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CAPÍTULO I.  

1 INTRODUCCIÓN 

A lo largo de las últimas décadas, se ha tratado de imitar y perfeccionar las 

propiedades de los materiales de origen natural. En la búsqueda de nuevos materiales 

han surgido numerosos conceptos, (nanocompositos, materiales ordenados 

jerárquicamente, nanopartículas, etc.).  

Una de las propiedades que el hombre ha tratado de imitarle a los materiales naturales 

es la adsorción, característica que se encuentra en materiales como las arcillas, las 

zeolitas, etc. En éstos materiales naturales se encuentra cierto valor de porosidad y un 

número de grupos químicos unidos covalentemente a la superficie, responsables del 

fenómeno de la adsorción. Esta última, por lo general, es insuficiente para poder 

adsorber las cantidades de contaminantes en líquidos o gases, es decir, baja capacidad 

debido a su baja área superficial. Por lo tanto ha sido necesario desarrollar materiales 

adsorbentes con mayor área superficial. Uno de los materiales que ha sido 

ampliamente estudiado es el carbón activado mismo que se ha vuelto un material 

indispensable para la eliminación de contaminantes químicos en agua, aceite y 

muchos otros líquidos y gases esenciales para el bienestar humano. El carbón activado 

tiene una gran tasa de crecimiento y gran volumen de producción mundial (por arriba 

de los 1,500 millones de toneladas anuales). Este material tiene un amplio intervalo de 

aplicaciones como por ejemplo en filtros de aire para la eliminación de olores, filtros 

para la purificación de agua, aceite, azúcar, aplicaciones médicas (envenenamientos, 

males estomacales y ambientes por mencionar solo algunos).  

Generalmente, el carbón activado se obtiene a partir de residuos vegetales (viruta de 

madera, cáscaras de frutos, etc.). Existen diferentes métodos para la preparación del 

carbón activado tales como: activación química utilizando agentes porógenos (ácido 

fosfórico) y activación física con agentes oxidantes (vapor de agua). El área 

superficial final dependen tanto de la naturaleza de la materia prima (cáscaras 

vegetales) como del agente porógeno y por supuesto del método de activación. Estos 

métodos presentan diversas ventajas: preparación relativamente rápida y obtención de 

gran tonelaje de producto activado en instalaciones comerciales, entre otros. Sin 
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embargo, para el método químico se requieren el uso de reactivos químicos nocivos y 

peligrosos para el medio ambiente como es el ácido fosfórico y polifosfórico.  

Con el advenimiento y desarrollo de los polímeros sintéticos desde los años 1990s y la 

aparición de nuevas técnicas de polimerización, fue posible la preparación de 

nanopartículas de tamaño controlado por debajo de los 100 nm. Hoy se prevé que la 

polimerización en emulsión puede ser drásticamente modificada pues se ha abierto la 

posibilidad de obtener látex estables sin el uso de surfactantes. La observación de los 

últimos sucesos en el área de polimerizaciones y el desarrollo de materiales 

adsorbentes nos llevó a establecer la hipótesis siguiente: es posible sustituir los 

agentes porógenos actuales por agentes porógenos sintéticos menos contaminantes 

para producir carbonos activados (con alta capacidad de descontaminación, mediante 

el aumento del área superficial de dichos materiales adsorbentes y con eso, su 

capacidad de adsorción).  En este trabajo se sinterizaron nanopartículas Dp< 100 nm 

suspendidas en agua constituidas de acrilonitrilo y metilmetacrilato mediante 

polimerización RAFT/PISA. Después de su caracterización, estas partículas fueron 

usadas para impregnar un material vegetal que fue transformado luego en Carbón 

activado. 

Como se describe más adelante, un hecho distintivo de éste trabajo es que se logró 

unir productos de origen distinto. Uno natural que es desecho agrícola sin interés 

comercial y el otro de origen sintético. Este último obtenido en una reacción llevada a 

cabo en agua usando las técnicas más modernas de polimerización. En efecto se logró 

obtener, partículas con un núcleo hidrófobo y una coraza hidrófila constituidas por el 

copolímero poli (AMA-b-(AN-co-MMA)) en medio acuoso. Puesto que el PAMA es 

soluble en agua y el PAN-co-PMMA es insoluble en  ese medio, se observó la 

micelización o “autoensamble” para formar partículas de dimensiones nanométricas. 

Estas nanopartículas fueron utilizadas como agente porógeno de un sustrato de origen 

agrícola seleccionado para obtener un material altamente poroso activado in situ.  

.    
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CAPÍTULO II.  

2 ANTECEDENTES 

2.1 Materiales adsorbentes. 

En nuestro entorno, existe un gran número de materiales con la propiedad de 

adsorción la cual es definida como la tendencia de un componente del sistema a 

concentrarse en la interfase. De ahí, donde la composición interfacial es diferente a las 

composiciones correspondientes al seno de las fases. Se define también como la 

capacidad de un cuerpo de atraer o retener en su superficie las moléculas o iones de 

otro cuerpo. Acorde a esta definición es fácil identificar a los materiales de origen 

natural que poseen estas características, se trata de las arcillas, zeolitas, etc. y de 

origen sintético al carbón activado, polímeros porosos, etc. Se debe aclarar que existe 

una clara diferencia entre el fenómeno de adsorción y el de absorción, en el segundo 

existe una penetración física de una fase en la otra; sin embargo es factible que ambos 

sucedan simultáneamente, y en este caso puede ser muy difícil separar los efectos de 

ambos fenómenos, inclusive un fenómeno puede afectar al otro. 

La principal diferencia entre los materiales adsorbentes de origen natural y sintético 

radica en su área superficial, generalmente los materiales de origen natural poseen un 

área superficial relativamente baja en comparación de los sintéticos -al tener un 

proceso de elaboración controlado- tienen una área superficial significativamente 

mayor.  

El carbón activado (CA) es uno de los más utilizado de los materiales adsorbentes 

debido a su amplio rango de aplicaciones. Se estima que para el año 2017 el consumo 

mundial supere los 1700 millones de toneladas[1]. El CA es un material muy versátil 

y puede ser obtenido de diversas fuentes tanto minerales (combustible fósil) y 

vegetales (madera, residuos agrícolas) y a su vez puede ser sintetizado [2], su costo de 

producción es relativamente bajo y puede ser regenerado después de haber sido 

agotado, además su capacidad de adsorción puede ser modificada de acuerdo a su 

grado o método de activación. 

 

2.1.1 Historia del Carbón como material adsorbente. 

El carbón obtenido de la pirolisis de la madera ha sido utilizado por cientos de años 

como material purificante. El inicio de su uso se remonta a las civilizaciones egipcia y 
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sumeria alrededor de 3750 a. C  donde utilizaban el carbón en la reducción de cobre, 

zinc y estaño para la obtención del bronce. Si, un papiro localizado en Grecia de 1550 

a.C. registra el uso del carbón para fines medicinales. Aún el año 400 a.C. Hipócrates 

recomendaba filtrar el agua previamente antes de su consumo para la eliminación de 

olores y malos sabores con el objetivo de prevenir enfermedades. Por otro lado, se ha 

encontrado que también cerca de ese año en los barcos fenicios se almacenaba el agua 

en barriles de madera carbonizada, con el fin de garantizar su conservación durante 

los largos viajes que realizaban [3]. 

Fue hasta la edad moderna justamente en 1793 en Gran Bretaña cuando se reportó el 

primer uso del CA como un adsorbente, fue aplicado por el Dr. D.M. Kehl para 

disminuir los olores provocados por una infección o gangrena. Un año después, en 

1794 reportaron la primera aplicación industrial como agente decolorante en la 

producción de azúcar. Posteriormente, en 1872, empezaron a utilizar los filtros de 

carbón en máscaras de gas para prevenir la inhalación de vapores de mercurio [4]. 

En 1881 el termino de adsorción, fue utilizado por Kayser para describir la 

interacción entre los gases y el carbón, sin embargo el material del CA como se 

conoce en nuestros días fue descubierto por R. von Ostrejko a quien se le considera el 

padre del CA al patentar dos métodos de producirlo, siendo éstos las bases de los 

procedimientos utilizados actualmente: activación química y térmica [5]. 

Con la  Primera Guerra Mundial y debido a la aplicación del CA en los filtros de 

máscaras de gases, se impulsaron las investigaciones para mejorar su proceso de 

obtención[6]. A partir de ahí, surgieron empresas que iniciaron e incrementaron la 

producción y comercialización de CA a nivel industrial.  

Actualmente es posible obtener CA de diferentes fuentes tanto naturales como 

sintéticas con alta área superficial para ser utilizados en aplicaciones específicas, por 

ejemplo en la adsorción de metales pesados o trazas de impurezas, soportes para 

catálisis, membranas, por mencionar algunas.  

 

2.1.2 Obtención de Carbón Activado. 

El proceso para obtener un CA incluye 1. La selección y acondicionamiento 

(molienda, tamizado, secado, etc.) de la materia prima. 2. Tratamiento de 

carbonización, y 3. Activación (mediante el método térmico o químico). 
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2.1.2.1 Materia prima 

Las consideraciones básicas y fundamentales a tomar en cuenta para seleccionar una 

materia prima óptima para la obtención de un CA son: su costo, alto contenido de 

carbón y bajo contenido inorgánico. Los materiales más utilizados son: madera, 

aserrín, carbón de lignitos, bituminosos y antracitas, productos derivados del petróleo; 

también material polimérico como el poliacrilonitrilo y resinas de fenol- 

formaldehído, además de desechos de industria y agricultura como la cáscara de 

frutos (coco, pistache, nuez, etc.) [7]. 

El CA obtenido a partir de residuos hortofrutícolas  puede ser clasificado como 

bioadsorbente, por que proviene de las cáscaras de diversas frutas, fibra de coco, 

cáscara de nuez, corteza de plátano, cáscara de arroz, así como también bambú, el 

bagazo de la caña de azúcar, etc.[8]. 

En particular, con los residuos hortofrutícolas se resuelve al mismo tiempo el 

problema de contaminación ambiental por falta de vertederos especializados y por el 

transporte del material en campos agrícolas. Además de dar un ingreso a los 

productores agrícolas por permitir que se les retire el material.  

Las cáscaras duras de frutos como el coco, la nuez, almendras, nuez de la india, etc. 

En particular, la cáscara de nuez es un residuo con alto contenido de lignina [9] que se 

genera en gran cantidad en algunos estados del norte de México y no tienen aplicación 

a nivel comercial porque no existen redes de recolección del material y porque su 

costo es alto en relación a otros materiales. Sin embargo, es posible encontrar reportes 

sobre CA desarrollado con residuos del nogal para purificación de fluidos como es la 

remoción de metales pesados en agua [10][11][12][13][14]. 

 

2.1.2.2 Cáscara de Nuez Pecan Carya illinoinensis como precursor de Carbón 

Activado. 

La nuez pecan, también conocida como pecanera o cáscara de papel es el fruto del 

árbol nogal, pertenece a la familia Junglandaceae y su nombre científico es Carya 

illinoensis Koch, su principal cultivo se encuentra en el norte de México y sur de 

Estados Unidos [15]. 

El cultivo de nuez pecan en México va en aumento, según lo reportó SAGARPA 

señalando que en el periodo 2015 al 2016 el incremento de cultivo fue del 83% en 

comparación a años anteriores[16]. Alcanzando en el año 2014 una producción 
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nacional mayor a las 125 mil toneladas de nuez [17]  siendo el estado de Coahuila el 

aportador del 12.5% del total de producción en el país [16]. Por consecuencia, a 

mayor producción de nuez mayor es la generación de cáscara cómo desecho, al ser la 

almendra del fruto la parte de gran valor comercial. 

La cáscara de nuez, al igual que en la mayoría de los residuos de la industria agrícola 

y alimenticia se encuentra compuesta en gran proporción por el complejo 

lignocelulósico mostrado en la Figura 1. Es decir, son recursos ricos en lignina, 

celulosa y hemicelulosa. En la Tabla 1 es posible apreciar que la cáscara de nuez tiene 

un 70%  de lignina [9]. 

 

Figura 1 Complejo Lignocelulósico: Lignina, celulosa, hemicelulosa.  

Imágenes tomadas de las referencias[18][19]  

 

Celulosa
Hemicelulosa

Lignina
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Tabla 1Valores Principales de Composición de la Cáscara de Nuez pecan           

Caria Illinoensis [9] 

Análisis Proximal % 

Humedad  6.0 

Ceniza 5.85 

Grasas 4.0 

Análisis Elemental  

Carbón 58.70 

Hidrógeno 4.84 

Nitrógeno 0.89 

Azufre 0.10 

Oxígeno 36.9 

Composición Bioquímica  

Celulosa 5.60 

Hemicelulosa 3.80 

Lignina 70.00 

 

2.1.3 Proceso de Activación 

El proceso más importante para obtener CA es la reacción de activación, que consiste 

en introducir los grupos químicos polares responsables de la adsorción. Porque 

provoca el incremento de la capacidad de adsorción del material carbonoso mediante 

el aumento del diámetro de los microporos creados durante el proceso de 

carbonización y genera una nueva porosidad que promueve la formación de una 

estructura de poros bien desarrollada y fácilmente accesible con un área de superficie 

interna muy grande [20],[21]. 

Existen dos maneras para realizar el proceso de activación: 

 Química 

 Física (Térmica) 
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2.1.3.1 Activación Química 

El proceso inicia con la formación de una pasta con la mezcla del precursor (materia 

vegetal) y un agente químico (ácido fosfórico), generalmente la relación ácido: 

precursor es 1:1 a 2:1. La pasta es secada y calentada en un horno rotatorio a una 

temperatura inicial de 150°C y gradualmente se aumenta hasta 500°C, donde se 

obtiene una aromatización de los carbonos. Después de la activación el ácido es 

recuperado por medio de lavados al carbón activado obtenido [22]. 

Además del agente activante, la temperatura juega un papel importante en obtener un 

valor alto de área superficial, así lo observaron  Dastgheib et al [10] que obtuvieron 

CA a partir de cáscara de nuez como precursor y ácido fosfórico (85%) en una 

relación 1:3. El proceso de activación se realizó en dos etapas una a 160°C y una 

segunda activación a 500°C. Utilizando aire como atmosfera oxidante. El factor de la 

temperatura fue crucial puesto que en la primera activación a baja temperatura el área 

superficial alcanzada fue de 27 m2/g en cambio a 500°C aumentó a 1017 m2/g, el 

resultado posiblemente se debe a que a mayor temperatura se alcanza el  máximo de 

formación de micro, meso y macroporos. Por supuesto que la temperatura de 500°C 

no siempre la misma para todos los precursores porque depende de su naturaleza, 

método y relación entre el químico y precursor utilizado. 

 

2.1.3.2 Activación Física. 

El proceso de activación física se realiza en dos pasos: carbonización y activación. 

Para este método se recomienda que la materia prima tenga menos del 25% de 

humedad [23]. 

La carbonización es el primer paso para la activación física, tiene el propósito de 

reducir los compuestos volátiles de la materia prima. 

 

La materia prima de CA de origen natural o sintético es un sistema macromolecular y 

esencialmente se descomponerse conforme aumenta la temperatura durante el 

tratamiento térmico. El proceso está acompañado por el desprendimiento de gases y 

líquidos de bajo peso molecular resultante de los procesos de descomposición[24]. 

Como consecuencia resulta un carbón paracristalino, es decir de un orden de corto 

alcance al desarrollar estructuras poliaromáticas [25]. 
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Conforme avanza el procedimiento de carbonización, los átomos de carbón 

remanentes de la red macromolecular se mueven distancias cortas (~ 1nm) a una 

posición más estable.  Este tipo de movimiento promueve la formación de sistemas de 

anillos de seis carbonos. Cada materia prima se descompone de manera diferente y se 

produce un tipo específico de carbón [26]. 

La microestructura básica del carbón con microporosidad se forma alrededor de los 

500°C. Si el tratamiento es superior a los 1000°C, la estructura del carbón se puede 

volver rígida al alinearse parcialmente los planos grafíticos, provocando la 

disminución de la porosidad y consecuentemente la activación [20].  

