	  la	  
presencia	  de	  macroporos.	  Las	  resinas	  fueron	  estables	  hasta	  150	  ºC.	  Para	   la	  evaluación	  de	  la	  captación	  de	  CO2,	  se	  
realizó	  un	  prueba	  preliminar	  dinámica	  en	  una	  termobalanza	  con	  un	  flujo	  de	  CO2	  determinándose	  el	  incremento	  de	  
peso	  a	  50	  ºC	  durante	  90	  min,	  indicando	  una	  capacidad	  de	  adsorción	  de	  	  	  mg/g	  de	  resina.  
	  
Introducción.	  
Uno	  de	   los	  grande	   retos	  que	  afronta	  nuestra	  sociedad	  
radica	  en	  mitigar	  las	  grandes	  emisiones	  de	  CO2	  (gas	  de	  
efecto	   invernadero)	   a	   la	   atmósfera.	   El	   CO2	   procede	  
principalmente	   de	   la	   combustión	   de	   fósiles,	   carbón,	  
petróleo	  y	  gas	  natural	  y	  es	  el	  principal	  responsable	  del	  
incremento	   de	   temperatura	   que	   está	   experimentando	  
actualmente	   nuestro	   planeta.	   Datos	   recientes	  
demuestran	   que	   los	   niveles	   de	   CO2	   en	   la	   atmósfera	  
sobrepasaron	  el	  umbral	  de	  los	  400	  ppm	  (valor	  máximo	  
de	  la	  era	  industrial)	  en	  Mayo	  de	  2013.	  Este	  dato	  unido	  
al	   previsible	   desarrollo	   industrial	   y	   bienestar	   social	   en	  
países	   en	   vías	   de	   desarrollo	   obliga	   a	   tomar	   medidas	  
urgentes	  para	  reducir	  estas	  crecientes	  emisiones	  y	  por	  
ende	   mitigar	   el	   conocido	   calentamiento	   global	   del	  
planeta.	   Ante	   esta	   situación	   urge	   desarrollar	   nuevas	  
tecnologías	  basadas	  en	  fuentes	  de	  energía	  económicas,	  
sostenibles	   y	   respetuosas	   con	   el	  medio	   ambiente.	   	   La	  
tecnología	  actual	  para	   la	  captura	  selectiva	  de	  CO2	  está	  
basada	   en	   el	   uso	   de	   sistemas	   de	   burbujeo	   mediante	  
absorbentes	   acuosos	   basados	   en	   aminas	   u	  materiales	  
orgánicos	   porosos.	   Actualmente,	   muchos	   tipos	   de	  
materiales	   orgánicos	   porosos	   han	   sido	   investigados	  
para	   captura	   de	   CO2	   debido	   a	   su	   alta	   capacidad	   de	  
almacenamiento	   de	   CO2	   y	   bajo	   costo	   de	   energía	   de	  
regeneración.	  
De	   acuerdo	   a	   lo	   anterior,	   el	   objetivo	   de	   la	   presente	  
investigación	   es	   al	   síntesis	   de	   resinas	   terpoliméricas	  
macroporosas	  y	  su	  evaluación	  de	  adsorción	  de	  CO2.	  
	  
	  

Parte	  experimental.	  
Para	   llevar	   a	   cabo	   a	   reacción	   de	   polimerización	   se	  
siguió	   la	  metodología	  descrita	  por	  Cardoso	  et	  al	  par	  al	  
síntesis	   de	   la	   resina	   precursora	   (RP100C).	   Para	   ello	   se	  
requirió	  sintetizar	  un	  coporógeno,	  lavar	  los	  monómeros	  
divinilbenceno	  (DVB)	  y	   	  cloruro	  de	  metil	  bencilo	  (CVB),	  
destilar	  la	  4-‐vinilpiridina	  (4VP)y	  agregar	  el	  iniciador	  	  con	  
agitación	   para	   después	   ser	   llevado	   al	   reactor	   de	  
polimerización,	  donde	  se	  agregó	  el	  alcohol	  polivinílico,	  
colocándole	   también	   una	   purga	   de	   nitrógeno	   y	  
maniéndolo	  a	  una	  temperatura	  de	  80°C.	  El	  tiempo	  de	  la	  
reacción	   fue	   de	   8	   h.	   Una	   vez	   finalizada	   la	   reacción	   se	  
procedió	   a	   filtrar	   y	   a	   lavar	   con	   agua	   y	   metanol.	  
Posteriormente	   se	   secó	   en	   un	   horno	   de	   vacío	   a	   una	  
temperatura	   de	   60°C.	   El	   producto	   fue	   hinchado,	  
funcionalizado	   y	   caracterizado	   por	   FT-‐IR	   y	   análisis	  
termogravimétrico.	  
El	   reactor	  se	  preparó	  y	  sometió	  a	  un	  baño	  de	  aceite	  a	  
una	   temperatura	   de	   85	   °C.	   Se	   adicionó	   el	   alcohol	  
polivinílico	  para	  mantener	  la	  suspensión.	  	  Se	  preparó	  la	  
fase	   orgánica	   (AINB,	   CVB,	   DVB	   y	   4VP)	   y	   se	   llevó	   a	   un	  
agitación	   por	   15	   min	   aproximadamente.	   Una	   vez	  
homogénea,	   se	   adicionó	   al	   reactor	   gota	   a	   gota	   para	  
llevar	  a	  cabo	  la	  polimerización	  durante	  8	  h.	  De	  la	  resina	  
precursora	   se	   tomó	   una	   porción	   de	   0.5	   g,	   que	   se	  
depositó	   en	   un	   matraz	   al	   cual	   	   se	   añadió	   1ml	  
dicloroetano	   y	   vacío	  por	  5	  min	  para	  dejar	  hinchar	  por	  
24	  h.	  Posterior	   al	   hinchamiento,	   la	   resina	   es	   llevada	   a	  
un	   baño	   sónico	   por	   15	  min.	   Se	   pesa	   0.5	   g	   de	   cloruro	  
férrico	   	   y	   se	  midieron	   15	  ml	   de	  metanol	   y	   disolvieron	  
los	   dos.	   Pasado	   los	   5	   minutos	   se	   retiraron	   del	   baño	  
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para	   incorporarles	   3	   ml	   de	   4-‐aminometilpiridina	   y	   la	  
disolución	   de	   cloruro	   férrico	   y	   metanol.	  
Posteriormente,	   son	   llevadas	   a	   un	   baño	   de	   aceite	   de	  
80ºC	  	  dejando	  funcionalizar	  por	  24	  h.	  	  
	  
Instrumentación.	  La	  caracterización	  fisiquicoquímica	  se	  
realizó	   en	   un	   espectrofotómetro	   de	   infrarrojo	   Perkin	  
Elmer	   Spectrum	   6X	   FT-‐IR	   System	   en	   un	   intervalo	   de	  
longitud	   de	   onda	   de	   entre	   580	   y	   4000cm-‐1,	   con	   una	  
resolución	  de	  2	  cm-‐1	  y	  16	  escaneos	  por	  espectro.	  Para	  
determinar	   su	   estabilidad	   térmica	   se	   pesaron	  
aproximadamente	  10mg	  del	  copólimero	  molido	  usando	  
una	  termobalanza	  Perkin	  Elmer	  Analyzer	  Pyris	  1	  TGA,	  se	  
calentó	  hasta	  la	  temperatura	  de	  800°C	  a	  una	  velocidad	  
de	   10°C/min	   con	   atmósfera	   de	   nitrógeno.	   El	   grado	   de	  
hinchamiento	  se	  obtuvo	  poniendo	  en	  contacto	  0.1g	  de	  
resina	   con	   10mL	   de	   agua	   desionizada	   por	   48h,	  
transcurrido	  este	   tiempo	   se	  quitó	  el	   exceso	  de	  agua	   y	  
se	  pesó	  nuevamente.	  Finalmente,	  para	  saber	  el	  tamaño	  
y	   morfología	   de	   las	   perlas	   se	   analizó	   utilizando	   un	  
Microscopio	  Electrónica	  de	  Barrido	  (MEB).	  
	  
	  Por	  otro	   lado	   la	  evaluación	  de	   la	   captación	  de	  CO2	   se	  
realizó	   en	   la	   termobalanza,	   secando	   previamente	   la	  
muestra,	   calentándola	   a	   80	   ºC	   durante	   1	   h	   en	  
atmósfera	   de	   N2	   y	   posteriormente	   cambiar	   a	   una	  
mezcla	   de	   C02/N2	   y	   dejándolo	   isotérmicamente	  
durante	  un	  hora	  adicional,	  para	  determinar	  la	  ganancia	  
de	  peso	  debido	  a	  la	  adsorción	  del	  CO2.	  	  
	  
Resultados	  y	  discusión.	  
En	  la	  Figura	  1	  se	  muestra	  la	  reacción	  de	  alquilación	  tipo	  
Friedel-‐Crafts	  de	  la	  resina	  RP100.	  
	  

a)	   	  
b)	  

	  

c)	   	  
	  
Figura	   1.	   Estructura	   química	   propuesta	   para	   las	   resinas	   precursora	  
(RP100C	  y	  RAMP100C).	  	  
	  
Es	   importante	   hacer	   notar	   que	   la	   resina	   RAMP100C	  
contiene	   un	   mayor	   porcentaje	   de	   nitrógeno	   en	   su	  
estructura,	  incluyendo	  una	  amina	  de	  tipo	  primaria,	  que	  
por	   ser	   más	   básica	   que	   el	   nitrógeno	   de	   la	   piridina	  
puede	  interactuar	  con	  el	  CO2,	  de	  acuerdo	  al	  mecanismo	  
propuesto	  por	  Darunte,et	  al	   (2016)	  que	  se	  muestra	  en	  
la	  Figura	  2.	  
	  

	  
	  
Figura	  2.	  Mecanismo	  de	  interacción	  entre	   las	  aminas	  y	  
el	  CO2	  

	  
	  Caracterización	   de	   las	   resinas	   sintetizadas.	   La	  
caracterización	  estructural	  se	  realizó	  por	  el	  espectro	  de	  
FTIR,	  el	  cual	  se	  muestra	  en	  la	  Figura	  3.	  
	  

	  
Figura	  3.	  Espectro	  de	  FTIR	  de	  la	  resina	  RAMP100C	  
	  
	  En	  3450	  cm-‐1	  aparece	   la	   señal	  de	  agua	  adsorbida;	   	  en	  
3020	  cm-‐1	   las	  señales	  de	  C-‐H	  aromático,	  en	  1600-‐1580	  
señales	  de	  	  C=C	  asignado	  a	  los	  anillos	  aromáticos	  de	  los	  
monómeros,	  confirmando	  la	  estructura	  propuesta	  para	  
la	  resina	  RAMP100C	  (ver	  Figura	  1).	  
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Figura	  3.	  Termograma	  de	  la	  muestra	  de	  la	  resina	  RAMP100C	  
	  
	  
La	   estabilidad	   térmica	   de	   la	   resina	   funcionalizada	  
RAMP100C	   fue	   de	   140	   oC,	   con	   una	   temperatura	   de	  
descomposición	   al	   10	   %	   de	   174	   oC.	   Adicionalmente	  
mostró	  	  presencia	  de	  agua	  	  (8%)	  	  a	  100	  oC	  y	  tres	  etapas	  
de	   descomposición	   asociadas	   a	   los	   monómeros	  
involucrados	  en	  la	  síntesis	  (ver	  Figura	  3)	  .	  Si	  se	  compara	  
con	   la	   resina	  precursora	   	   reportada	  en	   	  Cardoso,	   et	   al	  
(2019)	   la	   resina	   funcionalizada	   muestra	   una	  
disminución	  en	  la	  estabilidad	  térmica	  .	  
	  
	  

	  
A)	  Resina	  precursora	  

	  
B)	  Resina	  RAMP	  

Figura	  4.	  Imágenes	  obtenidas	  por	  MEB	  

	  
	  
La	  morfología	  que	  presentan	  tanto	  la	  resina	  precursora	  
como	  la	  	  hiperentrecruzada	  se	  exhibe	  en	  la	  Figura	  4.	  La	  
Figura	   4A	   	   muestra	   a	   la	   resina	   precursora	   RP100C	  	  
mostrando	   la	   presencia	   de	   poros	   homogéneamente	  
distribuidos	  con	  diámetro	  de	  la	  partícula	  de	  120	  µm	  	  y	  
tamaño	  de	  poro	  de	  10	  ±	  1	  µm.	  
	  
Por	   otro	   lado,	   la	   Figura	   4B	   exhibe	   la	  morfología	   de	   la	  
resina	   hiperentrecruzada	   mostrando	   una	   superficie	  
rugosa	  y	  persistiendo	  aún	  los	  poros	  que	  incrementan	  el	  
área	  superficial	  de	  las	  muestras.	  
	  

Pruebas	  de	  adsorción	  de	  CO2	  de	  la	  resina	  RAMP100C.	  
En	  la	  Figura	  5	  se	  despliega	  el	  termograma	  obtenido	  por	  
TGA/DSC	   de	   la	   adsorción	   del	   CO2	   por	   la	   resina	  
RAMP100C.	  En	  la	  línea	  verde	  (ver	  Figura	  5)	  se	  muestra	  
el	  incremento	  de	  peso	  desde	  la	  primera	  hora,	  en	  donde	  
el	  flujo	  de	  gas	  era	  solamente	  nitrógeno.	  Después	  de	  esa	  
primera	   hora,	   se	   cambió	   a	   	   una	   corriente	   de	   gas	  
consistente	  en	  una	  mezcla	  de	  CO2/N2	  y	  se	  dejó	  por	  una	  
hora	  adicional	  para	  permitir	  la	  captación	  de	  CO2.	  En	  la	  
Figura	   5	   se	   observa	   desde	   el	   inicio	   un	   incremento	   de	  
peso,	   lo	  que	   indica	  una	  adsorción	  de	  N2	  por	   la	   resina.	  
Después	   de	   transcurrida	   	   la	   primera	   hora	   y	   habiendo	  
cambiado	   a	   la	   mezcla	   de	   CO2/N2,	   se	   observa	   aun	  
incremento	  de	  aproximadamente	  4	  %	  de	  peso.	  
	  
	  

	  
	  
Figura	  5.	  Termograma	  donde	  se	  muestra	  la	  adsorción	  del	  CO2	  por	  la	  
resina	  RAMP100C.	  
	  
	  
Considerando	   que	   en	   la	   segunda	   hora	   la	   resina	   	   solo	  
adsorbió	  CO2,	  se	  calcula	  una	  	  adsorción	  de	  	  4.5	  mg/g	  de	  
adsorbente,	  en	  contraste	  con	  lo	  reportado	  por	  	  Choi	  et	  
al.	  (Sunho	  Choi,	  Jeffrey	  H.	  Drese,	  Peter	  M.	  Eisenberger,	  
and	   Christopher	   W.	   Jones	   Application	   of	   Amine-‐
Tethered	  Solid	  Sorbents	  for	  Direct	  CO2	  Capture	  
from	   the	   Ambient	   Air	   from	   the	   Ambient	   Air	   Environ.	  
Sci.	   Technol.	   2011,	   45,	   2420–2427)	   	   de	   1.72	  mg/g	   de	  
adsorbente.	   	   De	   acuerdo	   a	   lo	   anterior,	   	   se	   considera	  
que	  tiene	  una	  mejor	  capacidad	  de	  adsorción.	  
	  
Actualmente	   se	   están	   sintetizando	   en	   nuestro	  
laboratorio	   resinas	   con	   una	   mayor	   incorporación	   de	  
aminas	   primarias	   durante	   el	   postentrecruzamiento,	   lo	  
cual	   se	   espera	   que	   incremente	   la	   capacidad	   de	  
adsorción	  de	  CO2.	  
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Conclusiones.	  
Se	   sintetizaron	   resinas	   macroporosas	   de	   tamaño	  
homogéneo	   con	   diámetro	   de	   las	   perlas	   de	   120	   µm	   y	  
tamaño	  de	  poro	  de	  10±1µm.	  	  
La	  estabilidad	  térmica	  de	  la	  resina	  fue	  de	  140	  ºC	  menor	  
a	  la	  resina	  precursora.	  
Se	   incrementó	   la	   cantidad	   de	   nitrógeno	   en	   la	   resina	  
RAMP100C	   para	   mejorar	   la	   adsorción	   de	   CO2,	  
resultande	  4.5	  mg	  de	  CO2/g	  de	  absorbente.	  
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Resumen:  
En el presente trabajo se llevaron a cabo incorporaciones de óxido de zinc (ZnO) u óxido de titanio (TiO2) en una 
matriz polimérica de Polimetacrilato de metilo (PMMA). El polímero PMMA se obtuvo por el método de 
polimerización por Radicales libres en suspensión, se obtuvo el polímero puro (usado como referencia) y se 
obtuvieron polímeros conteniendo ZnO ó TiO2. Los polímeros con incorporaciones fueron utilizados para fabricar 
lotes de películas, las cuales se sometieron a pruebas de exposición a luz solar y otras a radiación con lámpara. En 
AFM se encontró que la rugosidad promedio de las películas fue de 51 nm para películas con incorporación de 
nanopartículas de ZnO y 27 nm para películas de PMMA con incorporación de nanopartículas de TiO2, donde las 
incorporaciones que mostraron una mejor dispersión fueron al 0.3%. Las pruebas de EIS mostraron que en menor 
concentración (0.3%) la resistencia eléctrica de las películas tuvo un incremento respecto a la concentración mayor 
(1%). El tamaño de cristalito promedio para las nanopartículas de ZnO (fase wurtzita) fué de 33 nm mientras que para 
las nanopartículas sintetizadas de TiO2 (fase anatasa) el tamaño promedio de cristalito fue de 13 nm. Las pruebas en 
TGA y EIS mostraron que con la incorporación de las nanopartículas de ZnO ó TiO2 mejora las propiedades del PMMA 
como su resistencia al calor. 
 

Introducción. 
Todos los polímeros modifican su composición 
original transcurrido un cierto período de tiempo; 
estas modificaciones son favorecidas por la acción 
aislada o combinada de determinadas condiciones 
ambientales. Uno de los efectos que sufren es el 
amarillamiento, el cual es consecuencia de la 
exposición a los rayos del sol (específicamente a la 
radiación UV).  El ZnO es un material fotoactivo que a 
escala nanométrica ve potenciadas sus propiedades. 
El TiO2 es un  material inorgánico ampliamente 
utilizado en la industria debido a sus propiedades 
ópticas, mecánicas y químicas, así como su relativa 
accesibilidad. Las nanopartículas de ZnO y TiO2 se 
sintetizaron por el método sol-gel, el cual no requiere 
el uso de tensoactivos y es fácilmente escalable. 
Se realizarán pruebas de caracterización morfológica, 
electroquímica y estructural. Se encontrará que la 
mejor relación de peso de matriz de partículas para 
evitar el amarilleo de las películas y la mejor relación 
de partículas de matriz se determinará al evaluar la 
dispersión de los óxidos en la matriz de polímero. 
Los polímeros juegan hoy un papel importante en las 
necesidades del consumo humano. Es por eso que, 
durante muchos años, la ciencia ha trabajado en la 

modificación de las propiedades físicas y químicas de 
estos compuestos, para producir diversos materiales 
de acuerdo con la aplicación que requieren. 
En el campo de la producción de polímeros, se ha  
estado trabajando en la búsqueda de procesos de 
síntesis que puedan mejorar las propiedades finales 
del polímero o mejorar el proceso de producción 
industrial [1]. 
 

Parte experimental. 
Materiales.  
Método sol-gel para ZnO. 
Se preparó una solución 0.06 M de acetato de zinc 
dihidratado Zn(CH₃COO)2·(H₂O)₂ en 400 mL de 
metanol (CH3CH2OH) y una solución 0.5 M de 
hidróxido de sodio (NaOH) en 250 mL de metanol. Se 
colocó la solución de acetato de zinc en un matraz 
Erlenmeyer bajo agitación magnética constante a 800 
rpm y se adicionó la solución de NaOH gota a gota 
hasta ajustar a un pH=11. A continuación se colocó el 
matraz en un baño de aceite a temperatura de 60 °C 
manteniendo agitación magnética a 800 rpm durante 
1h. Una vez transcurrido el tiempo, inmediatamente 
se sometió el matraz de reacción a un baño de hielo 
por 20 minutos para detener el crecimiento [2]. 
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Se recuperaron las nanopartículas en tubos Falcon de 
50 mL sometidos a centrifugación a 6000 rpm por 20 
min. Terminando el centrifugado se desechó el 
metanol y las nanopartículas recuperadas se 
colocaron en un crisol el cual fue dejado durante 12h 
a 60 °C en un horno de convección. Por último se 
colocó el crisol en una mufla a 100 °C durante 1h. El 
mecanismo de reacción de síntesis fue el siguiente: 
Zn(CH₃COO)2·2(H₂O)(ac) + 2NaOH(ac) ↔ Zn(OH)2(gel) 
+ 2CH3COONa(ac) + 2H2O(ac) (1) 
Zn(OH)2(gel) + 2H2O + 2e- ↔ Zn2+ + 2(OH)- + 2H2O (2) 
Zn2+ + 2(OH)- + 2H2O ↔ [Zn(OH)4]−2 + 2H+ (3) 
[Zn(OH)4]−2 ↔ ZnO + H2O + 2(OH)− (4) 
Método retomado de literatura y modificado 
(Fuentes: López, 2015 – Aquino, 2018.) 
 
Método sol-gel para TiO2. 
Las nanopartículas de TiO2 se obtuvieron a través del 
proceso de envejecimiento acompañado por hidrólisis 
/ policondensación. Se utilizó tetraisopropóxido de 
titanio (TTIP) como material de partida. Se colocaron 
en un matraz 5 mL de TTIP y H2O en una proporción 
molar de 100:1  H2O/Ti se sometió el matraz de 
reacción a agitación magnética constante a 1000 rpm 
y temperatura de 90 ºC (utilizando un sistema de 
enfriamiento para evitar la evaporación del H2O). La 
reacción se dejó llevar a cabo por 72 h cuidando 
mantener la temperatura constante tras pasar los 
primeros 30 minutos los cuales fueron críticos para 
estabilizar la reacción y así optimizar el 
envejecimiento. 
La solución de TiO2 se transformará en una solución 
de una fase como pasta, y un agente peptizante fue 
adicionado, en este caso HNO3 en una relación molar 
de 0.25:1 HNO3 / Ti. Para la preparación del polvo de 
TiO2, la solución se secó a 100 °C durante 24 h en un 
horno de convección y por último se calcinó a 500 °C 
durante 2h en una mufla. Finalmente se molió el polvo 
en mortero de ágata [3]. 
 
Método radicales libres en suspensión. 
Para realizar la síntesis de PMMA por el método de 
polimerización de radicales libres en suspensión se 
utilizó como medio continuo glicerol y como medio 
dispersante celulosa microcristalina (Polvo de 
celulosa DS-0), colocados en un vaso de precipitado a 
75 °C y agitación magnética constante a 380 rpm, 
adicionando como iniciador peróxido de benzoílo 
(BPO) disuelto en el monómero (metacrilato de 
metilo) [4]. 

NOTA: Para las incorporaciones se adicionaron las 
nanopartículas de ZnO ó de TiO2 (las cuales 
previamente fueron sonicadas por 30 min en un vaso 
con 3 mL de metanol) al inicio de la polimerización. 
 
Obtención de películas PMMA / PMMA-ZnO / 
PMMA-TiO2. 
Para la elaboración de las películas se tomó de cada 
polímero obtenido la cantidad de 25 mg y se disolvió 
en 2 mL de tolueno en un vial de vidrio, sometiendo a 
sonicación por 1 h. Posteriormente en un vidrio 
delgado previamente calentado a 40 °C se adicionaron 
10 μL de cada solución y se colocó el vidrio en un 
horno de convección a 40 °C por 20 min.    
Se prepararon 3 lotes de películas. El primer lote 
llamado “a” se guardó protegiéndolo de no recibir luz. 
El segundo lote llamado “b” a 3h de radiación directa 
exponiendo a luz solar  de 12 a 15 h (registrando un 
índice UV=12). Donde el índice UV es un valor que 
toma en cuenta: la latitud, altitud, nubosidad, 
cantidad de ozono en las capas altas de la atmósfera 
y el índice de reflexión del suelo.  
Por último el tercer lote llamado “c” se expuso a 
radiación directa con lámpara de halógeno-tungsteno 
durante 1h. El valor de la potencia de la lámpara para 
la distancia a la que se trabajó (15 cm) en las pruebas 
por radiación directa fue de 9.21mW/cm2. 
 
Tabla 1. Clasificación de películas fabricadas. 

Serie de películas Tratamiento 

A Ninguno 

B 3h de exposición a luz solar 

C 1 de exposición a radiación 
con lámpara. 

 
Instrumentación.  
 
Tabla 2. Técnicas utilizadas para caracterización y pruebas. 

Técnica Equipo Marca Modelo   

DRX Difractómetro de 
polvo 

SIEMENS D-500   

FT-IR Espectrofotómetro  BRUKER Tensor 
27 

  

      
TGA Analizador 

termogravimétrico 
PERKIN-
ELMER 

STA 
6000 

  

      
EIS Potenciostato SCIENCE 

INSTRUMENTS 
SP-150 
Bio-
Logic 

  

AFM Microscopio NANOSURF Easyscan 
2 AFM 
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Resultados y discusión. 
 
Caracterización de ZnO 
Difracción de Rayos X 
Las Figuras 1 y 2 muestran los difractogramas de las 2 
síntesis de ZnO comparadas con el patrón teórico 
elaborado con el programa Diamond, ficha PDF#79-
0208 obtenida con el programa JADE confirmar que se 
tiene ZnO en fase wurtzita en las muestras 03 ZnO (A) 
y 04 ZnO (B), cada pico de difracción tiene correlación 
con sus índices de Miller teóricos correspondientes: 
31.80 (100), 34.48 (002), 36.29 (101), 47.61 (102), 
56.67 (110), 62.92 (103), 66.64 (200), 68.01 (112), 
69.14 (201), 72.63 (004) y 77.02 (104). El pico de 
mayor intensidad corresponde al plano (101). 

Figura 01 Comparación de difractograma teórico de ZnO vs el 
difractograma de la síntesis ZnO (A) vía sol-gel. 
 

 
Figura 02 Comparación de difractograma teórico de ZnO vs el 
difractograma de la síntesis ZnO (B) vía sol-gel. 
 

Tabla 3. Tamaño de cristal para síntesis de ZnO 

Síntesis FWHM Tamaño de Cristal (nm) 

ZnO (A) 0.29 37.35 

ZnO (B) 0.34 30.08 

 
Espectroscopía Infrarroja por transformada de 
Fourier (FT- IR) 
Se observan en la Figura 3 los espectros de infrarrojo 
que comprueban la presencia de ZnO en las muestras 
03 ZnO (A) y 04 ZnO (B). Se realizó en placas de KBr ya 
que permiten visualizar la parte del espectro que va 
desde 4000cm-1 a 400 cm-1 y el ZnO tiene entre 400-
500 cm-1 su pico característico del enlace Zn-O 
utilizando MeOH para dispersarlas [5]. 
 

 
Figura 03 Espectros Infrarrojo en placas de KBr para las muestras 
03 ZnO (A) y 04 ZnO (B) en MeOH. 

 
Se observa un pico en 482 cm-1 perteneciente a la 
banda de estiramiento del enlace Zn-O, el pico de 841 
cm-1 pertenece al enlace Zn-Zn y corresponde a la 
coordinación tetraédrica del Zn [6], El pico en 1086 cm-

1 se debe a la banda de alargamiento del precursor 
acetato de zinc. Los picos en 1439 cm-1, 1560 cm-1 se 
debe a vibración de estiramiento de C=O 
probablemente de precursor acetato de zinc, por 
último el pico ancho débil en 3339 cm-1 se debe a O-H 
vibración de estiramiento [7].  
Los resultados confirmaron que la muestras 03 ZnO 
(A) y 04 ZnO (B) obtenidas vía sol-gel contienen óxido 
de zinc. 
Caracterización de TiO2 
Difracción de Rayos X 
La figuras 4 y 5 muestran los difractogramas de las 2 
síntesis de TiO2 comparadas con el patrón teórico 
elaborado con el programa Diamond, setomó como 
referencia la ficha PDF#21-1272 obtenida con el 
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programa JADE y se pudo confirmar que se tiene TiO2 
en fase anatasa en las muestras 05 TiO2 (A) y 06 TiO2 
(B), cada pico de difracción tiene correlación con sus 
índices de Miller teóricos correspondientes: 25.25 
(101), 30.79 (pertenece a otra fase cristalina) 37.86 
(004), 48 (200), 54.09 (105), 54.98 (211), 62.6 (204), 
68.98 (116), 70.08 (220), 75.06 (215). El pico de mayor 
intensidad es el que corresponde al plano (101).  

Figura 04 Comparación de difractograma teórico de TiO2 vs el 
difractograma de la síntesis 05 TiO2 (A) vía sol-gel. 
 

 
Figura 05 Comparación de difractograma teórico de TiO2 vs el 
difractograma de la síntesis 06 TiO2 (B) vía sol-gel. 
 
Tabla 3. Tamaño de cristal para síntesis de TiO2 

Síntesis FWHM Tamaño de Cristal (nm) 

TiO2 (A) 0.88 10.37 

TiO2 (B) 0.58 15.76 

 
Espectroscopía Infrarroja por transformada de 
Fourier (FT- IR) 
Se observan en la figura 6 los espectros de infrarrojo 
que comprueban la presencia de TiO2 en las muestras 

05 TiO2 (A) y 06 TiO2 (B). Se realizó en placas de KBr ya 
que permiten visualizar la parte del espectro que va 
desde 4000cm-1 a 400 cm-1 y el TiO2 tiene entre 500-
700 cm-1 su pico característico del enlace Ti-O. 

 
Figura 06 Espectros Infrarrojos en placas de KBr para las muestras 
05 TiO2 (A) y 06 TiO2 (B) en MeOH. 
 

Se observa la señal en 669 cm-1 del enlace Ti-O la cual 
confirma la presencia de dióxido de titanio. Además 
pueden observarse las señales en 3381 cm-1 y 1620 
cm-1 pertenecientes a los enlaces O-H y N=O del ácido 
nítrico utilizado en la síntesis del TiO2, lo cual 
corrobora la existencia de trazas de reactivos 
observada en la técnica de difracción de rayos X (DRX). 

 
Caracterización de PMMA 
Difracción de Rayos X 
En las figuras 9 y 10 se muestra la caracterización 
estructural mediante difracción de Rayos X, con el fin 
de corroborar la correcta realización de la síntesis de 
PMMA, para lo cual se comparó con una referencia 
existente, ya que al ser una gran molécula, su 
estructura es de mayor complejidad, y no fue posible 
obtener la estructura teórica en DIAMOND. 

 
Figura 07 Difractograma de la muestra 01 PMMA (A). 
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Figura 8 Difractograma de la muestra 02 PMMA (B). 
 

Los difractogramas muestran un pico ancho de 
alrededor de 14° que indica que el polímero es 
principalmente amorfo y un pico más agudo en 20° 
que indica la fase cristalina del polímero [8-9]. 
 
Espectroscopía Infrarroja por transformada de 
Fourier (FT- IR) 
La figura 9 muestra los espectros FT-IR en las muestras 
01 PMMA (A) y 02 PMMA (B). Realizadas en placas de 
KBr. 

 
Figura 9 Espectros Infrarrojos en placas de KBr para las muestras 01 
PMMA (A) y  02 PMMA (B). 

 
Las bandas en 2997, 2951 y 2845 cm-1 se deben a 
vibraciones de alargamiento tipo C-H de metilos y 
metilenos, la banda en  1732 cm-1 se debe a un 
estiramiento C=O del grupo éster presente en el 
PMMA, las bandas en 1483,1450,1437 y 1387 cm-1 se 
deben a vibraciones de deformación de enlaces C-H 
propios de metilos y metilenos del PMMA,  las bandas 
en 1271 y 1242 cm-1 se deben al alargamiento C–O del 
grupo éter, las bandas en 1194 y 1150 cm-1 se deben 

a vibraciones del enlace C-H de aleteo y torsión fuera 
de plano respectivamente, la banda en 1061 cm-1 se 
debe a un enlace C-OH debido a posible presencia de 
glicerol). La banda en 989 cm-1 se debe al 
alargamiento del enlace C-C, la banda en 841 cm-1 se 
debe a la vibración de metileno de balanceo en el 
plano y la banda en 750 cm-1 se debe al enlace C=O 
vibración de torsión fuera de plano [10-12]. 
 
Pruebas realizadas a compositos y películas 
obtenidas. 
 
