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Modalidad: Ponencia Magistral

Resumen

Fueron sintetizados nuevos copolímeros 
injertados conteniendo una cadena principal de poli(N-
isopropilacrilamida), sensible a la temperatura, y cadenas 
laterales de poli(2-carboxietil-2-oxazolina), sensibles al 
pH. Fueron formados agregados estables micelares a 
partir de soluciones acuosas de estos copolímeros. Esto 
se logró mediante un incremento de la temperatura en un 
rango de pH específico, de 4.5 a 5.5. Las micelas fueron 
entrecruzadas con éxito mediante irradiación con electrones 
produciéndose nanogeles del tipo núcleo-corona (core-
shell), estables y con un diámetro de aproximadamente 100 
nm, los  cuales mostraron un comportamiento reversible 
de expansión/contracción en función del pH y de la 
temperatura, que ocurrió en forma independiente en el 
núcleo y en la corona de los nanogeles. 

Palabras claves: Polímeros sensibles a estímulos, Auto-
organización, Micelas, Nanogeles, Irradiación por 
electrones.

Introducción

La poli(N-isopropilacrilamida) (poliNiPAAm) es 
el polímero termosensitivo más estudiado y muestra 
una transición de fase en solución acuosa cercana a la 
temperatura corporal humana. Los copolímeros en bloque 
de poliNiPAAm y poliácido acrílico (PAA) y derivados, 
los cuales tienen una sensibilidad dual, térmica y al 
pH, ofrecen nuevas posibilidades de auto-organización 
estructural (Adams & Schubert, 2007). Dependiendo de la 
temperatura y el pH aplicado los copolímeros en bloque 
de poliNiPAAm y PAA cambian su balance hidrofóbico/
hidrofílico y forman diferentes tipos de micelas o agregados 
macromoleculares (Dimitrov, Trzebicka, Müller, Dworak, 
& Tsvetanov, 2007). 
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Los copolímeros amfifilicos sensibles a la temperatura 
y sus estructuras micelares son de interés en aplicaciones en 
medicina, catálisis, como compatibilizadores de materiales 
compósitos, estabilizadores de polimerización en emulsión, 
coloides o microreactores, entre otros.

Parte Experimental 

En la referencia (Zschoche 2010) se muestran todos los 
detalles de las síntesis y métodos utilizados en la presente 
investigación.

Resultados y discusiones

Fueron sintetizados nuevos copolímeros 
injertados conteniendo una cadena principal de poli(N-
isopropilacrilamida) sensible a la temperatura y cadenas 
laterales de poli(2-carboxietil-2-oxazolina) sensibles 
al pH. Para realizar la síntesis de los copolímeros 
injertados, en primer lugar, fue sintetizado un copolímero 
estadístico de NiPAAm y clorometilestireno mediante 
una polimerización por radicales libres iniciada por el 
AIBN, en dioxano. El copolímero fue obtenido con un peso 
molecular de aproximadamente 30,000 y un contenido 
de clorometilestireno de 2,4% molar. Este copolímero fue 
usado, en una segunda etapa, como macroiniciador para 
la polimerización de la 2-carboxietil-2-oxazolina (Esquema 
1). Se obtuvieron así, luego de la respectiva hidrólisis, 
copolímeros injertados con cadenas laterales de grados de 
polimerización de 50, 100 y 170 unidades monoméricas de 
2-carboxietil-2-oxazolina.

A partir de las soluciones acuosas de estos 
copolímeros injertados hidrolizados fueron formados 
agregados estables micelares mediante un incremento 
de la temperatura (encima de la temperatura LCST del 
segmento de PoliNIPAAm) en un rango de pH específico, 
específicamente de 4,5 a 5,5. Las micelas formadas 
fueron Pósteriormente entrecruzadas con éxito mediante 
irradiación con electrones produciéndose nanogeles del 
tipo núcleo-corona (core-shell), estables y con un diámetro 
de aproximadamente 100 nm, los cuales mostraron un 
comportamiento reversible de expansión/contracción en 
función del pH y de la temperatura que ocurrió en forma 
independiente en la corona y en el núcleo de los nanogeles, 
respectivamente (Fig. 1). La sensibilidad a la temperatura 
fue demostrada por la transición conformacional del núcleo 
de poliNiPAAm, mientras que la contracción o expansión 

de la corona fue función del pH. La sensibilidad reversible 
de los nanogeles fue verificada por estudios de dispersión 
de luz láser dinámica y también por mediciones de 
microscopia de fuerza atómica. Se demostró así la formación 
de las estructuras núcleo-corona de los agregados.