 

El material obtenido en el proceso de carbonización es activado en presencia de una 

atmosfera oxidante. Los principales gases utilizados son CO2, vapor de agua, aire, 

incluso es posible realizar mezclas de gases, por ejemplo, vapor de agua con 

nitrógeno. [14] Así lo realizaron Marshall et al [12] en una investigación donde 

observaron el efecto de una mezcla de CO2 (75%) y N2 (25%) vs. vapor de agua en la 

activación de cáscara de nuez. Las condiciones de carbonización fueron en atmósfera 

de nitrógeno a 750°C por 1 hora, y la activación a 850°C. El área superficial obtenida 

fue de 991 m2/g con vapor de agua y de 826 m2/g con CO2, pero éste último presentó 

mayor microporosidad que los activados con vapor de agua.  

El efecto del vapor de agua sobre el material carbonizado es el de una reacción de 

combustión, pero de tipo endotérmico [4]. 

 

C + H2O ↔ CO + H2 

CO + H2O ↔ CO2 + H2        

 

La activación física se realiza entre 800 y 100°C. El oxígeno activo presente en el 

agente activador quema los fragmentos más reactivos de la estructura del carbón para 

formar CO y CO2. En esta combustión se forman los nuevos poros en la estructura del 

carbón y se cree que puede ocurrir a diferentes velocidades en diferentes partes de la 

superficie expuesta [21]. 

Diferentes estudios sobre la elaboración de CA han demostrado que cualquiera de los 

métodos de activación es eficientes y depende al tipo de poro y área superficial que se 

desee obtener.  

 

[20] 
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2.2 Propiedades químicas y físicas del Carbón Activado 

2.2.1 Superficie química del Carbón Activado 

Las características químicas del CA dependen principalmente del grado de 

heterogeneidad de la superficie, que se encuentra estrechamente relacionada con la 

presencia de heteroátomos. Éstos pueden estar presentes en la materia prima o 

agregados durante el proceso de activación. 

 

Una superficie químicamente ácida está relacionada con el contenido de grupos 

funcionales con oxígeno tales como ácidos carboxílicos, anhídridos, fenoles, lactonas, 

etc. La utilización de gases o sustancias oxidantes como el aire, CO2, vapor de agua, 

promueven la formación de estos grupos funcionales al oxidar la superficie del 

material activado (ver Figura 2). A bajas temperaturas se promueve la formación de 

grupos ácidos fuertes como carboxílicos, mientras que altas temperaturas se crean 

grupos de tipo fenólico [27]. 

 

Figura 2 Grupos Funcionales presentes en una superficie ácida de CA [27] 

 

La superficie alcalina puede ser producida por tratamiento térmico con temperaturas 

superiores a los 700°C utilizando una atmósfera inerte y así provocar la remoción de 

las funcionalidades ácidas de la superficie. Puesto que la mayoría de las 

funcionalidades ácidas se descomponen entre 800° y 1000°C, el tratamiento térmico 

crea superficies insaturadas como resultado de la descomposición térmica de los 

grupos ácidos. Otro tratamiento para fomentar la basicidad es utilizando amoniaco 

que además de la basicidad provee funcionalidades básicas nitrogenadas a la 

superficie (ver Figura 3) tales como grupos: pirrol, aminas primarias y secundarias, 

piridina, imina, nitro, entre otros [28]. 
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Figura 3 Funcionalización de grupos básicos en superficie de CA [28]  

 

2.2.2 Textura de los Poros 

En general, los CA presentan una estructura de tipo “ordenamiento turbostrático” (ver 

Figura 4). Este término fue introducido por Biscoe y Warren (1942) para describir a 

los grupos de carbonos que forman capas apiladas en forma paralela entre sí, los 

átomos de carbono están dispuestos en forma de redes hexagonales planas, las capas 

pueden tener una orientación aleatoria, lo que genera un desorden en la estructura y 

por consiguiente la generación de espacios o huecos [25]. 

 

Figura 4 Representación de una Estructura Turbostrática [25] 

 

Para la generación de poros se requiere de un precursor orgánico macromolecular 

como lo es el complejo lignocelulósico [23]. 

 

La porosidad es generada por tres factores muy importantes: los espacios (de 

dimensiones atómicas) desocupados por el desplazamiento de los heteroátomos, la 

migración de átomos de carbono y su co-unión para formar la red de átomos de 
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carbono en el proceso de carbonización. Los espacios se generan por una alineación 

anisotrópica de los cristalitos. En estos poros se puede encontrar materia carbonosa 

desorganizada y materia inorgánica (ceniza) derivada de la propia materia prima [24]. 

Es necesario realizar un proceso de activación controlado, que produzca una 

eliminación gradual de átomos de carbono de las zonas más extensas o desordenadas 

y  da como resultado un aumento y/o creación de mayor número de poros. 

 

2.2.3 Distribución de Tamaño de Poro 

Los poros en los CA están distribuidos en un amplio rango de tamaño y forma. Los 

poros generalmente son clasificados por su tamaño (diámetro promedio) en tres 

grupos: 

 Macroporos: d > 50 nm 

 Mesoporos : 2< d <50 nm 

 Microporo (d < 2nm)  

Los microporos pueden ser divididos en Supermicroporo (d ~0.7 -2 nm) y 

Ultramicroporo (d < ~0.7 nm) 

 

La clasificación está basada en la nomenclatura de IUPAC (1985) la cual fue 

determinada de acuerdo a la propiedad de fisisorción (adsorción física) [29].  

Los macroporos, generalmente contribuyen cerca del 5% del área de la superficie 

interna total del CA y son particularmente conocidos como poros de transporte. En 

estos poros sólo una placa ejerce atracción sobre el adsorbato y lo hace con una fuerza 

insuficiente para retenerlo. Por lo tanto los poros de transporte actúan como camino 

de difusión por los que circula la molécula hacia los poros de adsorción en los que hay 

una atracción mayor. A los mesoporos y microporos se les considera que son los 

poros de adsorción y consisten en espacios entre láminas grafíticas con una separación 

de entre una y cinco veces el diámetro de la molécula que se puede retener, las placas 

de carbón están lo suficientemente cerca para ejercer atracción sobre el adsorbato y 

retenerlo con mayor fuerza [20],[21],[24],[30]. 

 

2.2.4 Capacidad de Adsorción 

El CA es considerado como el adsorbente universal para el tratamiento de efluentes y 

remoción de un gran número de contaminantes por su amplia capacidad de adsorción. 
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Como se mencionó antes, esta puede ser modificada de acuerdo a las condiciones de 

activación utilizadas.  

La capacidad de adsorción en un CA (ver Figura 5) es relacionada a la cantidad y 

velocidad a la que una molécula o ion (adsortivo) puede ser adsorbida o fijada 

(adsorbidos) a la superficie del carbón (adsorbente) mediante interacciones físicas 

(electrostática y fuerzas dispersivas) y/o enlaces químicos [4]. En este caso, 

predomina esencialmente los enlaces Van der Waals [29]. 

 

Figura 5 Representación de proceso de adsorción [29] 

 

También el término de adsorción es utilizado para definir el proceso de transferencia 

de moléculas adsortivas y su acumulación en la capa interfacial [31]. 

El término de adsorción fue propuesto por Bois-Reymond, pero fue en 1881 que  

Kayser introdujo el concepto a la literatura. Posteriormente, se utilizaron otros 

términos como isoterma o curva isotérmica para describir las mediciones de 

adsorción a una temperatura constante [32]. 

Los parámetros estándar más utilizados para medir la propiedad de adsorción del CA 

son:  

 Número de Iodo (IN). Define el microporo (<2 nm) de un CA, refleja la 

habilidad de adsorber pequeñas sustancias. 

 Número de melaza. Define los macroporos (> 50 nm) y se utiliza como una 

guía para medir la capacidad de un CA para adsorber las moléculas de mayor 

tamaño [5]. El número de melaza expresa la cantidad relativa de color que 

elimina un carbón activado en comparación con un carbón estándar. Utilizado 

en la industria azucarera [24].  

 Método BET. Determina el área superficial por adsorción de gas [33]. 

Método desarrollado por Brunauer, Emmet y Teller (BET). La ecuación de 

BET, está basada en la consideración de las fuerzas de atracción de Van der 

Waals como únicas responsables del proceso de adsorción. Estas fuerzas, que 
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son de naturaleza física, hacen que la ecuación BET sea únicamente aplicable 

a fenómenos de adsorción física. Se incluyen en ella todos los casos en los que 

los átomos neutros o moléculas de adsorbato interactúan con superficies, sin 

que tenga lugar compartición electrónica, es decir, manteniendo en todo 

momento el carácter de átomo neutro o de molécula [34]. 

 

A nivel industrial se tiene una diversidad de tipos de Adsorbentes a base de carbón, 

por ejemplo: carbón activado (CA), fibras de CA, Tamiz molecular de carbón, 

microperlas de mesocarbón, fulerenos, nanomateriales carbonosos. Todos son 

utilizados en distintas aplicaciones desde purificación hasta formar parte de 

dispositivos eléctricos o materiales avanzados. Entre mayor sea la especialización del 

material su costo de producción también será mayor. Es el CA el de mayor nivel de 

producción y menor costo con respecto a los materiales antes mencionados, debido a 

que estos pueden ser preparados partiendo de diferentes precursores orgánicos.  

 

Hasta ahora, los mayores avances se han llevado a cabo en la obtención de sólidos 

microporosos. Se sabe que si se controlan cuidadosamente las condiciones en los 

procesos de carbonización y activación es posible obtener carbonos 

ultramicroporosos.  

En la actualidad, la base del desarrollo de materiales adsorbentes está centrada en 

nuevos materiales poliméricos. Aunque, el desarrollo de la técnica de adsorción se ha 

basado en otros tipos de adsorbentes según la época [35]. A saber, 

 Antes de1° Guerra Mundial 

o Adsorbentes de carbón. 

 Periodo entre 1° y 2° Guerra mundial 

o Carbón activado, silicagel, óxidos de aluminio. 

 Después de 2° Guerra Mundial 

o Zeolita sintética.  

 En la actualidad 

o Adsorbentes a base de polímero. 
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2.3 Agentes formadores de Poro.  

El agente porógeno es un coadyuvante muy importante utilizado en el proceso de 

obtener materiales porosos. Debido a su presencia es posible obtener una mayor área 

superficial en el material adsorbente.  En el caso de los CA, los agentes formadores de 

poro son evaporados  o quemados durante el proceso térmico de la activación (ver 

Figura 6). 

 

 

Figura 6  Efecto de un agente formador de poro 

Imagen modificada de la referencia [36] 

 

Los agentes porógenos pueden clasificarse en dos tipos: líquidos o sólidos. En el caso 

de los porógenos sólidos, la forma y tamaño de este, va a determinar el nivel de 

apertura, forma y tamaño de poro en el proceso de obtención de los CA [36]. 

Como porógenos sólidos se ha utilizado negro de humo, polvo de carbón, ácido 

salicílico, polímeros, parafina, etc.  

Los agentes porógenos sólidos pueden ser aplicados en diferentes áreas, una de ellas 

es el área médica, un claro ejemplo de esto es la aplicación desarrollada por Kido et al 

[37] al elaborar soportes para tejido a base de Biosilicate®. Utilizando negro de humo 

como agente porógeno, obteniendo materiales altamente porosos del 82 ± 2% de su 

superficie total. 

Otros agentes porógenos sólidos son las sales inorgánicas, las cuales se han reportado 

como formadoras de poros en polímeros naturales, por ejemplo: el bicarbonato de 

amonio utilizado en poli L-ácido láctico [38], y cloruro de sodio como porógeno en 

quitósan [39] por mencionar algunos. 
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A comparación de los porógenos sólidos que promueve la creación de macroporos, 

los porógenos líquidos permiten crear poros muy finos. Al utilizar un agente líquido  

como las resinas es importante tomar en cuenta la viscosidad del mismo para así 

obtener un resultado óptimo. A modo de ejemplo de aplicación de un porógeno 

líquido se puede citar la patente US 2015/0336797 A1 [40] la cual describe la 

formulación de un precursor de carbón líquido curable, para obtener un carbón poroso 

para aplicaciones en dispositivos electrónicos, materiales de conducción y 

construcción, etc. Se utilizó un líquido iónico como agente porógeno con una 

viscosidad menor a los 10,000 mPa-s, aplicado en diversas concentraciones en peso 

sobre una resina de tipo epoxi. La mezcla tuvo la propiedad de soportar temperaturas 

de hasta 4000°C en el proceso de carbonización. 

Además del líquido iónico mencionado anteriormente como porógeno, es posible 

encontrar en la literatura la utilización de solventes como agentes formadores de poro 

ya sea solos o en mezcla por ejemplo: hexanol, butanol, tolueno, benceno y xileno, 

entre otros. [41]  

 

2.4 Polímeros como agentes porógenos. 

Los materiales porosos formados mediante agentes porógenos poliméricos pueden ser 

preparados únicamente bajo condiciones específicas y determinadas por el tipo de 

agente. Además los porógenos poliméricos parecen ser más efectivos que los 

solventes convencionales mencionados anteriormente o los diluyentes de bajo peso 

molecular a bajas concentraciones. Esa eficiencia es provocada por el gran volumen 

molar del porógeno polimérico. Se debe mencionar que la porosidad depende del peso 

molecular como de la cantidad de porógeno polimérico utilizado [42]. En lo que 

antecede, se ha mencionado varias veces el concepto de área superficial. Pero ¿por 

qué el área superficial es tan importante? Es porque la superficie es la parte en donde 

un sólido interacciona con lo que le rodea, ya sea gas, un líquido u otros sólidos. 

A medida que el tamaño de partícula (o el tamaño de poro) disminuye, el área 

superficial por unidad de masa aumenta. La adición de porosidad, especialmente si se 

trata de poros muy pequeños hace que la superficie aumente consideradamente. 

Polvos con partículas grandes pueden tener áreas superficiales de unos pocos metros 

cuadrados por gramo. Mientras que, al contrario, materiales como nanopartículas o 

materiales mesoporosos (con nanoporos) pueden tener áreas mayores que un campo 
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de futbol (varios miles de metros cuadrado por gramo). Estos se pueden considerar 

como materiales avanzados. 

Existen un gran número de polímeros utilizados como agentes porógenos. Sin 

embargo, los (co)polímeros de estireno (PS) y divinil benceno (PDVB) son de los 

agentes porógenos más estudiados y fueron los primeros en ser descritos como 

agentes porógenos al  tener la característica de formar una red tridimensional. Ese 

copolímero poroso de ST-DVB tiene otro tipo de aplicaciones. Los ejemplos comunes 

son: medio de separación o membrana en las columnas cromatografías, etc. [43].  

De manera particular, se han investigado y examinado el PS, como agente porógeno 

[44][45]. Como es el caso del estudio realizado por Hosoya et al [46] utilizaron el PS 

de ultra alto peso molecular en solución como agente porógeno en poliglicerol 

dimetacrilato, obteniendo un monolito poroso con una distribución de mesoporos (3-4 

nm) y macroporos (1-2μm). 

Otros polímeros que se pueden utilizar como agentes porógenos son: polivinil acetato, 

polimetil metacrilato, polimetil vinil éter, polietilenglicol o copolímeros de éster ácido 

maléico con vinil acetato o acrilonitrilo [47] [48] 

Los agentes porógenos poliméricos también pueden ser los polímeros naturales, tal es 

el caso de la celulosa. Así lo reporta Pircher et al [49] al utilizar esferas de cera de 

parafina y PMMA como porógenos y utilizarse como plantilla en aerogeles de 

celulosa para promover una interconexión entre los poros existentes. Con el fin de 

aplicación en ingeniería de tejido. La morfología obtenida fue una estructura de doble 

poro como se puede ver en la (ver Figura 7). El tamaño de las partículas del agente 

porógeno polimérico estaba de 100–300 μm aproximadamente. 