Espectroscopía de Impedancia Electroquímica (EIS) 
Las figuras 10 y 11 muestran los diagramas de Nyquist 
de las pruebas de EIS realizadas a las series de 
películas de PMMA-ZnO en porcentajes al 1% y 0.3% 
respectivamente.  

 
Figura 10 Gráfica de EIS de películas elaboradas con la  muestra 09 
PMMA-ZnO(B)1%. 

Figura 11 Gráfica de EIS de películas elaboradas con la  muestra 10 
PMMA-ZnO(B)0.3%. 

 
El diámetro del semicírculo está relacionado con la 
resistencia del material, si no presenta semicírculo es 
indicativo de una deformación (alteración de su 
estructura) del material. Se puede concluir que al 
aumentar la concentración de nanopartículas de ZnO 
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en las muestras, la resistencia eléctrica de las mismas 
disminuye, corroborando la capacidad 
semiconductora del ZnO, a su vez se puede observar 
que la deformación disminuye cuando hay mayor 
concentración  de ZnO. La deformación observada en 
las muestras sometidas a radiación con lámpara se 
puede atribuir a la alta temperatura que alcanzan 
debido a la corta distancia respecto a la fuente de 
radiación (15 cm) la cual tuvo una potencia de 9.21 
mW/cm2. 
Las figuras 12 y 13 muestran los diagramas de Nyquist 
de las pruebas de EIS realizadas a las series de 
películas de PMMA-TiO2 en porcentajes al 1% y 0.3% 
respectivamente. 
 

 
Figura 12 Gráfica de EIS de películas elaboradas con la  muestra 13 
PMMA-TiO2(B)1%. 

 

 
Figura 13 Gráfica de EIS de películas elaboradas con la  muestra 14 
PMMA-TiO2(B)0.3%. 
 

Análisis termogravimétrico 
Se realizaron pruebas de TGA a una muestra 
representativa de PMMA de cada incorporación de 
ZnO ó TiO2 (en porcentajes 0.3  y 1 %) y se compararon 

respectivamente con la muestra 01 PMMA (A) como 
se observa en la figura 14. 

 
Figura 17 Diagrama de comparación de análisis termogravimétrico 
de muestra PMMA vs PMMA-ZnO y PMMA-TiO2. 

 
El TGA muestra que la resistencia térmica de PMMA-
ZnO (para 0.3 % y 1 %) aumenta, a 308 °C la pérdida 
de masa se redujo 11%,  la descomposición de la 
mayor parte de masa pasa de 448 °C a 462 °C, 
mientras que para PMMA-TiO2 aumenta la resistencia 
térmica pasando de descomponerse el PMMA de 448 
°C hasta 455 para 0.3 % ó hasta 460 °C para 1 %. 

 
Conclusiones. 
El método sol gel es un buen método para síntesis de 
nanopartículas de óxidos metálicos (ZnO y TiO2) ya 
que es sencillo, con un alto nivel de conversión y 
barato por lo que es un proceso escalable.  La técnica 
de difracción de rayos X (DRX) comprobó que se 
obtuvieron las fases cristalinas deseadas de ambos 
óxidos con un porcentaje alto de pureza así como un 
tamaño de cristalito bastante pequeño. La técnica de 
espectroscopía de impedancia electroquímica 
permitió comprobar el carácter semiconductor de los 
óxidos ya que aumentaron la conductividad de las 
películas mejorando a su vez su capacidad de resistir 
la radiación solar o de lámparas UV.  
El polímero que mostró mejores propiedades 
conductoras y resistencia UV fue la muestra con ZnO 
al 1% (muestra 09 ZnO (B)). 
El polímero con mayor resistencia térmica fué con 
TiO2 al 1% (13 PMMA-TiO2 (B)) el cual mostró una 
diferencia mayor a 100 °C para comenzar la mayor 
parte de descomposición térmica. 
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Resumen: Actualmente se han presentado un gran interés por los nanomateriales debido a la gran diversidad de 

aplicaciones que presentan ya que estos permiten integrar diversos materiales de distinta naturaleza de tamaño 

nanométrico y sus propiedades con el fin de formar un solo material, mejorando sus propiedades. En este trabajo, 

se aborda la síntesis de compositos tipo Polímero- NPM, las nanopartículas de Ferrita de cobalto y Magnetita vía 

(co)precipitación, se incorporaron por proceso de inmersión mediante baño ultrasónico a las matrices poliméricas 

de Poliacrilato de butilo, Poliestireno, así como su copolímero, usando un solvente compatible entre ambas fases 

(Tolueno). Dichas matrices se obtuvieron por los procesos de polimerización de emulsión (Poliestireno y Copolímero) 

y solución (Poliacrilato de butilo). Se utilizó cuatro porcentajes distintos de ferrita de cobalto y magnetita (0.05%, 

0.25%, 0.5%, 1%) en peso de cada matriz polimérica. Los compositos se probaron a manera de película en acero 

inoxidable evaluando la protección a la corrosión mediante técnicas electroquímicas, encontrándose que los 

nanocompositos de ferrita y magnetita en el copolímero de acrilato de butilo-poliestireno en todos sus porcentajes 

presenta una mejor capacidad de protección a la corrosión. 

 

Introducción  
El desarrollo de materiales compuestos permite 

encontrar la polifuncionalidad de estos para conseguir 

la combinación de propiedades que no es posible 

obtener en los materiales constituyentes originales. 

En todo material compuesto se distinguen dos 

componentes: la matriz; que se presenta como fase 

continua, caracterizándose en tener la mayor 

presencia y que actúa como ligante, por otra parte, 

está el refuerzo; es la fase discontinua y, por tanto, de 

menor cantidad en el compuesto resultante. 

Generalmente se ha encontrado que los 

nanocompuestos, dan origen a materiales cuyas 

propiedades físicas y químicas  son muy superiores a 

las de un compuesto convencional [1].  Hoy en día, los 

compositos de matriz polimérica se presentan como 

candidatos para una gran variedad de aplicaciones 

gracias a sus diversas propiedades como son el bajo 

peso (ligeros), relativamente muy fácil de obtener, 

bajo costo, resistencia a la corrosión, facilidad de 

procesamiento y conformado, entre otros [2]. 

Hacer uso de  los polímeros como un componente de 

los nanocompuestos  nos lleva a la obtención de un 

material nuevo llamado nanocompuesto polimérico.  

Los materiales poliméricos son livianos, fácilmente 

procesables y mecánicamente robustos, pero 

generalmente no magnéticos. Por tanto, la 

combinación de polímeros y nanorellenos inorgánicos 

con propiedades magnéticas, se presenta como 

solución para la integración de propiedades 

magnéticas a una matriz blanda [3]. Por lo que la 

incorporación de un oxido de metal, como lo son los 

óxidos de hierro, pueden proporcionar estas 

características magnéticas.  

Los  óxidos de hierro han sido ampliamente 

estudiados debido a su no toxicidad, bajo costo, 

actividad catalítica, biocompatibilidad y respeto al 

medio ambiente [4]. Además, estas nanopartículas 

presentan capacidad para mejorar la adhesión y las 

propiedades de barrera de los recubrimientos 
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orgánicos y también pueden servir como inhibidores 

de corrosión de tipo anódico [5]. 

 
Las propiedades de los nanocompuestos de fase 

orgánica-inorgánica dependen de la compatibilidad 

entes ambas fases, de los métodos de mezclado y 

dispersión utilizados para su síntesis. Los métodos de 

incorporación más utilizados actualmente se dividen 

en dos grupos; ex-situ: en el que ambos componentes 

ya están formados e in-situ: en el que alguno de los 

componentes se forma a la vez que se forma el 

nanocompuesto. Los métodos  ex-situ presentan 

iteraciones entre el polímero y nanopartícula 

mediante fuerzas de Van der Waals, estéricas o 

iteraciones ácido-base de Lewis, y una de sus ventajas 

es que permite el uso de una gran variedad de 

nanopartículas.  

Entre los métodos ex-situ para la preparación de 

nanocompuestos esta la incorporación física de 

nanopartículas inorgánicas mediante mezclado o 

dispersión en solución [6]. Siendo el método de 

incorporación uno de los más sencillos y el cual fue 

utilizado en este trabajo. 

 
Actualmente, existe un enorme interés en la 

aplicación que tienen los nanocompuestos 

poliméricos conductores para la protección contra la 

corrosión en metales. En el caso de este trabajo, la 

síntesis de estos nanocompositos poliméricos 

magnéticos tienen como finalidad dicha aplicación en 

su uso como recubrimiento para la inhibir la corrosión 

en los metales, la  incorporación de nanopartículas 

magnéticas (óxidos de hierro) tiene dos propósitos: a 

manera de imán para contribuir a la adhesión y por 

otra parte como ´´sacrificio´´ para que siga ocurriendo 

la corrosión, pero no el material si no en el 

recubrimiento.  

 

Parte experimental. 
Materiales.  

Tricloruro de hierro FeCl3 ∙ 6H2O; Dicloruro de cobalto 

CoCl2; Dicloruro de hierro FeCl2 ∙ 4H2O; Hidróxido de 

potasio KOH; Agua destilada H2O; Metanol CH3OH 

(Sigma-Aldrich, ≥ 99%); Dodecil sulfato de sodio (SDS) 

NaC12H25SO4; Persulfato de potasio K2S2O8; Estireno 

(S) C8H8 (Sigma-Aldrich, ≥ 99%); Acrilato de butilo 

(BuA) C7H12O2 (Sigma-Aldrich, ≥ 99%); Cloruro de 

Sodio NaCl; Tolueno C7H8; Peróxido de benzoílo 

C14H10O4 (Sigma-Aldrich, ≥ 99%). 

Viscosimetría; Espectrofotometría IR; DRX. 

Síntesis de homopolímeros y copolímero. 

La síntesis de las matrices poliméricas se llevó a cabo 

vía radicales libres (FRP), en el caso del Poliestireno y 

Copolímero S-BuA Por el método de emulsión, y para 

el Acrilato de butilo por el método de solución. 

Polimerización del estireno; como fase continua se 

utilizó 45 mL de agua destilada y 2.1 g de surfactante 

SDS, para la fase dispersa 6 mL de S y 6 mL de iniciador 

K2S2O8.  La reacción se mantuvo a condiciones de 80 ± 

5 °C y agitación magnética a 600 RPM durante 3 h, 

tapando por completo la reacción. Para la 

recuperación del homopolímero se agregó 0.6 g de 

NaCl para romper la emulsión, posteriormente se lavó 

con 15 mL tolueno y 30 mL de metanol, se dejó secar 

en la estufa durante 2 días a 60-70 °C. Para la 

copolimerización de S-BuA se realizó el mismo 

método, con una relación de 50:50 en masa de S y 

BuA. 

Polimerización de acrilato de butilo; como disolvente 

se utilizó 40 mL de tolueno, el cual se llevó a 75 °C ± 5 

°C, como iniciador se usó peróxido de benzoílo 0.0899 

g y 8 mL de AB, considerando una relación de 150:1 

monómero-iniciador. La reacción se mantuvo a 

condiciones de 75 °C ± 5 °C y agitación magnética a 

500 RPM durante 2 h, tapando la reacción. Para la 

recuperación del homopolímero, se realizó mediante 

la evaporación del tolueno a 75 °C, seguido de un 

lavado con metanol. Se dejó secar a 70 °C en la estufa 

durante 1 día. Se realizaron los cálculos del peso 

molecular viscoso para las tres matrices poliméricas 

obtenidas y se realizó la cartelización de estas 

mediante la técnica de espectroscopia IR, Perkin-

Ermer, Spectrum 100.  

Síntesis de nanopartículas magnéticas.  

81



 

XXXI Congreso Nacional de la 
Sociedad Polimérica de México A.C. 

13-17 de octubre del 2019, Veracruz-México.  

 

 

La síntesis de nanopartículas magnéticas de Ferrita de 

cobalto y magnetita se llevó a cabo por el método de 

(co)precipitación. En el caso de las nanopartículas de 

ferrita de cobalto; como agente precipitante se utilizó 

una solución acuosa de KOH 0.2 M de 50 mL, la cual 

se llevó a una temperatura de 60 °C, como soluciones 

acuosas precursoras metálicas FeCl3  0.1 M y CoCl2 0.5 

M de 25 mL cada una, las cuales se agregaron juntas 

mediante goteo a la solución de KOH. La reacción de 

mantuvo a 60 °C y agitación magnética a 250 RPM, 

posterior mente de dejo agitando la reacción durante 

30 min a las mismas condiciones. Para la 

recuperación: se realizaron 5 lavados con agua 

destilada y 1 lavado con metanol, recuperando la 

muestra mediante decantación. La muestra se dejó 

secar por 1 día a 70-80 °C. Para la síntesis de 

Magnetita se realizó el mismo método, remplazando 

la solución precursora de CoCl2  por  una solución 

acuosa de FeCl2 0.5 M de 25 mL.  

Nanocompositos Polímero-NPM 

La incorporación de las nanopartículas magnéticas de 

ferrita de cobalto y magnetita  en las matrices 

poliméricas se realizó mediante Baño Ultrasónico. 

Para cada muestra se dejó fija la cantidad de matriz 

polimérica (0.2 g) y se variaron los porcentajes de 

NPM (0.05, 0.25, 0.5, 1%) en peso del polímero, como 

medio disolvente se utilizaron 3ml de tolueno en cada 

muestra. Manteniendo una sonicación a una 

temperatura entre los 18-30 °C, se revisó la dispersión 

de las NPM a distintos tiempos (30 min, 1h, 4h) con la 

finalidad de conocer el alcance de su estabilidad en la 

matriz polimérica.  

Pruebas y caracterización  

Se obtuvieron un total de 24 nanocompositos 

distintos (4 nanocompositos de Ferrita-PS, 4 Ferrita-

PBuA, 4 Ferrita-copolímero, 4 Magnetita-PS, 4 

Magnetita-PBuA y 4 Magnetita-copolímero) los cuales 

se colocaron a manera de película en vidrios 

conductores (aprox. 20 µL) en aproximadamente un 1 

cm2. Se realizo Voltamperometría cíclica de cada uno 

de los compositos, con un rango de -1.5 a 1.5V, con 2 

ciclos y a 50 (mV/s), en un medio de Na2S2O3 1M. 

Posteriormente se colocaron cada uno de los 

nanocompositos de igual manera (aprox. 20 µL) en 

aproximadamente un 1 cm2  en láminas de acero, 

estas fueran sometidas a un medio agresivo de H2SO4 

0.5 M durante 30 min. Con la finalidad de conocer la 

resistencia de cada uno de los recubrimientos a la 

corrosión en un medio agresivo y cuantificar la 

cantidad de peso perdido. De igual manera se 

realizaron las pruebas electroquímicas de  

espectroscopia de impedancia, realizada en un 

potenciostato modelo SP-150 Biologic Science 

Instruments con Software Ec-Lab V10.19, y una celda 

de tres electrodos a temperatura ambiente, el 

electrodo de referencia electrolito (solución de coluro 

de potasio a una concentración de 0.1 M), como 

contraelectrodo se utilizó alambre de platino, llevado 

a cabo en un medio de H2SO4 1M. En condiciones de 

20000 Hz a 0.1Hz de frecuencia, 10 puntos, y un rango 

de voltaje entre  -10V:10V. 

Resultados y discusión. 

Peso molecular viscoso de matrices polimericas 

Para la determinación de pesos moleculares 

promedio se utilizó un viscosímetro Cannon Fenske y 

la ecuación de Mark-Houwink, en la Tabla 1 se 

muestran los pesos moleculares de cada una de las 

matrices poliméricas, así como K y a que son 

constantes empíricas características del polímero y 

del solvente. 
Tabla 1. Pesos moleculares de las matrices poliméricas.  

α κ Mw [g/mol] 

PS 0.62 0.037 796095.531 

PAB 0.73 0.0071 132135.459 

Cop. S y AB 0.66 0.054 347964.823 

 

Análisis espectroscópico (IR) 

La Figura 1 a) muestra el espectro infrarrojo del 

poliestireno, la banda alrededor de 1941 -1745 cm-1 

característico de un aromático monosustituido, 

bandas de estiramiento de los enlaces C-H localizadas 

entre los 3082 -3085 cm-1 , las bandas de 2921-2850 

cm-1 estiramiento de enlace CH2, la banda intensa 

entre 754 y 694 cm-1 monosustitución del anillo, 1601 

cm-1 vibración del enlace C=C , las bandas entre 1492-

1451 cm-1 enlace C-C .Para el poliacrilato de butilo en 

la Figura 1 b) muestra su espectro infrarrojo, las 
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bandas de estiramiento de los enlaces C-H localizadas 

entre los 2999-2874 cm-1, de intensidad media, 

bandas de flexión de C-H en 1452cm-1. La banda 

intensa de 1729cm-1 presencia de grupos carbonilo 

C=O, y región 1063-1117 enlace C-O. En la Figura 1 c) 

se muestra el espectro infrarrojo copolímero de S y 

AB, donde se muestran las bandas de los enlaces de 

ambas estructuras (poliestireno y acrilato de butilo). 

 

 

 

 
 

Figura 1. a) Espectro infrarrojo del poliestireno, b) Espectro 

infrarrojo del poliacrilato de butilo, c) Espectro infrarrojo del 

copolímero S y AB. 

Análisis DXR para CoFe2O4 y Fe3O4 

Los resultados por difracción de rayos X determinaron 

la existencia de la estructura atómica, con lo cual se 

confirma la presencia de las NPM de ferrita de cobalto 

y magnetita, los difractogramas obtenidos se pueden 

observar en la Figura 2. 

 

 

 
Figura 2. DRX de las NPM, a) nanopartículas de CoFe2O4, b) 

nanopartículas de Fe3O4. 

 

Tiempos de estabilidad de las NPM en las matrices 

poliméricas. 

Mediante las revisiones de tiempos de sonicación por 

baño ultrasónico se observó que: a un tiempo de 30 

min no son estables las NPM, se tenía una estabilidad 

de aproximadamente 5 min. Para un tiempo de 1 h 

tampoco se mostró una buena estabilidad de NPM, se 

tenía una estabilidad aproximada de 30 min. A partir 

de las 4 h la mayoría de las incorporaciones fueron 

estables, aproximadamente durante 1 día. Lo que 

finalmente permite un rango adecuado de tiempo 

para poder trabajar con los nanocompositos. La Tabla 

2 muestra los tiempos finales. 
Tabla 2. Relación de tiempos de sonicación 

MAGNETITA PS PBuA Cop. PBuA 

 Tiempo Sonicación [h] 

0.05% 4 4 4 

0.25% 5 4 4 

0.50% 5 4 4 

1.00% 5 4 4 

FERRITA Tiempo Sonicación [h] 

0.05% 4 4 4 

0.25% 4 4 4 

0.50% 4 4 4 

1.00% 4 4 4 

 
En la Figura 3 se pueden observar todos los 
compositos poliméricos magnéticos realizados, 
terminados los tiempos en baño ultrasónico antes 
mencionados. 
  

 

 

 

 

 
Figura 3. a) Incorporaciones Magnetita-PS, b) Incorporaciones 

Magnetita-Cop. PS/PBuA, c) Incorporaciones  Magnetita-PBuA d) 
Incorporaciones Ferrita-PS e) Incorporaciones Ferrita-Cop. 

PS/PBuA, f) Incorporaciones  Ferrita-PBuA, con porcentajes de 
NPM 0.05%, 0.25%, 0.5%, 1% respectivamente en todos los casos. 

 

Posteriormente se colocó una película delgada de 
cada uno de los compositos en placas de acero, en la 
Tabla 3 se observa una síntesis de las placas de acero 
que menos perdida de peso tuvieron al someterse a 
un medio agresivo de acido sulfúrico, se tomó como 
parámetro de referencia una placa de acero sin 
recubrimiento. Debido a esto se obtuvo que las placas 
de acero deberían de perder peso a un porcentaje 

 
d) 

 
e) 

 
f) 

 

 

 

c) 

 

b) 

 
a) 

 
b) 

 

c) 

 

a) 

b) 

a) 

c) 
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menor o igual a 0.129%, de las cuales solo las placas 
con el copolímero de PBuA/PS con ambas NPM 
resultaron con porcentajes de peso perdido dentro 
del parámetro establecido. 

Tabla 3. Porcentaje peso perdido debido a la corrosión en un 

medio H2SO4  0.5M. 

 Peso placa 
con 

película [g] 

Peso 
después 
del ácido 

[g] 

Peso 
perdido 

[g] 

% Peso 
perdido 

Ferrita-Cop.    ≤ 𝟎.𝟏𝟐𝟗 

0.05% 13.4701 13.4530 0.0171 0.127 

0.25% 15.6879 15.6712 0.0167 0.106 

0.50% 14.3716 14.3532 0.0184 0.128 

1.00% 14.0692 14.0564 0.0128 0.091 

Magnetita-Cop.    ≤ 𝟎.𝟏𝟐𝟗 

0.05% 13.5932 13.5759 0.0173 0.127 

0.25% 14.2136 14.2004 0.0132 0.093 

0.50% 13.4820 13.4670 0.0150 0.111 

1.00% 13.9677 13.9572 0.0105 0.075 

 
En la Figura 4 se observan las placas de acero con el 

recubrimiento nanocomposito polimérico magnético 

de las 24 muestras, posterior a ser expuestas a un 

medio de ácido sulfúrico 0.5 M. De las cuales las 

placas con recubrimientos de PS y PBuA presentaban 

un desgaste mayor, es decir que el medio logro 

atravesar el recubrimiento desgastando el acero. En el 

caso de los compositos con el Copolímero PBuA/PS 

estos mantenían el cubrimiento completo y son daño 

de corrosión en donde fue colocado dicho 

recubrimiento. 

 

 

 

 

 

                       a)                                   b) 

Figura 4.  Películas de nanocompositos en placas de metal; a) 

Ferrita-PS, Ferrita-Cop., Ferrita-PBuA de arriba hacia abajo 

respectivamente; b) Magnetita-PS, Magnetita-Cop., Magnetita-

PBuA de arriba hac5ia abajo respectivamente. Con porcentajes de 

NPM 0.05%, 0.25%, 0.5%, 1%. 

De acuerdo con los resultados de los porcentajes de 

pesos perdidos se analizaron los diagramas de Nyquist 

obtenidos mediante la técnica de espectroscopia de 

impedancia, de los cuales los más sobresalientes son 

los compositos con Copolímero-Ferrita 0.05% y 

Copolímero-Magnetita 0.05%, como se observa en 

esta Figura 5, los dos diagramas de Nyquist son 

semicírculos, que se amplían con el tiempo de 

exposición del electrodo en el medio corrosivo, lo cual 

significa que durante el periodo de exposición hay una 

variación de la cinética electroquímica. Este 

fenómeno se atribuye a la capacidad protectora. 

 
Figura 5. Espectroscopia de impedancia, referencia lamina de 

acero sin recubrimiento, compositos Cop.-Magnetita 0.05%. y 

Cop.-Ferrita 0.05%.  

Se obtuvieron los voltamperogramas de cada uno de 

los compositos, en la Figura 6 se muestran los 

representativos de los mejores nanocompositos, en el 

a), para el composito copolímero-magnetita 0.05% se 

observa actividad en el intervalo aproximado de 0.7 a 

1.4 V, indicando un carácter conductor; en el b), para 

el composito copolímero-ferrita 0.05% se observa 

actividad en el intervalo aproximado de 0.9 a 1.3 V, 

esto confirma que ambos son buenos conductores, 

pero entre ellos el composito copolímero-magnetita 

0.05% presenta una mejor característica conductora. 

 

 
Figura 6. Voltamperograma, a) compositos Cop.-Magnetita 0.05%. 

y  b) Cop.-Ferrita 0.05%.  

b) 

a) 

84



 

XXXI Congreso Nacional de la 
Sociedad Polimérica de México A.C. 

13-17 de octubre del 2019, Veracruz-México.  

 

 

De acuerdo a lo anterior los mejores nanocompositos 

son los que tienen una matriz polimérica de 

Copolímero PBuA/PS, ya sea con refuerzo de ferrita de 

cobalto y magnetita. Con el análisis de espectroscopia 

de impedancia se determina que los menores 

porcentajes de adición de NPM promueven una mejor 

dispersión, por tanto, la protección a la corrosión es 

mejor en los  compositos Copolímero-Magnetita 

0.05% y Copolímero-Ferrita 0.05%. 

Conclusiones  

Mediante el método de baño ultrasónico (ex-situ) se 

logra obtener la formación de nanocompositos 

poliméricos magnéticos, con una estabilidad 

competente para sus posibles aplicaciones como 

recubrimientos. Dicha estabilidad y buena dispersión  

de las NPM en la matriz polimérica depende en gran 

parte de la viscosidad y del peso molecular del 

polímero, esto se comprueba ya que el tiempo 

requerido para la estabilidad de las NPM en 

Poliestireno fue mayor 5 h.  El factor de viscosidad y 

peso molecular influye más en la estabilidad que en la 

cantidad de NPM incorporadas, es decir a 

viscosidades bajas del polímero las NPM se dispensan 

más fácilmente, pero son menos estables, y a 

viscosidades altas del polímero las NPM son más 

estables pero su dispersión requiere más tiempo 

mediante baño ultrasónico.  

Por otra parte, de acuerdo con los resultados 

obtenidos se puede determinar que el uso de un 

copolímero ayuda más a la protección de la corrosión, 

pues resiste más los medios violentos o ácidos, razón 

por la cual normalmente son utilizados copolímeros 

de un monómero blando con un monómero duro, en 

adecuada proporción dependiendo de la aplicación en 

este caso protección a la corrosión. 

Las NPM de ferrita y magnetita ambas son adecuadas 

en esta aplicación, contribuyen a la adhesión en 

metales a manera de Imán y por otra parte a permitir 

la corrosión y evitarla en el material a recubrir en este 

caso el acero. De acuerdo a los resultados obtenidos 

se tiene abierta la posibilidad de analizar compositos 

con menores porcentajes de NPM, y no solo probarlas 

en un medio agresivo como el ácido sulfúrico si no 

también en salmueras. Siendo la aplicación principal 

de esta investigación su uso en la industria para 

protección de tuberías. 
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Preparación y caracterización de membranas de celulosa y alcohol polivinílico 
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Rodybeth Cruz-Medinaa*, E.  Armando Zaragoza-Contrerasa, Alejandro Vega-Riosa, Teresita Ruiz-Anchondob. 
 
a) Centro de Investigación en Materiales Avanzados, S.C; Miguel de Cervantes 120, Complejo Industrial Chihuahua, Chihuahua, Chih. México. C.P. 
31136; b) Universidad Autónoma de Chihuahua, Escorza No 900 Zona Centro. CP 31100. Correo electrónico *rodybeth.cruz@cimav.edu.mx . 
 

Resumen: Se investigó el enfoque para la preparación de películas celulosa y alcohol polivinílico (PVA) mediante el 
método de congelación / descongelación, en varios ciclos. Ya que el (PVA) es uno de los polímeros sintéticos 
biocompatibles más importantes, debido al grupo hidroxilo que se presenta en cada unidad de repetición, el PVA 
exhibe características de interacción de los enlaces de hidrógeno que puede inducir la gelificación física de las 
cadenas de PVA.  
Se prepararon películas de celulosa a partir de celulosa aislada de desechos agroindustriales, se investigó el efecto 
de la adición de diferentes proporciones y tipos de PVA en las propiedades mecánicas y morfología, para generar un 
material prometedor para filtración de agua y/o adsorción de colorantes. 
La celulosa se aisló de rastrojo de maíz mediante un método organosolv (ácido acético/ácido fórmico). Se logró 
disolver las fibras de celulosa en una solución de hidróxido de sodio 12% / urea 7% / agua 81%. Se elaboraron varias 
mezclas con la solución de celulosa y la solución de alcohol polivinílico (PVA), se encontró que el PVA de más apto 
para la regeneración de películas celulosa/PVA, es el PVA con el peso molecular (Mn=150,000 g/mol) y una alta 
viscosidad (62-72 cP), siendo también el que mejor reticulación física tuvo con la celulosa.  
Los resultados mostraron que el contenido de PVA y número de ciclos de congelación y descongelación ayudaron al 
aumento de reticulación física en la película, presentando la muestra RM-30-150 con PVA (30%) la mejor propiedad 
mecánica de resistencia a la tensión y dando como resultado una morfología más ordenada que la muestra RM-20-
150 (20% PVA), esto debido al mayor porcentaje de PVA que ayuda a mejorar la reticulación.  
 
Palabras clave: reticulación, películas, congelación / descongelación. 
 
Introducción. 
La doble amenaza del agotamiento de la energía no 
renovable y la contaminación ambiental causada por 
los polímeros a base de petróleo motivan la utilización 
de polímeros naturales para crear nuevos materiales. 
La celulosa, como el polímero natural más abundante 
en la tierra, ha atraído la atención debido a su 
capacidad de renovación, amplia disponibilidad, bajo 
costo, biocompatibilidad y biodegradabilidad, etc. la 
mayoría de los reactivos (disolventes, coagulantes, 
etc.) pueden reciclarse y reutilizarse. Los disolventes 
"verdes" y las técnicas para la preparación de 
materiales de celulosa regenerados respetuosos con 
el medio ambiente se han desarrollado con éxito, 
mostrando un gran potencial en los campos de la 
ciencia y la tecnología de los polímeros. Los materiales 
de celulosa regenerada con diferentes funciones y 
propiedades han sido diseñados y fabricados en 
diferentes formas, tales como filtros, películas / 
membranas, microesferas / perlas, hidrogeles / 
aerogeles y bioplásticos, etc., para satisfacer diversas 

demandas. La aplicación de ciclos de congelación-
descongelación a soluciones acuosas de poli (alcohol 
vinílico) (PVA) permite obtener geles con propiedades 
físicas mejoradas con respecto a los hidrogeles de PVA 
obtenidos con otras técnicas. (Ricciardi, Auriemma, 
Gaillet, De Rosa, & Lauprêtre, 2004) 
Parte experimental. 
Materiales. La celulosa utilizada en este estudio es 
celulosa aislada de residuos agrícolas (rastrojo de 
maíz) mediante un método organosolv (Ácido 
fórmico-30%, Ácido acético-60%, agua destilada-
10%), blanqueada con hipoclorito de sodio y peróxido 
de hidrogeno.(Feng Xua, Sunc, Fowlerc, & Bairdd, 
2006) 
El hidróxido de sodio (NaOH) (Sigma-Aldrich) grado 
reactivo ≥98% y la urea (NH2CONH2) (J.T. Baker) grado 
reactivo, se usaron sin purificación adicional.  
Se adquirieron tres diferentes tipos de alcohol 
polivinílico (–CH2CHOH–) tipo comercial: Selvol PVA 
540 88% de hidrolisis, Selvol PVA 823 88% de 
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Muestra 
% Solución 

PVA
% Solución 

Celulosa
RM-20-150 20 80
RM-30150 30 70

hidrolisis, PVA Aldrich 99% hidrolisis (Mn=150000 
g/mol), agua destilada. 
Se preparó una solución de hidróxido de sodio (12%), 
urea (7%) y el agua destilada (81%). Para la disolución 
de celulosa se tomaron 40 g. de solución 
NaOh/urea/H2O se colocó en un congelador hasta 
lograr la temperatura de -12°C, se agregaron 2g (5% 
en peso). celulosa de rastrojo de maíz, se sumergió 
inmediatamente en el disolvente previamente 
enfriado, se congelo hasta -20°C por 12 hrs. La 
solución de celulosa congelada se agitó 
vigorosamente con rotor mecánico durante 5 min. La 
solución obtenida se centrifugo a 5000 rpm por 90 
min, separando las fibras no disueltas de la solución 
de celulosa transparente. (Chen, Chen, You, Wang, & 
Xu, 2015). 
Como trabajo previo se realizaron pruebas con 3 
diferentes tipos de PVA los cuales se describen en la 
tabla 1, para determinar el que mejor se adecuara a 
nuestras necesidades, se concluyó que el PVA con de 
peso molecular de 150,000 g/mol  y viscosidad de 62 
cP fue considerado el que mejor comportamiento 
presento para la formación de películas, lo 
denominamos como PVA 150.  
 
 
 
 
 
Tabla 1. Características muestras de alcohol polivinílico. 
 
Con el fin de obtener las mezclas de PVA / celulosa, se 
obtuvo una solución de PVA al 5% por solubilización 
de las partículas en agua destilada, a 90 ° C y 500 rpm 
durante 4 h, se útil PVA.  
 
Formación de la película. 
Se formularon 2 mezclas de PVA / CELULOSA, como se 
muestra en la tabla 2:  
 
 
 
 
Tabla 2. Mezclas PVA/CELULOSA. 
 