 

 

Figura 7 Micrografía de aerogel de celulosa con doble poro[49] 
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Los porógenos poliméricos también pueden ser utilizados  como aglomerantes.  Un 

ejemplo de esta aplicación se describe en la patente US 9682368 [50] Con el propósito 

de obtener un soporte catalítico, se realizó una mezcla de negro de humo y polivinil 

alcohol como agente dual (aglomerante y  porógeno) con el fin de llevar la mezcla a 

extrusión y obtener pellets. Posteriormente en el proceso de carbonización del pellet 

se obtuvo un material poroso por la volatilización del polivinil alcohol. 

 

2.4.1 Copolímero Poli (AMA-b-(AN-co-MMA)) como agente porógeno 

Debido a los grandes avances de la ciencia sobre todo en el campo de la preparación 

de polímeros, hoy en día es posible diseñar y sintetizar polímeros con arquitectura 

definida. Prácticamente se puede elaborar y diseñar la estructura de un polímero en 

función a necesidades de funcionalidad requerida. Por ejemplo, es posible crear un 

agente porógeno que reúna las características que ayude a aumentar el área superficial 

y además proporcione o mejore las propiedades del CA. 

 

Para realizar el agente porógeno de éste trabajo se eligió sintetizar un copolímero que 

incluyera PAN, porque el copolímero Poli (AMA-b-(AN-co-MMA)) al ser mezclado 

con el carbón forma un composito especial. Debido a que el PAN al ser sometido a 

temperaturas superiores a los 800°C forma el material de base de las fibras de carbono 

y puede aportar grandes propiedades físico-mecánicas que incluso puede llegar a 

soportar altas presiones dentro de un dispositivo (filtro) sometido a alta velocidad de 

flujo. Efectivamente, los grupos nitrilo en la cadena polimérica puede inducir una 

ciclación de grupos -CN a grupos –C=N- así la estructura final del PAN tratado se 

asemeja a la estructura química del CA (ver Figura 8) [51] [52]. Es importante  

señalar que las fibras de carbón  también pueden ser activadas por los mismos 

métodos que el CA y por lo tanto pueden convertirse en  adsorbentes. 

 

 

Figura 8 Posible Mecanismo de ciclación entre PAN [52] 

 

El efecto de incluir otro monómero como es el MMA en la ciclación del PAN (ver 

Figura 9) se ve reflejado en la disminución de la exotermicidad de la reacción de 
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ciclación del PAN, además de que se ha observado que promueve la generación de 

poros en el PAN carbonizado [53]. Otra característica importante del copolímero 

PAN-co-PMMA es la alta resistencia a la destrucción térmica y oxidativa.[52] Por 

otra parte, el incluir el PMMA o PAMA ayudan a la procesabilidad del PAN (para 

fines de extrusión), lo anterior, aunado la propiedad de generación de poros del CA 

obtenido. 

 

Figura 9 Posible Mecanismo de ciclación entre PAN-co-PMMA [52] 

 

La inclusión del bloque hidrófilo PAMA en el copolímero poli (AMA-b-(PAN-co-

PMMA) obedece la necesidad de tener un polímero que aporte una característica 

hidrofilia al copolímero para su polimerización en medio acuoso.  

 

2.5 Polimerización Radicálica Controlada. 

Actualmente, en la síntesis de polímeros vinílicos es posible obtener un control en el 

peso molecular, una estrecha distribución de pesos moleculares y una arquitectura 

molecular bien definida. El descubrimiento, del conjunto de técnicas de 

Polimerización Radicálica conocidas como Polimerización por desactivación 

reversible (RDRP: Reversible Deactivation Controlled Radical Polymerization), a 

inicios de la década de los 1990 inicio una nueva era en la síntesis de polímeros. 

Antes de esos años era imposible conseguir por polimerización radicálica 

convencional (FRP: Free Radical Polymerization) estas características.  

Mediante las técnicas de RDRP se puede preparar copolímeros en bloques 

(multibloque), injerto, copolímeros alternados, en general polímeros de alta 

funcionalidad. [54] 

Una característica importante de la RDRP es que el grado de polimerización es lineal 

con respecto a la conversión del monómero, a causa de que la iniciación es lo 

suficientemente rápida para que todas las cadenas tengan un crecimiento simultáneo, 

además de que las cadenas pueden ser extendidas indefinidamente con el 

abastecimiento de monómero[55]. 
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La RDRP y la Polimerización Radicálica Convencional (FRP) presentan un 

mecanismo radicálico similar e incluso se usan los mismos monómeros [56], sin 

embargo existen diferencias importantes entre ambas. 

La principal diferencia entre FRP y RDRP es que la concentración de radicales en 

RDRP es estabilizada por un equilibrio entre el proceso de activación y desactivación, 

permitiendo que la velocidad de iniciación sea mayor a la velocidad de propagación. 

[57]  

La vida media de las cadenas en crecimiento en FRP es de ~1s y en RDRP llega 

alcanzar >1 h porque se involucra un proceso de activación o desactivación reversible, 

como se muestra en la Figura 10. Un polímero con grupo de protección terminal (X) 

denominado polímero durmiente (P-X), puede ser activado por el radical polimérico 

(P•) por estímulo térmico, químico o fotoquímico.  

 

Figura 10 Esquema general de Activación Reversible [58] 

Con cada ciclo de activación y desactivación, la longitud de la cadena polimérica P‧ 

aumenta. Si la activación ocurre con frecuencia durante el tiempo de polimerización, 

cada especie durmiente tendrá casi la misma oportunidad de crecer. Ésta es la manera 

de explicar por la que se obtiene polímeros con una estrecha distribución de pesos 

moleculares (dispersidad: Ð) [58]. El punto central de los sistemas RDRP es 

conseguir un equilibrio dinámico entre los radicales propagantes y la especies 

durmientes.  

En la FRP, la terminación ocurre generalmente entre los radicales de cadenas 

propagantes y otros radicales presentes en el medio de polimerización, favoreciendo 

así la formación de cadenas muertas. Por el contrario, en los sistemas de RDRP, todas 

las cadenas propagantes son cortas en las primeras etapas de la reacción y se hacen 

progresivamente más largas. Por lo tanto, la posibilidad de que ocurra una 

terminación disminuye significativamente con el tiempo de polimerización debido al 

proceso de activación-desactivación. En los procesos de RDRP, las nuevas cadenas se 

generan constantemente por una pequeña cantidad de iniciador [56]. 
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Las técnicas más conocidas y estudiadas de la RDRP son:   

 Polimerización mediada por nitróxidos (NMP). 

 Polimerización radicálica por adición-fragmentación con transferencia de 

cadenas (RAFT). 

 Polimerización radicálica por transferencia de átomo (ATRP).  

 

2.5.1 Polimerización radicálica por adición-fragmentación con transferencia de 

cadenas  (RAFT). 

La técnica de polimerización RAFT fue reportado por primera vez en 1998 por un 

grupo de investigadores del  Commonwealth Scientific and Industrial Research 

Organisation (CSIRO) en Australia. 

Previamente en la década de los 1970, se habían presentado las primeras 

investigaciones utilizando el proceso de adición-fragmentación radicálica. Sin 

embargo, es hasta el inicio de la década de 1980 que reportaron de manera detalla por 

primera vez el uso de un agente de transferencia en una polimerización controlada. 

Posteriormente, en 1995 se realizaron las primeras polimerizaciones de carácter 

viviente utilizando un agente RAFT de tipo ditiocarbonilo como monómero metil 

metacrilato, el polímero obtenido fue llamado macromonomero puesto que conservó 

las características funcionales de un agente de control. [55][59] 

La polimerización RAFT se lleva a cabo mediante radicales libres en presencia de 

compuestos insaturados que pueden ser de tipo tiocarboniltio (ver Figura 11) que 

actúan como agentes de transferencia de cadena reversible (CTA). 

 

Figura 11 Mecanismo general de polimerización RAFT [60] 

Al igual que en las polimerizaciones por transferencia de átomo (ATRP) o mediadas 

por nitróxidos (NMP), en la polimerización mediante RAFT se facilita la síntesis 

controlada de varios polímeros funcionales con peso molecular predeterminado, 

estrecha distribución de pesos moleculares y arquitecturas controladas, tales como 

copolímeros de bloques, tipo estrella, injerto, ramificados, etc.  
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La polimerización RAFT cuenta con una ventaja importante al ser versátil en cuanto 

al número de monómeros polimerizables y además no requieren condiciones de 

reacción especial o libre de contaminantes próticos como aire, oxigeno, agua. Como 

son los casos de NMP y ATRP. Otra ventaja de la técnica RAFT sobre NMP y ATRP, 

es que se puede polimerizar un amplio rango de monómeros: metacrilato, 

metacrilamida, acrilonitrilo, estireno y derivados, butadieno, acetato de vinilo, N-

vinilpirrolidona, N-vinilcarbazol, etc. 

 

2.5.1.1 Mecanismo RAFT 

El proceso RAFT se realiza en base  al mecanismo de adición-fragmentación con  

transferencia de cadenas entre especies activas y especies durmientes. Bajo el 

principio de transferencia de cadena degenerativa. Éste proceso empieza (ver Figura 

12) cuando un radical propagante ataca el agente RAFT (1) y genera un radical 

intermediario (2),  este radical intermediario se  fragmenta (3) para genera una especie 

durmiente (es decir capaz de reactivarse) y un nuevo radical R (radical saliente) que 

reinicia la polimerización. Cuando se consume totalmente el agente RAFT (1) un 

número igual de cadenas funcionales (3) conteniendo el mismo grupo tiocarboniltio 

queda en el medio y toma el relevo actuando como agente de transferencia 

macromolecular. 

 

Figura 12 Mecanismo de polimerización RAFT [59] 

Para mantener  un control en la polimerización de radicales por medio de RAFT, se 

requiere de un balance entre las velocidades de adición (kadd y k-add), fragmentación (kβ 

y k-β) en la etapa de transferencia de cadena. Además, se debe mantener las 

velocidades de reiniciación (ki) y propagación (kp). Eventualmente el equilibrio es 

alcanzado cuando la población de especies durmientes (3) o agente RAFT 

oligomérico y radicales intermediarios es mucho más alta que el número de cadenas 

propagantes.  
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Los iniciadores frecuentemente utilizados en polimerización RAFT son los 

compuestos azo como 4,4´- azobis (isobutilnitrilo) (AIBN) y 4,4´- azobis (4-ácido 

cianovalérico) (ACVA). Para alcanzar un excelente sobre el proceso de 

polimerización, se requiere mantener la concentración del iniciador por debajo de la 

concentración del CTA. 

 

2.5.1.2 Agentes RAFT 

Los agentes de transferencia de cadena son mediadores de reacciones y son 

indispensables para conseguir un buen control en la polimerización RAFT que incluye 

un control de peso molecular y funcionalización de polímeros. Además de ser los 

encargados de realizar la acción de transferencia por adición-fragmentación 

(addition–fragmentation chain transfer: AFCT) [61]. 

Un agente RAFT en general es un compuesto azufrado, como se observa en la Figura 

13, y está constituido por dos sustituyentes denominados Z y R.  El grupo Z  (ver 

Figura 14) activa el grupo tiocarbonil (C=S) hacia la adición del radical propagante P‧ 

El grupo R (ver Figura 15) es importante que sea un buen grupo saliente, es decir 

debe fragmentarse más fácilmente que el radical de propagación P‧ y además, debe 

reiniciar de manera eficaz la polimerización una vez desprendido del radical 

intermediario (2)  [62]. 

 

Figura 13 Estructura general de agente RAFT [60] 

 

 

Figura 14 Sustituyente Z para agentes RAFT [60] 
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Figura 15 Sustituyente R para agentes RAFT [60] 

Los agentes RAFT pueden ser de acuerdo a la siguiente clasificación. 

 Ditiobenzoatos (Z=aril), cuentan con una alta constante de transferencia, de 

preferencia se utiliza en polimerizaciones en solución o batch de metacrilatos 

y metacrilamidas, etc. 

 Tritiocarbonatos (Z=S-alquil o S-aril), son fácil de sintetizar y se aplican 

para polimerizar un gran número de monómeros tales como: acrilatos, 

acrilamidas, estirenicos, etc. Los tritiocarbonatos son utilizados en casi todos 

los procesos de polimerización (masa, solución, emulsión, dispersión). 

Además, reportaron que son hidrolíticamente más estables que los 

ditiobenzoatos. 

 Xantatos (Z=O-alquil, O-aril). Tienen baja constante de transferencia y un 

efectivo control sobre monómero menos activo (Low active monomer: LAM) 

como los vinil esteres, vinil amida, entre otros. 

 Ditiocarbamatos (Z=heteroaril o N-alquil-N-aril-) la actividad de este tipo de 

agente depende fuertemente de sustituyentes de nitrógeno. La terminación 

heteroaril tiene actividad similar a los tritiocarbonatos en cuanto a efectividad 

en los monómeros. En cambio la terminación N-alquil-N-aril es parecida a los 

xantatos. [55]  

 

El éxito de la polimerización RAFT reside en la selección adecuada del agente de 

transferencia de cadena el cual debe ser seleccionado en función del monómero a 

polimerizar y de las condiciones de reacción. 

 

2.5.2 Copolímeros anfífilos mediante el proceso auto-ensamblaje inducida por 

polimerización (PISA). 

Los primeros procesos de auto-ensamblaje utilizando surfactante anfifílico ha sido 

estudiado por más de 100 años, McBain fue el primero en reportar y examinar la 
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formación de micelas en soluciones de jabón en 1913 [63]. Sin embargo el estudio de 

los copolímeros auto-ensamblados empezó cerca de 1960 [64] por el descubrimiento 

de la polimerización viviente por Szwarc y colaboradores [65], en ese año se describió 

el método para obtener copolímeros en bloque bien definidos mediante el uso de 

polianiones [66]. 

 

2.5.2.1 Auto-ensamblaje inducida por polimerización (PISA) 

En años recientes se desarrolló una ruta alternativa para producir copolímeros en 

bloques y se inventó el concepto conocido como proceso auto-ensamblaje inducida 

por polimerización (Polymerization-Induced Self-Assembly: PISA). 

La PISA (ver Figura 16) consiste en que un homopolímero soluble (Bloque A) es 

sometido a una extensión de cadena utilizando un segundo monómero, en un 

disolvente adecuando en el cual se va formado el bloque B, pero gradualmente 

conforme avanza el grado de polimerización del bloque B, éste último se va volviendo 

insoluble. Ocurriendo in situ el autoensamblaje formando micelas o nanopartículas de 

copolímero dibloque anfifílico, es decir un bloque (A) es hidrofílico y el otro bloque 

(B) es hidrófobo al medio de reacción. 

 

Figura 16 Proceso auto-ensamblaje inducida por polimerización (PISA) 

En la literatura es posible encontrar que la vía más recomendable de los métodos 

RDRP para ser utilizados en PISA [67] es la polimerización RAFT. Porque puede 

utilizar una amplia variedad de monómeros funcionales, en un amplio rango de 

solventes, incluyendo agua. Otra de las ventajas es que las formulaciones pueden 

contener una cantidad relativamente alta de sólidos (25-50% w/w).[68] 

 

Para llevar a cabo la polimerización vía PISA en batch es indispensable que el medio 

de reacción, sea el agua, los componentes hidrosolubles son: el macro agente (CTA), 

y el  iniciador mientras que el monómero hidrófobo puede elegirse de entre varias 
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decenas de monómeros vinílicos comerciales. En la primera etapa del proceso se 

generan los radicales por medio de la descomposición del iniciador, que dan inicio a 

la polimerización de la pequeña cantidad de monómero disuelto en agua y generar el 

radical propagante. El radical propagante ataca el grupo tiocarbonilo del agente RAFT 

y se forma un copolímero anfífílico. En una segunda etapa, ocurre precisamente el 

auto-ensamblaje inducido por polimerización en donde los bloques hidrófobos 

alcanzan cierto tamaño por la adición de monómero y empiezan a asociarse entre sí 

para formar estructuras micelares. En la tercera etapa, el monómero que se encuentra 

en el medio dispersante migra a la micela (fase orgánica) y continúa la propagación y 

crecimiento de la micela, hasta que se agota el monómero. Las nanopartículas 

permanecen estabilizadas por la solvatación de las cadenas hidrófilas presentes en la 

coraza.[69] 

 

2.5.2.2 Emulsión convencional vs. PISA-RAFT 

El tamaño de partícula obtenida mediante emulsión convencional, es decir sin emplear 

RDRP es de un rango de 100-1000 nm en cambio por PISA es posible obtener 

partículas de diferentes tamaños desde 20 hasta 150 nm. Las partículas vía PISA son 

estabilizadas estéricamente por la afinidad de la coraza con el medio, una formulación 

acuosa PISA mediante RAFT ofrece alta eficiencia en obtención de polímeros en 

bloques a través de formulaciones libres de surfactante. Por otro lado la 

polimerización por emulsión requiere grandes cantidades de surfactante que al final 

del proceso tiene que ser removido y es un inconveniente económico 

considerable.[68] 

Además de las ventajas ya mencionadas, una muy importante es que  PISA mediante 

RAFT es posible alcanzar o diseñar copolímeros con arquitectura en específico. Los 

copolímeros en bloques son de mayor interés, especialmente cuando éstos están 

compuestos por segmentos incompatibles (hidrófilo / hidrófobo) que permiten la 

separación de fases porque alguno de los bloques es incompatible o insoluble en el 

medio. El proceso de auto-ensamblaje inducido por polimerización se puede llevar a 

cabo en diversos medios  acuosos para formar una amplia variedad de morfologías 

como micelas cilíndricas, vesículas, etc.  
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La estructura de un copolímero obtenido por polimerización por emulsión 

convencional es muy diferente de la estructura de un copolímero preparado vía auto-

ensamblado inducido por polimerización en medio acuoso [66].  Como se puede ver 

en la Figura 17, las partículas de copolímeros obtenidos vía polimerización en 

emulsión están estabilizados por la parte hidrófila del surfactante. Mientras que las 

partículas de polímeros obtenidos por PISA están estabilizadas por las cadenas o 

segmentos de hidrófilos del polímero anfifilo. 

 

Figura 17 Estructuras de nanopartículas (a) emulsión. (b) PISA.[66] 

Nuestra revisión bibliográfica, nos indicó que no se ha utilizado partículas de 

polímeros mediante la técnica RAFT/PISA como agentes porógenos. Además, existen 

pocos reportes relatando en uso de poliacrilonitrilo como segmento de un copolímero 

en medio acuoso. Sabiendo que el poliacrilonitrilo y del polimetilmetacrilato son 

polímeros carbonizables y porógenos, en este trabajo se puso en claro que las 

partículas de un copolímero formado de una coraza PAMA y el núcleo de PAN-co-

PMMA. Esto es, un copolímero  Poli (AMA-b-(AN-co-MMA)) autoensamblado sería 

un buen candidato. 
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CAPÍTULO III.  

3 ENFOQUE DE LA TESIS 

3.1 Hipótesis 

Las nanopartículas de copolímero Poli (AMA-b-(AN-co-MMA)) se integrarán a un 

material carbonoso de un material vegetal y servirán como agentes porógenos. Al 

realizar un tratamiento térmico controlado a tal composito, las nanopartículas de 

polímero se evaporarán / quemarán; y esto generará nuevos poros. Obteniendo como 

resultado un incremento del área superficial del Carbón Activado. 

 

3.2 Objetivo General 

Desarrollar un copolímero anfifílico por el proceso de autoensamblaje inducido por 

polimerización (PISA) para utilizarlo como agente porógeno en la preparación de 

carbón vegetal y obtener carbón activado de alta especialidad a partir de la cáscara de 

nuez. 

 

3.3 Objetivos Específicos 

 Obtener nanopartículas de copolímero poli (AMA-b-(AN-co-MMA)) 

anfifílico, sintetizadas mediante auto-ensamblaje inducido por polimerización 

(PISA). Siendo el núcleo hidrófobo de PAN-co-PMMA y la coraza hidrófila 

de PAMA. 

 Estudiar el efecto de la incorporación e integración de nanopartículas de 

copolímero Poli (AMA-b-(AN-co-MMA)) autoensamblado como agentes 

porógenos al carbón de cáscara de nuez pecan y posteriormente determinar su 

efecto sobre el área superficial del mismo al ser activado. 
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CAPÍTULO IV.  

4 TRABAJO EXPERIMENTAL 

El desarrollo del trabajo experimental es dividido en dos etapas tal como se muestra 

en el Diagrama 1.  

La primera etapa de esta investigación es la preparación del composito, el proceso 

para obtenerlo se dividió en dos partes, la primera consistió en la elaboración de una 

serie de nanopartículas de copolímeros anfifilos de Poli (AMA-b-(AN-co-MMA)). 

Mediante la estrategia PISA, con tamaños pre-determinados. La segunda parte 

consistió en la obtención del material carbonoso a partir de cáscara de nuez, 

calentando ésta en atmósfera de argón a 500°C.  Ambos materiales fueron mezclados 

en proporciones adecuadas y luego sometidos al proceso de activación. Es decir, el 

composito obtenido en la primera etapa se sometió a 700°C con atmósfera de vapor 

de agua para obtener carbón activado.  

 

 

Diagrama 1 Representación general del desarrollo del trabajo experimental. 

 

4.1 Reactivos, monómeros y disolventes  

Los reactivos al igual que los monómeros utilizados en el trabajo experimental fueron 

de grado analítico, y fueron adquiridos del proveedor Sigma-Aldrich.  

 

Agente Porógeno 
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En la Tabla 2 se enlistan los reactivos que no requirieron de algún tipo de purificación 

o tratamiento previo a su uso en las reacciones de polimerización debido al alto grado 

de pureza de los mismos. 

En la Tabla 3, se presentan las características físico-químicas de los distintos 

monómeros utilizados en esta investigación, previo a su uso en las reacciones de 

polimerización, los monómeros fueron purificados utilizando un removedor de 

inhibidor también de proveedor Sigma-Aldrich. El monómero se puso en contacto con 

el removedor bajo agitación magnética en un vaso de precipitado y se dejó agitando 

por 1 hora. Transcurrido el tiempo, se filtró el monómero para eliminar el removedor 

de inhibidor y el monómero se almacenó con vacío a bajas temperaturas. El 4, 4´ 

azobis 4-cyanopentanoic acid (ACPA) fue utilizado como iniciador de las reacciones. 

En la Tabla 4 se muestran las propiedades de los disolventes utilizados en las 

diferentes etapas del proceso experimental.  

 

Tabla 2 Propiedades de los reactivos utilizados en la etapa experimental. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

P.M. =Peso molecular, ρ= densidad, P. e.= Punto de ebullición. 

 

 

 

 

 

 

Reactivo 
P. M. 

(g.mol-1) 

ρ 

(g.ml-1) 

P. e. 

(°C) 

Hidróxido de Potasio 56.11 - - 

1-Propanetiol 76.16 0.84 68 

Disulfuro de Carbono 76.14 1.26 46 

Cloruro de 4-toluenosulfonilo 190.65 - 134 

Sulfato de Magnesio 120.37 - - 

Trimetilsilildiazometano 144.22 0.718  96 

DMSO-d6 84.17 1.19 189 

CD3OD 36.07 0.888 65 

Ácido cárminico 492.39 - - 



Trabajo Experimental 

Página | 31  

 

Tabla 3 Propiedades de monómeros e iniciador utilizados en el trabajo experimental. 

Monómero 
P. M. 

(g.mol-1) 

ρ 

(g.ml-1) 

P. e. 

(°C) 

Ácido metacrílico 86.09 1.02 161 

Metil metacrilato 100.12 0.94 101 

Acrilonitrilo 53.06 0.81 77 

Iniciador    

ACVA 280.28 - 118 

P.M. =Peso molecular, ρ= densidad, P. e.= Punto de ebullición. 

 

Tabla 4 Propiedades de los disolventes utilizados durante la parte experimental 

Disolvente 
P. M. 

(g.mol-1) 

ρ 

(g.ml-1) 

Pureza 

(%) 

P. e. 

(°C) 

Acetona 58.08 0.79 99.9 56 

Cloruro de metileno 84.93 1.32 99.8 40 

Cloroformo 119.19 1.47 99.8 61 

Hexano 86.13 0.65 95 69 

Dioxano 88.11 0.90 97 102 

Éter etílico 74.12 0.70 99.7 35 

Acetato de etilo 88.11 0.90 99.8 76.5 

Tetrahidro furano (THF) 72.11 0.88 99.9 66 

P.M. =Peso molecular, ρ= densidad, P. e.= Punto de ebullición. 

 

4.2 Equipos  

4.2.1 Cromatografía por Permeación en Gel (GPC) 

Para la determinación de pesos moleculares y la distribución de pesos moleculares 

(polidispersidad) de los polímeros fueron caracterizados mediante cromatografía de 

exclusión de tamaño (GPC). El equipo de análisis es un HPLC serie 1100 acoplado 

con software de GPC Polymer Laboratories con detectores de índice de refracción y 

UV, Además, el quipo cuenta con un guarda columna de 10μ, dos columnas PL-Gel 

Mixed C 5μ de 200-3, 000,000 y una columna PL-Gel de poro 106 Å de 400,000-40, 

000,000. El eluyente fue THF a un flujo de 1mL/min a una temperatura de 40°C. La 

curva de calibración se realizó con estándares de poliestireno.  
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La preparación de la muestra consistió en pesar 4mg de polímero y disolver en 4mL 

de THF, además se filtró las muestras disueltas con filtro de teflón 2μ. 

 

4.2.2 Resonancia Magnética Nuclear  (RMN) 

Para determinar la estructura tanto del agente de transferencia de cadena RAFT como 

los copolímeros, los compuestos fueron caracterizados por resonancia magnética 

nuclear de protón y de carbono y los análisis fueron realizados usando en un equipo 

de marca Bruker de 400 MHz. Las muestras se prepararon de la siguiente manera: se 

disuelve 30 mg del material en el disolvente deuterado (CD3OD, DMSO-d6).  

 

4.2.3 Dispersor de Luz (Dynamic Light Scattering: DLS) 

Las mediciones de tamaño de partícula se realizaron en el equipo de dispersión de luz 

de la marca Microtrac, modelo Nanotrac Wave IIQ. Las caracterizaciones se 

realizaron a temperatura ambiente. Las muestras se diluyeron en agua desionizada de 

acuerdo a las condiciones del equipo. 

 

4.2.4 Difracción de Rayos X  

Los análisis de difracción de rayos X se llevaron a cabo en el equipo Rigaku modelo 

Ultima IV. Los análisis se realizaron en un rango de ángulo de 5 a 80° de 2ϴ. Una 

cantidad de muestras sin preparación previa fue depositada en una porta-muestra y 

colocada al equipo para su análisis. 

 

4.2.5 Microscopía de Barrido Electrónico (Scanning Electron Microscope: 

SEM) 

Para la obtención de las micrografías se utilizó el Microscopio Electrónico de Barrido 

Dual Beam (FIB/SEM) FEI-Helios Nanolab 600 y el Microscopio Electrónico de 

Barrido de emisión de campo JEOL JSM-7401F. Las muestras de látex se diluyeron a 

una concentración de 1% de sólidos y se depositó una gota de muestra sobre el 

portamuestras de cobre y se recubrieron con Au-Pd. En caso de los CA se utilizó una 

cinta de carbón doble cara para fijar la muestra sobre el pin. 
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4.2.6 Microscopía Electrónica de Transmisión (Transmission Electron 

Microscopy: TEM) 

Para determinar el ordenamiento del CA se utilizó la  microscopía de transmisión en 

modo HR-TEM. Se utilizó el Microscopio Electrónico de Transmisión Titán 80-300 

KV. La muestra de CA se preparó suspendiendo una mínima cantidad de CA en 

metanol, por medio de ultrasonificación se homogenizó la muestra y se depositó sobre 

una rejilla lacey carbon antes de su análisis. 

 

4.2.7 Análisis Termogravimétrico. 

Para determinar su estabilidad térmica, los polímeros fueron sometidos a un análisis 

termo gravimétrico. Siendo utilizado para este análisis el equipo TGA de TA 

instruments modelo Q500 V6.7 Buil 203. Se requirió cerca 2 mg de muestra por cada 

análisis. La rampa de calentamiento fue de 10°C.min-1 y en el rango de temperatura 

de análisis abarcó de temperatura ambiente hasta 600°C en atmósfera de nitrógeno 

con un flujo de 50ml.min-1 y el cambio de atmósfera a oxígeno se realizó al alcanzar 

los 600 hasta 800°C. 

 

4.2.8 Fisisorción 

Para determinar el área superficial y volumen de poro de los CA, se utilizó la técnica 

de fisisorcion. El equipo para ésta caracterización fue Autosorb-1 de Quantachrome. 

La temperatura utilizada para la desgasificación de los CA fue de 347°C, para la 

cáscara de nuez fue de 190°C. Se utilizó nitrógeno como adsorbato a 77.35°K y la 

cantidad de muestra fue cerca de 0.1g para cada análisis.  

 

4.2.9 Espectroscopía FT-IR 

La determinación de los grupos funcionales del composito como de los CA obtenidos 

se realizaron por la técnica de FT-IR utilizando el equipo marca Thermo Scientific, 

modelo Nicolet i S5, con adaptador de ATR i D7, con punta de germanio. Los análisis 

se realizaron a 80 scans. 
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4.3 Metodologías 

4.3.1 Síntesis de Agente RAFT  

La síntesis del agente de transferencia RAFT denominado “CTPPA” se llevó a cabo 

de acuerdo a la metodología reportada por McCormick (ver Figura 18) [70][71]. 

Se instaló sobre una parrilla de agitación un sistema de reacción compuesto por un 

matraz bola con tres bocas con agitador magnético, un embudo de adición y un 

sistema de condensación. Posteriormente, el sistema fue flameado bajo vacío para la 

eliminación de humedad y después fue puesto bajo atmosfera de argón. 

Entonces sobre el matraz seco se adicionó de forma directa 105 mL de una solución 

acuosa de KOH al 0.25M, por goteo se agregó 27.5 mL de 1-propanetiol, e 

inmediatamente después se añadieron 17.9 mL de CS2. La solución fue agitada 

vigorosamente a temperatura ambiente por 30 minutos. Transcurrido el tiempo, con 

ayuda de un baño con hielos la solución fue enfriada para después adicionar en 

porciones una solución de 150 mL de acetona con 28.5 g de  cloruro de 4-

toluenosulfonilo. La solución se dejó agitando toda la noche. 

Transcurrido el tiempo se removió la acetona. El producto oleoso de color rojo tinto 

se extrajo con cloruro de metileno, la fase orgánica obtenida fue lavada con agua y se 

secó con MgSO4. Por medio de filtración se eliminó el MgSO4 y con rota evaporación 

se removió el cloruro de metileno. El sólido rojo obtenido fue el bis 

(propilsulfaniltiocarbonil) disulfuro, precursor del agente RAFT CTPPA (ver Figura 

19-a). El peso del sólido fue de 37.2 g corresponde a un 38.2% de rendimiento. El 

producto fue caracterizado por RMN de protón y carbono. 

Se pesó 6 g del compuesto bis (propilsulfaniltiocarbonil) disulfuro, 6.2 g de ACVA y 

100 mL de acetato de etilo; se colocaron en un sistema de reacción con calentamiento 

a  reflujo por 20 horas. Transcurrido el tiempo de reacción, se eliminó con rota 

evaporación el solvente y durante un día el agente se dejó a vacío para la eliminación 

de trazas de solvente. La purificación del agente se realizó  primero por 

recristalización utilizando cloroformo-hexano (70:30) y después por columna de sílica 

(ver Figura 19-b) utilizando como fase móvil hexano-éter etílico (2:1). Obteniendo un 

rendimiento final del 44%. El agente se caracterizó por RMN 1H y 13C. 