Para asegurar una dispersión homogénea de los 
componentes, todas las mezclas se agitaron durante 
30 minutos 500 rpm. 
Se pesaron 3 g de solución de PVA/celulosa, se 
colocaron en una caja Petri de diámetro de 3.5 cm, 

para que se lleve a cabo la reticulación física entre la 
celulosa y el PVA, cada muestra se expuso a tres ciclos 
de congelación-descongelación de -20°C y se 
descongelaron a 25°C, cada ciclo tuvo una duración de 
4 horas.  
Después de los ciclos de congelación descongelación, 
se procedió a la coagulación de las películas mediante 
el método de inversión de fases, en un ambiente de 
vapor de ácido acético a una temperatura de 5°C por 
12 h, posteriormente las películas fueron lavadas con 
agua destilada. Se obtuvieron películas de 1 mm de 
grosor y 3.5 cm de diámetro, estas dimensiones son 
en muestras húmedas. 
 
Instrumentación.  
 
Microscopia 
Se tomaron micrografías en un microscopio 
electrónico de barrido de emisión de campo modelo 
(JSM 7401F, Jeol) con aceleración de 2.0 kV. Las 
membranas húmedas se congelaron en nitrógeno 
líquido, se rompieron de inmediato y luego secadas  
al vacío en un liofilizador (Freezone, Labconco). Las 
membranas se cubrieron con oro para su posterior 
análisis morfológico. 
 
Difracción de Rayos X 
La cristalinidad de las membranas fue determinada 
por un difractómetro PANalytical X´Pert PRO de 
configuración Bragg-Brentano (θ- 2θ), con un ángulo 
de 10°-40°, tamaño de paso 0.05 con tiempo por paso 
396.03 seg. 
 
Reología  
La resistencia a la deformación de las películas 
compuestas de PVA/celulosa se midió con un 
analizador mecánico dinámico DMA modelo RSA III de 
la marca TA Instruments. Las muestras de tracción se 
obtuvieron cortando las películas en forma 
rectangular con dimensiones de 3 x 5 x 1 mm (L x A x 
E), las pruebas se realizaron a temperatura ambiente. 
Las pruebas de barrido de Frecuencia de fluidos visco-
elásticos (rango 0.1 1/s- 600 1/s) y viscosidad 
compleja, fueron realizadas por un reómetro MCR 
102, Anton Paar, Alemania. 
 
Ángulo de contacto  
Las pruebas de ángulo de contacto se llevaron a cabo 
a temperatura ambiente utilizando un análisis de 
forma de gota EasyDrop Standard. Se produjo una 

PVA Hidrólisis 
% 

Características Viscosidad (cP) 4% 
en H2O a 20°C 

Mw (g/mol) pH 

Selvol  PVOH 540 88 Parcialmente 
hidrolizado 

45.0-55.0 146,000-186,000 4.5-6.5 

Selvol PVOH 823  88 Parcialmente 
hidrolizado, 
polimerizable 

23.0-27.0 85,000-124,000 4.5-6.5 

PVOH Aldrich grado 
técnico 

99 super-hidrólisis 62.0- 72.0  150,000  5.5- 7.5 
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gota de agua desionizada en la superficie de la 
membrana y se usó la imagen digital para determinar 
el ángulo de contacto. El ángulo de contacto se midió 
utilizando métodos de ajuste de caída sésil, línea 
tangente y círculo, se registró el promedio de estos 
valores. 
 
Resultados y discusión. 
Las membranas preparadas por coagulación con 
vapor de ácido acético y posterior lavado con agua 
destilada tienen en general una estructura porosa 
anisotrópica, constan de una capa fina (superficie 
selectiva) soportada por otra capa con mayor 
porosidad y con poros interconectados. Se observa 
buena regeneración física de la celulosa, pero no 
suficiente para darle buena propiedad mecánica a las 
membranas las cuales muestran alta fragilidad. 
 
Morfología. De las diferentes mezclas elaboradas 
celulosa-PVA, las que tuvieron el mejor 
comportamiento en la conformación de una película 
fueron las RM-20-150 Y RM-30-150. Estas películas 
tienen en general una estructura porosa anisotrópica, 
constan de una capa fina (superficie selectiva) 
soportada por otra capa con mayor porosidad y con 
poros interconectados.  
 
 
 
 
 
 
Figura 1. Morfología RM-20-150: a) superficie en contacto 
con el vidrio, b) superficie libre, c) sección transversal  
 
 
 
 
 
 
Figura 2. Morfología RM-30-150: a) superficie en contacto 
con el vidrio, b) superficie libre, c) sección transversal. 
 
Las imágenes muestran la diferencia entre las dos 
superficies, se puede observar que a mayor 
porcentaje de PVA la regeneración y reticulación física 
de la película se hace de una manera más ordenada. 
Por lo que en la muestra RM-30-150 se puede 
observar una estructura más ordenada que en la 
muestra RM-20-150. 
 

Difracción de rayos X. En la fig. 3, se muestra en el 
diagrama de difracción, primeramente, el blanco FW 
nos muestra la forma cristalina de la celulosa I, 
observamos los picos de difracción a 2θ= 14.8°, 16.3°, 
22.6° y 34.29°. En las películas regeneradas RM-20-
150 y RM-30-150 observamos la celulosa regenerada 
tipo II con los picos de difracción a 2θ=12.6° y 
20.2°.(Piltonen et al., 2016). Los picos 23° y 41° 
muestran los cristales de PVA, los cuales no están 
presentes en las películas celulosa-PVA. El pico 19.24° 
representa el plano (110) de la región semicristalina 
de PVA.(Ricciardi et al., 2004) 
 
 
 

 
 
 
 
 
Figura 3. Patrones de difracción de rayos X de membranas 
regeneradas. 
 
Reología.  
Las pruebas de esfuerzo-deformación en tensión se 
realizaron para las muestras con 20% y % de 
contenido de PVA.  
La resistencia a la deformación de las películas 
compuestas de PVA/celulosa se muestran en la Fig. 4, 
se observa que la incorporación de PVA mejora 
significativamente la resistencia a la deformación. 
Obtuvimos la mayor resistencia en la muestra RM-30-
150 que es la que contiene un 30% de PVA. (Wang, 
Qiao, & Sun, 2018). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 4. Curvas de esfuerzo-deformación a la tensión. 
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Muestra 

Angulo al 
caer la gota 

(grados)
Ancho de la 
base (mm)

Angulo al 
segundo 

despues de caer 
(grados)

Ancho de 
la base 
(mm)

RM-20-150 0°
RM-30150 38.02 ° 1.3182 19.59 0.5579

Angulo de contacto

 
De igual manera se realizó un barrido de frecuencia 
para las muestras RM-30-150 Y RM-20-150, los 
resultados obtenidos se observan en la fig. 5. Como 
resultado se obtuvieron módulos de almacenamiento 
mayores para módulo de perdida lo que nos indica 
que nuestro material se comporta como un sólido 
visco-elástico. De las 2 muestras la muestra con 30% 
de PVA presenta el módulo de almacenamiento 
mayor al de la muestra con 20% de PVA. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 5. Barrido de frecuencia. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6. Ángulo de contacto RM-30-150, RM-20-150. 
 
Las mediciones del ángulo de contacto se llevaron a 
cabo para estudiar el efecto del PVA sobre la 
humectabilidad de las películas al agua (Fig. 6). 
 
 
 
 
 
 
 
Tabla 3. Resumen mediciones ángulo de contacto. 
 

Los resultados obtenidos se muestran en la tabla 3, 
ambos ángulos son menores de 90° lo que nos indica 
que nuestras películas son hidrofílicas. 
La literatura menciona que la hidrofília se debe a la 
estructura amorfa de la celulosa en la red.(Anis, Lalia, 
& Hashaikeh, 2014). 
 
Conclusiones. 
Se concluyó que el PVA con mejores con las mejores 
características para la regeneración de películas 
mixtas PVA/celulosa fue el PVA-150, que es el que 
tiene 99% de hidrolisis y un MW=150,000 g/mol. 
Se logró regenerar películas de matriz mixta 
preparadas de celulosa aislada de desechos 
agroindustriales y alcohol polivinílico. 
La mezcla con mejor comportamiento fue la mezcla 
30% PVA 70% celulosa, presentando 
morfológicamente una estructura más ordenada 
después de la regeneración. 
De los diagramas esfuerzo-deformación de se 
concluyó que a mayor  porciento de PVA la resistencia 
a la tensión aumenta en nuestra película. 
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Resumen: Se sintetizaron sistemas núcleo-coraza, poliestireno-polianilina, usando un monómero 
bifuncional como interface entre ambas fases poliméricas. Este monómero permitió la estabilización de 
polimerizaciones en emulsión de estireno para la síntesis del núcleo, realizando en la primera etapa la 
función de un tensioactivo reactivo convencional, copolimerizando con estireno. En una segunda etapa, 
el monómero permitió la síntesis de polianilina sal de esmeraldina base, usando una sal de anilina para 
obtener la coraza. Es decir, el monómero se polimeriza selectivamente primero, por polimerización por 
radicales libres y segundo, por polimerización oxidativa. Por lo tanto, el núcleo y la coraza están 
fuertemente unidos por interacciones iónicas. Se descubrió que el tamaño de partícula era inversamente 
dependiente de la concentración de monómero, según lo establecido por la teoría clásica de la 
polimerización en emulsión. Además, la coraza de polianilina presenta propiedades ópticas y 
electroactivas, caracterizadas por espectroscopia UV-Vis y voltametría cíclica. Se espera que este tipo de 
sistema núcleo-coraza permita la formación de películas electroactivas; por ejemplo, para el diseño de 
sensores electroquímicos. 
 

Introducción. 
Se han utilizado diversos polímeros conductores y 
termoplásticos en el diseño de sistemas núcleo-
coraza; en particular, polipirrol y 
polietilendioxitiofeno 

1–3
. La polianilina (PAni) tiene 

atributos que la hacen muy atractiva para el diseño 
de sistemas de núcleo-coraza, que ya se han 
discutido en detalle en la literatura; por ejemplo, 
bajo costo, facilidad de síntesis y conductividad 
apropiada para diversas aplicaciones. 
Los sistemas de núcleo-coraza, poliestireno-
polianilina, se han estudiado ampliamente porque 
bajo esta estructura se puede preservar una 
geometría específica (esférica) del material 
conductor, que se complica con la polianilina pura ya 
que comúnmente cuando se elimina el medio de 
polimerización, las partículas colapsan y la geometría 
se pierde. Bajo estas circunstancias, el núcleo del 
poliestireno presenta ventajas, ya que puede 
funcionar como un que se eliminará más adelante 
para dejar la polianilina libre como esferas huecas o 
como una película 

4,5
. 

Una estrategia exitosa para el desarrollo de sistemas 
de núcleo-coraza, termoplástico-PAni, es emplear 
polimerizaciones en emulsión para producir el 
núcleo; posteriormente, la cubierta se sintetiza por 
polimerización oxidativa 

6
. La interacción interfacial 

entre el núcleo y la cuoraza es importante ya que, 
para la aplicación, se requiere que el polímero 
conductor permanezca en la superficie. Cabe 
mencionar que las polianilinas, al no formar una 
película, pueden presentar una unión frágil con el 
núcleo. La literatura muestra que la atracción del 
precursor del monómero de la PAni en la superficie 
de la partícula de látex (núcleo) puede estar 
motivada por varios factores, entre ellos la 
hidrofobicidad del anillo aromático de anilina 

7
. Los 

tensioactivos aniónicos también se han utilizado para 
estabilizar la polimerización en emulsión, que 
posteriormente funciona como dopante para la PAni 
8
y sirve como puente entre el núcleo y la cubierta.  

En esta investigación se realizó la síntesis de sistemas 
de núcleo-coraza, poliestireno-polianilina, utilizando 
un nuevo concepto de monómero precursor de PAni, 
4-estirenosulfonato de benzenamonio, en lo sucesivo 
denominado PS1. El monómero PS1, en el primer 
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paso, permite la copolimerización por radicales libres 
con el monómero de estireno (núcleo) y en el 
segundo paso, permite la polimerización oxidativa 
con otra sal de anilinio para obtener polianilina 
(coraza). Es decir, el precursor es polimerizable por 
polimerización por radicales libres y por 
polimerización oxidativa selectivamente. En este 
modelo de núcleo-coraza, el núcleo y la coraza están 
fuertemente unidos a través de la sal de anilinio 
bifuncional a través de enlaces iónicos. Mediante 
esta metodología, el sistema core-shell se obtiene en 
solo dos pasos, siendo una estrategia más simple en 
comparación con los otros métodos reportados. Vale 
la pena mencionar que la selectividad de los grupos 
funcionales hacia la polimerización radicálica y 
oxidativa ya han sido reportados en sistemas 
acuosos. 
 

Parte experimental. 
Materiales. Benzenaminium 4-styrenesulfonate 
(PS1) y anilinium dodecyl sulfato (P1) se sintetizaron 
como se reportó en la literatura 

9
. La anilina (Sigma-

Aldrich) se destiló al vacío y se almacenó en el 
refrigerador antes de su uso. El persulfato de amonio 
(Aldrich Co.) se recristalizó en agua destilada. Se 
usaron 4-estirenosulfonato de sodio. XH2O (Aldrich 
Co.), metabisulfito de sodio (Sigma-Aldrich), ácido 
acrílico (Aldrich Co.) y ácido clorhídrico (Fermont) sin 
ninguna modificación.  
 
Métodos. Para la síntesis del núcleo, se utilizó la 
técnica de polimerización en emulsión. Primero, se 
disolvieron 0,2 g (7.211*10

-4
 mol) de PS1 en 20 ml de 

agua destilada; a continuación, se añadió la cantidad 
establecida de monómero de estireno, para formar 
la emulsión. Se colocó el reactor en un baño 
temperado a 60°C y se añadió una solución iniciadora 
de persulfato de amonio (APS) y metabisulfito de 
sodio (MBS) (en 3 ml de agua destilada). El contenido 
de APS correspondió al 1% en peso con respecto al 
peso de estireno.  
Para la síntesis de la coraza primero se tomó una 
fracción de látex obtenida en la etapa anterior y se 
agregó una cantidad de agua para que las diluciones 
contengan la misma cantidad de látex y agua. Luego, 
el sistema se calentó a 35 °C y se añadió una solución 
de 0,0371 g (1.626*10

-4
 mol) de APS en 6 ml de agua 

destilada. La polimerización se dejó durante 24 h a 
35 °C, manteniendo la agitación magnética.  
 

Instrumentación. Los productos de polimerización 
de la polimerización en emulsión y la vía oxidativa se 
caracterizaron usando un espectrómetro infrarrojo 
(GX-FTIR, Perkin Elmer). Los espectros se obtuvieron 
por reflectancia con un accesorio ATR (reflectancia 
total atenuada). Cada espectro corresponde al 
promedio de 30 escaneos con una resolución de 4 
cm

-1
 en el rango de 400 a 4000 cm

-1
. 

La morfología se caracterizó utilizando un 
microscopio electrónico de barrido de emisión de 
campo (FE-SEM, JSM-7401F, Jeol Ltd.) que funciona 
en modo de transmisión (STEM). Se redispersaron 
dos gotas de cada látex en 10 ml de isopropanol y se 
sonicaron durante 1 min; luego, se colocó una gota 
de dilución en una rejilla de cobre cubierta con 
carbono. Para los productos de polimerización 
oxidativa se siguió un procedimiento similar. 
El núcleo y los sistemas núcleo-coraza se 
caracterizaron por usar un analizador 
termogravimétrico (SDT Q600, TA Instruments) con 
una sensibilidad de 0.1 μg. Las mediciones se 
realizaron en muestras de 10 mg y se calentaron 
desde la temperatura de laboratorio a 800 ° C a una 
velocidad de calentamiento de 10 ° C min

-1
 bajo una 

atmósfera de aire.  
 

Resultados y discusión. 
Caracterización de grupos funcionales. 
Los núcleos obtenidos por polimerización en 
emulsión, usando PS1 como estabilizador, se 
caracterizaron por espectroscopía FTIR. Para facilitar 
la discusión, los espectros de los núcleos se 
compararon con los de PS1 y poliestireno. 
Primero, los espectros se dividieron en el campo alto 
(Figura 1) y el campo bajo (Figura 2) para apreciar 
más claramente las señales y los espectros de los 
núcleos C1, C2 y C3 se compararon con el espectro 
de PS1. Los núcleos presentaron un patrón de señal 
equivalente, la principal diferencia se observó en la 
intensidad de la señal relacionada con el contenido 
de PS1. En el campo alto, (Figura 1), las señales en 
3024, 3057 y 3078 cm

-1
, se atribuyeron a las 

vibraciones de estiramiento del enlace C-H de los 
anillos aromáticos, y las bandas en 2916 y 2845 cm

-1
 

se asignaron respectivamente a las vibraciones de 
estiramiento asimétrico y simétrico de los enlaces C-
H de la cadena polimérica. Este conjunto de señales 
es característico del poliestireno. Para el PS1 estas 
señales también están presentes, pero no se 
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observan claramente debido a la superposición de la 
banda ancha del enlace N-H del grupo de amina 
cuaternaria de la PS1. Por otro lado, el sobretono 
observado a 2620 cm

-1
 se atribuyó a la vibración de 

estiramiento del enlace N-H en la amina cuaternaria. 
Esta banda también se observa en el espectro de PS1 
e indica que el contraión de anilinio de PS1 estaba 
presente en todos los núcleos. 
En el campo bajo (Figura 2), se observan varias 
señales que coinciden entre los núcleos y la PS1, 
entre ellas las bandas entre 1000 y 1200 cm

-1
 

atribuidas a las vibraciones de los enlaces S-O en los 
grupos sulfonato. Sin embargo, hay algunas 
diferencias importantes en los espectros; por 
ejemplo, la banda a 1626 cm

-1
, atribuida al enlace de 

vinilo (C = C) en PS1, pero no apareció en los 
espectros de los núcleos. Esta diferencia fue muy 
importante, ya que indicó la polimerización del grupo 
vinilo tanto de estireno como de PS1, lo que permitió 
asumir la copolimerización. Los núcleos también 
mostraron una banda a 1450 cm

-1
, que se atribuyó a 

la vibración de flexión del enlace C-H en los 
metilenos de la cadena de polímero y, por lo tanto, 
no estaba presente en el espectro de PS1. Además, 
las bandas a 746 y 698 cm

-1
 son características de 

una monosustitución aromática, como en el caso de 
las unidades de estireno repetitivas, pero la PS1 no 
mostró estas señales; sin embargo, las bandas a 906 
y 847 cm

-1
, presentes en la PS1 y los núcleos, se 

relacionaron con la sustitución aromática en la 
posición para. Por lo tanto, los núcleos evidenciaron 
ambas sustituciones aromáticas, lo que apoyó la 
suposición de la copolimerización de PS1 y estireno. 
 

 
Figura 1. Espectros de infrarrojo a campo alto de los núcleos de 
poliestireno estabilizados con PS1. Se incluyó el espectro del 
poliestireno para efectos de comparación. 

 
 
 
 

 
Figura 2. Espectros de infrarrojo a campo bajo de los núcleos de 
poliestireno estabilizados con PS1. Se incluyó el espectro del 
poliestireno para efectos de comparación. 

 
Estabilidad térmica. 
Los núcleos también se analizaron mediante técnicas 
térmicas. La Figura 3 muestra las trazas 
termogravimétricas de los núcleos C1, C2 y C3. Se 
incluyeron los homopolímeros de estireno (PS) y PS1 
(poli(4-estirenosulfonato de benzenaminium) en lo 
sucesivo denominado Poli-PS1) para comparar los 
perfiles de degradación. Como se observó, los 
núcleos mostraron perfiles similares, que son 
intermedios entre los homopolímeros. Para los 
núcleos, la primera transición a 410 ° C se relacionó 
con el poliestireno y la segunda aproximadamente a 
470 ° C con Poly-PS1. El comportamiento observado 
sugirió que la estructura del núcleo es intermedia 
entre ambos homopolímeros, como lo mostró el 
FTIR. También se observó que la copolimerización 
impartió un pequeño aumento de la estabilidad 
térmica al núcleo en comparación con el poliestireno 
puro. 
 
 

 
Figura 3. Trazas termogravimétricas de los núcleos de poliestireno 
estabilizados con PS1. Se incluyeron como referencia al 
poliestireno y Poli(PS1) 
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Morfología de los sistemas núcleo-coraza. 
El propio PS1 se usó como estabilizador de la 
emulsión porque su estructura anfifílica permite que 
se adsorba en una interfaz de aceite / agua. En la 
etapa de polimerización en emulsión, se supuso que 
PS1 actua como los tensioactivos de vinilo 
convencionales (surfameros); que durante la 
polimerización por radicales libres se convierten en 
parte de la cadena del polímero, impartiendo 
propiedades particulares al látex 

10
. Este mecanismo 

ya ha sido ampliamente discutido en la literatura 
11

. 
En la Figuras 4(a,b,c) se representan las partículas de 
látex obtenidas en la etapa de polimerización en 
emulsión. Se observa que el tamaño de partícula 
aumentó con elincremento en la carga de monómero 
de estireno (100 nm, 140 nm y 170 nm). Este 
comportamiento se espera porque el tamaño de 
partícula es inversamente proporcional a la 
concentración del tensioactivo como lo indican los 
modelos clásicos 

12
. Se observa que las partículas 

poliméricas son esféricas y con una superficie lisa.  
En la segunda etapa, se produjeron los sistemas 
núcleo-coraza. En esta etapa, se usó como el 
precursor monomérico de la polianilina una sal de 
anilinio que ya hemos estudiado ampliamente y 
conocemos su comportamiento 

9
, por lo que 

sabemos que este compuesto se adsorbería en la 
superficie del núcleo de poliestireno. En esta 
posición, tanto el contraión de la sal de anilinio como 
el grupo anilinio de PS1 están cerca, por lo que 
durante la polimerización oxidativa, la probabilidad 
de que los contraiones de anilinio de PS1 se 
conviertan en parte de la cadena de polianilina 
generada es alta. Por lo tanto, las unidades de 
monómero PS1 forman parte de las cadenas de 
poliestireno y las cadenas de polianilina, generando 
una estrecha interacción entre el núcleo y la coraza. 
En la Figura 4(d,e,f) se muestran los sistemas 
completos núcleo-coraza. La formación de 
protuberancias en la superficie de las partículas 
poliméricas fue indicativa de la presencia de 
polianilina. En la fase acuosa, las partículas 
adquirieron un color verde, muy diferentes del color 
blanco inicial de los látex. No se observó la presencia 
de precipitados en ninguno de los casos, lo que se 
relacionó con el contraión dodecil sulfato de la sal de 
anilinio, que es un análogo estabilizador coloidal con 
dodecil sulfato de sodio, un tensioactivo 
convencional ampliamente estudiado.  
 

 

 
 
Figura 4. a,b,c) Núcleos de poliestireno estabilizados con PS1. 
d,e,f) Sistemas núcleo–coraza, poliestireno-polianilina, obtenidos 
por polimerización oxidativa. 
 

Conclusión. 
El monómero 4-estirenosulfonato de benzenamonio 
(PS1) permitió en un procedimiento de dos pasos 
primero, la estabilización de un látex de poliestireno 
(núcleo) por polimerización en emulsión y, al mismo 
tiempo, la copolimerización de PS1 y estireno por 
polimerización convencional por radicales libres y, en 
segundo lugar, la polimerización de una sal de anilina 
para la formación de la coraza por polimerización 
oxidativa, demostrando la función de tensoactivo 
polimerizable convencional y de surfactante reactivo 
inverso.  
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USO DE DIÓXIDO DE TITANIO FUNCIONALIZADO CON ALCÓXIDOS DE SILICIO E 
IMIDAZOLES COMO “FILLER” PARA EL ÁCIDO POLILÁCTICO 
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Resumen: El 3-aminopropiltrimetoxisilano permitirá la incorporación del dióxido de titanio (TiO2) y el Isopropil-1-

carboxilato-1H-imidazol en una sola estructura en una matriz polimérica siendo el Ácido poliláctico (PLA). De manera 
que el anillo heterocíclico actuará como una amina impedida promoviendo la migración de los radicales libres 
generados por la titania dentro de la estructura. La hidrofobicidad de los polisiloxanos obtenidos vía silanización de 
los alcóxidos de silicio, aunada a su resistencia a la radiación UV lo hace un recubrimiento excelente para disminuir 
las propiedades foto-catalíticas del óxido de titanio y como fungicida.  
Se modificará químicamente la superficie del dióxido de titanio mediante el proceso de silanización utilizando APTMS 
como agente acoplante. Para lograr la incorporación del dióxido de titanio la mezcla será agitada. El producto 
obtenido de la etapa anterior será combinado con el Isopropil-1-carboxilato-1H-imidazol. Se pesará PLA se colocará 
con el solvente que es cloroformo en agitación constante. Se pesará la Titania a agregar colocándolo en un vaso de 
precipitado con la solución madre. Se evaporará el solvente por último para formar películas. 
 
 
 

Introducción. 
Recientemente se han divulgado avances importantes 
en la modificación de partículas. Estas investigaciones 
han permitido el mejoramiento en la eficiencia de 
sistemas de nucleación selectivos. Incluso se han 
obtenido resultados novedosos con partículas de 
óxido de titanio, las cuales no habían logrado ser 
modificadas para obtener rendimientos superiores al 
90% de selectividad [1,2,3]. 
 
En la actualidad el Óxido de Titanio (TiO2) es el sistema 
cristalino más estudiado en la ciencia de la superficie 
de los óxidos metálicos siendo su forma de rutilo y la 
anatása las de mayor importancia. Este material tiene 
suma importancia en la sociedad actual debido a la 
vasta diversidad de aplicaciones que tiene. Dentro de 
las múltiples aplicaciones del TiO2 se encuentran su 
uso en catálisis heterogénea, en fotocatálisis, en 
celdas solares para la producción de Hidrogeno y 
energía eléctrica, como sensor de gases, como 
pigmento blanco, como recubrimiento protector 
contra la corrosión, como recubrimiento óptico, en 
cerámicos y en dispositivos electrónicos tales como 
varistores [4,5,6]. Encuentra aplicación en sus formas 
nano-estructuradas en baterías de Litio (Li) y equipos 
electrónicos por nombrar las más importantes[5,6].  

Los defectos del cristal de TiO2  juegan un papel muy 
importante en diversos fenómenos superficiales[5]. 
 
El agua es adsorbente más importante en superficies 
de TiO2. Muchas de sus aplicaciones, por ejemplo, casi 
todos los procesos foto-catalíticos se llevan a cabo en 
ambientes acuosos. El vapor del ambiente 
interacciona con las superficies de TiO2, e hidroxilos 
superficiales pueden afectar fácilmente procesos de 
adsorción y de reacción[2,4,5]. Recientemente el TiO2 
ha encontrado nuevos estudios y aplicaciones dentro 
de la ciencia de los nanomateriales. Esto debido a la 
variedad de formas de obtención. Dentro de las 
aplicaciones de estos nanomateriales se encuentran 
aplicaciones foto-catalíticas, fotovoltaicas, 
dispositivos electro crómicos principalmente[6].  
 
El problema principal de este proyecto nace de los 
plásticos usados para el desarrollo de películas 
plásticas de mayor blancura, donde se utilizan 
partículas de dióxido de titanio, cuya estructura 
cristalina está compuesta mayoritariamente de rutilo, 
(TiO2) por ser el pigmento de mayor índice de 
refracción entre los pigmentos blancos. Las partículas 
de TiO2 no son muy estables químicamente, por lo 
que, al usarse en plástico, las partículas de TiO2 deben 
ser recubiertas con alúmina (Al2O3), sílice (SiO2), 
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zirconio (ZrO2), o una combinación de estos 
materiales para evitar su actividad foto-catalítica.   
Esto debido a que el TiO2 se comporta como un 
semiconductor, que ante la absorción de radiación UV 
(menos de 400 nm) los electrones superan la brecha 
energética de 3 eV y el TiO2 genera radicales libres, los 
cuales provocan la degradación del plástico[4,7,8]. 
 
Un enfoque alterno al uso de la sílice y la alúmina 
involucra el recubrimiento con polímeros. Este tipo de 
recubrimiento ha probado ser efectivo en evitar la 
degradación de tintes orgánicos[7] [9]. Proyectos 
similares han mostrado que se pueden obtener 
partículas de óxido de titanio súper hidrófobas 
usando compuestos derivados de alcóxidos de silicio 
como recubrimientos[8]. Esto hace a los polisiloxanos 
resultantes una excelente opción para pasivar las 
propiedades foto-catalíticas del óxido de titanio 
manteniendo sus propiedades de pigmento blanco.  
 
Comúnmente, los plásticos se emplean ampliamente 
en muchas aplicaciones, como en envases, materiales 
de construcción y productos, así como en productos 
de higiene. A pesar de sus numerosas ventajas, el 
problema de la contaminación ambiental causada por 
el vertido indiscriminado de residuos plásticos ha 
asumido una proporción global, superior a 200 
millones de toneladas por año[10,11]. La cantidad 
anual de plásticos desechados en el medio marino es 
de varios cientos de miles de toneladas, esto se debe 
a su mala biodegradabilidad[11]. Una de sus múltiples 
desventajas es que causa que alrededor de un millón 
de animales marinos sean asesinados cada año por 
ahogarse con artículos de plástico flotantes o al 
enredarse con detritos de plástico. 
 
Para inhibir la degradación, una importante familia de 
compuestos orgánicos conocidos como 
estabilizadores de luz de amina impedida (HALS) ha 
desarrollado un área evolutiva y única en la tecnología 
de poliolefina. Los HALS de alta eficiencia (los 
derivados de amina y amino éter 2,2,6,6-
tetrametilpiperidina) se determinan principalmente 
por un conjunto complejo de reacciones que 
involucran la compactación de radicales alquilo y 
peroxi activos, generados durante la oxidación[12-
16]. 
 
Los imidazoles por su parte son moléculas 
heterocíclicas aromáticas de 5 miembros que incluyen 

2 átomos de N cuyo comportamiento varía: el de uno 
de ellos será similar al observado en un nitrógeno 
pirrólico mientras el otro se asemejará más a un 

piridínico . El hecho de que ambos átomos de 
Nitrógeno coexistan en la misma molécula hace del 
anillo de imidazol un excelente sensor de metales.  
Esta propiedad molecular marcará la pauta para este 
sistema químico ya que es factible utilizarlo en 
sistemas receptores de aniones pues se comporta 
como donador de electrones. Sin embargo la acidez 
del enlace N-H puede ser cambiada al modificar las 

propiedades electrónicas de sus sustituyentes[17-21] .  
Estas moléculas y sus derivados han sido estudiados 
recientemente por las propiedades farmacéuticas y 
biológicas que presentan, entre ellas la regulación 
homeostática intracelular del calcio, asociada a la Aβ 
neurotoxicidad relacionada con la enfermedad de 
Alzheimer[22]. Por otro lado los imidazoles 
sustituidos presentan actividad insecticida, 

antiparasitaria y agroquímica[23]. No obstante estas 
moléculas llaman la atención debido a la alta 
eficiencia de sus reacciones en condiciones que no 
requieren solventes, proponiendo una alternativa 
verde en la obtención de nuevos materiales[24]. 
 
 

Parte experimental. 
Materiales. Se utilizarán nanopartículas de TiO₂ 
Degussa P-25 en su forma cristalina de rutilo con un 
tamaño de partícula <25 nm, TiO₂ DuPont Ti-Pure R-
104 en su forma cristalina de rutilo, 3-aminopropil-
trimetoxisilano (APTMS) al 97% de Sigma Aldrich e 
Isopropil-1-carboxilato-1H-imidazol al 95% de Sigma 
Aldrich.  
 
Instrumentación. Para este trabajo se cuenta con la 
siguiente infraestructura para trabajar: el Laboratorio 
Nacional de Caracterización de la Universidad de 
Guanajuato de Resonancia Magnética Nuclear, acceso 
a diversos equipos dentro de la División de Ciencias 
Naturales y Exactas (Calorimetría diferencial de 
barrido (DSC), Espectroscopia de Infrarrojo con 
transformada de Fourier (FTIR).  
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 Esquema 1 Esquema de reacción del proceso de 
funcionalización. 

 
 

Resultados y discusión. 
 
Espectro de Resonancia del 13C 

 
Figura 1. Espectro de 13C NMR de las partículas de TiO2 
funcionalizadas. 1) significa TiO2SI 1: 1, 2) se aplica a TiO2SI 
2: 1 y 3) TiO2S 

El espectro de resonancia 13C mostró señales que 
aparecen en el rango de 158.15, 136.19, 60.25, 44.08, 
22.71 y 10.87 ppm corresponden -CO2R, imidazol, C-
OR, C-NR2, CH respectivamente. APTMS unido a la 
partícula de TiO2: 44, 27, 7 ppm.  
 
Espectro de Resonancia del 21Si 

 
Figura 2. Espectro de 29Si RMN de las partículas de TiO2 

funcionalizadas. 1) se aplica a TiO2SI 1: 1, 2) se aplica a TiO2SI 

2: 1 y 3) TiO2S. 

 

La resonancia de 29Si mostró señales a: 67 ppm 
que corresponde a la red de siloxano de APTMS. A 
59 ppm es de OH que interactúa con el silicio. 
 

Calorimetría diferencial de barrido (DSC) 
 

 
Figura 3. Curvas DSC de las diferentes particulars de 

TiO2 funcionalizadas. 

 

 

En el DSC, se muestra el exceso de APTMS y el 
isopropil 1H-imidazol-1-carboxilato. También se 
encontraron evaporados en las curvas que 
corresponden a las partículas de TiO2 
funcionalizadas con APTMS (TiO2Si) a una 
temperatura de 80 ° C. Además, esta 
funcionalizado con 1H-imidazol-1-carboxilato de 
isopropilo (TiO2SI 2: 1) con una temperatura de 
109 ° C. Ambas muestras que fueron  
funcionalizadas con el imidazol mostraron un 
reordenamiento de los anillos del imidazol en la 
estructura a una temperatura de 210 ° C. 
 

La espectroscopia de transmisión de infrarrojo 
con transformada de Fourier (FTIR)  
 
Tabla 1. Espectro de la transformación de infrarrojo con 
transformará de Fourier (FTIR) de las partículas de TiO2 
funcionalizadas  

Molecula Bandas 

Aminas 3100 cm-1 

 1560  cm-1 

Aminas Primarias 750  cm-1 

Grupos Metilo 3000  cm-1 

 1470  cm-1 

 1380  cm-1 

Carbonilo Acetílico. 1695  cm-1 

 1260  cm-1 

  1230  cm-1 

 
 

La tabla muestra las bandas donde se muestran las 
amidas y las amidas primarias del APTMS (TiO2Si), 
donde se localizan 3100 cm-1, 1500 cm-1 y 750 cm-1 

respectivamente. Los grupos metilos de la molécula se 
encuentran en 3000 cm-1, 1470 cm-1, 1380 cm-1. Para 
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ver el grupo carbonilo se encuentra en 1695 cm-1, 
1260 cm-1, 11230 cm-1. 
 
 

Conclusiones. 
Se logro que el 3-aminopropiltrimetoxisilano se 
incorporó al dióxido de titanio y el Isopropil-1-
carboxilato-1H-imidazol en una sola estructura. Con 
ello se demostró que el anillo heterocíclico 
posiblemente actuará como una amina impedida 
promoviendo la migración de los radicales libres 
generados por la Titania dentro de la estructura. 
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Sensor colorimétrico para la determinación de la frescura del camarón a base 
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Resumen: En este trabajo se sintetizaron  polianilinas con mezclas de contraiones de cloruro y dodecilsulfato con 

sus respectivos blancos, las cuales fueron caracterizadas estructuralmente por FTIR-ATR mientras que el pH de 
deprotonación fue estudiado por  espectroscopía UV-Vis encontrando una tendencia de esta característica a 
aumentar en las mezclas respecto a la cantidad de dodecilsulfato de anilinio (P1) añadido al momento de polimerizar, 
posteriormente, se realizó un estudio  para evaluar la polianilina como sensor colorimétrico  para la determinación 
del grado de frescura del camarón,  el cual, fue realizado con la ayuda de una cinética de NBVT, donde  fueron puestas 
a prueba películas de  cuatro de las polianilinas sintetizadas observando cambios mediante espectroscopía UV-Vis y 
análisis cuantitativo colorimétrico (ACC) encontrando que la polianilina dopada únicamente con cloruro exhibió una 
tendencia de cambio de color respecto al tiempo, que, al compararla con los datos de NBVT se obtuvo un índice de 
correlación de 0.988 el cual es bastante preciso para su aplicación en el desarrollo de un material útil para el censado 
colorimétrico de la frescura del camarón. 

 
Introducción. 
En nuestro mundo globalizado se tiene la posibilidad 
de tener una gran diversidad de productos a nuestro 
alcance siendo algunos provenientes de lugares 
lejanos como lo es el camarón, el cual, es endémico 
de la costa, sin embargo, es extensamente 
consumido, de tal manera que, en 2018 su producción 
mundial alcanzó los 4 millones de toneladas métricas 
(GLOBEFISH, 2019), pero al ser un producto 
perecedero su calidad se disminuye con el tiempo 
debido a los microorganismos del deterioro como lo 
son los de la especie pseudomonas spp. quienes son 
las responsables de la generación de metabolitos 
como la trimetilamina (Dabadé, 2005) la cual es una 
amina volátil al igual que el NH3 y la dimetilamina, 
estas tres aminas son indicadores del deterioro de 
diversos alimentos y se les generaliza como nitrógeno 
básico volátil total (NBVT), donde, su medición 
tradicional se realiza con una prueba de destilación la 
cual es tardada y requiere de capacitación para su 
análisis (Beatty y Gibbons, 1937) representando un 
obstáculo para fines prácticos, no obstante, un 
material que pueda ser deprotonado por las aminas  
volátiles es un candidato para el diseño de sensores 
como lo es la polianilina,  que es un material sencillo 
de sintetizar además de poseer un contraion 
modificable que influye en el pH al que se deprotona 
y por consecuencia cambia de color, existen diversos 
estudios donde este polímero se ha utilizado en ;a 
aplicación mencionada (Wang et al, 2018, Kuswandi 

et al, 2012), como el realizado por Domínguez-Aragón 
(Domínguez-Aragón, 2017), en donde se realizó una 
cinética de NBVT en el camarón, evaluando un sensor 
colorimétrico a base de polianilina dopada con 
dodecilsulfato y otro con poli(orto-fenilenediamina-
co-anilina) con los cuales se obtuvo por respuesta un 
falso positivo y un falso negativo respectivamente y al 
funcionar estos materiales mediante la deprotonaión 
a determinado pH, existe una brecha donde no hay 
respuesta por ninguno de estos, por tanto en este 
estudio se propone realizar una mezcla de 
contraiones en una misma polianilina la cual sea útil 
para el censado de este analito.  
 

Parte experimental. 
Síntesis y purificación de monómeros. El monómero 
cloruro de anilinio (A-CL) se sintetizó mezclando HCl y 
anilina en una proporción 2:1, posteriormente se 
precipitó y purificó con etanol para dar lugar a una sal 
amarillenta mientras que el P1 se formó primero 
añadiendo HCl a anilina para después realizar un 
cambio de contraion con la adición de SDS formando 
cristales blancos los cuales fueron purificados con 
agua destilada. 
 
Polimerización. Se utilizó una ruta vía oxidativa para 
polimerizar los monómeros utilizando APS como 
agente oxidante y agua como fase continua, se 
realizaron tres mezclas de monómeros con sus 
respectivos blancos, la proporción de monómero 
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añadido de todas las muestras se pueden ver en la 
Tabla 1. 
 

 
Figura 1. Espectros IR de las polianilinas. 

 
 
Tabla 1. Mezclas de monómeros. 

Muestra A-CL %Molar P1 %Molar 

PCL 100 0 
M4:1 80 20 
M2:1 66.67 33.33 
M1:1 50 50 
PP1 0 100 

 
Caracterización de las polianilinas. Las polianilinas 
obtenidas fueron caracterizadas por FTIR-ATR por lo 
que un proceso de purificación  con etanol y secado 
fue realizado para la preparación de las muestras. 
Para evaluar el efecto del pH en cada mezcla se midió 
el espectro UV-Vis de cada una en un rango de pH de 
1 a 12 utilizando HCl y NaOH para equilibrar cada 
muestra. 
 
Evaluación del sensor. Se fabricaron películas 
delgadas mediante la técnica de Spray-Coating 
depositando las polianilinas en sustratos de PET, 
donde M1:1 fue discriminado para este estudio, 
posteriormente, se realizó una cinética de NBVT del 
camarón colocándolo a 10°C en recipientes con las 
películas en la parte superior sin que estuvieran en 
contacto con este mismo, seguido, se midió la 
cantidad de NBVT utilizando la técnica establecida por 
la norma Commission Regulation (EC) No 1022/2008, 
se obtuvieron los espectros UV-Vis de cada película y 

se tomaron fotografías de las mismas para efectuar un 
análisis cuantitativo colorimétrico (ACC) donde se 
estudió la relación entre azul y verde para observar los 
cambios colorimétricos. 

 
Figura 2. Espectros UV-Vis del efecto del pH en las polianilinas. 

 
Resultados y discusión. 
FTIR de las polianilinas. Los espectros de infrarrojo  de 
las cinco distintas polianilinas presentados en la 
Figura 1 exhibieron dos bandas alrededor de 1568 y 
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1483 cm-1 atribuidas a los anillos quinoide y 
bencenoide respectivamente (Trchová, 2004, Yoon, 
2011), destacando que la señal del último se presenta 
en una mayor intensidad demostrando la presencia de 
emeraldina , otro par de bandas se hacen presentes a 
1290 y 1229 cm-1 siendo asignadas al estiramiento de 
C-N y C-N+ respectivamente (Trchová, 2004, Yoon, 
2011), donde la última informa la existencia de 
protonación en el polímero, en consecuencia, se 
prueba que las polianilnas se encuentran en su forma 
protonada de emeraldina sal. 
 
Efecto del pH en las polianilinas por UV-Vis. La 
deprotonación se efectuó en todas las polianilinas 
dentro del rango de pH evaluado, como se muestra en 
la Figura 2, la cual se caracteriza por el 
desvanecimiento de la banda a  800nm asignada a la 
transición polarón-π*(Abdiryim, 2005). Cada blanco 
muestra un comportamiento distinto respecto al pH 
de deprotonación, presentando en  PAni-HCL un vire 
entre un valor de 5 y 6, mientras que en  PAni-P1 se 
observa entre 9 y 10 de manera que existe una 
diferencia significativa entre ambas, asimismo el 
comportamiento de cada una de las mezclas difirió, 
sin embargo, se observa una tendencia a incrementar 
el pH de deprotonación respecto a la cantidad de P1 
añadido al momento de la polimerización de manera 
que se une la brecha entre los blancos. 

 
Evaluación del sensor. El camarón traspasó su límite 
de aceptabilidad antes de las 48 horas tomando como 
referencia a Connell (Conell, 1976) que establece un 
valor de NBVT máximo de 35mg/100g como se 
observa en la Figura 4. En cada día las películas 
exhibieron distintos cambios observados mediante 
UV-Vis y ACC observados en las Figuras 4 y 3, 
respectivamente. 
Al tercer día la PAni-HCL demostró una deprotonación 
en el espectro UV-Vis donde se observa la 
desaparición de la banda a 850nm y un surgimiento 
de la banda localizada a 700nm atribuidas a la 
transición polarón-π* y al excitón de la estructura 
quinoide diimina respectivamente (De Albuquerque 
2004, Yoon, 2011). De igual manera el ACC mostró 
cambios respecto a la relación A/V exhibiendo un 
desplazamiento significativo de 0.802 a 0.998 dando 
lugar a un cambio de color de verde a azul. 
En cuanto a las polianilinas con dodecilsulfato en su 
estructura no se observó alguna deprotonación, sin  

  
Figura 3. Espectros UV-Vis de las  polianilinas de la cinética. 

 
embargo, hay ligeros desplazamientos en el máximo 
de absorción en la banda perteneciente al polarón- π* 
y cambios en la coloración dentro de los tonos verdes 
siendo todos colores característicos de la emeraldina 
protonada. 
La deprotonación en PAni-HCL no correlacionó con el 
momento en el que normativamente el camarón 
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dejaba de ser deseable para su consumo, sin 
embargo, mediante ACC se encontraron resultados de 
interés en la misma, donde al comparar las curvas de 
NBVT y A/V, existe una correlación entre ambas y con 
un coeficiente de correlación del 0.988, el cual es 
bastante preciso para ser aplicado en dispositivos de 
censado óptico. 
 

Conclusiones. 
Las mezclas de polianilina sintetizadas presentaron 
comportamientos diferentes en los que se observó 
una tendencia a incrementar el pH de deprotonación 
con respecto a la cantidad de P1 añadido al momento 
de la polimerización uniendo la brecha que existe 
entre los blancos. 
El camarón traspasó el límite de 35mg/100g de NBVT 
antes de las 48 horas y de las cuatro polianilinas 
evaluadas en la cinética, unicamente el blanco de HCl 
exhibió una deprotonación a los vapores de aminas 
generados por la descomposición, sin embargo al 
realizar un análisis colorimétrico cuantitativo se 
observa que esta misma polianilina exhibe una 
tendencia de cambio de color basado en la relación 
A/V que tiene un índice de correlación respecto al 
NBVT de 0.988 siendo este un valor bastante preciso 
para el desarrollo de un material aplicable a un sensor 
colorimétrico. 
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Resumen: Los polímeros en general, dependiendo de su arquitectura macromolecular, grado de polimerización, 
etc., pueden ser utilizados como agentes que ayudan en la síntesis de nanoestructuras, e incluso, pueden ser 
empleados como plantillas en donde las nanopartículas se encuentran dispersas homogéneamente sobre la matriz 
polimérica (nanocompositos poliméricos) exhibiendo una combinación de propiedades y, por lo tanto, un gran 
número de posibles aplicaciones. Dicha versatilidad se debe a que es posible modificar la morfología y el tamaño de 
las nanoestructuras, así también, es posible variar el tipo de matriz ya que se pueden utilizar copolímeros, 
combinando propiedades de dos o más polímeros dentro de una misma cadena, o biopolímeros, permitiendo 
reemplazar compuestos altamente tóxicos por productos obtenidos de medios naturales. 
 
Introducción. 
Actualmente una de las aplicaciones más 
innovadoras de los materiales poliméricos  es el uso 
de estos en el desarrollo de compósitos con 
nanoestructuras1,2. Los polímeros pueden ser 
utilizados en el proceso de crecimiento de 
nanopartículas3,4 generando materiales con 
propiedades cuidadosamente diseñadas para 
satisfacer necesidades específicas, por ejemplo, 
algunos de estos materiales suelen ser utilizados en 
la medicina como medios de liberación de 
compuestos farmacéuticos o genéticos5–8 y en áreas 
de ingeniería de tejidos y biomedicina9,10.   
Por otra parte, el motivo principal que hace a los 
nanomateriales tan relevantes como para 
combinarlos con los polímeros, es el hecho de que a 
nivel nanoscópico la materia presenta propiedades 
químicas y físicas únicas que no solo dependen de la 
constitución química de la partícula, sino que el 
tamaño y la forma adquieren gran importancia11–13. 
Así, puede apreciarse que partículas de idéntica 
composición química pero con diferentes 
morfologías o tamaños presenten desigualdades en 
sus propiedades.  
En la presente investigación, se prepararon 
compositos de nanoparticulas de oro (AuNPs) y 
poliacrilamida (PAM) por la técnica de emulsión 
inversa por radicales libres, en donde tanto el 
crecimiento de las nanoparticulas como el del 
polímero se dan gradualmente por un proceso de 
nucleación-crecimiento14, con y sin un agente de 
transferencia. 

La selección del tipo de dopaje y matriz se basan en 
que las nanoparticulas derivadas de metales nobles 
presentan características ópticas interesantes y una 
alta compatibilidad con sistemas biológicos15,16. Por 
otra parte, la PAM suele ser utilizada como tamiz 
durante la electroforesis debido a que comprende 
una red tridimensional de poros cuyo tamaño puede 
ser comparable con el de algunas proteínas 
comunes17 sirviendo como un molde perfecto para 
las nanoparticulas, además, de su grupo amino 
lateral que puede interaccionar directamente con las 
nanoestructuras y funcionar en la entrega de 
medicamentos (drug delivery) y en terapias 
fotodinámicas con la finalidad de causar la 
destrucción de células cancerosas5. 
 
Parte experimental. 
Materiales. 
Acrilamida (Aldrich, 99 %), (ACVA, aldrich 98%), 
Tolueno (Fermont, 99 %), Lecitina (Química 
Mercurio), Agua destilada. El Nopal y la espinaca 
fueron obtenidos en mercados locales. 
  
Métodos. 
Fueron preparados 6 compositos de PAM con AuNPs 
bajo diferentes condiciones. 3 de estos materiales se 
sintetizaron utilizando Tritiocarbonato de bencilo 
como agente de transferencia en la polimerización 
(estos materiales son identificados por un * en su 
etiqueta correspondiente). 
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Síntesis del agente de transferencia Tritiocarbonato 
de bencilo. 
El procedimiento para la obtención de este agente es 
el reportado en la literatura por Arzehgar 18.  
Fueron añadidos 3g de NH4OAc y 1 g de CS2 a 12 mL 
de DMSO bajo agitación constante y a temperatura 
ambiente, dicha mezcla presenta un color rojizo 
característico. Después de 15 minutos, se 
adicionaron 1.3 g de bromuro de bencilo e 
inmediatamente se observó un cambio de coloración 
a amarillo indicando que la reacción se ha llevado a 
cabo, como se puede apreciar en la Figura 1. Esta 
mezcla se sometió a agitación a temperatura 
ambiente por 85 minutos. 
 

    
Figura 1. Comparación del cambio de color al agregar el bromuro 
de bencilo a la reacción.  
 
Para la recuperación del producto, la mezcla de 
reacción se lavó con Hexano y posteriormente dicha 
fase fue concentrada hasta observar un líquido de 
consistencia aceitosa. 
 
Biosíntesis de nanoparticulas de oro ex-situ 
La síntesis de AuNPs a imitar consiste en el método 
de semilla propuesto por El-Sayed19 usado 
convencionalmente para obtener estructuras 
anisotrópicas.  
La metodología consiste en 2 pasos: La formación de 
una semilla y posteriormente el crecimiento de esta  
añadiendo una fracción de la solución semilla a una 
solución de crecimiento en donde se encuentra 
disuelto un agente de nucleación que ayudara a la 
reducción del oro, Figura 2.  
 

Extracto natural 1

Extracto natural 2

HAuCl4 [0.0012M]

Extracto natural 1
Extracto natural 2

HAuCl4 [0.0012M]
AgNO3 [0.008 M]

Solución semilla

Solución de crecimiento
 

Figura 2. Preparación de la solución semilla y la de crecimiento. 
 
Para la solución semilla se añadieron extractos 
naturales de nopal y de espinaca, así como una 
solución de HAuCl4 al 0.0012M. Por otra parte para 
la solución de crecimiento nuevamente se añadieron 
los extractos de espinaca y nopal, así como la 
solución de HAuCl4 a la misma concentración pero 
ahora se anexó una solución de AgNO3 al 0.008 M, 
Tabla 1.  
Por último, se añadieron 0.5 mL de la solución 
semilla a la solución de crecimiento. 
Para obtener los extractos utilizados, se añadieron 
45g de espinaca y nopal, por separado, a 150 mL de 
agua hirviendo respectivamente, dicho proceso duró 
hasta que se evaporaron 90 mL de agua. Las 
soluciones fueron filtradas y centrifugadas para 
eliminar impurezas. 
 
Tabla 1. Cantidades utilizadas para sintetizar las nanoparticulas 
exsitu. 
 Nopal 

(mL) 
Espinaca 

(mL) 
HAuCl4   

(mL) 
AgNO3  
(mL) 

 
Solución 
semilla 

 
3 

 
0.5 

 
2.5 

 
- 

 
Solución 
crecimiento 

 
3 

 
0.1 

 
0.5 

 
2.5 

 
Síntesis de compositos 
En una polimerización radicalaria por emulsión 
inversa, el monómero hidrófilo disuelto en solución 
acuosa es dispersado en una fase continua orgánica 
usando un agente surfactante. La iniciación tiene 
lugar cuando un fragmento de iniciador migra hacia 
una micela y reacciona con una molécula de 
monómero comenzando la etapa de propagación, en 
este punto la micela es considerada como una 
partícula, finalizando con el consumo casi totalitario 
del monómero. 
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Figura 3. Proceso de polimerización por emulsión inversa. 
 
En nuestra investigación, se utilizó Tolueno como 
fase continua, el monómero fue acrilamida, como 
iniciador ACVA y lecitina de soya como surfactante.  
La metodología empleada para obtener los 
materiales fue polimerización por emulsión inversa. 
Primeramente el sistema de reacción se purgó con 
una atmosfera inerte (N2), posteriormente se 
añadieron 0.08 g de lecitina de soya disuelta en 9 mL 
de tolueno. Consecutivamente se añaden 0.4 g de 
acrilamida disuelta en 8 mL de la fase dispersa (fase 
acuosa) y por último 0.016 g de ACVA disuelto en 3 
mL de la fase orgánica. En 3 polimerizaciones 
realizadas (marcadas con *), se agregaron 0.02 g del 
agente de trasferencia con la finalidad de observar 
algún cambio en los materiales obtenidos, dicho 
agente fue añadido al sistema de reacción antes del 
iniciador. 
Una vez que el polímero se ha formado, se precipita 
en algún solvente donde sea insoluble, en este caso 
se utilizó metanol. 
La variación entre las 6 polimerizaciones realizadas 
fue la fase dispersa (fase acuosa) ya que para las 
síntesis ENA y ENA* se utilizaron 8 mL de la solución 
de nanoparticulas preparadas ex-situ. En el caso de 
las reacciones ENB y ENB* la fase acuosa fue la 
mezcla de la solución semilla y la de crecimiento (0.5 
mL +6.1 mL) en las mismas proporciones mostradas 

en la Tabla 1 más 1.4 mL de agua y por último para 
las ENC y ENC* se empleó 3.5 mL de la solución de 
HAuCl4 0.0012M más 4.5 mL de agua Tabla 2. 
 
Tabla 2. Tipo de fase dispersa utilizada para las diferentes 
polimerizaciones. 

ENA 
ENA* 

ENB 
ENB* 

ENC 
ENC* 

 

Solución de 
AuNps 

Solución 
semilla/crecimiento  

+ agua 

Solución HAuCl4
 
+ 

Agua 
 

 
Resultados y discusión. 
RMN 13C del Tritiocarbonato de bencilo. 
La figura 4 muestra la estructura del agente de 
transferencia, que nos servirá de guía para analizar el 
espectro de resonancia 13C obtenido. 
 

             

S S

S

 
Figura 4. Estructura del Tritiocarbonato de bencilo.  
          
En el espectro, Figura 5, podemos encontrar a un 
desplazamiento de 42 ppm las señales de los 
carbonos secundarios adyacentes a los azufres. Los 
carbonos aromáticos unidos directamente a estos 
CH2 se ubican a 137 ppm. A 129 ppm se observan los 
carbonos aromáticos en posición meta y a 127 los 
que se encuentran en posición orto y para con 
respecto al sustituyente. Por último la señal más 
importante se encuentra a 226 ppm y corresponde a 
la del carbono cuaternario unido a los 3 azufres. 
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Figura 5. Espectro de RMN 13C del Tritiocarbonato de bencilo.  
 
Uv-Vis de las AuNPs 
La figura 6 muestra el espectro de Uv-Vis de las 
nanoparticulas de oro preparas ex-situ. En esta 
imagen es posible apreciar un plasmon ancho que se 
encuentra aproximadamente a 580 nm que es 
característico de nanoparticulas de oro. El hecho de 
poseer esta anchura se le puede atribuir a la 
existencia variada de morfologías anisotrópicas.  
 

 Figura 6. Espectro Uv-Vis de AuNPs. 
FTIR de los compositos. 

 

 

 
Figura 7. Espectros FTIR de los compositos preparados. 
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Los espectros mostrados en la figura 7 corresponden 
a los compositos preparados y es posible apreciar 
que la existencia de las nanoparticulas dentro de la 
matriz polimérica no afecta la estructura química. 
En cada uno de los espectros obtenidos podemos 
observar las bandas a 3300 cm-1 que corresponde al 
enlace N-H, así como también la banda a 1700 cm-1 

característica del carbonilo del grupo amino. 
 
DLS de los compositos. 
Esta caracterización es una de las más importantes 
para el área de nanomateriales ya que nos ayuda a 
conocer cuál es el tamaño de las nanoparticulas 
sintetizadas. Analizando la figura 8 podemos darnos 
cuenta que las nanoparticulas con tamaños por 
arriba de 40 nm con las preparadas ex-situ con los 
extractos naturales. También es posible apreciar que 
no es necesario el uso de agentes reductores y 
encapsulantes externos, como es el caso de las 
síntesis ENB y ENB*, ya que el polímero actúa por si 
solo como este tipo de agentes y se logran obtener 
nanoparticulas de tamaños inferiores a 30 nm, lo que 
habla muy bien de este proceso de preparación. 
 

 

 

 
Figura 8. Análisis DLS para las nanoparticulas presentes en los 
compositos preparados. 
 
Conclusiones. 
Los resultados obtenidos muestran que se han 
generado materiales compósitos basados en 
acrilamida y nanopartículas de oro. Es importante 
señalar que al realizar la reducción del oro in-situ el 
número de nanopartículas con un diámetro mayor a 
30 nm se ve reducido ya que la cadena polimérica 
impide una aglomeración de las nanopartículas 
formando una especie de copolímero. Con la adición 
del agente de transferencia no se observa ningún 
cambio significativo 
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Gabriela Escobar Vásqueza*, Antonio Martinéz Richaa, Alejandro Gil Villegas Montielb. 

 
a) Departamento de Química (DCNE), Campus Guanajuato, Universidad de Guanajuato. Noria Alta S/N, CP 36050: *gabrellescobar@gmail.com; b) 
Departamento de Ingeniería Física de la División de Ciencias e Ingenierías (DCI), Campus León de la Universidad de Guanajuato. Loma del Bosque 
#103, Lomas del Bosque, Lomas del Campestre, CP 37150. 
 
Resumen: La carboximetil celulosa (CMC) es un biopolímero muy importante, ya que tiene muchas aplicaciones en 
industria de los cosméticos, alimentos, farmacéutica, etc. En este trabajo se presentan resultados de mediciones 
viscosimétricas de tres muestras de CMC en disoluciones acuosas a diferentes temperaturas y pHs. Se derivaron los 
valores de viscosidad intrínseca y estos valores se relacionaron con la geometría molecular. La viscosidad intrínseca 
se determinó utilizando las siguientes ecuaciones: Huggins, Kraemer, Martin, Maron-Resnick, Schulz-Blaschke, 
Arrhenius-Roether y Fuoss. Se calcularon las correspondientes expresiones para cada condición de temperatura y 
pHs. Las diferentes ecuaciones se comparan y se evalúan con sus respectivos porcentajes de errores relativos. 
Con respecto a la medición de la viscosidad intrínseca, los coeficientes de correlación observados para las ecuaciones 
de Martin, Schulz-Blaschke y Fuoss son adecuados y comparables a los observados al usar la ecuación de Huggins. 
 
 
Introducción. 
La carboximetilcelulosa (CMC) es un polímero lineal 
derivado de la celulosa, considerado un polielectrolito 
aniónico (ver esquema), soluble en agua con 
aplicaciones en la industria de alimentos, 
farmacéutica, cosmético, papel, entre otras. 

 
Una de las propiedades reológicas de polímeros en 
solución es la viscosidad, ya que esta puede 
proporcionar información relevante sobre el polímero 
(tamaño o longitud espacial de la molécula).  
En el laboratorio se miden las viscosidades relativa, 
específica, reducida e inherente de soluciones de 
CMC, utilizando un viscosímetro capilar Cannon-
Fenske del No. 100.  
Las viscosidad intrínseca de los polímeros puede ser 
calculada a partir de las mediciones anteriores, 
mediante ecuaciones clásicas como las de Huggins[2], 
Kraemer[3], Martin[4], Maron-Reznik[5], Schulz-
Blaschke[6], Arrhenius-Roether[7] y Fuoss[8]. 
Conociendo la viscosidad intrínseca se puede 
determinar el peso molecular de los polímeros, a 
través de la ecuación Mark-Houwink[9],[10]: [h] = k Ma , 
en donde las constantes k y a  se calculan 
determinando la viscosidad intrínseca y el peso 
molecular medio numérico o en peso, de fracciones o 

muestras de polímeros de diferentes pesos 
moleculares. 
 
Parte experimental. Los reactivos utilizados en el 
presente trabajo fueron adquiridos por Company 
Sigma-Aldrich Fluka. Las muestras acuosas se 
prepararon con concentraciones de 0.04-0.96 g/dl, 
con diferentes  valores de pH: pH 4 (buffer de citrato 
de sodio y agua destilada), pH 5 (buffer de biftalato de 
potasio, timol y agua destilada), pH 7 (buffer de 
fosfato y agua destilada), pH 10 (buffer de Borato), pH 
11 (buffer de carbonato de sodio, hidróxido de sodio, 
formaldehido y agua destilada), pH 12 (buffer de 
fosfato de sodio tribásico, hidróxido de sodio, timol y 
agua destilada), y pH 14 (solución de KOH en agua 
destilada). A partir del tiempo de elución del 
disolvente y de la disolución correspondiente, se 
calcularon las viscosidades relativas, especifica, 
reducida e inherente. 
 
Instrumentación. Las mediciones se hicieron en un 
viscosímetro Cannon-Fenske No. 100 y los tiempos de 
elución se midieron en el rango de temperaturas de 
25-45 °C en baño termostático. 
 
Resultados y discusión. 
A partir del tiempo de vertido del disolvente y de la 
disolución correspondiente, se han calculado las 
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viscosidades relativas, especifica, reducida e 
inherente según las expresiones: 
  
hrel = t/to                     viscosidad relativa 
 
hsp = t-to/to                  viscosidad específica 
 
hred = hsp/c                  viscosidad reducida 
 
hinh = ln hrel /c             viscosidad inherente 
 
donde to y t corresponden a los tiempos de flujo del 
disolvente y de cada disolución respectivamente. 
Se han establecido una serie de ecuaciones empíricas 
que permiten el calculo de la viscosidad intrínseca [h], 
a través de las expresiones: 
 
!"#
$
= [𝜂] + 𝑘+[𝜂],𝑐                           (Huggins) 

 
./ !012
$

= [𝜂] − 𝑘4[𝜂],𝑐                       (Kraemer) 
 

ln 7!"#
$
8 = ln[𝜂] + 𝑘9[𝜂]𝑐                 (Martin) 

 
:
$;
= <[𝜂]

,

2> ? + @𝑘9AB − 1 3> E[𝜂]F𝑐    
 

Δ = 𝜂HI − ln 𝜂JKL	                                (Maron-Reznik) 
 
!"#
$
= [𝜂] + 𝐾OP [𝜂] 𝜂HI                       (Schulz-Blascke) 

 
./ !012
$

= [𝜂] − 𝐾QB[𝜂] ln 𝜂JKL           (Arrhenius-Rother) 
 
$
!"#

= R
[!]
+ 𝐾S

R
[!]
𝑐R/,                             (Fuoss) 

 
En la figura 1 se muestra las gráficas de viscosidades 
reducidas (𝜂HI 𝑐⁄ ) frente a las concentraciones, y se 
obtiene una serie de puntos, cuyo ajuste lineal da una 
recta. A partir de la ordenada en el origen se calcula la 
viscosidad intrínseca y de la pendiente el valor de la 
constante kH de Huggins, este análisis se realizo para 
la muestra de CMC ultra baja viscosidad a un pH 4 y 
temperaturas de 25-45o C. Este mismo procedimiento 
se llevo a cabo para los diferentes pHs y para las 
expresiones de Kraemer, Martin, Maron-Reznik, 
Schulz-Blaschke, Arrhenius-Roether y Fuoss. 

 
Figura 1. En el grafico se muestra como se determino la viscosidad 
intrínseca (intersección en el origen de la ordenada del ajuste lineal) 
y el valor de kH (pendiente del ajuste lineal), para la ecuación de 
Huggins a un pH 4, para una muestra CMC ultra baja viscosidad. 

 

En la Tabla 1, se presenta los datos correspondientes 
de las viscosidades intrinsecas a temperaturas de 25-
45o C y las correspondientes constantes kH, kM, kS y kF 
para soluciones de CMC ultra baja viscosidad y pH 4. 
En esta tabla se tiene solo la viscosidad intrinseca a 
partir de cuatro ecuaciones clásicas. Se eligieron estas 
ecuaciones debido a que son las que presentan el 
mejor porcentaje de errores relativos.  
 
Tabla 1. Datos para una muestra de CMC de ultra baja viscosidad y 
pH 4, en el rango de temperaturas de 25-45 o C. 