CTPPA: 4-cyano-4-thiothiopropylsulfanyl pentanoic acid. 



Trabajo Experimental 

Página | 35  

 

 

Figura 18 Ruta de Síntesis del agente CTPPA [71] 

 

                

Figura 19 (a) Precursor del agente CTPPA: Bis (propilsulfaniltiocarbonil) disulfuro. 

(b) Columna de sílica para purificación del agente CTPPA 

 

 

(A) 

(B) 
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4.3.2 Síntesis de macro agente PAMA por Polimerización RAFT  

Para realizar la polimerización en solución del ácido metacrílico utilizando la técnica 

RAFT obtenida de la publicación de Charleux  et al [72] (ver Figura 20).  

Se instaló un condensador a un matraz bola con tres bocas de 250 mL, y se colocó un 

agitador magnético. 

Para la síntesis se requirió 0.4991g de agente CTPPA  (1.79x10-3 mol), 0.0503g de 

ACVA (1.79x10-4 mol), 5 g de ácido metacrílico y 21.8 mL de dioxano. Para 

desoxigenar el sistema, se burbujeo argón por 30 minutos (se mantuvo en esta 

atmósfera durante toda la reacción) posteriormente el matraz fue sumergido en un 

baño de aceite a 80°C. A las siete horas se detuvo la reacción. 

El macro agente de poliácido metacrílico (PAMA) obtenido se precipitó en éter 

etílico, por decantación se recuperó el producto. Luego se secó el polímero a vacío 

por 24 horas a -52°C. La conversión fue del 98%. Se caracterizó por RMN, GPC y la 

conversión fue determinada por gravimetría. 

 

Figura 20 Estructuras químicas del monómero ácido metacrílico, agente CTPPA y 

macro agente PAMA 
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4.3.3 Proceso de metilación del PAMA 

La metilación de emplea para realizar una modificación química al polímero, por 

cuestiones de interacción entre la columna de GPC y el polímero que contiene un 

grupo ácido. El procedimiento consiste en adicionar un agente metilante como el 

trimetilsilidiazometano  a una solución de polímero en THF y agua. En la literatura se 

reporta  que se solubilice  50 mg de polímero en 10 mL de una mezcla de THF y agua. 

Pero en éste trabajo sólo se metiló los 4 mg de muestra para análisis de GPC. El 

agente metilante se adicionó gota a gota hasta que desaparecieron las burbujas propias 

de la reacción entre el agente y el grupo ácido. Y la coloración amarilla fuera 

permanente. Evaporado la solución se procedió a preparar los polímeros para 

GPC.[73] 

 

4.3.4 Síntesis del agente porógeno: Copolímero Poli (AMA-b-(AN-co-MMA)) 

auto ensamblados por  PISA  

Se realizaron una serie de reacciones por la técnica de auto ensamblaje para encontrar 

las condiciones adecuadas para obtener un látex (ver Figura 21) estable y con tamaño 

de partícula adecuado al propósito de este trabajo. Un ejemplo de reacción es la 

siguiente: 

Todas las reacciones se realizaron en un proceso Bach ab initio. 

En un matraz con tres bocas de 100 mL equipado con condensador y agitador 

magnético, se adicionaron los monómeros: 3.8 mL de acrilonitrilo (AN) y  1,9 mL de 

metil metacrilato (MMA), 0.00557 g de ACVA como iniciador, 1.6593 g de macro 

agente PAMA (Mn=8782, Ð=1.23) y 33 mL de agua desionizada. El sistema de 

polimerización fue purgado con argón por 30 minutos, y después inmerso en un baño 

de aceite a una temperatura de 80°C. En un tiempo de reacción de 16 h. 

En la serie de experimentos realizados se utilizaron las reacciones molares entre AN y 

MMA siguientes: 20:80, 40:60, 50:50, 60:40, 80:20. 

La caracterización de los látex fue por, DSL, GPC, y el látex seleccionado se analizó 

también por TGA y RMN 1H. 
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Figura 21 Estructura del agente porógeno Copolímero Poli (AMA-b-(AN-co-MMA)) 

 

4.3.5 Carbonización de Materia prima. 

Para obtener el carbón a partir de la cáscara de nuez, fue necesario moler y secar la 

materia prima previo al proceso de carbonización. En este caso, el tamaño de la 

cáscara de nuez fue reducida usando un molino de turbina de 5 HP, donde se 

obtuvieron polvos finos menores a las 700 micras. 

Posterior a la molienda, la cáscara en polvo fue secada en una estufa por 24 horas a 

120°C con el objetivo de eliminar completamente la humedad. 

La carbonización se realizó en una mufla tubular Marca Termolyne modelo 21100, a 

la cual se acondicionó para mantenerla bajo atmósfera de argón. El procedimiento se 

realizó a 500°C por 60 minutos. 

 

4.3.6 Obtención de composito  

Se desarrolló una serie de mezclas con diferente cantidad de relación en peso de 

agente porógeno con respecto al carbón. En la  

Tabla 5 se muestran las relaciones estudiadas y las claves usadas para identificar las 

muestras. 

En un vial se pesó el carbón y el látex, de acuerdo a la relación en peso establecida. 

Luego, con ayuda de un agitador magnético se realizó el proceso de impregnación por 

24 horas (ver Figura 22). Después de esta etapa, se eliminó el agua del látex por 

medio de liofilización, durante 24 horas.  Al final se obtuvo el composito seco de 

material carbonoso y el polímero contenido en el látex. Esto se muestra en la Figura 

23.   
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Tabla 5 Nomenclatura de acuerdo a la relación en peso de 

Carbón: Agente porógeno 

Nomenclatura Carbón 
Agente 

Porógeno 

CL [1:0.1] 1 0.10 

CL [1:0.5] 1 0.50 

CL [1:0.75] 1 0.75 

CL [1:1.0] 1 1 

CL [1:2] 1 2 

 

 

 

Figura 22 Impregnación del Carbón con el agente porógeno 

Figura 23 Composito Liofilizado 

 

4.3.7 Proceso de Activación del composito. 

Para realizar ese proceso, se realizaron las adecuaciones y ajustes necesarios a la 

mufla tubular para que tuviera suministro de atmosfera de argón y vapor de agua (ver 

Figura 24). 

En una nave de combustión de cerámica, se colocó la cantidad de composito a activar. 

La activación se realizó a 750°C por 30 minutos bajo atmosfera de vapor de agua, y al 
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término del tratamiento se realizó cambio a atmosfera de argón para enfriar el carbón 

activado obtenido  a la temperatura ambiente. La nomenclatura que se utilizó para los 

CA se muestra en la Tabla 6. 

 

Figura 24 Equipo de activación con suministro de vapor de agua y argón. 

 

Tabla 6 Nomenclatura de los Carbón Activado. 

Nomenclatura Carbón 
Agente 

Porógeno 

Temperatura y  

Tiempo de Activación 

CA [1:0.1] 1 0.10 700°C -30´ 

CA [1:0.5] 1 0.50 700°C -30´ 

CA [1:0.75] 1 0.75 700°C -30´ 

CA [1:1] 1 1 700°C -30´ 

CA [1:2] 1 2 700°C -30´ 

 

Como prueba rápida para confirmar la activación (ver Figura 25), se preparó una 

solución coloreada de ácido cármico de concentración predeterminada, se empacó una 

pipeta Pasteur como columna con el material activado y se hizo pasar a través de ella 

la solución coloreada, la eliminación del color de la solución indica que el material 

activado es capaz de retener el ácido carmínico.  

Por lo que, se puede deducir que el tratamiento o activación del material carbonosos 

fue eficiente. 

Al terminar la serie de activaciones, el carbón activado fue caracterizado, por FT-IR, 

SEM, difracción de rayos X, y fisioadsorción. 
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Figura 25 Prueba cualitativa de eliminación de color por el carbón activado.
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CAPÍTULO V.  

5 RESULTADOS Y DISCUSIONES  

5.1 Síntesis del agente RAFT CTPPA 

Una de las etapas más importante de la serie de procedimientos experimentales para 

conseguir el agente porógeno consiste en la síntesis del agente de transferencia de 

cadena RAFT llamado  “CTPPA” es indispensable para poder dar continuidad a las 

etapas experimentales involucradas en el proceso de obtención del carbón activado 

Cabe mencionar que la síntesis del agente se realizó en referencia a lo ya publicado en 

la literatura por diferentes grupos de investigación que es utilizado para monómeros 

de tipo acrílico [70] [71] [74] [75].   

Una vez sintetizado el agente, se realizaron caracterizaciones por RMN 1H y 13C para 

comparar que efectivamente se tenían los desplazamientos químicos ya reportados en 

la literatura.  

En la Figura 26, se presenta el espectro de RMN de protón del agente CTPPA. El 

análisis fue llevado a cabo en un equipo Bruker de 400 MHz en DMSO-d6.  

 

Figura 26 Espectro de 1H  RMN  en DMSO-d6 del agente RAFT CTPPA 

 

Donde es posible apreciar la señal (a)  a un desplazamiento químico  δ = ~0.9 – 1 ppm 

(3H) correspondiente al metilo del grupo Z. Las señales (b + d) se pueden observar a 

un δ = ~1.6 ppm (5H) y corresponden a los metilos (-CH3) y metilenos (-CH2) 
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mientras que las señales (e + f) se detectan a un δ = ~2.3 ppm (4H) y corresponden a 

los metilenos (-CH2) pertenecientes a los grupos R del agente CTPPA. En cambio a 

un δ = ~3.2 ppm (2H) se detecta la señal (c) que corresponde a los protones del 

metileno unido al tritio (-CH2-SC=). 

 

 

Figura 27 Espectro de RMN 13C en DMSO-d6 Del agente RAFT CTPPA 

 

El espectro de 13C (ver  Figura 27) se realizó en solución con DMSO-d6 como 

solvente deuterado, realizándose el estudio en el equipo mencionado anteriormente.  

Las señales a y e con un desplazamiento químico δ = ~13 y ~21 ppm corresponde al 

carbono de los metilos (-CH3) del grupo Z y R respectivamente, las señales 

consecutivas entre (h, i) entre δ = ~22 y ~38 ppm pertenecen a los carbono de 

metilenos  (-CH2). La señal (f) que corresponde al carbono cuaternario tiene un  δ = 

~61 ppm. Por otra parte, la señal (g) que tiene un  δ = ~120 ppm es atribuido al 

carbono del grupo ciano (-CN). La señal (j) del grupo carboxilo (-COOH) se observa 

a un δ = ~175 ppm. La señal del tiocarbonilo (-C=S) (d) se detecta a un δ = ~222 

ppm. Cabe mencionar que esta última señal es muy importante y un referente de la 

exitosa síntesis del agente CTPPA, porque la funcionalidad del agente RAFT depende 

de la presencia del grupo tiocarbonilo 

En la señal (j) y a un desplazamiento en δ = ~175 ppm se detecta una segunda señal 

que no debe estar presente en el agente CTPPA (al agente le corresponde una sola 
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señal en ese desplazamiento) y la señal (g) es de un menor tamaño a lo que 

corresponde y reporta la literatura. Este efecto lo observó recientemente Thurecht [75] 

y menciona que esa segunda señal es producto de la hidrólisis del grupo ciano. A 

través del análisis de RMN y Espectroscopía de masas pudo concluir que se produce 

la formación de amida a través de una hidrólisis catalizada por el ácido de la 

funcionalidad del ciano. La presencia del segunda señal  en el espectro con un 

desplazamiento δ = ~175 ppm es consistente con la presencia de una amida. Además 

sugiere que la presencia de agua actúa como un nucleófilo sobre el carbón 

electrofílico del grupo ciano. Produciendo la modificación de  -CN a O=C-NH2. 

Thurecht indica que al tener  el agente RAFT un protón ácido y a través de la 

presencia de agua (humedad) que se adquiere durante la manipulación o 

almacenamiento en ambientes acuosos, como es el refrigerador o congelador, la 

amida eventualmente se formará en condiciones de almacenamiento estándar. Por lo 

tanto propone almacenar el agente CTPPA en un recipiente hermético, mantenido 

alejado de la luz a -20ºC.  

Como previamente se mencionó, el análisis de RMN (ver Figura 27) se utilizó 

DMSO-d6 como solvente el cual es conocido por ser severamente higroscópico, por lo 

tanto es probablemente que la hidrólisis del grupo ciano fue principalmente 

provocado por la humedad contenida en el solvente y no debido a un mal 

almacenamiento.  

 

5.2 Síntesis del Macro agente PAMA-CTPPA 

Las polimerizaciones con agente RAFT conduce a obtener polimerizaciones de 

carácter viviente, es decir, es posible obtener polímeros con polidispersidad estrecha, 

el incremento del peso molecular es lineal con respecto a la conversión, además de 

que el polímero obtenido adquiere las propiedades del agente RAFT, por lo tanto 

conserva la característica de desactivación reversible, haciendo posible que pueda 

continuar polimerizando al agregar más cantidad de monómero. 

Con el agente CTPPA se realizaron dos reacciones de homopolimerización con el 

monómero AMA, el motivo de realizar una segunda homopolimerización fue porque 

el primer macro agente se agotó con las series de polimerizaciones realizadas para 

encontrar las condiciones de reacción adecuadas para seleccionar el látex con las 
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mejores características como agente porógeno, tales como diámetro de partícula, 

dispersidad, etc. 

Las reacciones fueron en dioxano, utilizando ACVA como iniciador. Se obtuvo un 

polímero hidrófilo. Para su mejor conservación y manipulación, el polímero fue 

precipitado en éter etílico y posteriormente liofilizado. 

Para determinar el peso molecular de los macro agentes se realizaron análisis por 

GPC, pero previo al análisis fue necesario realizar la técnica de metilación del 

polímero.  

Los cromatogramas de GPC (ver Figura 28) de los dos macro agente PAMA 

demuestran curvas monomodales y dispersidades estrechas como se  puede observar 

los valores en la Tabla 7. Los bajos valores de dispersidad indican cadenas de PAMA 

bien definidas propias de una polimerización RAFT, estos datos son indicativos de la 

eficiencia de la polimerización utilizando el agente de transferencia CTPPA.  

. 

Tabla 7 Mn y dispersidad (Ð) de Macro agentes PAMA-CTPPA. 

Macro agente 
Mn 

g.mol-1 
Ð 

PAMA-1 

PAMA-2 

8780 

12000 

1.23 

1.16 

 

 

Figura 28 Cromatograma de GPC en THF de los macro agentes PAMA 
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Para comprobar que efectivamente se obtuvo el polímero se realizó un 1H RMN 

utilizando metanol deuterado como disolvente. 

En la Figura 29, se presenta el espectro 1H RMN  del macro agente PAMA-1. Se 

puede observar a un δ = ~1-1.2 ppm y ~1.8-2.0 ppm las señales de metilo y metileno 

(-CH2,-CH3) correspondientes al polímero PAMA. Este resultado demuestra que se 

llevó acabo la síntesis de polímero hidrófilo PAMA. 

 

 

Figura 29 Espectro de 1H RMN de Macro agente PAMA en metanol-d4. 

 

Figura 30 Termograma de TGA del Macro agente PAMA-2 
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Para conocer el comportamiento del macro agente PAMA a altas temperaturas y de 

que se tratara de un polímero termodegradable, se realizó un análisis 

termogravimétrico (TGA) al macro agente PAMA-2, el cual es presentado en la 

Figura 30. Y es posible notar dos significativas pérdidas de peso  relacionadas al 

polímero (213° y 439°C). 

Existe una primera pérdida (A) que localizada cerca de los 90°C y corresponde a la 

eliminación de humedad presente en el macro agente PAMA. A 183°C (B)  

corresponde a la termólisis del agente RAFT; se ha identificado que al fundir el 

agente cerca de los 180°C ocurre la pérdida del grupo terminal que involucra la 

termólisis del enlace C-S y por consiguiente se pierde la actividad de propagación del 

grupo tritiocarbonato [59][76]. La pérdida cerca del 16% en peso es algo significativa 

para que sólo corresponda al agente RAFT, se puede atribuir que ésta pérdida de peso 

está acompañada de una incipiente descomposición térmica del PAMA[77]. Porque el 

PAMA presenta una buena estabilidad térmica hasta los 180°C, puesto que a 

temperaturas superiores empieza a sufrir cambios químicos [78]. 