 Huggins Martin Schulz Fuoss 
[𝜼]𝟐𝟓 1.134 1.157 1.174 1.175 

k 0.420 0.325 0.264 -0.618 
R2 0.978 0.980 0.988 0.981 
[𝜼]𝟑𝟎 1.070 1.092 1.109 1.107 

k 0.447 0.347 0.280 -0.623 
R2 0.938 0.963 0.988 0.982 
[𝜼]𝟑𝟓 1.016 1.037 1.053 1.053 

k 0.473 0.366 0.295 -0.624 
R2 0.981 0.981 0.986 0.980 
[𝜼]𝟒𝟎 0.988 1.006 1.020 1.019 

K 0.458 0.360 0.294 -0.600 
R2 0.973 0.973 0.981 0.972 
[𝜼]𝟒𝟓 0.949 0.966 0.978 0.978 

k 0.463 0.367 0.302 -0.590 
R2 0.969 0.968 0.977 0.966 

 
En figura 2 se muestra la gráfica de viscosidad 
intrínseca frente a las temperaturas de las diferentes 
ecuaciones analizadas para una muestra de CMC ultra 
baja viscosidad y pH 4.  
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Figura 2. En esta grafica se muestra la coincidencia entre las 
diferentes ecuaciones para determinar la viscosidad intrínseca y los 
efectos de la temperatura en la viscosidad. 
 
En las Figura 3-5 se muestra gráficamente las 
viscosidades relativas frente a los pHs, para diferentes 
concentraciones y diferentes temperaturas de tres 
muestras de CMC (ultra baja viscosidad, baja 
viscosidad y ultra alta viscosidad). Se observa la 
estabilidad de la viscosidad de las soluciones de CMC 
entre pH 4 y pH 9. Ademas se observan cambios en [h] 
entre pH 10 y pH 14. A pH 10 se observa una 
disminución en la viscosidad intrínseca, y 
posteriormente un aumento de la viscosidad que 
iguala o rebasa a la viscosidad en pH ácidos. A valores 
mayores de pH se observa una disminución drastica, 
este comportamiento se observa en las gráficas de las 
tres muestras.  
 
 

 
Figura 3. Variación de la viscosidad relativa para CMC de ultra 
baja viscosidad.  
 

 
Figura 4. Variación de la viscosidad relativa para CMC de baja 
viscosidad. 

 
Figura 5. Variación de la viscosidad relativa para CMC de alta 
viscosidad. 
 
Conclusiones. 
Los diferentes métodos para determinar [𝜂] son 
comparados y evaluados con sus respectivos 
coeficientes de correlación. Al analizar los resultados 
para determinar la viscosidad intrínseca en base al 
coeficiente de correlación, se concluye que son más 
precisas las determinaciones hechas con las 
siguientes ecuaciones: 	Huggins, Martin, Schulz-
Blaschke y Fuoss. 
Por otro lado, los cambios de fase que se observan en 
la grafica de la viscosidad relativa frente a los pHs, se 
considera que se deben a cambios conformacionales 
generados a partir de asociaciones intermoleculares. 
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Síntesis verde, a través del copolimero tribloque P103, de nanopartículas 
de oro y plata catalíticamente activas 
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Resumen: La forma y el tamaño de las nanopartículas metálicas utilizadas para decorar la superficie de TiO2 tienen 

influencia en las propiedades fotocatalíticas del semiconductor y por ende en la degradación de contaminantes. En 
este trabajo se reporta la síntesis de nanopartículas esféricas de Ag y Au, con el método de un solo paso, con 
diferentes concentraciones de copolímeros tribloque anfífilos Pluronic P103 y F127. Los materiales obtenidos se 
caracterizan mediante espectroscopía UV-Vis, dispersión dinámica de luz, espectroscopía de reflectancia difusa, 
difracción de rayos X, microscopía electrónica de transmisión. De los resultados obtenidos se observa que la 
característica hidrofóbica del Pluronic P103, favorece la formación de nanopartículas esféricas de Au y Ag, cuyo 
tamaño y forma favorecen la actividad fotocatalítica de TiO2 en la degradación de azul de metileno (AM)  
 

Introducción. 
Recientemente, se han desarrollado diferentes 
estrategias para mejorar la actividad fotocatalítica del 
TiO2 con luz visible, como son: dopado y/o decorado 
(metal y/o no metal). La formación de una unión entre 
un semiconductor con un metal, no sólo resulta en 
una trampa eficiente de electrones, lo que previene la 
recombinación de pares electrón-hueco, lo cual 
mejora el desempeño fotocatalítico, sino que también 
genera cierta Resonancia Plasmónica de Superficie 
Localizada (LSPR, por sus siglas en inglés, Localized 
Surface Plasmon Resonance), lo cual contribuye a una 
mayor absorción de radiación (el tipo de radiación 
absorbida depende del metal) y a la excitación de 
portadores de carga activos (Craciun, 2017). Entre los 
metales más comunes que presentan LSPR se 
encuentran el Au, Ag, Pt y Pd, en tamaños 
nanométricos. Al modificar la superficie del TiO2 con 
nanopartículas metálicas se mejoran sus propiedades 
fotocatalíticas, ampliando su rango de activación de la 
radiación UV, a UV-Visible, lo que representa un 
beneficio porque la fuente de activación puede ser la 
energía solar (Ansari, 2015). 

Existen diferentes técnicas para sintetizar 
nanopartículas, sin embargo, el método de Sakai 
(Sakai, 2005 y 2004) que utiliza copolímeros tribloque 
en solución acuosa, ha sido utilizado ampliamente 
debido a que se ha clasificado dentro de la síntesis 
verde. 

Los copolímeros de tres bloques, con bloques finales 
'insolubles', a menudo forman micelas o redes 

informales de tipo “flor”, a través de la asociación de 
los bloques hidrófobos en concentraciones acuosas 
por arriba de la concentración micelar crítica (cmc) o 
a temperaturas específicas conocida como 
temperatura micelar crítica (cmt). Un calentamiento 
superior a la cmt reducirá la hidratación de las micelas 
generando una fase hidrófoba, a este punto se le 
conoce como punto de enturbiamiento (cp, por sus 
siglas en inglés). Las concentraciones de soluciones 
acuosas de copolímero poseen una cmt y cp 
específicos. (Alexandridis, 1994; Lowe, 2007; Bakshi, 
2014; Khullar, 2011). 

Los copolímeros tribloques comerciales utilizados en 
aplicaciones industriales, como Pluronic® tienen la 
característica de ser tensoactivos no iónicos, su 
estructura comprende unidades repetidas de 
polióxido de etileno (PEO) y polióxido de propileno 
(PPO), abreviados como PEO-PPO-PEO. Estos 
copolímeros tribloque adquieren una característica 
hidrofílica cuando el número de unidades de PEO 
excede al número de unidades de PPO. De manera 
inversa, cuando el número de unidades de PPO es 
mayor al número de unidades de PEO adquiere una 
característica hidrofóbica (Alexandridis, 2011; Shou, 
2011; Khullar, 2010; Sakai, 2005).  

El copolímero Pluronic® P103 tiene una estructura de 
60 unidades de PO como bloque central y 17 unidades 
de EO a cada lado del bloque central, lo que le da la 
característica predominantemente hidrofóbica. El 
copolímero Pluronic® F127 tiene 65 unidades PO en el 
bloque central y 100 unidades EO en cada extremo del 
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bloque central, lo que le provee la característica 
predominatemente hidrofílica (Sakai, 2004).  

En este trabajo se pretende comparar el 
compartamiento de los copolímeros comerciales 
Pluronic P103 y F127, utilizados en la síntesis de 
nanopartículas de Ag y Au, para la degradación 
fotocatalítica del colorante azul de metileno. 

 

Parte experimental. 
Materiales. Tetracloruro áurico (III) hidrato 
(HAuCl4:3H2O) (Aldrich, 99.94 %), copolímero 
tribloque comerciales, Pluronic P103 y P127, Nitrato 
de plata (AgNO3) (Aldrich, 99.9999 %) y borohidruro 
de sodio (NaBH4) (Aldrich, ≥ 98.0 %). Cabe mencionar 
que todos los reactivos se usan directamente, sin 
purificación adicional. 

Síntesis de Au NP. Se preparan soluciones acuosas de 
copolímero tribloque P103 y F127 (ambos al 0.5, 1.0 y 
10 % en peso) y son colocadas en un baño de agua a 
30 °C por 12 horas para asegurar la estabilización de 
las micelas. Las soluciones acuosas de copolímeros y 
la solución acuosa 2 mM de HAuCl4:3H2O, son 
almacenados en viales de vidrio. La proporción de la 
mezcla de HAuCl4 y solución polimérica es de 1:9. La 
concentración de HAuCl4, se mantuvo constante en 
todas las mezclas. Las reacciones se llevaron a cabo en 
un baño de agua durante 4 horas. 

Síntesis de Ag NP. Las soluciones acuosas de 
copolímeros tribloque P103 y F127 (ambos al 0, 0.01, 
0.1 y 1.0 % en peso) son colocadas en un baño de agua 
a 30 °C por 12 horas. Las soluciones acuosas de 
copolímero, las soluciones acuosas 1 mM de AgNO3 
como precursor de las nanopartículas de Ag y solución 
7 mM de NaBH4, son almacenados en viales de vidrio. 
La proporción de la mezcla de AgNO3, solución de 
NaBH4 y solución polimérica es de 1:4:4. La 
concentración de AgNO3, se mantuvo constante en 
todas las mezclas. Las reacciones se llevaron a cabo en 
un baño de agua durante 4 horas, a 30 °C. 

Decorado de TiO2.  Se dispersan 0.5 g de TiO2 en 10 o 
30 mL de AuNP o AgNP en un baño de ultrasonido. Se 
llevan a sequedad en una estufa a 60 °C y 
posteriormente se calcinan a 400 °C durante 30 min. 
 

Degradación del colorante azul de metileno. Se 
prepara una suspensión de 300 mg/L con una solución 
10 ppm de azul de metileno y el TiO2 decorado. Se 
burbujea en oscuridad por 20 min y posteriormente 
se irradia con luz UV + visible por 60 min.   
 
Instrumentación. Se utiliza un espectroscopio UV-
Visible para medir la reducción de los precursores 
metálicos. El equipo utilizado es un espectrómetro 
GENESYS 6 UV-visible (Thermo Spectronic). El tamaño 
de las partículas se mide con un equipo de dispersión 
dinámica de Luz, (DLS, por sus siglas en inglés 
Diffraction Light Scattering) Nano Z-Sizer, se mide a 
90°, número de corridas 5, número de mediciones 3, 
en 10 segundos. Se utiliza un espectroscopio de 
reflectancia difusa con esfera de integración con el 
modelo de Kubelka-Munk para la determinación del 
band gap (UV-Vis DRS, por sus siglas en inglés Diffuse 
Reflectance Spectroscopy). Los polvos se analizaron 
por medio de un equipo de difracción de rayos X (DRX, 
por sus siglas en inglés Diffraction Ray X) D8 DISCOVER 
con radiación Cukα (λ= 1. 5406Å) que permite conocer 
la estructura cristalina del material. El tamaño y 
morfología de las nanopartículas de plata se 
identifican en las micrografías proporcionadas por el 
microscopio electrónico de transmisión, (TEM, por sus 
siglas en inglés Transmission Electron Microscopy) 
JEOL, JEM-2010. 
 

Resultados y discusión. 
Los espectros de absorción UV-Visible y la 
determinación de tamaño de partícula mediante DLS 
durante la síntesis de nanopartículas de Ag y Au con 
diferentes concentraciones de ambos copolímeros se 
muestran en la Figura 1 y Tabla 1, respectivamente. 
En la síntesis de AgNP (Figura 1a) se observa el 
comportamiento de las diferentes concentraciones de 
copolímero P103, donde la absorbancia para la 
concentración al 0 % es de 1.4 A, para 0.01 %, se 
muestra una disminución a 0.8 A, para 0.1 %, crece a 
0.9 A, para 0.5 % nuevamente disminuye a 0.85 A y 
finalmente para 1 % disminuye a 0.65 A. Cabe resaltar 
que para las soluciones con copolímero se presenta 
un ensanchamiento en el plasmón y, además, en la 
solución al 1% se presenta un corrimiento al rojo. Los 
espectros de absorbancia presentan un solo máximo 
en todas las concentraciones, lo que indica la 
formación de nanopartículas esféricas (Angellescu, 
2010). 
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Figura 1 Espectros de absorción UV-Visible en la síntesis de 

nanopartículas de a) Ag con P103, b) Au con P103, c) Au con P103 
y d) Au con F127 a diferentes concentraciones 

 

Para las soluciones con  F127 (Figura 1b), la 
absorbancia disminuye gradualmente, en la misma 
longitud de onda, al aumentar la concentración, en 0 
% es 0.92 A, en 0.01 % es 0.87 A, en 0.1 % es 0.78 A, 
en 0.5 % es 0.7 A y en 1 %  es 0.6 A. Además, se 
observa que, a partir de la concentración 0.1 %, se 
presenta la formación de hombros, que aumentan en 
longitudes de onda desde 450 nm a 570 nm, lo que 
sugiere una aglomeración de partículas (Humbatova, 
2017). El exceso de agua, propio de la síntesis, y el 
copolímero provocan absorbancias inferiores a su 
contraparte. 
En la síntesis de AuNP (Figura 1c y Figura 1d) con 
ambos copolímeros, el comportamiento es similar, la 
absorbancia aumenta al aumentar la concentración.  
Además, para la concentración de 10 % en ambas 
soluciones el espectro de absorción se corre hacia el 
UV y se estrecha. Los espectros de absorbancia 
presentan un solo máximo en todas las 
concentraciones, lo que indica la formación de 
nanopartículas esféricas (Golabiewska, 2016). 
Las soluciones con copolímero P103, presentan 
menor variabilidad a lo largo de las síntesis de 
nanopartículas, lo cual pudiera deberse a la 
naturaleza hidrófoba del copolímero, además de que 
el tamaño de sus cadenas es menor a su contraparte. 
La ¡Error! No se encuentra el origen de la referencia. 
muestra la distribución de tamaño de partículas 
mediante DLS, en % en volumen, a los 120 min de la 
reacción. En la síntesis de AgNP con P103 con el 
aumento en la concentración aumenta el tamaño de 
partícula, sin embargo, con la concentración de 1% el 
tamaño se reduce considerablemente, además de 
aparecer dos tamaños de partícula, igual que al 0 %. 
En la primera, posiblemente, por la formación de 
agregados micelares, ya que esta concentración es 
superior a su cmc, y en la segunda, por a la 
aglomeración de partículas debido a la ausencia del 
modulador. Con las soluciones de F127, las partículas 
presentan en general dos tamaños de partícula, sin 
una tendencia en específico. 
En la síntesis de AuNP con ambos se presentan dos 
tamaños de partícula en las concentraciones al 0.5 y 
10%.  
En los resultados obtenidos mediante DLS y UV-Vis, se 
destaca que las AgNP sintetizadas con P103 a 0.1 %, 
presentan menor variación en tamaño durante la 
reacción, y plasmones con mayor absorbancia, con un 
solo máximo, lo que indica la formación de 
nanopartículas esféricas (Humbatova, 2017). 
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Tabla 1. Distribución de tamaños de las AgNP y AuNP sintetizadas 
con P103 y F127 a diferentes concentraciones 

Concentración 
% 

Ag 
P103 

Ag 
F127 

Concentración 
% 

Au 
P103 

Au 
F127 

0.0 2.7 
8.72  

2.7 
37.8 

0.5 13.5 
91.3 

7.53 
58.8 

0.01 10.1 11.7 1 50.7  60 a) 
0.1 50.7 2.7 

32.7 
10 5.61 

50.7 
58.8 

1.0 4.85 
37.8 

10.1 
106 

   

a)  Yang, 2013 

 
En la síntesis de AuNP el material sintetizado con P103 
a 1 % presenta tamaños más homogéneos a lo largo 
de la reacción, y su plasmón muestra un solo máximo, 
indicando la formación de partículas esféricas 
(Golabiewska, 2016).  
 
En la ¡Error! No se encuentra el origen de la 
referencia. se muestra una micrografía obtenida por 
TEM para las AgNP sintetizadas con P103 al 1 % en 
peso. La concentración de 1 % en peso de P103 
(¡Error! No se encuentra el origen de la referencia.), 
promueve la formación de nanopartículas 
semiesféricas de diferentes tamaños. A esta 
concentración el copolímero P103 presenta unímeros 
y micelas (Álvarez, 2013), y es posible que existan 
aglomerados que incrementan la formación y el 
tamaño de las nanopartículas y/o estructuras 
amorfas. 

Decorado de TiO2. En el decorado de TiO2 se utilizan 
10 y 30 mL de solución de nanopartículas de ambos 
metales. La ¡Error! No se encuentra el origen de la 
referencia. compara los resultados obtenidos por 
espectroscopía de reflectancia difusa del TiO2 sin 
decorar con el material decorado. El TiO2 muestra una 
fuerte absorción en longitudes de onda < 400 nm y al 
estar decorado muestra absorción de luz en la región 
visible, con bandas muy anchas con máximos en 560 
nm para TiO2 con Au, característicos del plasmón de 
Au, y para TiO2 con Ag en 550 nm. Trabajos similares 
han mostrado cómo la absorbancia aumenta al 
depositar nanopartículas en la superficie del 
semiconductor (Chen, 2017).  

La ¡Error! No se encuentra el origen de la referencia.b 
muestra los DRX de los materiales decorados con 
AgNP sintetizada con P103 al 0 %, 0.01 %, 0.1 % y 1 % 

en peso. Se observan en todos los casos los picos de 
difracción característicos de las fases anatasa y rutilo 
(Chen, 2017), no así para las AgNP, debido a la baja 
cantidad y distribución en la superficie del TiO2. 

 
Figura 2. Micrografía de las AgNP sintetizadas con P103 a 1 %. 
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Figura 3. Caracterización de los polvos obtenidos mediante a) 
Reflectancia y b) difracción de rayos X 

b 
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Figura 2 Degradación de AM con TiO2 decorado AgNP y AuNP con 
radiación UV + Visible 

 
En la Figura 2 se presentan los resultados obtenidos 
en la degradación de Azul de Metileno (AM) 
monitoreados mediante espectroscopía UV-Visible. 
Se aprecia que el TiO2 sin decorar tiene mayores 
propiedades adsorbentes que los materiales 
decorados. El TiO2 sin decorar adsorbió ~ 40 % 
mientras que el resto de los materiales adsorbieron 
entre 30 y 40 % del colorante. Sin embargo, durante 
los primeros 10 minutos de la irradiación, los 
materiales decorados alcanzan ~ 40 % de la 
degradación del colorante (excepto el material 
decorado con AgNP 0.1 % P103 30 mL), es decir, 
presentan mayores propiedades fotocatalíticas.  

La eficiencia de degradación se presenta de la 
siguiente forma Au P103 1 % 30 mL > Au P103 1% 10 
mL > Ag P103 0.1 % 10 mL > Ag P103 0.1 % 30 mL > 
TiO2.  

Conclusiones. 
El tamaño y forma de nanopartículas metálicas de Au 
y Ag sintetizadas con el copolímero Pluronic P103 a 1 
% y 0.1 %, respectivamente, confiere una mayor 
eficiencia fotocatalítica al semiconductor TiO2 en la 
degradación del colorante azul de metileno.  
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Resumen: Una serie de veinte poliésteres uretanos (PEUs) fueron sintetizados, mediante la reacción de cuatro 

diferentes macrodioles derivados de la ε-caprolactona (CL) y el 1,8-octanodiol (Oct), 1,6-hexametilen diisocianato 
(HDI), y tres diferentes carotenoides, la (3R,3´R,6´R)-luteína (1) obtenida de una fuente renovable como la flor de 
cempasúchil (Tagetes erecta L.), la (3R,3´S)-zeaxantina (2) y la (3R,3´S)-astaxantina (3) obtenidas a través de síntesis 
parcial a partir del compuesto 1, como extendedores de cadena. Las propiedades mecánicas de estos PEUs muestran 
un comportamiento plástico. Algunas muestras de PEUs exhiben una doble segregación de fases atribuida a la poli-
caprolactona (PCL) (segmento blando) y los compuestos 1, 2 y 3/HDI (segmento duro). Este trabajo representa el 
primer reporte del uso de carotenoides como extendedores de cadena en la síntesis de PEUs.     
 

Introducción. 
Los carotenoides son compuestos naturales presentes 
en una gran diversidad de organismos.1 Actualmente, 
se han aislado y caracterizado más de 750 
carotenoides en la naturaleza. Dentro de los más 
ubicuos se encuentran la luteína, la zeaxantina y el β-
caroteno.2 Los carotenoides poseen una potente 
actividad antioxidante a través de la cual poseen 
propiedades protectoras contra diversas 
enfermedades. La luteína, al igual que la zeaxantina, 
es un componente esencial de la pigmentación 
macular en el ojo humano.3 Diversos estudios han 
comprobado que el consumo de luteína y zeaxantina 
disminuye el riesgo de degeneración macular por 
edad.4 También se han evaluado algunos de los 
efectos de la astaxantina en el sistema cardiovascular; 
por ejemplo, se ha encontrado que este carotenoide 
es capaz de disminuir la presión arterial en ratas 
espontáneamente hipertensas.4 Por otra parte, 
actualmente existe la necesidad de buscar y/o 
desarrollar nuevas estrategias para encontrar 
fármacos con un efecto biológico benéfico en la salud, 
o potenciar el efecto de fármacos ya existentes. 
Recientemente, se ha planteado y estudiado como 
una alternativa el desarrollo de nuevos materiales que 
permitan la liberación de una o varias moléculas con 
actividad biológica en su sitio activo para de esa forma 
potenciar el efecto y lograr una mayor disponibilidad.5  
El desarrollo de polímeros biodegradables como 

nuevos materiales amigables con el ambiente y la 
actual necesidad de incorporar moléculas bioactivas 
en sistemas poliméricos para sistemas de liberación in 
vivo es un área que ha cobrado interés en los últimos 
años.6 Ejemplos de compuestos bioactivos en 
sistemas poliméricos son los polímeros 
biodegradables de la curcumina, los cuales mostraron 
buenos efectos citotóxicos hacía varias líneas 
celulares de cánceres humanos.7,8 Sin embargo, 
moléculas con actividades biológicas importantes 
como los carotenoides pudieran ser usadas para crear 
nuevos polímeros “bioactivos”, nombrados 
recientemente como “poliactivos”.9  
Con respecto a los polímeros derivados de 
carotenoides publicados hasta la fecha, solamente 
existen dos reportes en los cuales la astaxantina ha 
sido utilizada. En ninguno de los dos artículos se indicó 
la estereoquímica del isómero de astaxantina 
utilizado para la obtención de los polímeros. En el 
primero, la astaxantina fue usada como un iniciador 
de la polimerización por apertura de anillo para 
obtener poli lactidas.6 Debido a que las xantófilas 1, 2 
y 3 son dioles, éstos han sido buenos iniciadores para 
producir poliésteres tales como poli lactidas. Sin 
embargo, estas xantófilas nunca antes han sido 
utilizadas como extendedores de cadena en la síntesis 
de poliésteres uretanos. 
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Parte experimental. 
Materiales e instrumentos.  
Los carotenoides fueron obtenidos utilizando el 
método descrito por Rodríguez-deLeón y col.10 Los 
espectros de RMN de 1H, 13C fueron adquiridos en un 
espectrómetro de la marca Brüker Avance III HD de 
500 MHz del Laboratorio Nacional de Caracterización 
de Propiedades Fisicoquímicas y Estructura Molecular 
(LACAPFEM) UG-UAA-CONACyT No. 123732 de la 
Universidad de Guanajuato. Se utilizó CDCl3 como 
disolvente y tetrametilsilano (TMS) como estándar 
interno. 
Los espectros de FT-IR fueron adquiridos en un 
espectrofotómetro de la marca Perkin Elmer modelo 
Spectrum 100 provisto de un accesorio de reflectancia 
total atenuada (ATR).   
Las propiedades mecánicas para los poliésteres 
uretanos (PEUs) se midieron en un instrumento de la 
marca Zwick/Roell modelo Z005 equipado con una 
celda de carga de 5000 N. Para las mediciones, se 
cortaron probetas tipo 4, de acuerdo con la norma ISO 
37, a partir de las películas. Las pruebas fueron 
realizadas a una velocidad de 200 mm/min. La tensión 
se midió a partir de la separación entre las mordazas 
y se refirió a una longitud inicial de 12 mm. Se 
midieron al menos 3 probetas por cada película de 
PEU sintetizado de acuerdo a la norma ISO 37.  
Los termogramas mostrados en este trabajo fueron 
obtenidos, mediante calorimetría diferencial de 
barrido (DSC, por sus siglas en inglés, “Differential 
Scanning Calorimetry”), utilizando un instrumento 
Q200. Las muestras fueron pesadas 
(aproximadamente entre 3 y 5 mg) y colocadas en 
crisoles de aluminio. Para los análisis, se utilizó el 
siguiente método de 5 etapas: 1) una rampa de 
calentamiento de 25 a 100 ºC, 2) una isoterma a 100 
ºC con una duración de 1 minuto, 3) una rampa de 
enfriamiento de 100 ºC hasta -40 ºC, 4) una isoterma 
a −40 ºC con una duración de 1 minuto y 5) un 
segundo calentamiento con una rampa de −40 ºC 
hasta 100 ºC. Todas las etapas de calentamiento y 
enfriamiento se realizaron a una velocidad de 10 
ºC/min.  
La determinación de la polidispersidad de los 
macrodioles sintetizados se realizó mediante 
cromatografía por permeación de gel (CPG) en un 
equipo de la marca “Agilent Technologies” utilizando 
como fase estacionaria una columna  PLgel MIXED-D 

de 5 m y como fase móvil se utilizó tetrahidrofurano 
(THF). El análisis se realizó a una temperatura 

constante de 37 °C. Para el cálculo del peso molecular 
numeral (Mn), se utilizaron estándares de 
poliestireno. La detección de las muestras y de los 
estándares se realizó utilizando un detector de índice 
de refracción. 

Síntesis de los macrodioles. Las reacciones de 
polimerización fueron realizadas utilizando distintas 
relaciones de la ε-caprolactona (CL) y del 1,8-
octanodiol (Oct). Como ejemplo, se describe el 
proceso para la obtención del macrodiol con grado de 
polimerización (GP) = 10. En un matraz bola de 25 mL 
previamente seco y provisto de un agitador 
magnético, se adicionaron 5.707 g (50 mmol) de la CL, 
3 mg del catalizador de heptamolibdato de amonio 
tetra hidratado [(NH4)6 [Mo7O24] ・ 4H2O] y 590 mg 

del Oct (5 mmol). Se le colocó un refrigerante al 
matraz y la mezcla de reacción fue agitada y calentada 
a 150 ºC durante 1 hora. Durante el calentamiento, se 
produce in situ el decamolibdato de amonio 
(NH4)8[Mo10O34], a partir de la descomposición 
térmica del heptamolibdato de amonio, el cual funge 
como el auténtico catalizador de la reacción de 
polimerización por apertura de anillo.  

Síntesis de poliésteres uretanos. La síntesis de los 
poliésteres uretanos (PEUs) fue llevada a cabo 
utilizando el método del prepolímero, el cual consiste 
en dos etapas. Brevemente se describe un ejemplo de 
este proceso: 1) síntesis del prepolimero.-  utilizando 
un sistema de reflujo con un matraz bola de 25 mL 
previamente secado y provisto de un agitador 
magnético. Se adicionaron 1 mmol del macrodiol 
(HOPCLOH), 1.55 mmoles del 1,6-diisocianato de 
hexametileno (HDI), 24 mg de etil hexanoato de 
estaño (II) como catalizador y 8 mL de 1,2-
dicloroetano como disolvente. La mezcla de reacción 
fue agitada y calentada a 80 ºC durante 1 hora. 2) 
Adición del extendedor de cadena. - transcurrido el 
tiempo de la obtención del prepolímero, se 
adicionaron a la mezcla de reacción del paso 1), 0.5 
mmol de la xantófila correspondiente (1, 2 o 3). Esta 
nueva mezcla fue agitada hasta que la disolución se 
tornara viscosa en aproximadamente 45 minutos. 
Unidad vez alcanza dicha consistencia, la mezcla fue 
colocada sobre un molde de vidrio con una superficie 
de teflón en el fondo dentro de la campana de 
extracción. De esa forma el disolvente fue lentamente 
evaporado y esto nos permitió obtener las películas 
de PEUs.   
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Resultados y discusión. 
Síntesis de Macrodioles.  Para la síntesis de los 
poliésteres uretanos (PEUs), se sintetizaron cuatro 
diferentes macrodioles derivados del 1,8−octanodiol 
(Oct) y la ε-caprolactona (CL), con grados de 
polimerización (GP) de 5, 10, 15 y 20. Los macrodioles 
(HOPCLOH) fueron obtenidos mediante 
polimerización por apertura de anillo utilizando 
decamolibdato de amonio [(NH4)8[Mo10O34]] como 
catalizador. Los macrodioles fueron obtenidos con 
una excelente conversión de entre 97 y 99%. Los 
valores experimentales del peso molecular numeral 
(Mn) fueron obtenidos por cromatografía de 
permeación en gel (CPG) y se encontraron entre 1200 
y 6600 g∙mol-1. 

 

Figura 1. Espectro de RMN de 1H del macrodiol con GP = 10. 

Los distintos macrodioles (GP = 5, 10, 15 o 20) se 
pusieron a reaccionar con el 1,6-hexametilen 
diisocianato (HDI), en presencia de octanoato de 
estaño (II) [Sn(Oct)2] como catalizador y 1,2-
dicloroetano (DCE) como disolvente, durante 1 hora a 
una temperatura de 80 °C para formar un 
prepolímero. Transcurrido ese tiempo, se adicionó el 
extendedor de cadena (xantófila 1, 2 o 3). La mezcla 
de reacción fue agitada durante un periodo de tiempo 
de entre 1.3 y 5 horas. Ésta fue detenida cuando la 
disolución comenzó a tornarse viscosa. Una vez 
terminada la reacción, el disolvente fue evaporado 
lentamente mediante “casting” en un molde de vidrio 
provisto de una superficie de PTFE en el fondo dentro 
de la campana de extracción para formar las 
respectivas películas (Esquema 1). 
Los análisis mediante espectroscopia IR por 
transformada de Fourier (FT-IR) resultaron muy útiles 
para la caracterización de los grupos carbonilos 
presentes en los macrodioles y los PEUs sintetizados. 
En la Figura 2 se observan las señales características 
de los carbonilos del éster y del uretano en la película 

del PEU obtenido a partir del compuesto 1 y del 
macrodiol con GP = 5 se observan a 1729 cm-1 y 1684 
cm-1 respectivamente. 

 
Esquema 1. Síntesis de PEUs. 

También las bandas en 3314 cm-1 y 1536 cm-1 
corroboran el estiramiento (ν) N−H y el tijereteo (δ) 
del N−H del grupo uretano respectivamente. En el 
espectro de la poli(ε-caprolactona), se observa una 
sola banda en la región de estiramiento del carbonilo 
a 1722 cm-1, la cual corresponde al grupo éster 
[−(C=O)−O−]. Con respecto a la xantófila 1 utilizada 
como extendedora de la cadena (C), se observa una 
banda ancha correspondiente al grupo hidroxilo a 
3387 cm-1 y una pequeña banda a 3012 cm-1 
correspondiente al estiramiento C−H del grupo 
vinílico. 

 
Figura 2. Espectros de IR del PEU derivado del macrodiol con GP = 

10 (A), el macrodiol con GP = 10 (B) y la xantofila 1 (C). 
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La calorimetría diferencial de barrido fue utilizada 
para conocer la temperatura de fusión de los 
diferentes segmentos en la estructura de todos los 
PEUs y sus respectivos macrodioles. En la Figura 3 se 
muestran los termogramas de los cuatro diferentes 
macrodioles y una serie comparativa de PEU 
derivados de dos macrodioles (GP = 10 y 20) y los 
diferentes extendedores de cadena (1, 2, 3 y Oct). Los 
puntos de fusión para los cuatro HOPCLOH fueron 
detectados entre 25.7 y 44.3 °C (Figura 3). Estos 
macrodioles muestran una tendencia a incrementar la 
temperatura de fusión (TF) con respecto al incremento 
del GP. 
 

  
Figura 3. Termogramas de los cuatro macrodioles. 