Una pérdida importante (C)  a 213°C está relacionada con una primera 

descomposición del PAMA, la cual es el resultado de la eliminación de las moléculas 

de agua, lo que ocasiona la descarboxilación de las fracciones –COOH y la formación 

de uniones de tipo anhídrido. En base a reportes, se puede preconizar que a una 

temperatura superior a los 200°C se promueve la formación de anhídridos cíclicos 

ocasionados por la ciclación de las cadenas del PAMA (ver Figura 31) por medio de 

su grupo ácido [79] convirtiéndose en anhídrido polimetacrílico.  

A una temperatura cercana a los 439°C, se observa otro cambio significativo en el 

termograma del PAMA (ver Figura 30 D) lo cual corresponde a una segunda 

descomposición de la cadena polimérica. Esta descomposición es provocada 

esencialmente por la eliminación de CO y CO2 por medio de un rompimiento de la 

cadena principal y la formación de una pequeña concentración de insaturaciones [78]. 

Se ha encontrado que a temperaturas superiores a 450°C el peso de la muestra 

permanece constante hasta que se obtiene una residuo de materia carbonosa [80]. Pero 

al hacer el cambio de atmósfera de nitrógeno a oxígeno a 600°C (E) ese residuo se 

pierde hasta reducirse a menos del 4% en peso. 
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Figura 31 Ciclación del PAMA  a anhídrido polimetacrílico  

Tomado de la referencia [79]. 

5.3 Síntesis de agente porógeno 

Como se mencionó en la parte experimental de este trabajo de investigación, se 

realizó una serie de reacciones de polimerizaciones con el fin de encontrar las 

condiciones óptimas para obtener un agente porógeno con las mejores características 

en cuanto diámetro de partícula, dispersidad del polímero (Ð), etc. 

Las polimerizaciones para obtener el agente porógeno se realizaron utilizando la 

estrategia PISA. El objetivo de utilizar esta técnica fue extender el macro agente 

hidrófilo –PAMA- mediante la técnica de polimerización “RAFT” en un proceso libre 

de surfactante. En esta etapa se utilizaron dos monómeros, uno es parcialmente 

solubles en agua (AN) y el otro considerado como insoluble (MMA) que al 

polimerizar ambos se convierten en un copolímero al azar poli (AN-co-MMA) 

insoluble en agua. De este modo se formó un copolímero en bloques con propiedad 

amfifílica, es decir una parte hidrófila (PAMA) se encontraba en contacto con el 

medio acuoso y la otra hidrófoba (PAN, PMMA) evitó el medio formando una 

especie de madeja u ovillo dejando expuesta la parte hidrófila, produciendo 

nanopartículas auto ensambladas con un núcleo hidrófobo y una coraza hidrófila (ver 

Figura 32). 

 

 

Figura 32 Serie de látex Poli (AMA-b-(AN-co-MMA)) obtenidos por PISA-RAFT 
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Una vez obtenida, las nanopartículas de polímero anfífilos auto ensambladas fueron 

caracterizadas y se seleccionaron aquellas de estrecha distribución de peso molecular 

y de menor diámetro como agente porógeno para el proceso de activación del carbón 

de cáscara de nuez. 

 

5.4 Caracterización del agente porógeno. 

Al igual que el macro agente RAFT, también fue necesario metilar los poli (AMA-b-

(AN-co-MMA)) auto ensamblados con trimetilsilildiazometano para su análisis por 

GPC. El porcentaje de conversión de monómero fue calculado por gravimetría. La 

medición de diámetro de partícula se realizó por DLS. El látex con menor tamaño de 

partícula y dispersidad (Ð) fue seleccionado para su análisis mediante 1H RMN. 

Además, los datos obtenidos permitieron calcular la composición real de PAN: 

PMMA. Adicionalmente se realizaron análisis térmico gravimétrico (TGA) y 

micrografía de SEM.   

 

Tabla 8 Serie de reacciones base para obtener el agente porógeno. 

Muestra [AN:MMA] 
Mn 

g.mol-1 

Conversión 

% 
Ð 

Diámetro Partícula 

nm  

AN20_80 20:80 31,290 76.9 1.98 26.6 (60%) y 1.53 (40%) 

AN40_60 40:60 24,010 55.3 1.72 30.6 

AN50_50 50:50 24,940 56.8 1.39 38.4 

AN60_40 60:40 17,110 47.7 1.42 34.1 

AN80_20 80:20 15,110 42.3 1.30 22.8 

 

En la tabla 8 se muestra la serie de látex obtenidos, en los cuales la variable aplicada 

fue la relación molar de monómeros [AN:MMA]. Que fue de 20:80, 40:60, 50:50, 

60:40 y 80:20. El grado de polimerización que es la relación monómero/macro agente 

PAMA fue constante de 500 unidades lo mismo que la concentración en sólidos para 

toda la serie (20%). 

Se puede apreciar en los resultados (ver Tabla 8) que existe una influencia de la 

concentración del AN en el comportamiento del Mw (ver Figura 33), en porcentaje de 

conversión y el diámetro de partícula (ver Figura 34). En general a mayor proporción 

de AN en las reacciones, la conversión disminuye.  
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Una explicación a éste comportamiento puede estar basada en la alta solubilidad del 

AN en el agua (7.35 mL/100 mL) que es mayor en comparación al MMA (1.59 

mL/100 mL). 

Ésta explicación está basada en un estudio realizado por Qun Lu y colaboradores [81]  

sobre el efecto de la solubilidad del AN en agua y su la limitada conversión de ese 

monómero en polimerización por suspensión. En dicho estudio se observó que la 

cantidad de AN disminuye de la fase orgánica conforme se aumenta la proporción de 

agua en relación a los monómeros. Esto indica que el AN disuelto en la fase acuosa 

no se transfiere de nuevo a la fase orgánica dentro de micelas para la polimerización, 

por lo tanto la conversión disminuye a medida que aumenta la relación 

agua/monómero, porque la polimerización se produce en la fase orgánica. Por lo tanto 

al no transferirse el AN disuelto en agua a la fase orgánica en las micelas de igual 

manera no lo hará a la fase polimérica ya que PAN es insoluble en AN [82]. Por lo 

tanto la disponibilidad del AN para la polimerización se ve afectada por el medio de 

reacción. Y ésta a su vez se ve reflejada en la conversión que es directamente 

proporcional al peso molecular, es decir a mayor conversión alcanzada, los pesos 

moleculares obtenidos serán mayores, por lo tanto el tamaño de partícula también se 

vuelve superior.  

 

Figura 33 Cromatograma de GPC en THF en relación al peso molecular de la serie 

de reacciones base para obtener el agente porógeno. 
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Figura 34 Distribución de tamaño de partícula de la serie de reacciones base para 

obtener el agente porógeno. 

 

 

Figura 35 Cromatograma de GPC en THF en relación al tiempo de retención de la 

serie de reacciones base para obtener el agente porógeno. 

 

Los resultados de pesos moleculares obtenidos de GPC demostraron que se logró una 

extensión de cadena del PAMA, al existir un aumento en el número de pesos 

moleculares de los Copolímero. Además, los cromatogramas de la Figura 35 sobre el 
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tiempo de retención confirma el carácter viviente de las polimerizaciones donde se 

puede notar un desplazamiento de los pesos moleculares hacia menores tiempos de 

retención.  Sin embargo es de notar en los cromatogramas de GPC en donde hay 

mayor cantidad de MMA presentan un hombro como si se tratara de una doble 

población de pesos moleculares. La curva de hombro cae en el área de bajos pesos 

moleculares correspondientes y está atribuida al macro agente PAMA, esto 

probablemente se debe a que el MMA al ser un monómero más hidrófobo que el AN 

tiende a reaccionar a una velocidad mucho más rápida que el AN el cuál al tener una 

solubilidad mayor en agua, como ya se mencionó, su polimerización es más lenta.  

Este mismo efecto se observa cuando es a mayor la cantidad de AN disponible en el 

medio, la velocidad de polimerización de la reacción disminuye promoviendo que 

más unidades de AN se unan al macroagente. Esto también se puede atribuir con la 

relación reactividad de ambos monómeros siendo 1.6 para MMA y 0.3 para AN. 

Reddy et al observaron ese mismo efecto [83] al copolimerizar en emulsión 

convensional y microemulsion. Reportaron  que a mayor cantidad de AN menor el 

grado se conversión y atribuyeron esa baja conversión  a la reactividad y solubilidad 

de los monómeros al agua.  Esa información evidenció el efecto de la proporción de 

MMA y AN sobre la velocidad de la polimerización y confirmó nuestra observación. 

En base a los resultados obtenidos de la serie de polimerizaciones, se determinó que la 

reacción identificada como AN80_20 es la ventana de operación de trabajo más 

adecuada para utilizar como agente porógeno, al tener menor tamaño de partícula y 

dispersidad más estrecha.  

Posteriormente a la serie de reacciones exploratorias llevadas a cabo con el PAMA-1 

se volvió a polimerizar la reacción AN80_20 con el macro agente PAMA-2 

respetando las mismas condiciones de reacciones y el polímero fue  caracterizado. 

Los resultados obtenidos de esa nueva polimerización son presentados en  la tabla 9. 
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Tabla 9 Resultados de Caracterización de látex AN80_20 

Caracterización 

GPC PAMA Mn 12000 g.mol-1 

 Ð 1.16 

GPC AN80_20  Mn 14486 g.mol-1 

 Ð 1.29 

DLS Dp 30.4 nm 

RMN 1H [AN:MMA] [56:18] 

Gravimetría % conversión 48% 

 

En la Figura 36 al igual que el cromatograma de la Figura 33, es posible notar que el 

tiempo de retención del polímero aislado del látex AN80_20 es menor al del macro 

agente, confirmando de esta manera que se realizó la extensión de cadena y la 

formación del Copolímero. Con respecto a la distribución de  promedio de tamaño de 

partícula (ver Figura 37), se obtuvo una gráfica monomodal con un promedio de 

diámetro de partícula de 30.4 nm. 

 

Figura 36 Cromatograma de GPC en THF de Macroagente PAMA-2 y AN80_20 
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Figura 37 Distribución de tamaño de partícula de látex AN80_20 

Además el polímero aislado del látex AN80_20 fue caracterizado por RMN para 

determinar la composición del copolímero Como se observa en la Figura 38. El 

espectro de 1H demuestra los desplazamientos químicos del copolímero. El metilo (-

CH3) del PMMA se observa a  δ = ~3.5 ppm, mientras que el metino (-CH) del PAN 

se detecta a  δ = ~3.3 ppm. A partir de los integrales de los picos b correspondientes al 

metino de PAN y e el metilo del PMMA se determinó la relación molar (ver Fórmula 

1) real del polímero contenido en el núcleo de las partículas fue calculada de [PAN: 

PMMA] siendo de [56:18]. 

 

Figura 38 Espectro de RMN 1H en DMSO-d6 del látex AN80_20. 
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Con estos datos obtenidos y al compararse con el látex obtenido en la reacción de la 

serie, se puede notar que el comportamiento es similar, por lo que se puede decir que 

es un sistema reproducible. 

 

Fórmula 1 Secuencia de fórmulas para calcular la relación de composición 

[AN:MMA]  

Otra de las caracterizaciones realizadas al agente porógeno, fue de microscopia STEM 

con la finalidad de conocer su morfología. En la Figura 39 se observa la morfología 

tipo esférica del agente porógeno con un promedio de 37.5 nm de diámetro. Además 

se observa un comportamiento de tipo asociativo es decir, el Copolímero al tener la 

característica anfifílica tiende a formar agregados al estar en una solución acuosa. 

Estos agregados son debido a que el bloque hidrófobo (PAN-co-PMMA) evita estar 

en contacto con el agua. [84] 

 

Además el látex AN80_20 fue analizado con termogravimetría, para conocer la 

estabilidad térmica del Copolímero poli (ANA-b-(PAN-co-PMMA)) anfifílo a altas 

temperaturas. De acuerdo al termograma de la Figura 40, existen importantes pérdidas 

de peso en un amplio rango de temperaturas. 
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Figura 39 Serie de Micrografías STEM de las partículas de agente porógeno 

AN80_20 
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Figura 40 Termograma de TGA del látex AN80_20. 

Tal como se observó en el termograma del macro agente PAMA-2 previo a los 100°C 

se observa un ligero cambio de pendiente relacionado a la eliminación de agua 

probablemente atribuida a la humedad del ambiente al ser una pérdida de peso casi 

imperceptible, puesto que el agente porógeno fue secado a vacío. Las pérdidas de 

peso significativas empiezan cerca de los 200 - 220°C(A) y se atribuye a la 

descomposición de los grupos metilos (-CH3) tanto del PMMA y PAMA, en este 

mismo rango el PAMA empieza su primera degradación en forma de anhidración. El 

bloque del Copolímero formado por PAN-co-PMMA (B) empieza su ciclación cerca 

de los 300-360°C, como se mencionó en la revisión bibliográfica (ver Figura 9), el 

proceso de ciclación llega a su máximo. Con la ciclación se reducen la cantidad de 

defectos estructurales formados en el final del material carbonoso. En 350°C  se 

produce una  oligomerización del grupo nitrilo que produce volátiles NH3, HCN, 

CH3CH, etc. Estos mismos volátiles acompañan a las reacciones involucradas en la 

creación de enlaces entre nitrógeno y carbono libres que no lograron formar ciclos 

con el PMMA (ver Figura 8 de antecedentes). Al llegar a los 400°C (C), en el PMMA 

se produce el inicio de rotura dentro de la cadena polimérica produciendo su 

descomposición final, coincidiendo con la segunda degradación del PAMA producida 

por la eliminación de CO y CO2. 
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Para el PAN después de la oligomerización, ocurre un segundo estado de degradación 

térmica (D), dicho cambio empieza cerca de los 500°C. Para los 790°C el PAN  sufre 

una degradación final. En esta etapa, si se controla el proceso, es posible producir 

fibras de carbón por que la evolución del ciclo llega a convertirse en carbón puro. En 

el termograma no es posible observar esta  evolución, porque en el análisis a los 

600°C se realizó el cambio de atmósfera de nitrógeno a oxígeno.  

Una prominente característica del Copolímero PAN-co-PMMA es que presenta una 

buena resistencia a la destrucción térmica y oxidativa a altas temperaturas. Pues cerca 

de los 400°C se inician las degradaciones principales de los polímeros. 

A causa de que el PMMA  no es carbonizable, su forma de descomposición es en 

forma de gases, siendo capaz de desplazarse a través de las altas viscosidades del 

mismo Copolímero poli(AMA-b-(AN-co-MMA)) contribuyendo así a la formación de 

la estructura porosa del CA [52][85][86][87][88].  

En la Figura 41 es notable observar la formación de poros en el poli (AMA-b-(AN-co-

MMA)) consecuencia de lo descrito en el párrafo anterior, después de haber sido 

sometido el polímero al proceso de activación  bajo las mismas condiciones que el 

composito, se obtuvo un material carbonoso poroso, por la contribución del PAMA y 

PAN y la porosidad por el PMMA.  En la micrografía (A) de la Figura 41 se observa 

un ampollamiento como incipiente formación de poro, en cambio, en la micrografía 

(B) la formación del poro es total. 

 

 

Figura 41 Morfología del agente porógeno activado bajo las mismas condiciones 

para obtener CA. 

 

 

(A) (B) 
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5.5 Carbonización y activación 
 

Con el proceso de carbonización o pirolisis se obtuvo un 35% de material carbonoso, 

resultado obtenido por gravimetría con respecto al peso de la materia prima pre- 

carbonización y el material post-carbonización.  El porcentaje es muy similar al que 

obtuvieron en el trabajo de Leblanc et al [18] al someter a pirolisis la cáscara de nuez 

a la misma temperatura que éste trabajo (500 °C), ellos reportaron un resultado de 

34.5% de material carbonoso. Lo que señala que el proceso de carbonización 

realizado es reproducible y estable.  