 

Todos los PEUs muestran un comportamiento similar 
en su Tf entre cada serie, excepto la serie derivada del 
macrodiol con GP = 5, la cual no muestra cristalinidad 
en el segmento suave. 
Los PEUs obtenidos a partir del Oct muestran una baja 
temperatura de fusión. Esta serie de PEUs (GP = 10) 
(Figura 4) presenta una segunda temperatura de 
fusión (Tf2) entre 67.1 y 67.2 ºC, la cual puede ser 
atribuida a la fusión del segmento duro. Para 
confirmar dicha aseveración, el segmento duro fue 
sintetizado de forma independiente, utilizando HDI y 
cada una de las tres xantófilas. Como se esperaba, los 
resultados de los tres polímeros (poliuretano 
carotenoide) muestran una única temperatura de 
fusión en 67 ºC. 

  

Figura 4. Termogramas de los PEUs derivados del macrodiol con 
GP = 10 y los distintos extendedores de cadena (1, 2, 3 y Oct). 

También, se evaluaron las propiedades mecánicas de 
las películas de PEU. En la Figura 5 se muestra un 
ejemplo de una probeta del PEU obtenido a partir de 
la (3R,3´S)-astaxantina (3) y el macrodiol con GP = 10. 
En estas evaluaciones se observa que la mayoría de las 
películas presenta un bajo valor de estrés y de tensión 
a la ruptura y un valor de modulo relativamente 
elevado, lo que indica un comportamiento plástico de 
los PEUs. 

 
 Figura 5. Propiedades mecánicas del PEU derivado del 

compuesto 3 y el macrodiol con GP = 5. 

Conclusiones. 
1) Los carotenoides 1, 2 y 3 son buenos extendedores 
de cadena en la síntesis de los PEUs.  
2) Las películas obtenidas de estos PEUs fueron 
caracterizadas mediante distintas técnicas como IR, 
RMN y DSC, lo que confirma la inserción de estos 
compuestos en el PEU.  
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3) Las propiedades mecánicas de los PEUs muestran 
un comportamiento plástico.  
4) Este trabajo representa el primer reporte del uso 
de carotenoides (productos naturales) como 
precursores para la síntesis de PEUs. 
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Resumen:	El	desarrollo	biosensores	 involucra	un	material	conductor	que	funcione	como	transductor	y	una	capa	
receptora	 selectiva.	 En	 particular,	 la	 polianilina	 (PAni)	 ha	 sido	 ampliamente	 incorporada	 como	 transductor	
electroquímico,	como	mediador	redox	o	como	matriz	para	la	inmovilización	de	biomoléculas	altamente	selectivas.	
Se	 presenta	 el	 desarrollo	 de	 un	 biosensor	 a	 base	 de	 un	 transductor	 de	 óxido	 de	 grafeno	 reducido	 y	 PAni	
electropolimerizada	sobre	su	superficie	como	matriz	de	inmovilización	para	la	enzima	Glucosa	Oxidasa	(GOx).		Los	
electrodos	fueron	fabricados	por	un	método	de	reducción	vía	láser	(LSG)	y	la	electropolimerización	se	realizó	por	una	
técnica	potenciostática.	El	material	obtenido	fue	caracterizado	por	Microscopía	Electrónica	de	Barrido	(SEM),	Raman,	
FTIR,	UV-Vis	 y	VC.	 Las	 técnicas	 espectroscópicas	 revelaron	 la	obtención	del	 LSG	y	 las	micrografías	 revelaron	una	
morfología	de	 la	PAni	de	tipo	fibras	con	diámetros	de	entre	70	-	180	nm.	Se	evaluó	 la	eficiencia	para	detectar	 la	
presencia	 de	 glucosa	 por	medio	 de	 VC.	 	 La	 prueba	 reveló	 un	 incremento	 en	 la	 corriente	 de	 reducción	 a	 -0.6	 V	
provocada	por	los	productos	generados	durante	la	reacción	enzimática	de	glucosa	y	GOx.	Dicha	corriente	fue	menor	
al	evaluarla	en	un	electrodo	sin	PAni,	sugiriendo	la	eficacia	de	este	polímero	como	matriz	de	inmovilización.	
	
Introducción.	
El	 Reporte	 Mundial	 de	 Diabetes	 (RMD)	 de	 la	
Organización	 Mundial	 de	 la	 Salud	 (OMS)	 define	 la	
Diabetes	Mellitus	(DM)	como	un	desorden	metabólico	
de	etiología	múltiple	caracterizado	por	hiperglucemia	
crónica	causada	por	defectos	ya	sea	en	la	secreción	de	
insulina,	en	la	acción	de	esta,	o	una	combinación	de	
ambos	 casos1.	 Las	 personas	 diabéticas	 suelen	 tener	
diversos	 síntomas	 como	 poliuria,	 polidipsia,	 pérdida	
de	 peso,	 resequedad	 en	 la	 piel,	 polifagia,	 visión	
borrosa,	 fatiga,	 entre	 otros.	 Típicamente	 suele	
clasificarse	la	DM	en	los	tipos	I	y	 II,	aunque	también	
suele	presentarse	la	Diabetes	gestacional	u	otros	tipos	
menos	 frecuentes	 1.	 Un	 pobre	 control	 de	 la	
enfermedad	conlleva	complicaciones	que	disminuyen	
drásticamente	 la	 calidad	 de	 vida	 de	 los	 pacientes	
como	 retinopatías	 que	 pueden	 llevar	 a	 ceguera,	
nefropatías	 que	 generan	 falla	 renal,	 pérdida	 de	
miembros	 por	 infección,	 e	 incluso	 la	 muerte1.	 Así	
mismo,	un	diagnóstico	tardío	y	un	seguimiento	pobre	
de	 la	 enfermedad	 están	 vinculados	 directamente	 al	
desarrollo	 de	 trastornos	 y	 comorbilidades	 que	
incrementan	 el	 costo	 en	 servicios	 de	 salud.	 Sin	
embargo,	 la	 evidencia	 sugiere	 que	 los	 métodos	 de	
diagnóstico	 actuales	 para	 la	 DM	 basados	 en	 la	
medición	 de	 la	 concentración	 de	 glucosa	 en	 sangre	
producen	incomodidad,	dolor	y	ansiedad	al	paciente	
por	 tratarse	 de	 procedimientos	 invasivos,	 lo	 que	

genera	 un	 monitoreo	 escaso	 o	 inexistente	 y	 las	
complicaciones	anteriormente	mencionadas.		
	
Una	 tendencia	 en	 crecimiento	 en	 la	 electrónica	 de	
consumo	 es	 el	 desarrollo	 de	 “wearables”	 o	
dispositivos	usables.	El	objetivo	de	esta	tecnología	es	
integrar	sistemas	de	medición	en	dispositivos	de	uso	
cotidiano	tales	como	relojes,	ropa,	lentes	y	pulseras.	
En	el	caso	de	 la	DM,	existen	fluidos	corporales	tales	
como	 la	 saliva,	 la	 orina	 o	 el	 sudor	 que	 delatan	 la	
presencia	 de	 glucosa	 en	 el	 organismo	 y	 podrían	 ser	
utilizadas	como	muestras	de	interés	alternativas	para	
realizar	el	monitoreo	no	invasivo	de	esta	enfermedad.	
Así	mismo	estas	muestras	pueden	ser	susceptibles	de	
ser	analizadas	por	medio	de	un	sistema	de	detección	
wearable,	 facilitando	 el	 monitoreo	 continuo	 de	
glucosa.	
	
Como	punto	de	inicio	para	los	sistemas	wearable,	es	
necesario	contar	con	materiales	flexibles	que	puedan	
servir	 como	 base	 para	 incorporar	 los	 sistemas	 de	
medición	 necesarios.	 Por	 tanto,	 en	 este	 trabajo	 se	
plantea	 la	 elaboración	 de	 un	 biosensor	 para	 la	
detección	de	la	glucosa	en	sobre	un	sustrato	flexible.	
El	 sistema	 se	 fabricó	 utilizando	 un	 transductor	 de	
óxido	 de	 grafeno	 reducido	 depositados	 sobre	 PET.	
Posteriormente	 la	 superficie	 fue	 modificada	
añadiendo	polianilina	como	matriz	de	 inmovilización	
para	 la	 enzima	 glucosa	 oxidasa	 (GOx).	 El	 biosensor	
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demostró	 una	 señal	 distintiva	 ante	 bajas	
concentraciones	de	glucosa,	probando	que	puede	ser	
utilizado	como	base	potencial	para	el	desarrollo	de	un	
wearable	enfocado	en	el	monitoreo	de	DM.	
	
Parte	experimental.	
Materiales.	 Todos	 los	 reactivos	 se	 utilizaron	 sin	
ningún	 proceso	 de	 purificación	 a	 menos	 que	 se	
indique	lo	contrario.	El	grafito	de	malla	325	se	obtuvo	
de	Alfa	Aesar	(Masachussets,	USA).	KMnO4,	NaNO3,	y	
HCl	 (36.7%)	 se	 adquirió	 de	 Fermont	 (USA).	 H2SO4	
(97%)	de	J.	T.	Baker.	H2O2	(30%)	y	H2O	destilada	fueron	
adquiridos	 de	 Golden	 Bell.	 Anilina	 (99%),	 KH2PO4	
(99%),	 Na2HPO4	 (99%),	 GOx	 tipo	 X-S	 de	 Aspergillus	
niger	 (128.2	 U/mg),	 se	 obtuvo	 de	 Sigma-Aldrich	
(Toluca,	México).	La	anilina	fue	destilada	y	refrigerada	
hasta	su	uso.	
	
Instrumentación.	 Para	 la	 obtención	 del	 espectro	 de	
Raman	 se	 realizó	 en	 el	 Micro	 Raman	 LabRAM	 HR	
(Horiba,	Kioto,	Japón)	con	un	láser	de	532	nm.	El	FTIR	
se	obtuvo	utilizando	el	IR	Affinity	1S	(Shimadzu,	Kioto,	
Japón).	 Para	 UV-Vis	 se	 utilizó	 el	 Espectrofotómetro	
Evolution	 220	 de	 Termo	 Fisher	 Scientific	
(Masachusetts,	 USA).	 El	 estudio	 de	 la	morfología	 se	
efectúo	en	el	MEB	SU3500	(Hitachi,	Tokio,	Japón).	La	
electropolimerización	de	la	anilina	y	 las	voltametrías	
cíclicas	 se	 obtuvieron	 con	 el	 potenciostato	 Emstat3	
Blue	 (Palmsens,	 Houten,	 Netherlands).	 Para	 la	
reducción	 del	 GO	 se	 utilizó	 la	 unidad	 externa	 de	
DVD/CD,	marca	LG,	modelo:	GSA-2166D.	
	
Obtención	 del	 Óxido	 de	 grafeno	 (GO).	 Se	 obtuvo	
mediante	 el	método	 de	 Hummer’s.	 Brevemente,	 se	
colocan	3g	de	grafito	y	NaNO3	en	un	matraz	de	tres	
bocas	 en	 un	 baño	 de	 hielo	 con	 agitación	 mecánica	
vigorosa.	 Se	 gotea	 ácido	 sulfúrico	 y	 se	 deja	
homogenizar	durante	15	minutos.	A	continuación,	se	
agrega	 el	 KMnO4	 lentamente,	 cuidando	 no	
incremente	 considerablemente	 la	 temperatura	 y	 se	
deja	 en	 agitación	 durante	 otros	 15	 minutos.	 Se	
incrementó	la	temperatura	a	35	°C	y	se	agregó	el	agua	
destilada,	 se	 deja	 reaccionar	 por	 30	 minutos	 y	
posteriormente	 se	 agrega	 H2O2	 (3%).	 Cuando	
desaparece	la	espuma	formada	se	detiene	la	reacción.	
Luego	 se	 realizó	 la	purificación	del	GO	mediante	un	
ciclo	 de	 centrifugado	 hasta	 alcanzar	 un	 pH	 ~6.	
Finalmente,	 se	 eliminaron	 las	 trazas	 por	 diálisis.	 Se	
secó	 el	 GO	 y	 se	 volvió	 a	 dispersar	 en	 agua	 para	
obtener	el	material	en	solución	(2	mg/mL).	

	
Preparación	 de	 los	 electrodos	 LSG.	 Se	 preparó	 el	
sustrato	 de	 PET	 recortando	 una	 lámina	 con	 las	
dimensiones	 de	 la	 zona	 de	 datos	 de	 un	 disco,	 se	
adhirió	el	sustrato	con	un	adhesivo	en	aerosol	(Súper	
77	de	3M®)	y	se	 limpió	 la	superficie	con	etanol	para	
eliminar	 impurezas.	 A	 continuación,	 se	 recubrió	 el	
sustrato	 con	 la	 solución	 de	 GO	 y	 se	 dejó	 secar	 a	
condiciones	ambientales.	
Posteriormente,	 se	 colocó	el	 disco	en	 la	unidad	 con	
Tecnología	 Light	 Scribe	 y	 se	procedió	a	 grabar	en	 la	
unidad	 20	 ciclos	 el	 diseño	 de	 los	 electrodos	
previamente	 efectuados	 en	 el	 software	 Inkscape,	
utilizando	el	software	Light	Scribe.	Al	tipo	de	óxido	de	
grafeno	reducido	mediante	este	método	se	le	conoce	
como	Light	Scribed	Graphene	o	LSG.	Después	se	retiró	
el	sustrato	del	disco	y	se	recortaron	cada	uno	de	los	
electrodos	 de	 material	 LSG,	 A	 cada	 electrodo	 se	 le	
colocó	en	un	extremo	un	contacto	de	plata	utilizando	
pintura	de	plata	 coloidal.	 Se	 aisló	 y	 delimitó	 el	 área	
activa	del	electrodo	usando	cinta	Kapton	(Fig.	1).	
	

	
Figura.		1	Partes	del	electrodo	de	material	LSG.	

	
Electrodeposición	 de	 polianilina.	 Se	 preparó	 una	
solución	de	anilina	a	0.1	M	en	un	electrolito	de	HCl	X	
M.	Se	utilizó	una	configuración	de	tres	electrodos,	el	
RE	 de	 Ag/AgCl,	 el	 CE	 de	 platino	 y	 el	 WE	 con	 el	
electrodo	 del	 material	 LSG	 preparado.	 Para	
electropolimerizar	sobre	la	superficie	del	electrodo	se	
aplicó	 un	 potencial	 de	 +0.95V	 durante	 50s,	 100s	 y	
200s.	
	
Inmovilización	de	la	enzima	GOx.	Se	realizó	utilizando	
la	 técnica	de	adsorción.	 Se	preparó	una	 solución	de	
acetato	de	sodio	a	un	pH	de	5.1	y	se	tomó	una	alícuota	
de	250	μL,	 se	colocó	en	un	 tubo	de	microcentrífuga	
(Eppendorf)	 y	 se	 le	 añadió	 5	 mg	 de	 GOx,	 se	
homogeneizó	 mediante	 un	 mezclador	 de	 vórtice.	
Luego	se	sumergió	durante	una	hora	el	electrodo	para	
la	inmovilización	de	la	enzima.	
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Detección	 de	 glucosa.	 Se	 estudiaron	 dos	 sistemas	
para	 este	 propósito,	 en	 el	 primero	 se	 inmovilizó	 la	
enzima	 directamente	 sobre	 el	 material	 LSG	 y	 en	 el	
segundo	se	incluyó	la	polianilina.	Se	etiquetaron	como	
LSG/GOx	y	LSG/PAni/GOx,	respectivamente.	
Se	 preparó	 una	 serie	 de	 soluciones	 de	 glucosa	
utilizando	buffer	de	 fosfatos	a	un	pH	de	7.4	 con	 las	
siguientes	 concentraciones	 de	 glucosa:	 0	 mg/dL,	
1.125	mg/dL,	2.25	mg/dL,	4.5	mg/dL,	18	mg/dL	y	45	
mg/dL.		
	
Resultados	y	discusión.	
Obtención	 de	 transductores	 de	 óxido	 de	 grafeno	
(LSG)	vía	láser.	En	las	micrografías	obtenidas	por	MEB	
se	aprecia	la	formación	de	una	película	de	GO	plana	y	
compacta.	En	cambio,	en	 las	zonas	donde	se	hizo	el	
grabado,	el	láser	provocó	la	expansión	y	exfoliación	de	
la	 película	 promoviendo	 la	 formación	 de	 hojuelas	 a	
consecuencia	 de	 la	 producción	 y	 pérdida	 de	 gases	
rápidamente	el	material2	(Fig.	2a).	También	se	aprecia	
que	 la	 reducción	no	es	continua,	 sino	que	debido	al	
movimiento	 del	 láser	 deja	 una	 serie	 de	 franjas	
paralelas	intercaladas	de	material	reducido	(LSG)	y	GO	
(Fig.	2b).	
	

	
Figura.		2	Micrografías	LSG:	a)	1500	aumentos,	b)	65	aumentos.	

Espectroscopía	Raman.	Se	obtuvo	el	espectro	raman	
del	GO	y	LSG.	En	el	GO	se	aprecia	el	ensanchamiento	
de	la	banda	G	y	la	formación	de	la	banda	D	asociada	a	
la	formación	de	defectos	en	las	láminas	de	grafeno3,	
debido	a	la	presencia	de	grupos	funcionales	añadidos	
durante	el	proceso	de	oxidación	(Fig.	3).	También	se	
aprecia	la	presencia	de	la	banda	2D,	D+G	y	2D’.	La	baja	
intensidad	 de	 la	 banda	 2D	 se	 asocia	 al	 proceso	 de	
apilamiento	 de	 las	 capas	 del	 material	 durante	 el	
proceso	 de	 formación	 de	 secado.	 En	 cambio,	 en	 el	
espectro	 del	 LSG	 se	 aprecia	 un	 afilamiento	 de	 las	

bandas	 D	 y	 G	 y	 la	 aparición	 de	 la	 banda	 D’	 por	 la	
disminución	de	 la	presencia	de	grupos	 funcionales	y	
también	se	aprecia	el	incremento	de	la	intensidad	de	
la	 banda	 2D	 lo	 que	 evidencia	 la	 disminución	 del	
número	de	capas	por	la	exfoliación	sufrida	durante	el	
proceso	de	reducción	por	el	láser3.			

	
Figura.		3	Espectros	de	Raman	de	GO	y	LSG	
	
Espectroscopía	 UV-Vis.	 En	 el	 espectro	 del	 GO	 se	
aprecian	dos	bandas	de	absorción	a	239	nm	y	338	nm	
asociada	 a	 la	 transición	 de	 π	 a	 π*	 del	 doble	 enlace	
entre	carbonos	y	a	la	transición	de	n	a	π*	en	el	enlace	
Carbono	-	Oxígeno,	respectivamente4	(Fig.	4).	

	
Figura.		4	Espectro	de	UV-Vis	del	GO	y	LSG.	
Mientras	 que	 en	 el	 espectro	 LSG	 se	 aprecia	 el	
incremento	en	 la	primera	banda	y	un	corrimiento	al	
rojo	a	267	nm,	lo	que	evidencia	la	regeneración	de	la	
red	conjugada	de	dobles	enlaces	en	el	material	debido	
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a	 la	 eliminación	 de	 los	 grupos	 funcionales	 lo	 que	
concuerda	con	la	disminución	de	la	banda	a	338	nm.	
	
Espectroscopía	FTIR.	Los	grupos	funcionales	en	el	GO	
se	 aprecian	 primero	 una	 gran	 banda	 alrededor	 de	
3600	cm-1	a	2500	cm-1	correspondiente	a	la	vibración	
del	 hidroxilo,	 la	 presencia	 de	 ácidos	 carboxílicos	 y	
agua.	 La	 presencia	 de	 estos	 grupos	 funcionales	
concuerda	con	las	señales	observadas	a	campo	medio	
y	 en	 campo	 bajo	 se	 muestran	 principalmente	 las	
señales	 de	 grupo	 epoxi	 y	 de	 organosulfuros	 como	
resultado	 del	 uso	 de	 ácido	 sulfúrico	 durante	 el	
proceso	de	oxidación5	(Fig.	5).	
En	el	espectro	correspondiente	con	el	LSG	se	observa	
un	 decremento	 en	 la	 intensidad	 de	 los	 grupos	
funcionales	 y	 la	 desaparición	 de	 la	 banda	 ancha	 en	
campo	alto	 lo	que	nos	 indica	que	fueron	eliminados	
principalmente	 los	 ácidos	 carboxílicos,	 hidroxilos	 y	
agua6,7.	

	
Figura.		5	Espectros	de	infrarrojo	del	GO	y	LSG.	
	
Electro-polimerización	 de	 Anilina.	 Se	 estudió	
mediante	 MEB	 la	 morfología	 de	 la	 polianilina	 y	 su	
actividad	electroquímica	mediante	voltametría	cíclica.	
La	 muestra	 de	 50	 s	 se	 observa	 la	 formación	 de	
pequeños	gránulos	recubriendo	todas	las	hojuelas	de	
LSG	de	forma	homogénea,	con	un	tamaño	muy	corto	
de	 apenas	 algunos	 nanómetros.	 Mientras	 que	 la	
muestra	 de	 100	 s	 se	 observó	 el	 crecimiento	 de	 la	
polianilina	 formando	 fibras	 con	 diámetro	 entre	 100	
nm	y	150	nm	y	con	longitud	de	algunas	micras.	En	el	
caso	 de	 la	 polianilina	 de	 200	 s,	 se	 observa	 un	
crecimiento	 principalmente	 en	 la	 cantidad	 y	
dimensiones	 de	 las	 fibras,	 por	 lo	 que	 se	 alcanzaron	

diámetros	de	fibra	de	hasta	~180	nm,	lo	que	indica	la	
formación	del	polímero	tiene	un	paso	de	nucleación	y	
posteriormente	de	crecimiento	8	(Fig.	6).	
	

	
	
Figura.		6	Micrografías	de	la	polianilina	electro-polimerizada	a	
diferentes	tiempos	a)	50	s,	b)	100s	y	c)	200s.	
	

		
	
Figura.		7	Voltamperogramas	cíclicos	de	la	polianilina	
electropolimerizada	durante	50s,	100s	y	200s.	
	
Los	 resultados	 de	 caracterización	 por	 voltametría	
cíclica	 revelaron	 la	presencia	de	 los	diferentes	picos	
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de	 oxidación	 y	 reducción	 correspondientes	 con	 las	
diferentes	 transiciones	 de	 leucoemealdina,	
emeraldina	 y	 pernigranilina	 del	 polímero9	 (Fig.	 7).	
Aunque	la	polianilina	que	mostró	mejor	definición	en	
los	picos	asociados	con	las	transiciones	fue	la	muestra	
de	100	s.	
Debido	 a	 la	 buena	 actividad	 electroquímica	 y	 al	
tamaño	y	morfología	de	las	fibras	de	la	polianilina	se	
utilizó	 esta	 muestra	 para	 probar	 la	 detección	 del	
analito.	
	
Detección	de	 la	Glucosa.	Se	realizó	el	sensado	de	 la	
glucosa	 con	 ambos	 sistemas	 (Fig.	 8)	 y	 se	 determinó	
que	a	un	potencial	de	-0.6	V	la	corriente	catódica	era	
mayor	en	-20	μA	al	medir	18	mg/dL	de	glucosa	para	el	
sistema	que	incorporaba	polianilina	para	favorecer	la	
inmovilización	 de	 la	 enzima	 GOx,	 logrando	 de	 esta	
manera	incrementar	la	sensibilidad	del	sensor	(Fig.	9).	

	
Figura.		8	Detección	de	glucosa	(18	mg/dL)	con	los	sistemas	
LSG/GOx	y	LSG/PAni/GOx.	
	

	
Figura.		9	Sensado	de	la	glucosa	con	el	sistema	LSG/PAni/GOx.	

	
Con	los	resultados	obtenidos	para	ambos	sistemas	se	
determinaron	los	parámetros	analíticos	que	describen	
a	cada	uno	de	los	sistemas	(Tabla	1)	y	se	establece	que	
el	 sistema	 que	 incorpora	 la	 polianilina	 disminuye	 el	
límite	de	detección	aproximadamente	8	veces	y	a	su	
vez	 incrementa	 la	 sensibilidad	 prácticamente	 13	
veces.	
	
Tabla	1.	Parámetros	analíticos	para	los	sistemas	LSG/GOx	y	
LSG/Pani/GOx.	

Sistema	 LODa	
[mg/dL]	

Sensibilidad	
[μA/mg]	

Rango	lineal	
[mg/dL]	

LSG/GOx	 4.5	 0.25	 18	-	180	
LSG/PAni/GOx	 0.56	 3.24	 1	-	45	

a)	=	Límite	de	detección.	

	
Conclusiones.	
	
Se	 caracterizó	 el	 desempeño	 electroquímico	 de	
transductores	 flexibles	 a	 base	 de	 óxido	 de	 grafeno	
reducido	mediante	láser	(LSG)	y	se	confirmó	la	buena	
reproducibilidad	del	método.	
	Los	electrodos	obtenidos	permitieron	 la	 integración	
de	polianilina	sobre	la	superficie	del	electrodo	LSG	en	
forma	controlada	y	reproducible.	
Con	la	combinación	de	LSG/Pani	se	inmovilizó	glucosa	
oxidasa	y	 se	obtuvo	un	biosensor	 capaz	de	detectar	
bajas	 concentraciones	 de	 glucosa	 en	 soluciones	 de	
buffer	 pH	 7.4,	 lo	 cual	 es	 adecuado	 para	 su	 uso	 en	
muestras	fisiológicas.	
Las	 concentraciones	 registradas	 son	adecuadas	para	
aplicaciones	en	fluidos	corporales	tales	como	sangre	y	
saliva.		
	
Agradecimientos.	
Beca	 CONACyT	 636743,	 Maestría.	
Beca	 para	Mujeres	 en	 la	 Ciencia	 	 L’OREAL-UNESCO-
CONACyT-AMC-CONALMEX.	 2018.	 Personal	 técnico	
de	 CIMAV	Unidad	Chihuahua.	 Karla	 Campos,	Wilber	
Antúnez,	 Pedro	 Pizá-Ruiz,	 Luis	 de	 la	 Torre	 Saenz,	
Martha	Teresita	Ochoa	Lara.	
	
Referencias.	
(1)		 Organizacion	Mundial	de	la	Salud.	Informe	

Mundial	Sobre	La	Diabetes.	2016.	
(2)		 Tian,	H.;	Yang,	Y.;	Xie,	D.;	Cui,	Y.-L.;	Mi,	W.-T.;	

Zhang,	Y.;	Ren,	T.-L.	Wafer-Scale	Integration	
of	Graphene-Based	Electronic,	
Optoelectronic	and	Electroacoustic	Devices.	
Sci.	Rep.	2014,	4,	3598.	

-0.75 -0.70 -0.65 -0.60 -0.55 -0.50 -0.45 -0.40
-65

-60

-55

-50

-45

-40

-35

-30

C
or

rie
nt

e 
[µ

A
]

Potencial [V vs Ag/AgCl]

 LSG/GOx
 LSG/ PAni/ GOx

-0.8 -0.6 -0.4 -0.2 0.0 0.2 0.4 0.6 0.8
-100

-80

-60

-40

-20

0

20

40

60  0 mg/dL
 18 mg/dL
 45 mg/dL

45 mg/dL

C
or

rie
nt

e 
[µ

A
]

Potencial [V vs Ag/AgCl]

0 mg/dL

-0.65 -0.60 -0.55 -0.50
-65

-60

-55

-50

4.5 mg/dL

2.25 mg/dL

1.125 mg/dL

0 mg/dL

131



	
XXXII	Congreso	Nacional	de	la	

Sociedad	Polimérica	de	México	A.C.	
13-17	de	Octubre	del	2019,	Boca	del	Río-Veracruz,	México.	

	

	

	

https://doi.org/10.1038/srep03598.	
(3)		 Ferrari,	A.	C.;	Meyer,	J.	C.;	Scardaci,	V.;	

Casiraghi,	C.;	Lazzeri,	M.;	Mauri,	F.;	Piscanec,	
S.;	Jiang,	D.;	Novoselov,	K.	S.;	Roth,	S.;	et	al.	
Raman	Spectrum	of	Graphene	and	Graphene	
Layers.	Phys.	Rev.	Lett.	2006,	97	(18),	1–4.	
https://doi.org/10.1103/PhysRevLett.97.187
401.	

(4)		 Johra,	F.	T.;	Lee,	J.	W.;	Jung,	W.	G.	Facile	and	
Safe	Graphene	Preparation	on	Solution	
Based	Platform.	J.	Ind.	Eng.	Chem.	2014,	20	
(5),	2883–2887.	
https://doi.org/10.1016/j.jiec.2013.11.022.	

(5)		 Eigler,	S.;	Dotzer,	C.;	Hof,	F.;	Bauer,	W.;	
Hirsch,	A.	Sulfur	Species	in	Graphene	Oxide.	
Chem.	-	A	Eur.	J.	2013,	19	(29),	9490–9496.	
https://doi.org/10.1002/chem.201300387.	

(6)		 Szabó,	T.;	Berkesi,	O.;	Dékány,	I.	DRIFT	Study	
of	Deuterium-Exchanged	Graphite	Oxide.	
Carbon	N.	Y.	2005,	43	(15),	3186–3189.	
https://doi.org/10.1016/j.carbon.2005.07.01
3.	

(7)		 Acik,	M.;	Lee,	G.;	Mattevi,	C.;	Pirkle,	A.;	
Wallace,	R.	M.;	Chhowalla,	M.;	Cho,	K.;	
Chabal,	Y.	The	Role	of	Oxygen	during	Thermal	
Reduction	of	Graphene	Oxide	Studied	by	
Infrared	Absorption	Spectroscopy.	J.	Phys.	
Chem.	C	2011,	115	(40),	19761–19781.	
https://doi.org/10.1021/jp2052618.	

(8)		 Drahansky,	M.;	Paridah,	M.	.;	Moradbak,	A.;	
Mohamed,	A.	.;	Owolabi,	F.	abdulwahab	
taiwo;	Asniza,	M.;	Abdul	Khalid,	S.	H.	.	
Electrochemical	Polymerization	of	Aniline.	
Intech	2016,	i	(tourism),	13.	
https://doi.org/http://dx.doi.org/10.5772/57
353.	

(9)		 Bhadani,	S.	N.;	Gupta,	M.	K.;	Sen	Gupta,	S.	K.	
Cyclic	Voltammetry	and	Conductivity	
Investigations	of	Polyaniline.	J.	Appl.	Polym.	
Sci.	1993,	49	(3),	397–403.	
https://doi.org/10.1002/app.1993.07049030
4.	

	
	
	

132



 

XXXII Congreso Nacional de la 
Sociedad Polimérica de México A.C. 

13-17 de Octubre del 2019, Boca del Río-Veracruz, México. 

 

 

 

Estructura-propiedad de poli(éster-uretanos) (PEUs): Efecto de dioles 
alifáticos lineales [HO(CH2)mOH] utilizados como extendedores de cadena 
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Resumen: Se sintetizaron y caracterizaron (por medio de RMN 1H, RMN 13C, FT-IR, GPC y DSC) una serie de 

macrodioles α,ω-hidroxi telequelicos  derivados de ε-caprolactona por medio de una polimerización por apertura de 
anillo, controlando el grado de polímerización (DP ≈ 10), utilizando dioles orgánicos como iniciadores (HO-(CH2)m-
OH) donde m = 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8, 9, 10 y 12. Se sintetizaron poli(éster-uretanos) (PEUs seg) segmentados a partir de 
los macrodioles sintetizados previamente (utilizando diferentes proporciones de segmento duro y diferentes dioles 
alifáticos lineales como extendedores de cadena [HO-(CH2)m-OH donde m = 4, 8 y 12]), obteniéndose películas de los 
PEUs. La caracterización de los PEUs fue obtenida por medio de RMN 1H, RMN 13C, FT-IR, GPC, propiedades mecánicas 
y DSC. Las propiedades térmicas de los PEUs mostraron dos tendencias: La primera es que a medida que aumenta el 
número de metilenos en el extendedor de cadena la cristalinidad del segmento suave disminuye. También se observa 
que a medida que se aumenta la proporción del segmento duro disminuye la cristalinidad del segmento suave. En 
cuanto a las propiedades mecánicas, los datos muestran de forma clara que un aumento en el segmento duro causa 
un aumento en el módulo elástico. 
 