Para conocer el comportamiento térmico altas temperaturas de la cáscara de nuez 

pecan, se realizó un análisis termogravimétrico (TGA),  a causa de que los 

tratamientos de los procesos de carbonización y activación se realizaron a 500°C y 

700°C respectivamente.  

 
 

Figura 42 Termograma de TGA de Cáscara de Nuez Pecan. 

El termograma de la Figura 42 muestra las diferentes pérdidas de peso de la cáscara. 

Y tal como se mencionó en los antecedentes la cáscara de nuez pecan está compuesta 

en su mayoría por el complejo lignocelulósico, y las pérdidas identificadas con letras 

en el termograma están relacionadas a la degradación de este complejo.  
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Cerca de los 100°C se observa una pérdida atribuida a la eliminación de humedad 

contenida en la cáscara. Esa cantidad corresponde a lo observado mientras se realizó 

el proceso de secado de la cáscara de nuez previo a la carbonización, y de acuerdo a 

los cálculos realizados corresponde a un 6.2% de contenido de humedad.  

Pero la descomposición general de la cáscara de nuez está acompañada por una serie 

de reacciones de despolimerización. El inicio de ruptura de enlaces químicos se 

realiza a temperaturas superiores a los 250°C (A) y la velocidad de ruptura es 

proporcional al aumento de temperatura. Cerca de los 200°C se eliminan compuestos 

volátiles como CO2, agua ligada en forma de vapor y trazas de compuestos orgánicos. 

La celulosa es la principal responsable de la producción de estos volátiles. A 450°C 

todos los volátiles se han eliminado [89]. 

La hemicelulosa es térmicamente menos estable que la celulosa y se empieza a 

descomponer fácilmente. La principal pérdida de peso de la hemicelulosa tiene un 

máximo los 290°C, pero la descomposición puede ser entre 220-315°C e involucra 

desprendimiento de gases no combustibles. La mayor cantidad de ácido acético 

liberado en la pirolisis es atribuida a la desacetilación de la hemicelulosa. [89][90] 

El área señalada como (B) en el termograma, abarca la región de temperaturas en 

donde se degrada la celulosa. La degradación ocurre a través de las reacciones de 

deshidratación, hidrólisis, oxidación, descarboxilación y transglicosilación. La mayor 

pérdida de peso de la celulosa se realiza cerca de los 355°C. Con la degradación 

térmica de la celulosa aparecen los radicales libres y se forman los grupos carbonilo, 

carboxilo e hidroperóxidos [89]. 

Del complejo lignocelulósico, la lignina es la más difícil de descomponer, el rango de 

temperatura puede abarcar desde la temperatura ambiente hasta los 900°C, por eso en 

el termograma se hizo el señalamiento (C) a altas temperaturas. Esto sucede porque la 

lignina está constituida en mayor parte por anillos aromáticos con ramificaciones, por 

lo tanto la degradación ocurre en un amplio rango de temperatura. [90] 

Se puede considerar de una manera general que la reacción de descomposición de la 

lignina empieza alrededor de los 200°C ocurriendo reacciones de deshidratación.  

Cerca de los 300°C las cadenas alifáticas unidas a los anillos aromáticos como 

ramificaciones empiezan a separarse. La posible formación del enlace carbón-carbón 

(C-C) entre las unidades estructurales de la lignina para formar ciclos se realiza 

alrededor de los 370-400°C [89]. La volatilización de las ramificaciones alifáticas es 

favorecida al incrementar la temperatura, por lo tanto la pirolisis de la lignina siempre 
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produce altas cantidades de carbón [91] y llega a producir mayor cantidad de carbón 

residual que la pirolisis de la celulosa [92]. Ese proceso de volatilización se observa a 

los 600°C previo al realizar el cambio de atmósfera de nitrógeno a oxígeno en el 

análisis de TGA de la cáscara de nuez. El porcentaje de material carbonoso es 

relativamente (cerca a los 28%). Por este motivo la cáscara de nuez se puede 

considerar como un excelente precursor de material carbonoso al estar constituido en 

un 70% por lignina.  

Con respecto a los tratamientos térmicos (secado y pirolisis) a los que fue sometida la 

cáscara de nuez sufrió modificaciones en su composición química como se puede ver 

en el TGA (ver Figura 42). Esos cambios no solo fueron reflejados en la composición 

de ese material sino también en su morfología tal como fueron observados en las 

micrografías de microscopía electrónica de barrido. 

Las micrografías de la Figura 43 se observa la superficie de la materia prima sin 

modificación alguna. Se puede describir como una superficie no porosa.  

En cambio la micrografía mostrada en la Figura 44 que corresponde al carbón de 

cáscara de nuez y que fue identificado como C500-60, es notorio el efecto del proceso 

de carbonización sobre la materia prima. La generación de poros como se mencionó 

en el análisis de termograma de la Figura 42 es provocado principalmente por el 

complejo lignocelulósico, esencialmente está asociado a la descomposición de la 

celulosa y hemicelulosa  que a 500°C se desprenden de la materia prima, al mismo 

tiempo existe eliminación de gases como  H2, CO2, CO, CH4, vapor de agua e incluso 

formaldehido, ácido acético provocando la generación de poros en la superficie de la 

misma [93]. El tamaño de los poros generados durante la carbonización están en un 

promedio de 1.2 μm. Y se puede considerar como la estructura primitiva del CA. 
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Figura 43 Micrografía SEM de la Superficie de la cáscara de nuez sin tratamientos 

térmicos. 

 

 

Figura 44 Superficie del material carbonoso C500-60 sin impregnación 

 

La morfología observada en la Figura 44 fue utilizada de manera provechosa para 

realizar la impregnación del agente porógeno sobre el material carbonoso. 

Como se mencionó en la metodología, la impregnación consistió en poner en contacto 

por medio de agitación magnética el carbón con el látex AN80_20 para poder 

introducir las partículas porógenas en las cavidades del material carbonoso y a su vez 

funcionaran como recubrimiento sobre la superficie del carbón. En la Figura 45 se 

presenta el resultado de la impregnación del látex sobre el material carbonoso, donde 

es posible observar que algunas de las partículas porógenas efectivamente se 

quedaron adheridas sobre la superficie del carbón al presentar una especie de 

ampoulas. Por otra parte las nanopartículas del látex pueden incorporarse al interior 

del material carbonoso puesto que ese último presenta macroporos con diámetro 
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promedio alrededor de1.2μm vs. 30 nm de las nanopartículas. Sin duda, eso provoca 

una morfología porosa tanto al interior como en el exterior del carbón.  

Tomando en cuenta que el composito fue sometido a un proceso de liofilización a alto 

vacío para remover el agua del látex, se puede afirmar que las nanopartículas fueron 

afectivamente adheridas a la superficie del material carbonoso.  

 

Figura 45 Superficie del C500-60 impregnada con el agente porógeno. 

 

Figura 46 Micrografías SEM de la muestra CA700-30, carbón activado sin 

impregnación de agente porógeno (A) 5,000X, (B) 50,000X. 

Para tener una referencia de cómo es la morfología de un CA sin haber sido 

impregnado con el agente porógeno, se realizó la activación de un material carbonoso 

a las mismas condiciones que los CA que fueron impregnados (700°C por 30 minutos 

en atmósfera de vapor de agua) y fue identificada como CA700-30. 

Las micrografías de la Figura 46 pertenecen a la muestra CA700-30. En la 

micrografía (A) se observa una morfología de aspecto y tamaño de poro similar a la 

muestra carbonizada, pero a 50,000X (B) el CA presenta una porosidad más 

(A) (B) 
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desarrollada de un promedio de tamaño de 58 nm. Cabe mencionar que la muestra 

carbonizada de la Figura 44 carece de éste tipo de morfología. La porosidad es el 

resultado del efecto de la alta temperatura y el efecto del vapor de agua sobre la 

superficie, que a la vez genera la microporosidad que promueve la funcionalidad del 

CA 

Teniendo la muestra de referencia, se realizó el análisis en SEM para determinar el 

efecto del agente porógeno sobre el material carbonoso posterior al tratamiento 

térmico del proceso de activación y los resultados fueron reveladores. 

La Figura 47 corresponde a las micrografías del CA obtenido a una relación de [1:0.1] 

de carbón respecto al agente porógeno. A pesar de ser una impregnación con una baja 

concentración de agente porógeno es notable la generación de una estructura de tipo 

esponja.  

La micrografía Figura 47 (A) a 25 000X muestra una superficie macroporosa, pero a 

mayores aumentos (150 000X) como se muestra en la micrografía Figura 47 (B) se 

observa una porosidad de menor tamaño de poro en  promedio de 27 nm de diámetro. 

 

 

Figura 47 Micrografías SEM de la muestra CA [1:0.1] (A) 25,000X. (B) 150,000X 

El CA obtenido en una relación [1:0.5] de agente porógeno en proporción al carbón 

En la Figura 48 (A) a simple vista se aprecia una gran variedad de tamaño de poros, 

pero a mayores aumentos como en la Figura 48 (B) que está a 150,000 

magnificaciones presenta una morfología más homogénea en cuanto al tamaño de 

poro que es cerca de los 30 nm en promedio, coincidiendo con el tamaño promedio 

obtenido por DLS de la nanopartícula del agente porógeno utilizado en la etapa de 

impregnación. 

(A) (B) 
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Figura 48 Micrografías de SEM de CA [1:0.5] (A) 25,000X. (B) 150,000X 

 

El tipo de porosidad obtenida en el CA [1:0.75] se muestra en las micrografías de la 

Figura 49. A un aumento de 25,000X (ver Figura 49 A) se revela una morfología de 

tipo esponja, y al medir el diámetro de los poros de la imagen de la Figura 49 (B) se 

tiene un promedio de 29 nm.  

 

 

 

Figura 49 Micrografías de SEM de la muestra CA [1:0.75] (A) 25,000X (B) 150,000X 

 

(A) (B) 

(A) (B) 
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Figura 50 Micrografías de SEM de CA [1:1] (A) 25,000X. (B) 150,000X 

La micrografías del CA [1:1] en la Figura 50 (A) al igual que las micrografías de 

25,000X de las demás muestras de CA presenta una morfología tipo esponja con un 

tamaño de poro que está cerca de los 28 nm. Además en la Figura 50 (B) se observa  

una homogeneidad en la superficie porosa, esto se deba posiblemente a que la 

disponibilidad de nanopartículas del agente porógeno corresponde a la misma 

cantidad de carbón a activar. En comparación el CA [1:2] en la Figura 51 (B) presenta 

un tamaño promedio de poro mayor a los 35nm  y la homogeneidad con la que cuenta 

el CA [1:1], no se hace presente. Este resultado puede estar asociado a que la 

concentración de nanopartículas porógenas es mayor en relación al material a activar, 

y la posible formación de agregados de las mismas  partículas sobre la superficie del 

carbón puede tener un efecto en el aumento del tamaño de poro. 

 

 

Figura 51 Micrografías de SEM de CA [1:2] (A) 25,000X. (B) 150,000X 

(A) (B) 

(A) (B) 
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En resumen, de los resultados observados en las micrografías es notoria la superficie 

tipo esponja de los CA, siendo una prueba visual y comparativa de que se llevó a cabo 

la formación de poros gracias a la presencia del agente porógeno en el proceso de 

activación, puesto que el tamaño promedio de los poros está cerca del promedio de 30 

nm, dato obtenido del análisis de dispersión de luz. Es importante mencionar que los 

resultados de diámetro de poros fueron analizados utilizando el programa ImageJ y se 

suprimió las mediciones correspondientes a macroporos, es decir a los poros que se 

notan a simple vista en las micrografías, para el momento de calcular el promedio 

sólo se obtuviera los datos de los mesoporos. 

 

Otra de las caracterizaciones realizadas fue de FT-IR para identificar los principales 

grupos funcionales presentes en las diferentes muestras. 

En la Tabla 10 se presenta un resumen de las asignaciones principales de los grupos 

funcionales así como la longitud de onda que pertenece a la materia prima como del 

material activado. 

 

Tabla 10 Principales bandas de grupos funcionales presentes en CA  

[88] [11] [94] [95][96] [97] [98] [27] 

Longitud de 

Onda  (cm-1) 
Asignación Características 

3600-3000 -OH 

Estiramientos referentes a presencias de enlaces 

libres o intermoleculares de grupos hidróxidos, 

relacionados con ácidos carboxílicos y fenoles. 

2900-2800 -CH Vibraciones alifáticas 

~1800 -C=O Presencia de grupos con enlaces carbonilo. 

~1700 -C=O Grupo relacionado con lactonas. 

 

 

~1600 

-COOH o –C=C 

 

C=N 

Estiramientos de grupos aromáticos, 

relacionados con quinonas. 

Pertenece a grupo nitrilo 

~1500 C=O Relacionado a grupo cetónicos.  

̴1100-950 -C-C-O o –C-O-C 

Flexión Asimétrica, referente a presencia de 

grupos éter alifático o alcohol C-O, también 

relacionados con grupos fenólicos. 
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El espectro de la Figura 52 -A pertenece a la cáscara natural de nuez pecan. La región 

entre 3000 y  3750 cm-1 es referente a la presencia de los estiramientos entre los 

enlaces libres o intermoleculares de los grupos hidroxilos presentes en el complejo 

lignocelulósico, y está relacionado también con lo dobles enlaces -C=C aromáticos. 

Las bandas de 2854 y 2924 cm-1 pertenecen a las vibraciones de tipo alifático es decir 

grupos -CH2, -CH3.  

En 1741cm-1 se aprecia los grupos carbonilo (-CO) presentes principalmente en la 

lignina. Las bandas entre 1600-1500 cm-1 son características de compuestos 

aromáticos de tipo hidroxifenólicos y son atribuidos a las vibraciones del esqueleto 

aromático. Las señales localizadas que entre 1300-1370 cm-1 que corresponden a las 

flexiones –OH pertenecen al guayacol y sirigil, y entre 1370-1200 cm-1 son 

vibraciones C-O de los anillos de dichas unidades que se encuentran en la lignina. La 

banda en 1043 cm-1 indica deformaciones -C-H de tipo aromático y estiramientos -C-

C pertenecientes al complejo lignocelulósico. Pero la disminución de la intensidad o 

completa desaparición de ésta señal conforme se realiza los tratamientos térmicos 

indica la descomposición de la celulosa y hemicelulosa de dicho complejo. 

La presencia del enlace β-glucosídico (-C-O-C) presente en la celulosa y hemicelulosa 

se puede observar a una longitud de onda de 931cm-1 [11][99][100].  

Es notable que ciertas señales desaparezcan al someter las muestras a tratamientos 

térmicos puesto que el complejo lignocelulósico ha sido descompuesto.  

Una señal importante y característica de la materia prima es aquella del grupo 

carbonilo (-CO) observada en 1740 cm-1. Otras señales de gran relevancia son 

aquellas de los grupos de tipo hidroxifenólico localizadas a una longitud de onda 

superiores a los 2800 cm-1. Es muy importar resaltar que esas señales desaparecieron 

completamente en la Figura 52 B y C correspondientes al producto obtenido después 

de los procesos de tratamientos térmicos: carbonización y activación respetivamente. 
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Figura 52 Espectros de FT-IR con las muestras (A) Cáscara de Nuez (B) 

Carbonización C500-60 (C) Activación CA700-30 

Sin embargo la muestra carbonizada (B) muestra una disminución considerable en las 

señales relacionadas al complejo lignocelulósico 1563 cm-1 (C-O, C=C) al igual que 

las deformaciones alifáticas 1055 cm-1 (C-H) lo cual indica un proceso de degradación 

del complejo por las altas temperaturas de los tratamientos tanto de carbonización 

como de activación. No obstante, las flexiones en 890-870 cm-1 incrementan 

sustancialmente y fueron asignadas a las uniones del hidrógeno al doble enlace 

carbono-carbono (C=C-H) de los anillos aromáticos. 