Introducción. 
Los poliésteres biodegradables alifáticos como la 
poli(ε-caprolactona) (PCL), han sido estudiados en los 
últimos años debido al interés por su degradabilidad. 
[1] La forma más usual para sintetizar la PCL es por 
polimerización por apertura de anillo (ROP) del 
monómero la ε-caprolactona (CL). Los reactivos de 
este tipo de polimerización son: monómero, iniciador 
y catalizador. [2,3] La PCL es un poliéster lineal que 
puede presentar la funcionalidad α,ω-hidroxi 
telequélico (HO-PCL-R-PCL-OH, HOPCLOH o PCL diol) 
la cual es importante como precursor de PEUs. [4]  
Dentro del grupo de los poliuretanos lineales, existen 
dos subgrupos: Poliuretanos segmentados y 
poliuretanos no segmentados. 
Los poliuretanos segmentados (PUs seg) se pueden 
obtener a partir de materias primas muy diversas, sin 
embargo, generalmente se sintetizan de tres 
reactivos: un macrodiol, un diisocianato y un 
extendedor de cadena. En la estructura de los PUs seg 
se encuentran dos secciones dentro de la cadena de 
polímero, una llamada segmento suave y otra llamada 
segmento duro. Los macrodioles (cadenas 
hidrocarbonadas o con heteroátomos), confieren 
flexibilidad al PU seg, por esta razón a este segmento 
del polímero se le llama segmento suave (SS). El 
segmento duro está formado por grupos uretano que 

contiene puentes de hidrógeno intermoleculares que 
otorgan rigidez y cohesión a las cadenas de polímeros. 
Estos dos segmentos del polímero son 
termodinámicamente incompatibles, esto lleva a una 
estructura de microfases separadas. [5, 6]. 
Los PUs seg pueden ser sintetizados de dos maneras: 
En un paso, se mezclan todos los reactivos a la vez y 
se hacen reaccionar para formar el polímero final. 
En dos pasos, se hacen reaccionar en un primer paso 
de polimerización el macrodiol con un exceso de 
diisocianato. En el segundo paso de reacción se 
agrega el extendedor de cadena para obtener el PU 
seg final. 
En los últimos años es frecuente se utilicen PCL y 
dioles (extendedores de cadena) como reactivos para 
generar PEUs biodegradables que potencialmente 
podrían ser usados como un biomaterial en medicina. 
[7] Sin embargo, un estudio sistemático de los 
iniciadores dioles (HOROH) para ROP y extendedores 
de cadena (dioles HOROH) con un incremento del 
número de metilenos en el grupo R no había sido 
estudiada. 
Por lo tanto en este trabajo se realizó un análisis 
sistemático estructura-propiedad sobre el efecto de 
dioles alifáticos lineales [HO(CH2)mOH] utilizados 
como extendedores de cadena en la síntesis en dos 
pasos de PEU seg derivados de PCL con grupos 
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terminales α,ω-hidroxi telequelico y 1,6-hexametilen 
diisocianato (HDI). 

Parte experimental. 
Materiales. 1,6-hexametilendiisocianato, ε-
caprolactona, 1,2-etanodiol, 1,3-propanodiol,1,4-
butanodiol, 1,5-pentanodiol, 1,6-hexanodiol, 1,7-
heptanodiol, 1,8,-octanodiol, 1,9-nonanodiol, 1,10-
decanodiol, 1,12-dodecanodiol, 1,2-dicloroetano, se 
les obtuvo RMN 1H y RMN 13C, N, N-dimetilacetamida, 
octanoato de estaño, decamolibdato de amonio 
tetrahidratado (NH4)6[Mo7O24].4H2O, fueron 
obtenidos de Sigma-Aldrich y fueron usados sin 
purificación. 
Instrumentación. Los espectros de infrarrojo FT-IR se 
obtuvieron con la técnica de reflectancia total 
atenuada (ATR) en un Perkin-Elmer Spectrum One FT-
IR spectrometer, Perkin Elmer FT-IR spectometer 
Spectrum Two. Los espectros de resonancia 
magnética nuclear de hidrogeno (1H RMN) y de 
carbono 13 (13C RMN) se obtuvieron de Varian Inova 
or Mercury 400 MHz (400 MHz 1H y 100 MHz 13C) y 
con el equipo Bruker Avance III HD de 400MHz y 500 
MHz a temperatura ambiente, se usó cloroformo-d 
(CDCl3) como disolvente. Los espectros de 1H RMN y 
13C RMN se referenciaron a las señales de cloroformo-
d. Se obtuvieron termogramas por calorimetría 
diferencial de barrido con el instrumento Mettler 
Toledo DSC822e instrument. El grado de cristalinidad 
se obtuvo de la transición endotérmica mencionada. 
A partir de la fórmula: Xi=ΔHi/ΔH°i 

Xi es el grado de cristalinidad del PEU seg ∆Hi fue 
calculada del área bajo la curva de la transición 
térmica para el segmento suave. ∆H°i es la entalpía de 
fusión de los cristales perfectos de PCL. 
Las propiedades mecánicas se midieron en un 
dispositivo MTS equipado con una celda de carga de 
100 N. Se cortaron probetas tipo 3 (de acuerdo con 
ISO 37) de las películas. Se utilizó una velocidad de 
prueba de 200 mm/min.  
Síntesis de α,ω-hidroxi telequélico (HO-PCL-R-PCL-
OH o HOPCLOH o PCL diol) 
Se realizó la polimerización en masa de la PCL en un 
matraz de bola seco que se dejó previamente una 
noche en la estufa, en el matraz, se agregó ε-
caprolactona (monomero), 1,2-etanodiol (iniciador) y 
decamolibdato de amonio. El decamolibdato de 
amonio (NH4)8[Mo10O34] fue obtenido in situ por 
descomposición térmica del heptamolibdato de 
amonio (NH4)6[Mo7O24] (catalizador proporción molar 
CL/Hep = 20600). El matraz se sumergió en un baño 

de aceite que estaba a una temperatura de 150°C con 
agitación constante. Se dejó el matraz con los 
reactivos en esas condiciones durante media hora 
para obtener la PCL. El peso molecular de la PCL 
controló con la proporción estequiométrica 
50mmol/5mmol de ε-caprolactona/1,2-etanodiol el 
grado de polimerización fue de 10. El mismo 
procedimiento se siguió para los dioles 1,3-
propanodiol, 1,4-butanodiol, 1,5-pentanodiol, 1,6-
hexanodiol, 1,7-heptanodiol, 1,8,-octanodiol, 1,9-
nonanodiol, 1,10-decanodiol, 1,12-dodecanodiol, 1,2-
dicloroetano para obtener las correspondientes PCL. 
Síntesis de Poli(ester-uretano)s (PEUs seg) 
segmentados 
Se obtuvieron por el método del prepolímero PEUs 
seg. Para obtener el prepolímero en el primer paso de 
reacción se utilizó HO-PCL-(CH2)4-PCL-OH, HDI, 
octanoato de estaño como catalizador y N, N-
dimetilacetamida como disolvente. La proporción 
molar usada fue 1.55/1 de HDI/PCL a una temperatura 
de 80°C y 3 horas de reacción. 
Para el segundo paso de reacción se mezcló el 
extendedor de cadena con el disolvente y se agregó al 
prepolímero. Se utilizó el mismo diol como iniciador 
de la ROP y como extendedor de cadena para obtener 
el PEUs seg. El extendedor se agregó en una 
proporción molar 1.55/0.5 (proporción 1 Pr1) de 
HDI/1,4-butanodiol. El PEU seg en solución se agregó 
sobre una placa de teflón con un aro encima a 80°C 
durante 12 hrs aproximadamente para evaporar el 
disolvente. 
Se siguió el mismo procedimiento anterior para 
obtener las películas de los PEUs con los extendedores 
de cadena, 1,8,-octanodiol, 1,12-dodecanodiol con el 
método del prepolímero. 
También se obtuvieron poliuretanos segmentados 
con la proporción 2.05/1/1 (Proporción 2 Pr2) de HDI, 
de la PCL correspondiente y del extendedor de cadena 
correspondiente. También se utilizó la proporción 
2.55/1/1.5 (Proporción 3 Pr3) de HDI, PCL 
correspondiente y extendedor de cadena. Se agregó 
el exceso de HDI por las razones explicadas 
anteriormente.  

Resultados y discusión 
Síntesis y caracterización de poli(ε-caprolactona) 
α,ω-hidroxi telequélico (HOPCLOH o PCL). 
Se sintetizaron y caracterizaron (por RMN 1H, 13C, 
GPC, DSC, MALDI-TOF y FT-IR) una serie de 
macrodioles utilizando como iniciadores dioles 
HO(CH2)mOH donde m= 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8, 9, 10, 12. Se 
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obtuvieron unos excelentes grados de conversión 
(obtenidos por RMN 1H) de los macrodioles del 99%. 
Los grados de polimerización (DP) fueron obtenidos 
por RMN 1H y son cercanos (varían entre 9.6 y 10.1) al 
grado de polimerización teórico DP = 10. En la Figura 
1 se muestra la asignación de señales del espectro de 
RMN 1H de un macrodiol (PCL) derivado del 1,4-
butanodiol. Se destacan las señales de los hidrógenos 
de los hidroxilos terminales (A y J) y la señal de los 
hidrógenos de los metilenos unidos al grupo éster 
señal (E). Los espectros de los demás macrodioles son 
similares. 

 
Figura 1. Espectro de RMN 1H del macrodiol derivado del 1,4-
butanodiol a t. a. en CDCl3. 

El peso molecular numeral (Mn) obtenido por RMN 1H 
se encuentra en el rango de 1160 a 1320 g/mol, por 
GPC varía desde 2440 hasta 2700 g/mol. Esta 
variación entre los Mn por RMN y por GPC se explica 
porque para construir la curva de calibración se 
usaron estándares de poliestireno.   
A través de los termogramas obtenidos por DSC se 
obtuvieron las entalpías de fusión de los macrodioles. 
Se observaron 2 picos de fusión en el segundo 
calentamiento de los termogramas. El grado de 
cristalinidad se encuentran dentro de los valores 
reportados (60%) por Báez y colaboradores. [8] Por 
MALDI-TOF se observó la distribución de pesos 
moleculares de tres macrodioles. Para el macrodiol 
derivado del 1,8-octanodiol se observaron un rango 
de grados de polimerización desde DP = 2 hasta DP = 
45 aproximadamente. 
Síntesis y caracterización de poli(éster-uretano) (PEU 
seg) segmentados. 
Se sintetizaron y caracterizaron (por RMN 13C, RMN 
1H, DSC, FT-IR, propiedades mecánicas y por GPC) 
películas de PEUs seg en dos pasos (ver esquema 1). 
En la Tabla 1 se muestra la relación entre el nombre 

otorgado a las muestras, su composición, proporción 
molar de segmento suave y segmento duro. 
Tabla 1. Relación de proporciones molares, tipo de diol utilizado y 
nombres de las muestras de los PEU segmentados sintetizados en 
dos pasos 

Muestra Tipo de diol 

alimentado 

Proporción molar (PCL 

/ HDI / HO(CH2)mOH) 

PEU4 Seg Pr1 HO-(CH2)4-OH 1.0/1.5/0.5 

PEU4 Seg Pr2 HO-(CH2)4-OH 1.0/2.0/1.0 

PEU4 Seg Pr3 HO-(CH2)4-OH 1.0/2.5/1.5 

PEU8 Seg Pr1 HO-(CH2)8-OH 1.0/1.5/0.5 

PEU8 Seg Pr2 HO-(CH2)8-OH 1.0/2.0/1.0 

PEU8 Seg Pr3 HO-(CH2)8-OH 1.0/2.5/1.5 

PEU12 Seg Pr1 HO-(CH2)12-OH 1.0/1.5/0.5 

PEU12 Seg Pr2 HO-(CH2)12-OH 1.0/2.0/1.0 

PEU12 Seg Pr3 HO-(CH2)12-OH 1.0/2.5/1.5 

En la Figura 2 se muestra la asignación de señales del 
espectro de RMN 1H del PEU4 seg Pr1. Algunos picos 
importantes son la señal (A) que corresponde al 
hidrógeno unido al nitrógeno del grupo uretano, la 
señal (B) correspondiente los hidrógenos del metileno 
unido al nitrógeno del grupo uretano. 

 
Figura 2. Espectro de RMN 1H en CDCl3 del PEU4 seg Pr1 derivado 
de HO-PCL-(CH2)4-PCL-OH usando el extendedor de cadena 1,4-
butanodiol. * Es la señal remanente de los hidrógenos del metileno 
unido a los hidroxilos terminales del macrodiol. 

El peso molecular calculado por GPC varía desde 
44,000 hasta 98,000 g/mol, siendo bajo comparado 
con los PEU no segmentados reportados por Báez y 
colaboradores (300,000 g/mol). [8] El hecho de no 
haber obtenido altos pesos moleculares para los PEUs 
seg puede deberse a que la alta polaridad del 
disolvente no permitió que la reacción de poliadición 
se complete y por eso se observan hidrógenos de 
metilenos unidos a hidroxilos terminales en RMN 1H. 
La dispersidad varía desde 1.2 a 1.8. 
Los termogramas obtenidos por DSC mostraron dos 
puntos de fusión para casi todos los PEUs seg. La 
primera temperatura de fusión (Tm) que se muestra es 
de la fusión del segmento suave (SS) entre los 25 y los 
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Figura 5.3 Espectro H1 RMN para el macrodiol HO-PCL-(CH2)4-PCL-OH 
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Figura 5.19 Espectro de RMN 1H en cloroformo deuterado del poli(éster-uretano) (PEU4 seg 2p Pr1) 
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39°C. La segunda Tm fue el correspondiente al 
segmento duro entre los 76 y 107°C. En la Tabla 2 se 
muestra la relación del porcentaje en peso de SS y HS 
con las entalpías de fusión (ΔH) del SS y del HS. Existe 
una tendencia relacionada con las ΔH del SS y es que 
conforme aumenta el número de metilenos en el 
extendedor de cadena la cristalinidad de tal segmento 
disminuye. Esto puede estar relacionado con que un 
aumento en el número de metilenos en el extendedor 
de cadena no permite fácilmente la cristalización del 
segmento suave (ΔHSS) al ser una mayor cantidad en 
masa del segmento duro. Respecto a la entalpía de 
fusión (ΔH) del segmento duro se observa que si se 
aumenta la proporción del segmento duro disminuye 
la cristalinidad del segmento suave. Esta tendencia se 
puede deber a que si se aumenta la proporción del 
segmento duro genera una mayor cantidad de 
puentes de hidrogeno impidiendo la cristalización del 
segmento suave. 
Tabla 2. Propiedades térmicas de PEUs seg derivado de la PCL diol 
(HOPCLOH), HDI y un extendedor de cadena.  

Muestra HS(%)
a,c

 SS(%)
b,c

 ΔH
ss

 (J/g)
d

 ΔH
HS

(J/g)
d

 

PEU4 seg Pr1 21 79 18.5 1.9 

PEU4 seg Pr2 27 73 9.1 13.0 

PEU4 seg Pr3 32 68 8.9 18.4 

PEU8 seg Pr1 21 79 7.3 7.7 

PEU8 seg Pr2 29 71 7.0 6.5 

PEU8 seg Pr3 35 65 6.7 5.3 

PEU12 seg Pr1 22 78 6.5 74.6 

PEU12 seg Pr2 30 70 1.0 4.5 

PEU12 seg Pr3 36 64 0 0 

SS segmento suave; DSC, calorimetría diferencial de barrido. 
aSegmento duro (HS). 
bSegmento suave (SS). 
cPorcentaje en peso. 
dObtenido por DSC. 

Los termogramas de los PEUs seg muestran un ligero 
aumento en la temperatura de transición vítrea (Tg) 
de -55.7 a -51.4°C con el aumento del número de 
metilenos en el extendedor de cadena.  
Respecto a las propiedades mecánicas de los PEUs seg 
en la Figura 3 se grafica el módulo elástico vs el 
número de metilenos. La magnitud del módulo 
elástico indica la resistencia a la deformación. En la 
gráfica se muestran 3 curvas que contienen diferente 
proporción de segmento duro y entre mayor sea este 
mayor es el módulo elástico. Esta tendencia se explica 
porque se incrementa la concentración de puentes de 
hidrogeno en el PEU como consecuencia de una 
mayor proporción de segmento duro, el incremento 
de puentes de hidrógeno aumenta la cohesión del 
PEU haciéndolo más resistente a la elongación.  

 
Figura 3. Gráfica de módulo elástico (MPa) de los PEU seg vs 
número de metilenos en el extendedor de cadena. La curva con 
cuadrados representa la proporción 1. La curva con círculos 
representa la proporción 2. La curva con triángulos representa la 
proporción 3. 

Otra tendencia que existe de forma general es que el 
módulo elástico de los PEU se incrementa con un 
mayor número de metilenos en el extendedor de 
cadena. 
Se realizaron cálculos teóricos computacionales en los 
que se determinó que la barrera de energía de la 
etapa de iniciación de formación del grupo uretano, 
fue mayor sin utilizar catalizador (51.7 kcal/mol) que 
utilizando el catalizador octanoato de estaño (21.3 
kcal/mol). Los cálculos teóricos fueron a nivel 
(SMD:DMA)[D3-PBE0/LANL2DZpd,6-31G(d)] para 
determinar todos los probables intermediarios y 
estados de transición en la etapa de iniciación ya que 
ésta es la que teóricamente establece el paso 
determinante de la reacción. 

Conclusiones. 
1. Se encontró una relación estructura-propiedad de 
los dioles alifáticos lineales usados como 
extendedores de cadena sobre las propiedades 
térmicas y algunas propiedades mecánicas de los PEU 
seg. 
2. Los PEUs seg se caracterizaron por FT-IR, RMN 1H, 
13C, DSC y propiedades mecánicas. 
3. Los PEUs seg mostraron una disminución de la 
cristalinidad del segmento suave con el incremento en 
el número de metilenos en el extendedor de cadena y 
con el aumento del de la proporción del segmento 
duro. 
4. Respecto a las propiedades mecánicas de los PEUs 
seg se observó que al aumentar la proporción del 
segmento duro y el número de metilenos en el 
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extendedor de cadena se incrementó el módulo 
elástico de estos materiales. 
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Resumen: El estudio de procesos de separación de CO2 es un tema de investigación importante en los procesos 
industriales de purificación de gases de fuentes alternativas de energía, de gas de combustión, de gas natural y en la 
mitigación de CO2 atmosférico para hacer frente a las nuevas políticas ambientales. En este trabajo se presenta un 
estudio experimental del transporte de CO2 en membranas poliméricas densas. Se sintetizaron membranas de 
polieter amida en bloque (PEBA) utilizando la técnica de vaciado en placa y se caracterizaron mediante Calorimetría 
Diferencial de Barrido (DSC) y se aplicó un Análisis Termogravimétrico (TGA). También, se midieron velocidades de 
permeabilidad de mezclas de CO2/CH4 evaluando el efecto de la temperatura (35°C – 55°C) y la presión (50 psi - 250 
psi), durante un periodo de 4 horas, encontrándose en todos los casos mayor selectividad para el CO2 que para el 
CH4, y que la permeabilidad del CO2 incrementa con la temperatura, pero decrece con la presión. A partir de los 
valores de permeabilidad, se calcularon parámetros como el Flux del CO2, su coeficiente de Difusión (D) y solubilidad 
(S) en la membrana PEBA.  
 
 
Introducción. 
El estudio de procesos de separación de CO2 es un 
tema de investigación importante en los procesos 
industriales de purificación de gases de fuentes 
alternativas de energía, de gas de combustión, de gas 
natural y en la mitigación de CO2 atmosférico para 
hacer frente a las nuevas políticas ambientales. En 
México el gas natural ha cobrado gran importancia 
debido a la estrategia de sustituir combustibles caros 
y contaminantes como el petróleo y el diésel por 
fuentes menos costosas y más amigables con el medio 
ambiente.  
 
El gas natural tiene una composición muy variable, 
dependiendo del yacimiento, pero generalmente está 
compuesto de metano y dióxido de carbono, que al 
ser mezclado con agua produce ácido carbónico el 
cual es el principal responsable de la corrosión en 
tuberías y tanques de almacenamiento, por lo que es 
necesario someter este gas natural crudo a un 
proceso de remoción de impurezas conocido como 
endulzamiento con el propósito de alcanzar los 
estándares apropiados para su comercialización 
(Secretaría de Energía, 2017; Erdmann, 2012). 
 
La eliminación de los gases ácidos y contaminantes de 
las corrientes de gas natural para obtener 

combustible con un mayor contenido energético y 
prevenir los problemas de corrosión, además de las 
implicaciones ambientales, ha despertado un interés 
que ha impulsado el desarrollo de tecnologías 
alternas para el proceso de separación de gases 
(Mahmoudi et al., 2017; Abedini et al., 2012).  
 
En los últimos años, la separación de CO2 usando 
membranas han resultado ser procesos potenciales 
para muchas aplicaciones industriales y comerciales. 
Sus propiedades, como selectividad, permeabilidad, 
efectividad, bajo consumo de energía, entre otras. Las 
membranas poliméricas presentan una alta capacidad 
para separar selectivamente los componentes de una 
mezcla gaseosa además de demostrar excelentes 
propiedades mecánicas y de procesamiento (Scholes 
et al., 2012; Albo et al., 2010).   
 
Parte experimental. 
 
Síntesis y caracterización. La síntesis de las 
membranas de PEBA se llevó a cabo mediante el 
método de vaciado en placa. Primero en un vial se 
preparó una solución de 0.3 gr de PEBA con 4 ml de 
cloroformo, dicha solución se calentó a 40°C y se dejó 
en agitación (240 rpm) durante 24 h. Posteriormente 
fue centrifugada durante 20 min a 3000 rpm, para así 
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desaparecer los grumos que existieran en la solución, 
los cuales pueden ocasionar deformaciones en la 
membrana. Una vez llevada a cabo la centrifugación, 
la solución obtenida se vació en un recipiente circular 
de vidrio, dicho recipiente fue cubierto para evitar 
que la solución se contaminara, se dejó reposar 
durante 24 h aproximadamente. Después de dicho 
tiempo se procedió a retirar la membrana del molde 
de forma que esta no sufriera deformaciones en su 
estructura y se sometió a un proceso de 
calentamiento una rampa de temperaturas de 40°C y 
60°C durante 24 h para asegurar que todo el 
cloroformo de las membranas fuera eliminado. Una 
vez transcurrido el proceso de secado las membranas 
se encontraban listas para las pruebas de permeación 
Las membranas obtenidas fueron sometidas a una 
Calorimetría Diferencial de Barrido y un Análisis 
Termogravimétrico. 
 
Pruebas de permeabilidad. Para llevar a cabo las 
pruebas en las membranas se utilizó un equipo de 
permeación de gases (Figura 1). Se empleó una celda 
de permeación de gases mezclados (CO2 y CH4), dicha 
celda es un dispositivo de acero inoxidable compuesto 
por dos cámaras: cámara de alta presión A 
(alimentación) y cámara de baja presión B 
(permeado). La cámara A tiene una entrada para el 
gas de alimentación mientras que la cámara de 
permeado tiene una salida que conecta al sistema de 
medición de la composición del flujo permeado 
(cromatógrafo de gases). El dispositivo dispone de 
controladores digitales para programar la 
temperatura de ensayo, la cual es medida con 
termopares T y sensores de presión P colocados en el 
interior de ambas cámaras y una electroválvula. La 
cámara de baja presión además cuenta con la entrada 
de gas de arrastre (helio) y salida del gas (gas de 
arrastre y gas permeado por la membrana) hacia el 
cromatógrafo de gases. La alimentación de gas de 
arrastre, mezcla de gases para ensayo y gas de 
limpieza se regula mediante una válvula de tres vías. 
El ingreso de gas de alimentación al dispositivo es 
controlado mediante una electroválvula administrada 
por el software Labview.  El flujo de salida de gas de la 
cámara de alta presión, así como el flujo de gas de 
arrastre que ingresa a la cámara de baja presión es 
controlado mediante flujómetros digitales F que a su 
vez son regulados con rotámetros I.  
 

Se utilizó una membrana de PEBA colocada sobre un 
soporte poroso entre ambas cámaras operando en un 
rango 35°C–55°C, a diferentes presiones en la 
alimentación entre 50-250 psi utilizando un diseño 
factorial 23. Una vez que se colocó la membrana en la 
celda de permeación fue necesario conectar todas las 
válvulas y sensores (presión y temperatura), esto con 
el fin de monitorear todo el proceso. El permeado de 
los gases a través de la membrana se determinó 
utilizando un cromatógrafo de gases F donde se midió 
la composición de la corriente permeada durante 
todo el tiempo que duró el experimento. 
 

 
Figura 1. Esquema del equipo de permeación de gases. 
 
Una vez instalado todo el equipo de permeación de 
gases se llevó a cabo una prueba de "fugas" haciendo 
pasar una corriente de Helio en un período de 12 a 24 
horas. Posterior a la prueba de fugas se realizaron los 
experimentos de permeación de gases, alimentando 
la mezcla de gases (CO2 y CH4) a la cámara de 
permeación, para cada una de las condiciones de 
operación deseadas.  
Con base a los datos recolectados por cromatografía 
de gases se calculó la concentración y el flujo de los 
gases permeados a las diferentes condiciones de 
ensayo con la Ecuación 1:  
 

                                                (1) 

 
Donde  es el espesor de la membrana, Q es el flujo 
de Helio, A el área activa de la membrana, Css es la 
concentración calculada para cada gas, p1 y p0 son las 
presiones parciales de los gases aguas arriba y abajo 
respectivamente.  
 
A su vez el flux de CO2 a través de la membrana puede 
ser determinado a partir de la permeabilidad como: 
 

1 0

SSCQP
A p p
d

=
-

d
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                                                                    (2) 

 

                                                  (3) 

 
Resultados y discusión. 
 
Caracterización. En la Figura 2 se presentan los 
resultados de la termogravimetría aplicada a las 
membranas de PEBA, en la cual se observa una 
estabilidad térmica hasta los 390°C donde ocurre la 
pérdida de peso. Esto indica una alta resistencia 
térmica del material, por consiguiente, las 
membranas podrían ser empleadas en procesos 
donde la mezcla de gases se encuentre a altas 
temperaturas, este resultado concuerda con los 
reportados por Oliveira et al., (2014); Maciel-Cerda, 
(2016). 

 
Figura 2. Resultados de la prueba de TGA aplicada a las membranas 
sintetizadas a partir de PEBA.  
 
En la Figura 3 se presentan los resultados obtenidos 
de la DSC donde se observa un pico endotérmico en 
140°C aproximadamente, esto se puede atribuir a la 
fusión de la fracción cristalina del PEBA. Por otro lado, 
el pico observado a 155°C corresponde a la 
Temperatura de fusión del PEBA, que es un valor 
similar a los   determinados por Lin et al., 2004; 
Sridhar, 2007, e infiere que es un polímero vítreo. 
 
Pruebas de permeabilidad. Los resultados de los 
experimentos de permeabilidad para las membranas 
sintetizadas a partir de PEBA a diferentes condiciones 
de operación se presentan a continuación. 

 
Figura 3. Resultados de la prueba de TGA aplicada a las membranas 
sintetizadas a partir de PEBA.  
 
En la Figura 4 se muestra un cromatograma para 
condiciones de 35°C-55°C y 50 psi, se tienen 10 horas 
de operación del proceso de separación de CO2 y CH4 
con sus respectivas concentraciones en partes por 
millón. Puede observarse una gran diferencia entre la 
concentración presentada por ambos componentes, 
en un rango de 600 ppm para el CO2 y 10 ppm para el 
CH4, lo cual indica una mayor permeación del CO2 a 
través de la membrana y por consiguiente podría 
asumirse una buena purificación en la mezcla de 
gases. 
 

 
Figura 4. Cromatograma de la prueba de permeabilidad a 35°C y 
50psi.  
 
Además, puede observarse la presencia del estado 
dinámico del proceso, donde la concentración de CO2 
va incrementando hasta estacionarse en un valor 
aproximado de 600 ppm alrededor de las primeras 
dos horas de operación, posteriormente los niveles de 
concentración de CO2 se mantuvieron estables 
conforme al tiempo. 

PJ p
d

= D

2

6
D d

q
=

PS
D

=
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Se obtuvo un cromatograma por cada corrida 
experimental, teniendo así un total de 6, 
posteriormente se procedió a realizar los cálculos de 
permeabilidad. 
 
Posteriormente se realizó un promedio de la 
permeabilidad para cada una de las condiciones de 
operación, en función de la presión y la temperatura 
(Figura 5), de manera general la permeabilidad 
decreció al incrementar la presión, caso contrario a la 
temperatura concordando con trabajos reportados 
como Lin et al., 2001; Tremblay et al., 2006 y de León 
et al., 2018. Donde ambos el efecto de ambos factores 
fue significativo (p<0.05). El efecto de decreción de la 
permeabilidad con la presión ocurre en polímetros 
vítreos, como lo es el PEBA, la permeabilidad 
disminuye con incrementos de presión, esto debido a 
que el volumen libre disminuye, por lo tanto, las 
moléculas tienen un menor espacio por el cual 
difundirse. Además, dichos resultados concuerdan 
con los resultados encontrados en la caracterización 
de las membranas mediante la prueba de DSC. 

 

 
Figura 5. Efecto de la presión y temperatura sobre la 
permeabilidad de las membranas de PEBA para el CO2. a) Presión. 
b). Temperatura  

A partir de los valores de permeabilidad se calcularon 
parámetros de transporte como el Coeficiente de 
Difusión (D) y la soluvilidad (S) los cuales mostraron 
valores similares a los reportados por Lin et al., 2001; 
Tremblay et al., 2006. En este caso el coeficiente de 
difusión tomó un orden de magnitud de 10E-9, los 
cuales concuerdan para el caso de membranas 
densas, ya que el proceso difusivo es lento. Dicho 
coeficiente presentó incrementos con respecto a 
presión y temperatura, sin embargo, dicho 
incremento no fue significativo con la temperatura 
(p>0.05). 
 

 

 
Figura 6. Efecto de la presión y temperatura sobre el coeficiente 
de difusión para el CO2. a) Presión. b) Temperatura.  
 
En el caso de la solubilidad al igual que la 
permeabilidad presentó una decreción conforme a los 
aumentos de presión, y al igual que en la 
permeabilidad se presentó un incremento conforme a 
la temperatura, aunque al igual que con el coeficiente 
de difusión el incremento no fue significativo 
(p>0.05). 
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Figura 7. Efecto de la presión y temperatura sobre el coeficiente 
de solubilidad para el CO2. a) Presión. b) Temperatura.   
 
 
Conclusiones. 

• A partir de la caracterización se determinó 
que las membranas de PEBA poseen una 
estructura amorfa, característica de 
polímeros vitreos.  

• El valor de permeabilidad más alto fue de 
196.76 Barrer a una temperatura de 55 psi y 
presión de 50 psi. La permeabilidad y el flux 
disminuyen con incrementos de presión, 
caso contrario al incrementar la 
temperatura. 

• Considerando los resultados alcanzados en el 
estado estacionario el coeficiente de difusión 
incrementa con aumentos presión y 
temperatura. La solubilidad decrece con la 
presión e incrementa con la temperatura, 
aunque dicho no incremento no es 
significativo. 
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Abstract:  
 
The mold design for plastic injection is process based on practice experience develop for the technicians, and some 
final tool´s adjustments with the help of mold injection’s try outs to accomplish the injection required for the parts 
to be molded. 
 
This work proposes a methodology to calculate the values of ratio and length for each channel in the cold runner 
system for family molds, as a strategy to reduce the time required for the design team and mold creation for the 
adjustment of the cold runner in family molds 
 
The methodology propose is divided in four phases and resolves for 3 polymeric materials (LDPE, ABS & PP). 
 
The results obtain show the values for the cold runner that allows the filling of the different cavities even when one 
of cavities have twice the volume of the other one, the data show an error of 0.05% between the theoretical calculus 
and software simulation filling time results, also the increase of volume due to the cold runner proposal is 10% in the 
majority of the samples. 
 

Keywords: cavities, family mold, multicavity mold, cold runner ratio, cold runner length 

 
 
1.  Introduction. 
The plastic injection molds allow the creation of any 
diversity of plastic parts, based on the plastic part 
function will be defined the materials for his creation. 
The family molds also known as multicavity molds 
allow the creation of different plastic parts designs 
with different volumes in one shot of the injection 
process, based on research across articles, books, 
patents and supplier information didn’t found a 
method to calculate or find the proper length and 
ratio on cold runners full round type, the mold 
designer and the plastic injection engineer have to 
define the length and ratio on the floor and after 

several try outs the length and ratio for the family 
mold is the correct one.  
 
The cold runner and cold runner’s channels have a 
significant influence on part, based on articles and 
books of injection molding, the full round channel is 
the most recommended channel, due to the shape it 
has the lowest pressure drop over the same volume 
of material, for the purposes of this document will be 
the only channel to be evaluated.  
 
Based on Power Law fluid model the cold runner 
design and parameters are bounded with the 
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pressure, material characteristics and filling time 
(velocity and time). Fig. 1 show the plastic cavity filling 
simulation for 2 cavities in one mold. 
 

 
Figure 1. Plastic Cavity Filling Simulation – Multicavity mold (2 
cavities) 

 
The patent of S. Hettinga [1] refers to an apparatus 
and method for sequentially molding, the central 
processing unit opens de gates sequentially, with each 
discrete mold cavity being filled according to its own 
set of injection parameters, with this method is 
feasible the creation of several plastic articles with 
only one mold unit. Another patent belongs to H. 
Ohno et al. [2] the method uses different steps:  
dividing a molten resin material into a plurality of 
portions, density distribution adjustment and the 
molten resin’s filling, this method includes both types 
of runners, hot runner and cold runner, the 
technology divide the resin from the hot runner to 
several cold runners all performed in one mold. The H. 
Ohno et al. [2] method requires to adjust the pressure 
and velocity of the resin in the cold runner channels 
and for the hot runner the adjustments involved the 
heating (management of temperature), with those 
cold and hot runners the resin volumetric flow allows 
a better filling without short shot or weld marks due 
to the density improvement, the management of 
temperatures becomes difficult on this technology. 
 
For the multicavity-mold design, P. P. Brown et al. [3] 
provide a mold design with simultaneously filling and 
adjustable cold runner’s channel for ridged-wall 
plastic products, the core and cavity have different 
positions to increase the channel size, when the resin 
is injected approximately simultaneously into the 
mold cavities the resin material flows and at least two 
mold cavities will be completely filled. In 2002 W. Hu 
et al. [4] published a method to improve the mold 
design for multi-cavity molds, the method named 
ICLDS (Intelligent Cavity Layout Design System for 
Injection Moulds) consider 8 elements or subsystems: 
mould type, number of cavities, cavity layout, runner 
system, ejector system, cooling system, venting and 
mounting mechanism; the ICLDS method is intended 

to assist mould designers in cavity layout design at 
concept design stage. Subsequently with the articles 
of M. L. H. Low et al. [5] and V. Kumar et al. [6] more 
methodologies for multicavity mold design are 
available, M. L. H. Low et al. develop a design tree with 
4 main considerations (cavity layout design, mould 
base design, cooling design and runner design) in the 
first level and secondary component’s considerations 
on the second level. 
 
Otherwise V. Kumar et al. proposed a system that 
enables mold designers to generate cavity layout 
design automatically from CAD (Computer aided 
design) file of the part with little information provided 
manually, the system consists of three modules: 
determination of number of cavities, selection of 
layout pattern and placement of cavities in the die-
base; the output of the algorithm is the optimal 
number of cavities, the program depends on database 
of diecasting machines, resin materials and mold 
design knowledge.  
 
M. L. H. Low et al. explain the difference between 
balanced and unbalanced multi-cavity molds, the 
main difference is on the filling time; on balanced 
multicavity molds the filling time is uniform otherwise 
the unbalanced multicavity molds  the filling of 
cavities works with sequential nozzles and the 
definition for cold runners dimensions is complex, if 
the cold runners dimensions are not correct the 
moulded parts will have defects like short shot or 
flashes . The article of K. S. Lee et al. [7]  shows an 
study with the usage of Finite element method and 
neural abductive networks to selected the optimal 
runner system parameters to minimize the warp of an 
injection mould, once the runner and gate are 
development, the network can be used to accurately 
predict the warp of the plastic part, the study consider 
a full round gate of ABS with diameters between 2.1 - 
3.9mm and length of 50mm. 
 
Based on the handbook of D. V. Rosato et al. [8] in 
several mold designs when the multi-cavity molds 
have different gates the cold runner’s design cannot 
be balanced, so the cold runner’s dimensions required 
to be defined with iterations on virtual plastic 
simulation software to find the unbalanced cold 
runner for the mold, this assessment can be 
correlated with the paper of K. S. Lee et al. 
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V. Kumar et al. [9] method on Solidworks® software is 
an add-on named as Auto Die Caster that facilitates 
computer aided design of a multi-cavity mold casting 
die, the objective is to automate the process of 
deciding number of cavities, design of cavity layout 
and core and cavity creation for multi-cavity mold; the 
method applies for multi-cavity with the same cavity 
geometry, the system doesn’t applies for multi-cavity 
molds with different cavity geometry and cold runner 
design. D. V. Rosato et al. share the formulas to 
calculate the number of cavities in the molds, but also 
explain that the number of cavities is defined by the 
client, due to the amount of parts required by him to 
be produced in a period. 
 
L. J. Lukis et al. [10 ] the Protomold company create a 
software that assist the client in the quote of the 
family mold, the user adds the geometries that 
required to be on the mold, selected design 
parameters like: material, delivery date, quantity of 
parts, less finish, etc. After the parameters selection 
the software with mold design knowledge database 
evaluate if it is feasible the mold creation with 
different geometries and deliver the quote without 
the consideration of actions in the mold due to the 
shapes or features from the cavity’s geometries. Since 
2016 the software is unavailable.     
 
I. W. M.  Chan et al. [11] focus the review on the 
understanding of the multi-cavity mold design’s 
evolution, the articles and patents described talk 
about cavities with the same geometry and different 
geometry, the conclusions explain that the three 
future challenges are:  modelling multiple mould 
design objectives and constrains, quantifying the fill 
balance performance of family mould cavity and 
runner layout design and the third one, the challenges 
in designing the problem-specific encoding system 
design for family molds and runner layouts (2011). 
 

2.  Methods  

For this analysis will be consider a four family molds 
with two cavities, each cavity with a different volume. 
The four family molds will be analyzed for three 
different materials, the materials are: Low Density 
Polyethylene, Acrylonitrile Butadiene Styrene (ABS) 
and polypropylene. 
 
The methodology is divided in 4 steps as the Fig. 2 
shows,  

 
Figure 2. Four phases methodology for cold runner ratio and 
length 

 
2.1. SOLUTION APPROACH 
 
The objective of the cold runner is fill both cavities at 
the same time “t”, if the cavities have different 
volume, each side of the family mold will have a 
different volume as the Fig. 3 shows,  in order to fill 
both cavities at the same time the fluid velocity will be 
different in each side, the cold runner channel’s 
velocity is named as volumetric flow rate and the 
formula is: 

𝑄 =
𝑉𝑓𝑙𝑢𝑖𝑑 𝑣𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒

𝑡
 

 
If the volumetric flow rate is different means that the 
volume on each channel is different, the volume for 
each full round channel is defined as: 
 
𝐴𝐶ℎ𝑎𝑛𝑛𝑒𝑙 𝐴𝑟𝑒𝑎 ∙  𝐿𝐶ℎ𝑎𝑛𝑛𝑒𝑙 𝑙𝑒𝑛𝑔𝑡ℎ =  𝜋 ∙ 𝑟2 ∙ 𝐿𝐶         (EC. 1) 

 

 
Figure 3. The side A of the family mold have a different volume 
that the side B 

 
Based on Fig. 3, the volume for the Side A (EC. 2) and 
Side B (EC. 3) will be: 
 

𝑉1 +  𝜋 ∙  𝑟𝐶ℎ𝑎𝑛𝑛𝑒𝑙 𝐴
2  ∙ 𝐿𝐶ℎ𝑎𝑛𝑛𝑒𝑙 𝐴 =  𝑉𝑆𝑖𝑑𝑒 𝐴             

 𝜋 ∙  𝑟𝐶ℎ𝑎𝑛𝑛𝑒𝑙 𝐵
2  ∙ 𝐿𝐶ℎ𝑎𝑛𝑛𝑒𝑙 𝐵  +  𝑉4 =  𝑉𝑆𝑖𝑑𝑒 𝐵 

 
For each side of the mold the volumetric flow rate:  
 

𝑄𝐴 =
𝑉1+ 𝜋∙ 𝑟𝐶ℎ𝑎𝑛𝑛𝑒𝑙 𝐴

2  ∙𝐿𝐶ℎ𝑎𝑛𝑛𝑒𝑙 𝐴

𝑡
     and     

 𝑄𝐵 =
𝑉1+ 𝜋∙ 𝑟𝐶ℎ𝑎𝑛𝑛𝑒𝑙 𝐵

2  ∙𝐿𝐶ℎ𝑎𝑛𝑛𝑒𝑙 𝐵

𝑡
 

 
Due to the ratio and length in both channels is 
unknow and the equations not are linear is required 
to use the no Newtonian formulas, with the usage of 
power law fluid model is feasible to describe the flow 
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rate at any time, and then find the ratio and length. 
Power Law fluid model: 
 

𝑄(𝑡) =  
𝜋 ∙  𝑟3

1
𝑛

+ 3
 ∙  [

(𝑃0 − 𝑃𝑛) ∙ 𝑟

2 ∙  𝑚 ∙ 𝐿
]

1
𝑛

 

Isolate “Q” and simplify formula: 
  

𝑄(𝑡) =  𝜋 ∙ 𝑟3  ∙  (
1 + 𝑛

1 + 3𝑛
)

𝑛
1+𝑛

∙  (
𝑛

1 + 𝑛
)

∙ (
𝑃0

2 ∙ 𝑚
)

1
1+𝑛

∙ (
1

𝑡
1

1+𝑛

) 

 
 
The values of “𝑚” and “𝑛” are defined in tables of 
commercial polymers, for this paper the data was 
obtain from Z. Tadmor et al. [14] the parameters are 
showed on table 1. 
 
Table 1. Table of commercial polymers 

Polymer, 
Commercial 
Designation, 

Manufacturer 

Temperature 
(K) 

Shear 
rate 

range 
(𝑠−1) 

M 

(
𝑁∙𝑠𝑛

𝑚2
) 

n 

Acrylonitrile 
butadiene styrene 
(ABS), AM-1000, 
Borg-Warner/GE 
Plastics® 

443 100-
5500 

1.2 x 
105 

0.25 

Low Density 
Polyethylene LDPE 
(MI =50), 1409, 
Chevron/Philips 

473 300-
3000 

1.0 x 
103 

0.59 

Polypropylene 
(PP), 
CD 460, Exxon 
Mobil Chemical® 

453 100-
4000 

6.8 x 
103 

0.37 

 
If we consider the injection pressure for the plastic the 
only unknown variable will be ratio and length. 
 
 
2.1.1. Objective Function - Restrictions 
To find the solution for the correct length and ratio for 
each channel, is required to consider sum if the two 
volumes with the minimum fill time: 
 

𝑴𝒊𝒏 (𝒕) 𝒇𝒐𝒓  𝑽𝑺𝒊𝒅𝒆 𝑨 + 𝑽𝑺𝒊𝒅𝒆 𝑩 
 
Subject to: 
𝟎 ≤ 𝑳𝑪𝒉𝒂𝒏𝒏𝒆𝒍 𝑨  ≤ 𝟐𝟎 
𝟎 ≤ 𝑳𝑪𝒉𝒂𝒏𝒏𝒆𝒍 𝑩  ≤ 𝟐𝟎 

𝟎. 𝟓 ≤ 𝒓𝑪𝒉𝒂𝒏𝒏𝒆𝒍 𝑨 ≤ 𝟏𝟎 
𝟎. 𝟓 ≤ 𝒓𝑪𝒉𝒂𝒏𝒏𝒆𝒍 𝑩 ≤ 𝟏𝟎 
𝒕𝑺𝒊𝒅𝒆 𝑨 =  𝒕𝑺𝒊𝒅𝒆 𝑩 
𝑽𝟏 + 𝑽𝑪𝒉𝒂𝒏𝒏𝒆𝒍  𝑨  ≠  𝑽𝑪𝒉𝒂𝒏𝒏𝒆𝒍  𝑩 + 𝑽𝟒 
 
Assumptions: 
Negative values and results are not allowed 
The length for the channels hasn’t be bigger than 2 
inches. 
The 2 inches are the standard value of metal clearance 
after the cross-sectional area of the cavity, if the 
channel increase more than 20mm the mold size 
increase. 
If the ratio is small than 0.5mm is not available tools 
to remove the material in the metal. 
If the ratio is bigger than 10mm the channel will be 
waste of material per shot. 
 
 
2.2. EQUATION RESOLUTION WITH SOLVER 
 
With the restrictions from the objective function is 
required the usage of numerical methods to find the 
values for the ratio and length. 
 
Windows excel offers a tool named “solver” this 
numerical tool works with set theory and 
conditionals, after load all the objective function’s 
restrictions on the spreadsheet is feasible to obtain 
the length, ratios and filling time for the cold runner 
channels. 
 
In the table 2 are showed the different results for each 
pair of cavities, the volumes where chose randomly to 
identify the confidence of the method. 
 
Table 2. Values of ratio and length for each channel and percentage 
of volume increase 

 
 
 
2.3. CAVITY AND COLD RUNNER 3D MODEL 
CREATION 
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To evaluate the theoretical results obtained with excel 
solver, es required to create the 3D models of the 
cavities with his cold runner channels. The 3D models 
were made on Unigraphics NX 10, in the Fig. 4 are 
showed the four different layouts with the required 
volumes. 
 

 
Figure 4. Layouts with ratio and length based on theoretical results 

 
2.4. FILLING SIMULATION OF 3D MODELS  
 
The filling simulation was made with Moldex 3D from 
Unigraphics NX 10, the input information for pre-
processing is:  
Material  
Filling time 
Maximum pressure 
3D model  
 
In the table 3 the simulation results show that the 
theorical results could be considering to filling the 
cavities with different volumes at the same time. 
 
Table 3. Theoretical filling time vs 3D Moldex simulation filling time 

 
 
 

3.  Results 
 

With the usage of the power law and commercial 
polymers parameters in the solution approach step 
for full round channel is feasible the identification of 
the unknown variables to find the measures for 
channel’s ratio and length, due to the amount of 

unknown variables, the solution required the usage of 
an numerical method, for this paper the numerical 
method is embedded on the excel solver with the 
restriction’s definition (objective function) and with 
the values obtained on this step could create the 3D 
virtual models and finally run the plastic filling 
simulation and analyzed the filling time results. 
 
The table 2 results show that if the cavity volume 
increase, the channel’s ratio and length also have an 
increment, the increment is minor than 2.5 inches, so 
the increment doesn’t affect the size of the mold and 
it’s under the common cold runner boundaries. The 
difference on each side is the flow rate, if one side 
have a bigger volume the other side required to have 
a major flow rate to balance the volume and 
accomplish the same filling time. 
 
The table 2 results also show the percentage of 
material’s increment due to the cold runner channel’s 
volume, the amount of the channel volume is lower 
than the 10% of the total volume to be filled in the 
mold. The plastic material used as cold runner could 
be re-grind and return into the injection molding 
process.  
 
The table 3 results show the comparison between the 
filling time calculated with the power law and the 
filling time obtain with the 3D Moldex simulations. 
The average difference for the small cavity’s filling is 
less than 30% and for the bigger cavity’s filling is less 
than 4%, so the iterations for the correct ratio and 
length values could be reduce and optimize the time 
spend on working in the mold injection.    
 
Base on the hand books, patents and articles the 
injection mold designers didn’t have a tool to define 
the correct ratio and length of the runner, the 
literature explains the concepts but for the cold 
runner channel measures is required to work software 
of plastic injection simulation and made several 
iterations to found the correct cold runner measures, 
the methodology described on this paper the 
iterations will be reduce and the process will be 
optimum. 
 

4.  Discussion 
 
The proposed method allows reduce mold design 
iterations during the machining of the cold runner 
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system, the measures of radio and length for the 
channels can be used for the first simulation of 
cavitie's filling and with the results work on the fine 
tuning as the mold requires or family parts require. 
 
Based on the data show on this paper is the volume of 
the cavity increase 100% or 200% the size of the 
channel does not require to increase at the same 
ratio. The results on table 3 show that the channel 
requires different size even for the same pair of 
cavity's volumes according to material that will be 
injected in the mold, the difference obeys the flow 
rate for each plastic. 
 
From table 3 the results show that the ABS material 
has the better flow rate, because at the same 

channel's size will be fill at minor time, the PP and 
LDPE have a minor flow rate than the ABS. 
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Annexed 
 
Table 2 

  Filling time  

Material  V1 

[𝑚𝑚3] 

V4 

[𝑚𝑚3] 

R1 

[mm] 

C1 

[mm] 

R2 

[mm] 

C2 

[mm] 

t1 – t2 

[sec.] 

t3 – t4 

[sec.] 

Total 

volume 

% of 

volume’s 

increase 
LDPE 400 800 2.492 10.0008 2.5 10 0.506 0.506 1591.53 24.60 

LDPE 3000 3500 3.4998 10 3.5 10 0.512 0.512 7269.69 10.59 

LDPE 20000 60000 7.48 15.002 7.5 15 0.586 0.586 85287.83 6.20 

LDPE 35000 70000 6.5 20 7 15 0.891 0.891 109963.72 4.51 

 
ABS 400 800 2.49 10.0008 2.5 10 0.26 0.26 1591.53 24.60 

ABS 3000 3500 2.891 10 3 10 0.4735 0.4735 7045.37 7.74 

ABS 20000 60000 7.48 15.002 7.5 15 0.3 0.3 85287.21 6.20 

ABS 35000 70000 7 15.002 7 15 0.4563 0.4563 109618.41 4.21 

 
PP 400 800 2.492 10.00076 2.5 10 0.3643 0.3643 1591.53 24.60 

PP 3000 3500 2.891 10 3 10 0.666 0.666 7045.38 7.74 

PP 20000 60000 7.48 15.002 7.5 15 0.422 0.422 85287.83 6.20 

PP 35000 70000 7 15.002 7 15 0.6417 0.6417 109618.41 4.21 

 

 
 
Table 3 

  Filling time Filling time with 3D 

Moldex 

Material  V1 

[𝑚𝑚3] 

V4 

[𝑚𝑚3] 

R1 

[mm] 

C1 

[mm] 

R2 

[mm] 

C2 

[mm] 

t1 – t2 

[sec.] 

t3 – t4 

[sec.] 

V1 

[sec.] 

V4 

[sec.] 

LDPE 400 800 2.492 10.0008 2.5 10 0.506 0.506 0.4225 0.4971 

LDPE 3000 3500 3.4998 10 3.5 10 0.512 0.512 0.475 0.5 

LDPE 20000 60000 7.48 15.002 7.5 15 0.586 0.586 0.4768 0.5797 

LDPE 35000 70000 6.5 20 7 15 0.891 0.891 0.7554 0.8739 

 

ABS 400 800 2.49 10.0008 2.5 10 0.26 0.26 0.2396 0.2528 

ABS 3000 3500 2.891 10 3 10 0.4735 0.4735 0.4338 0.4567 

ABS 20000 60000 7.48 15.002 7.5 15 0.3 0.3 0.2915 0.2946 

ABS 35000 70000 7 15.002 7 15 0.4563 0.4563 0.3627 0.4534 

 

PP 400 800 2.492 10.00076 2.5 10 0.3643 0.3643 0.3009 0.354 

PP 3000 3500 2.891 10 3 10 0.666 0.666 0.6238 0.6567 

PP 20000 60000 7.48 15.002 7.5 15 0.422 0.422 0.3681 0.4124 

PP 35000 70000 7 15.002 7 15 0.6417 0.6417 0.5037 0.6296 
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Resumen: El magnesio es esencial para las reacciones metabólicas del cuerpo humano y es conocido por su 

biocompatibilidad, sus propiedades mecánicas y físicas son similares al hueso humano, por ello es considero con 
alto potencial en aplicaciones biomédicas como implantes temporales y reabsorbibles [1]. Por medio de 
modificaciones superficiales se puede controlar la alta tendencia a la corrosión que tiene el Mg, como membranas 
biodegradables que impidan el paso de iones cloruros presentes en el organismo humano. Para preparar la 
membrana se emplean soluciones de quitosano modificada con grenetina y/o glutaraldehido y mediante el método 
de electroespreado que produce esferas a escala micro y nanométricas se aplican para recubrir el Mg [2]. Para 
simular las condiciones del fluido corporal se preparó la solución fisiológica Kokubo [3]. El estudio se enfoca en 
evaluar la tasa de corrosión del magnesio con un recubrimiento hecho de una membrana electroespreada de 
quitosano, con mediciones electroquímicas de espectroscopia de impedancia electroquímica (EIS) y resistencia de 
polarización lineal (LPR) con un potenciostato sobre las muestras de Mg desnudo y recubierto con las membranas, 
evaluando el proceso de degradación y protección anticorrosiva de la membrana en un medio fisiológico simulado 
de Kokubo a 37°Cy hasta por 30 días de exposición. 
 

Introducción. 
El magnesio es un elemento esencial para las 
reacciones metabólicas en el cuerpo humano y es 
conocido por su buena biocompatibilidad, buenas 
propiedades mecánicas (muy cercanas al hueso 
humano) y es considerado como un material 
biodegradable con potencial en aplicaciones 
biomédicas para el caso de la osteosíntesis, que es 
un proceso de intervención de las fracturas o fisuras 
[4]. Su alta actividad electroquímica hace necesaria la 
modificación superficial con el fin de disminuir las 
velocidades de corrosión y con ello prolongar sus 
propiedades mecánicas necesarias durante todo el 
tiempo de la recuperación del tejido óseo. 
Las membranas de Quitosano tienen excelentes 
propiedades, como la actividad antimicrobial, 
biocompatibilidad, buena bioadhesividad, no es 
tóxico, optimiza la cicatrización de heridas, la 
formación del hueso, así como vehículo y/o liberador 
de fármacos y son muy eficientes en la regeneración 
ósea guiada [5]. La biodegradabilidad es una 
propiedad buscada en estos materiales, sin embargo, 
el quitosano puro tiene bajas propiedades mecánicas 
por su fragilidad, es soluble solo en medios ácidos y 
pierde su actividad antibacteriana a pH> 6.5. Para 

superar estos inconvenientes, el método más 
eficiente es mezclarlo con otros polímeros para 
proveerlo de fluidez como la grenetina [6] qué 
además de cumplir su función de aditivo potencia la 
propiedad antimicrobiana del quitosano en forma de 
película flexible [7]. Existen muchas formas de 
producir estas membranas, un ejemplo es 
producirlas por la técnica de electroespray que 
genera películas con propiedades como porosidad, 
microporosidad, gran área superficial y 
biodegradables, por esta técnica se pueden obtener 
micro y nanopartículas a partir de un polímero en 
solución con un disolvente conductor [8]. 
La primera aparición de esta técnica fue reportada 
por Nollet desde el siglo XVII, cuando observó que 
"una persona, electrificada por la conexión a un 
generador de alto voltaje, no sangraría normalmente 
si se cortara; la sangre saldría de la herida en forma 
de gotas¨. Después de eso, Rayleigh definió un límite 
en la carga transportada por una gota en 1882, 
Zeleny informó sobre varios modos de 
funcionamiento de electrospray durante 1914, y 
Taylor determinó la forma del cono formado por el 
fluido en la punta capilar en un campo eléctrico en 
1964. El uso generalizado de las electrosprays 
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comenzó después de que Dole lo introdujo como un 
método para generar iones en fase gaseosa para el 
análisis de espectrometría de masas en 1968 [9]. 
El presente trabajo se enfoca en evaluar la tasa de 
corrosión del magnesio con un recubrimiento hecho 
de una membrana electroespreada de quitosano 
modificada con grenetina y/o glutaraldehido, 
utilizando las técnicas electroquímicas como son la 
espectroscopia de impedancia electroquímica (EIS) y 
resistencia de polarización lineal (LPR) aplicadas con 
un potenciostato a las muestras de Mg desnudo y 
recubierto con las membranas, para evaluar el 
proceso de degradación de la membrana y la 
protección anticorrosiva aportada al magnesio 
estructural por medio del tratamiento de 
modificación superficial en una solución de Kokubo 
como medio fisiológico simulado a 37°C temperatura 
corporal. 
 

Parte experimental. 
Materiales. Se utilizaron discos de Mg de un 
centímetro de diámetro y 3 mm de espesor. Se 
desbastaron hasta la lija 600 y se le hizo un lavado 
ultrasónico junto con un desbaste químico con 
etanol y ácido acético. 
La Solución Fisiológica Kokubo se prepara de acuerdo 
con la metodología de Tadashi Kokubo [10] 
utilizando los reactivos de la Tabla 1.  
 
Tabla 1. Componentes, cantidades y orden de adición para 
preparar solución Kokubo 

 
Para la formación de la membrana se prepararon 
soluciones de quitosano al 1.5% de concentración 
diluida de una mezcla de ácido acético y agua 
destilada en una proporción de 9:1 mezclando todo a 
una temperatura de 60 ± 5 °C hasta disolver. Para 
comparar con quitosano modificado con grenetina 
y/o glutaraldehido se realizó añadiendo grenetina al 
2% en la solución junto con el quitosano, la 
modificación con glutaraldehido se hace después de 

la formación de la membrana colocando una gota de 
esta sobre el recubrimiento dejándolo absorber y 
evaporarse. 
Se procedió a realizar las membranas con el equipo 
de electrohilado y electroespreado Fluidnatek LE-
100, colocando en una jeringa 3 ml de la solución de 
quitosano. Los parámetros de procesamiento fueron 
los siguientes: voltaje aplicado, −30 kV; caudal de la 
solución de alimentación, 0.3 mL / hr; distancia entre 
la boquilla y el sustrato, 10 cm; tiempo de depósito, 
30 min.  

 
Figura 2. a) Proceso de electroespreado sobre los discos de Mg, b) 

Membrana formada sobre el sustrato de Mg. 

Ya listas las muestras con las membranas se preparó 
una celda electroquímica en una solución fisiológica 
corporal simulado Kokubo y utilizando una 
temperatura de 37 °C como lo muestra el arreglo de 
celda en la Figura 2a. Se llevó a cabo la técnica de 
espectroscopia de impedancia electroquímica (EIS) 
utilizando un barrido de frecuencias de 10kHz a 0.01 
Hz, con una amplitud de 10mV y 7 puntos por década 
de frecuencia y la resistencia de polarización lineal 
(LPR) donde se utilizó una polarización de ±20mV. Se 
realizó un seguimiento de la Ecorr con respecto al 
tiempo. Las pruebas electroquímicas se realizaron 
con un potenciostato de la marca Bio-Logic, modelo 
SP-150 y mostrado en la Fig. 3b, donde la primera 
medición se realizó desde la primera hora de 
inmersión y posteriormente se evaluaron cada 24 hrs 
por un periodo de 30 días. 

 
Figura 2. a) Configuración de la celda electroquímica, b) 

Evaluación electroquímica del sistema. 

 
 

Orden Reactivo Cantidad 

#1 NaCl 7.996 g 
#2 NaHCO3 0.350 g 
#3 KCl 0.224 g 
#4 K2HPO4·3H2O 0.1764 g 
#5 MgCl2·6H2O 0.305 g 
#6 1 kmol/m3 HCl 40 cm3 
#7 CaCl2 0.278 g 
#8 Na2SO4 0.071 g 
#9 (CH2OH)3CNH2 6.057 g 

#10 1 kmol/m3 HCl Ajuste del pH 

Mg 

a) b) 
a) b) 
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Se utilizó un microscopio electrónico de barrido de 
alto-bajo vacío, modelo SEM 6000 NEOSCOPE con un 
voltaje de 150 keV, para realizar los análisis 
morfológicos de las características superficiales de 
las membranas formadas después de la exposición. 

 
Resultados y discusión. 
Los resultados de Ecorr y de Vcorr se muestran en la 
Fig. 3 y Fig. 4 respectivamente, donde podemos 
apreciar la misma tendencia para el Mg desnudo, Mg 
con la membrana de quitosano (Mg QB) y Mg con 
quitosano modificado con grenetina (Mg QB+GR) y 
glutaraldehido (Mg QB+GL), sin embargo, para el Mg 
con la membrana modificada con grenetina y 
glutaraldehido (Mg QB+GR+GL) se observa como el 
Ecorr tiende a desplazarse a valores más positivos lo 
cual implica una ganancia energética que se traduce 
en estabilidad termodinámica para la reactividad de 
las especies involucradas en la interfase de los 
sistemas evaluados  y la tendencia de Vcorr es a 
decrecer lo cual implica que los sistemas metal-
recubrimiento tienden a mejorar la resistencia contra 
la corrosividad del medio. 
 

 
Figura 3. Ecorr (mV) vs Ag/AgClsat a distintos tiempos de 

inmersión de Mg desnudo y el Mg con las membranas. 

 
Figura 3. Vcorr (mm/año) vs Ag/AgClsat, a distintos tiempos de 

inmersión de Mg desnudo y el Mg con las membranas. 

En el diagrama de Nyquist de Mg desnudo se observa 
claramente el proceso de corrosión que sufre el 
magnesio con resistencia de hasta 14 kΩ antes de la 
presencia del recubrimiento. En el caso del Mg 
recubierto con quitosano podemos ver un 
incremento en la resistencia de corrosión a 
excepción del día 30, donde disminuyó por la 
degradación total de la membrana y que expuso al 
metal, esto se puede corroborar en las Fig. 10 a y b 
con las imágenes de SEM donde se aprecia una 
morfología similar al Mg desnudo por la degradación 
de la membrana. 
 

 
Figura 4. Diagramas de Nyquist del Mg desnudo. 

 

 
Figura 5. Diagramas de Nyquist del Mg recubierto con quitosano. 

Para la membrana de quitosano modificada con 
grenetina mostrada en la Fig. 6, la resistencia a la 
corrosión se duplicó y no se observa degradación en 
la membrana, esto se puede observar también en las 
imágenes de SEM de la Fig. 10c donde se ven las 
microesferas de la membrana y se observan zonas en 
las que se comienza a descubrir el sustrato. El Mg 
con quitosano modificado con glutaraldehido qué se 
muestra en la Fig. 7 se observa que la resistencia a la 
corrosión es similar al Mg desnudo y si se observa 
una degradación de la membrana en el día 30. 
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Figura 6. Diagramas de Nyquist del Mg recubierto con quitosano 

modificado con grenetina 

 

 
Figura 7. Diagramas de Nyquist Mg recubierto con quitosano 

modificado con glutaraldehído 

 
En la Fig. 8 se muestra el diagrama de Nyquist para el 
Mg recubierto de quitosano modificado con 
grenetina y glutaraldehido, se puede ver claramente 
que la resistencia a la corrosión es extremadamente 
grande en comparación de las otras membranas, el 
proceso de corrosión se vuelve más lento y la 
membrana dificulta la llegada de los iones cloruro al 
Mg. En la Fig. 10d, se puede corroborar lo anterior 
observando en la imagen de SEM la membrana 
prácticamente intacta, bien formada y lisa, sobre 
toda la superficie por la reacción de 
entrecruzamiento que produce el glutaraldehido con 
el quitosano, además de incrementar la resistencia 
mecánica y de flexibilidad que le da la grenetina. 
En la Fig. 9 se muestra los espectros obtenidos de 
Raman de Mg desnudo, el quitosano y los diferentes 
sistemas Mg-membrana. En el diagrama se señala el 
pico de 28885 cm-1 donde en la literatura se reporta 
que es el pico característico del quitosano [11]. 

 
Figura 8. Diagramas de Nyquist del Mg recubierto con quitosano 

modificado con grenetina y glutaraldehído. 

 
Figura 9. Espectros obtenidos por Raman del Mg desnudo, Mg 
recubierto con quitosano y las modificaciones con grenetina y 

glutaraldehído. 

 

Figura 10. Imágenes obtenidas por SEM después de la exposición 
al medio agresivo del a) Mg desnudo, b) Mg con quitosano, c) Mg 
con quitosano modificado con grenetina y d) Mg modificado con 

grenetina y glutaraldehido. 
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Conclusiones. 
La membrana que menos se degrado y tuvo los 
mejores resultados con las velocidades de corrosión 
más bajas es la del sistema Mg-QB+GR+GL y se 
observa casi intacta en los resultados de SEM. Esto se 
atribuye al efecto sinérgico de los aditivos, la 
grenetina sirve como un medio para que el quitosano 
tenga mayor resistencia ya que le brinda 
propiedades de viscosidad, flexibilidad y movilidad. El 
glutaraldehido sirve como agente reticulante entre 
las cadenas poliméricas del quitosano creando una 
mayor cohesión en la membrana, mejorando sus 
propiedades mecánicas y su resistencia para 
proteger el sustrato de Mg contra la corrosividad del 
medio. 
Con los resultados de la evaluación electroquímica se 
comprobó que el quitosano con la grenetina y 
glutaraldehido actuando en forma independiente, no 
alcanzan las propiedades de protección anticorrosiva 
y solamente actuando todo el sistema en conjunto se 
logra un efecto sinérgico.  
El proceso de electro-espreado de las sustancias 
poliméricas es otro factor importante por la 
distribución homogénea y con mayor área cubriente 
que proporcionan las micro partículas. 
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