Es posible confirmar la activación del carbón al aparecer señales en la zona de huella 

dactilar. Los estiramientos del grupo aromático se hacen presentes en las señales entre 

1400-1500 cm-1 (-C-C-H), las vibraciones de  tipo –OH de los grupos funcionales de 

tipo carboxílico se observan cerca de 1125 cm-1 mientras que  las vibraciones fuera 
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del plano de los grupos aromáticos (-C-H) se observan entre 860-880 cm-1. Finalmente 

entre 710-750 cm-1 se puede detectar la presencia de las señales de los compuestos 

heteroaromáticos [11] [94] [95][96] [101]. 

 

 

Figura 53 Posible  disposición de grupos funcionales de la superficie del Carbón 

Activado. [27] 

 

 
 

Figura 54 Posible estructura del Composito Activado con agente porógeno.  

(Imagen modificada de referencia [27]) 

 

Todas la señales presentes en la Figura 55 C, (~1420, ~1100, ~865, ~720 cm-1) se 

replican en las muestras que han sido activadas utilizando el agente porógeno (ver 

Figura 55 - B, -C, -D, -E, -F). 

En la Figura 55 -A se muestra el espectro del composito [1:1] (carbón-agente 

porógeno) previo a su activación. Es posible asignar que el ensanchamiento de la 

señal entre 2000-3500 cm-1 en debido a la presencia del grupo carboxilo (-COOH) del 

PAMA e incluso pudo existir trazas de agua ligada al agente porógeno, porque en esa 
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misma área es posible detectar grupos –OH, además de grupos aromáticos como 

consecuencia del reordenamiento de la estructura de la materia prima, al ser 

carbonizada.  

Se observa una pequeña señal en 2944 cm-1 y corresponde a los grupos alifáticos       

(-CH) y en 2240 cm-1 al grupo nitrilo (-CN) del PAN, las señales de 1724-1613 cm-1 

son de (-COOH y –C=O) del PAMA y PMMA respectivamente. En 1442 y 1152 cm-1 

corresponde las deformaciones de los grupos alifáticos (–CH3,-CH2 y –CH). Mientras 

que la flexión del grupo aromático (-C-H) se logra detectar a una longitud de onda de 

933 cm-1 y se asocia a la materia prima carbonizada.  

Como se mencionó en el párrafo anterior, las muestras obtenidas de CA, presentan 

señales similares en la zona de huella dactilar. Estas señales que están asociadas al 

proceso de activación, puesto que las señales entre 1430-1415 cm-1 son muy 

características de los dobles enlaces (C=C) de las estructuras aromáticas. Los grupos 

funcionales de tipo (C=O) adquiridos en la activación tales como fenoles, éteres, 

ácidos carboxílicos, entre otros, están relacionados con la vibración de la señal cerca 

de 1100 cm-1. Por su parte, la aparición de las señales cerca de 750 cm-1 está 

relacionada con la presencia de heteroátomos.  Se debe mencionar que a partir de las 

muestras que fueron impregnadas con mayor cantidad de agente porógeno como fue 

el caso de la muestra CA [1:0.75] es notable observar la señal muy significativa 

atribuida al grupo nitrilo entre 2380-2320 cm-1, la cual es proporcionada por el 

polímero PAN [11] [88] [97] [98]. 

Con la caracterización de FTIR se pudo determinar la presencia de los grupos 

funcionales adquiridos durante la activación del composito. Lo que identificó a los 

CA obtenidos como de carácter ácido, tal como se describió en la sección de 

antecedentes.  
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Figura 55 Espectro de FT-IR de las muestras de CA   

(A) CL [1:1]. (B) CA [1:01]  (C) CA [1:0.5] (D) CA [1:0.75] (E) CA [1:1]  

(F) CA [1:2] 
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Se realizó un análisis de difracción de Rayos X, para determinar si el material 

obtenido presentó un estado amorfo propios de los CA para esto se eligió la muestra 

CA [1:1], además se analizaron tanto la cáscara de nuez y el Copolímero Poli (AMA-

b-(AN-co-MMA)).  

En el difractograma de la materia prima (ver Figura 56 –A) se observa la elevación de 

las señales y presencia background de 2ϴ =15 a 2ϴ=25° aproximadamente, este 

comportamiento es de una estructura de tipo amorfo provocado por la presencia de 

materia orgánica [11] y puede relacionarse con el complejo lignocelulósico, 

principalmente con la lignina y hemicelulosa que tienen una estructura amorfa [102].  

En cambio en la muestra Figura 56 – B y C que corresponden a la materia prima 

carbonizada y el CA de referencia, se sigue observado un comportamiento estructural 

de tipo amorfo pero también se aprecia la presencia de algunas señales que indican 

que hay un tipo de ordenamiento en la estructura. Es de esperar este tipo 

comportamiento puesto que con los tratamientos térmicos como lo es la carbonización 

y activación, se promueve el grado de pseudocristalinidad. El complejo 

lignocelulósico forma una especie de red tridimensional y en el proceso térmico se 

produce la deshidratación y deshidrogenación gradual, provocando la descomposición 

y destrucción de los enlaces del complejo lignocelulósico. Por lo tanto el 

ordenamiento que se ve es parte de la ligera reorganización o apilamiento de las 

estructuras aromáticas del complejo lignocelulósico [103].  

Los difractogramas de rayos X (Figura 56 B, C y F) tienen un pico amorfo y muy 

notorio en 2ϴ=25. Esa señal corresponde a la presencia de una estructura 

pseudografítica, es decir de un carbón con estructura turbostrática propia de los CA 

[104]. Por otra parte en los mismos difractogramas, se puede observar  una serie de 

señales entre 2ϴ = 30 y 50° que corresponden a compuestos cálcicos. La presencia de 

estos compuestos fueron confirmados por diferentes investigaciones de Vaghetti [105] 

y Aguayo-Villareal [106] en los cuales determinaron a partir de análisis elemental de 

espectroscopía de absorción atómica y SEM/EDX respectivamente, que la cáscara de 

nuez pecan es una materia rica en calcio. En los resultados obtenidos y reportados 

comprobaron con alta certeza la presencia de compuestos tales como: carbonato de 

calcio (CaCO3), óxido de calcio (CaO). Por otra parte, en un trabajo reportado por 

Komnitsas et al [11] demostraron a partir del proceso de carbonización que el carbón 

obtenido de la nuez e indicaron que el patrón de rayos X corresponde a oxalato de 

calcio  (CaC2O4‧H2O) conocido como whewellita. Ese es un compuesto inorgánico 
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producto de la descomposición de compuestos orgánicos a temperaturas superiores a 

los 350°C. Entonces, asignaron la señal de 2ϴ= 29.5° a whewellita, y las señales 

observadas entre 43.3° y 48.5° corresponden a carbonato de calcio (CaCO3), mientras 

que  las otras señales detectadas  entre los grados 2ϴ= 34° y 39.50° corresponde a 

óxido de calcio (CaO), producto de la pirolisis a temperaturas superiores a los 600°C 

del carbonato [107]. 

El difractograma Figura 56 -D  corresponde al resultado de análisis de rayos X de la 

muestra del Copolímero (Poli (AMA-b-(AN-co-MMA))) y el Figura 56 -E es del 

composito. Ambos difractogramas al ser similares, indica que el carbón del composito 

(ver Figura 56-E) fue impregnado por el agente porógeno.  

Hay que mencionar que el poliacrilonitrilo (PAN) es conocido por presentar un patrón 

de difracción con una señal intensa en 2ϴ=16.7° y una señal de menor intensidad en 

2ϴ=30°C [108]. Sin embargo en el los difractogramas Figura 56 -D y Figura 56 -E se 

observa un efecto de los otros segmentos del  Copolímero sobre la cristalinidad los 

cuales provocaron que las señales propias del PAN antes mencionadas presenten 

ensanchamiento. La presencia de los otros segmentos (PMMA, PAMA en el 

Copolímero) que son considerados amorfos no tiene un efecto directo sobre la 

estructura cristalina del PAN debido a que las señales aparecen de acuerdo al patrón 

de difracción propio del PAN. No obstante, la influencia de estos segmentos son más 

significativa sobre el grado de cristalinidad del PAN al presentar señales 

características de un material semiamorfo [24] [33] [110].  

En general de los difractogramas, es posible apreciar el tipo de orden de estructura 

que presentas los materiales obtenidos en este trabajo. Y se confirma la formación de 

tipo turbostrática de los CA obtenidos.  
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Figura 56 Difractograma Rayos X.  Dónde: A.-Cáscara de Nuez. B.- C500-60.       

C.-CA-700-30. D.-Látex AN80_20. E.-CL [1:1] F.- CA [1:1] 
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5.6 Ordenamiento del Carbón Activado  

Para analizar el ordenamiento estructural de los CA, se seleccionó la muestra CA 

[1:1]. Por medio de la técnica de TEM fue posible observar y comprobar que los CA 

obtenidos cuentan con un tipo de estructura turbostrática como se menciona en el 

apartado 2.2.2, se pueden observar en las micrografías de la Figura 57. Y este hecho 

se comprueba con la micrografía de la Figura 58 que no presenta algún tipo de patrón 

de difracción propio de un material cristalino u ordenado. Lo que se considera un tipo 

de estructura no grafítica, tal como lo describió Rosalind Franklin [111].  

 

 

Figura 57 Microscopía del Ordenamiento estructural del CA [1:1] por TEM 

 
Figura 58 Micrografía de TEM del CA [1:1] con patrón de difracción. 
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5.7 Determinación del área superficial del Carbón Activado. 

La caracterización de los CA, en cuanto al área superficial BET, volumen de poro fue 

determinado por fisisorción. En la tabla 11 es posible observar los resultados 

obtenidos por esta técnica. 

La identificación de las muestras en la tabla están anotados en orden de menor a 

mayor concentración de agente porógeno sobre el área superficial de un material 

carbonoso. Además se incluyen dos muestras, identificadas como NLA [1:1] y 

NA700-30, que corresponden a cáscara de nuez sin carbonizar, que fue impregnada 

con el agente porógeno y posteriormente activada; y la otra corresponde a la 

activación de la cáscara natural sin carbonizar. Para poder comparar entre sí el efecto 

del agente porógeno y el proceso de activación. 

Tabla 11 Área superficial y volumen de poro por fisisorción. 

Muestra 

Área 

Superficial 

m2/g 

Volumen de 

Poro 

cc/g 

Cáscara de nuez 

C500-60 

CA700-30 

CA [1:0.1] 

CA [1:0.5] 

CA [1:0.75] 

CA [1:1] 

CA [1:2] 

NLA [1:1] 

NA700-30 

2.019 

0.009 

438 

489 

556 

577 

613 

713 

535 

28.4 

.005 

.002 

0.224 

0.287 

0.327 

0.320 

0.388 

0.415 

0.315 

0.051 

 

En la Tabla 11, el valor del CA700-30 -activación sin impregnación con el agente 

porógeno- al compararse con el valor de la muestra CA [1:1], se tiene que en la 

muestra impregnada existe un aumento de 40 veces más de área superficial que en la 

que no ha sido impregnada, es decir, en la muestra CA [1:1] la aportación de 1 mg de 

agente porógeno aumenta aproximadamente 0.6 m2/g de área superficial. Éstos 

resultados hacen evidente que nuestro agente porógeno es un buen generador de 

poros. 
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Además los resultados de este trabajo se han comparado con otras investigaciones 

reportadas en la literatura. En la Tabla 12 se muestra el área superficial de CA 

obtenidos por otros autores, en los que también se ha utilizado algún tipo de desecho 

vegetal como materia prima. La comparación se realizó con el propósito de conocer 

en qué rango se encuentran los valores obtenidos y que tan eficiente ha sido el 

proceso presentado a lo largo de este trabajo de tesis. 

 

Tabla 12 Área superficiales de CA reportados en la literatura. 

 

Con respecto a la Tabla 12, el CA obtenido con cáscara de coco tiene un área 

superficial menor, al compararse con la muestra de CA [1:0.5].  

En cambio en el  trabajo de CA de cascara de nuez pecan, el proceso de activación fue 

con ácido fosfórico en una relación 3:1 con respecto a la cáscara. El área superficial 

obtenida superan con creces a los obtenidos con nuestro agente porógeno. Pero hay 

que recordar que una de las ventajas de la activación química a comparación del vapor 

de agua es obtener un alta área superficial a bajas temperatura,  pero la desventaja que 

presenta la activación química es la recuperación parcial del ácido a través de una 

serie de lavados, además la manipulación y desecho del ácido es nocivo para la salud 

y medio ambiente. Otro punto observado es que el área superficial se ve beneficiada 

al reportar el autor una doble activación. Por tal motivo los resultados llegan a ser 

superiores. 

El CA de aserrín de pino, el área superficial obtenida se encuentra significativamente 

por debajo de los valores obtenidos en los CA de éste trabajo de tesis. Con esto 

también se demuestra la eficiencia de la activación y acción de nuestro agente 

porógeno sobre la materia prima carbonizada. Porque todas las muestras preparadas 

con agente porógeno presentan mayor área superficial, que el del trabajo mencionado. 

 

Materia Prima Activación 
Área Superficial 

m2/g 
Referencia 

Cáscara de Coco   Vapor de Agua 524              [112] 

Cáscara de Nuez Pecan  Química  1070 [113] 

Aserrín de Pino  Vapor de Agua 397 [114] 
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Con el análisis de fisisorción también es posible determinar el tipo de porosidad del 

CA de acuerdo a la curva isoterma de adsorción BET, que describe los resultados de 

las mediciones de adsorción a una temperatura constante. El tipo de porosidad se 

encuentra clasificación de acuerdo a lo establecido por  IUPAC.  

En los gráficos de isotermas de la figura 53, se observa .que todos las muestras tienen 

casi mismo comportamiento. Es posible observar que tienen un punto de inflexión en 

P/Po 0.1 llamado “rodilla”. Ese punto es un indicativo de que la adsorción de 

monocapa está completa pero al seguir  el volumen de adsorción aumentado y 

también  es muestra de que existen mesoporos [113] con esto se puede decir que el 

tipo de isoterma adquirido por los compositos activados es una combinación de tipo I 

y IV que son los relacionados con los materiales microporosos y mesopososos 

respectivamente [20]. El tamaño de partícula del agente porógeno promueve la 

generación de mesoporos por su tamaño promedio de 30 nm, pero además la 

presencia de microporos es porque la lignina es el principal responsable de la 

microporosidad de los carbón activados obtenidos a partir de precursores 

lignocelulósicos  como en este caso es la cáscara de nuez [39]. 
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Figura 59 Isotermas de adsorción de los  CA con diferente relación agente porógeno 

con respecto al carbón.  

CA [1:0.1] CA [1:0.5] 

CA [1:1] 

CA [1:0.75] 

CA [1:2] 
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CAPÍTULO VI.  

6 CONCLUSIONES 

 Los resultados obtenidos demostraron que con la selección de monómeros 

(ácido metacrílico, metil metacrilato y acrilonitrilo) y el agente de 

transferencia de cadena “CTPPA”  fue posible la polimerización RAFT-PISA 

para obtener copolímeros en bloques anfifílicos autoensamblados en forma de 

partículas de  tamaño promedio a 30 nm (DLS).  

 La relación de monómeros [AN:MMA] [80:20] resultó la más adecuada a la 

síntesis del copolímero poli (AMA-b-(AN-co-MMA)) autoensamblado cuanto 

a la dispersidad (Ð) y tamaño de partícula para obtener nanopartículas 

poliméricas y ser utilizadas como agente porógeno. 

 El área superficial de una muestra de CA que fue impregnada con agente 

porógeno (CA 1:1) presenta 175 m2/g mayor área superficial en comparación 

del CA que no fue impregnado (CA 700-30). 

 Es posible que el Carbón Activado sea utilizado para materiales de alta 

especialidad, por todo el proceso involucrado en su elaboración, desde el 

tiempo de reacción, tipo de polímero obtenido, etc. 
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