Esquema 1. Síntesis de poli(NiPAAm-graft-2-carboxietil-2-oxazolina)

Debido al entrecruzamiento muy efectivo obtenido 
por  medio de la irradiación con electrones, el  hinchamiento 
bi-sensitivo de los nanogeles es completamente reversible. 
La hidrofilicidad o hinchamiento del núcleo, que es 
dependiente de cambios en la temperatura, y la extensión 
o contracción, de las cadenas laterales, dependiente del 
pH,  ofrece un gran potencial para aplicaciones prácticas 
como, por ejemplo, en sistemas de liberación controlada 
de medicamentos, nanoreactores o transportadores en 
biotecnología.

Eventualmente se podría realizar también una 
modificación química de la corona de los nanogeles 
haciendo uso de los grupos ácido carboxílicos lo que 
permitiría un Pósterior aumento de la funcionalidad del 
material.

Conclusiones

Fueron sintetizados nuevos copolímeros injertados 
sensibles simultáneamente a la temperatura y al pH. Estos 
copolímeros tuvieron una cadena principal termosensible 
de poliNiPAAm y cadenas laterales, sensibles al pH, de 
poliácido carboxílico. Estos polímeros debido a su carácter 
amfifílico formaron micelas estables y reversibles de un 
tamaño definido en un rango de pH de 4.5 a 5.5.

El entrecruzamiento de estos polímeros en el estado 
micelar estabilizó estas estructuras y produjo nanogeles con 
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doble sensibilidad, a la temperatura y al pH. Los nanogeles 
tuvieron una estructura del tipo núcleo-corona (core-shell). 
Se pudo demostrar mediante mediciones de RMN y DLS que 
el núcleo y la corona pueden ser regulados en su tamaño y 
morfología en forma independiente mediante variaciones de 
temperatura y pH (Fig. 1). 
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Figura 1. Mediciones de radio hidrodinámico (DLS) versus el pH, de 
nanogeles, sobre y debajo de la temperatura de transición de fase del 
núcleo (La distribución de tamaños (PDI) siempre fue estrecha, PDI de 

aproximadamente 0.05) 
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Modalidad: Ponencia Magistral

Resumen

Se presenta el desarrollo de membranas poliméricas 
catalíticamente activas para la producción de biodiesel. Se 
describen  ejemplos de membranas desarrolladas a nivel 
laboratorio donde se mide la capacidad para retener los 
reactivos para la producción de biodiesel, metanol y aceite 
de soya, y los factores que afectan la capacidad de estas 
membranas en la reacción de transesterificación del aceite 
de soya, y al mismo tiempo separar el subproducto de la 
reacción, glicerol, por medio de la membrana.

Palabras claves: membranas catalíticas, biodiesel, 
transeterificación, glicerol.

Introducción

Es uso de reactores con membranas poliméricas 
catalíticamente activas es un proceso que tiene potencial 
para realizar la esterificación y transesterificación de aceites 
vegetales para producir biodiesel y simultáneamente 
separara el glicerol que es el subproducto de la reacción, 
ver Esq. 1. La membrana si se escoge adecuadamente puede 
además regular la absorción selectiva de los reactivos y 
productos dándonos la posibilidad de controlar la actividad 
catalítica y eliminarlos pasos de filtración (Vankelecom, 
2002).  Para este trabajo membranas catalíticamente activas 
de alcohol polivinílico (PVA) y poliácido acrílico (PAA) 
se prepararon y entrecruzaron con  ácido sulfosuccínico 
y ácido 4,4’diaminofenil.2,2’-disulfonico respectivamente. 
También se prepararon membranas catalíticas de 
mezclas físicas de PAA con ácido poli(2-acrilamido-2-1-
propensulfonico) (PAMPS). Medición de las propiedades 
de absorción de reactivos aceite de soya y metanol así como 
la cinética de reacción para la producción de biodiesel en 
cada tipo de membrana se evalúan. Se describen además los 
factores que afectan la velocidad de reacción y la capacidad 
de separación del glicerol por medio de la membrana 
basado en los coeficientes de difusión.
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Parte Experimental 

Las membranas de PVA se entrecruzaron con SSA 
a 50, 60 y 80 °C y las membranas preparadas con PAA se 
entrecruzaron a 170 y 190°C con DABS. Las membranas a 
partir de mezclas PVA/PAMPS se entrecruzaron a 60°C. 
Las reacciones de transesterificación para obtener biodiesel 
se realizaron en lotes a 60°C, en un matraz de 3 bocas de 
500 mL, bajo agitación mecánica a presión atmosférica. La 
tasa de conversión de triglicéridos a biodiesel se analizó 
por H1-RMN. La absorción de metanol y aceite de soya 
en las membranas se determinó por gravimetría, y los 
coeficientes de difusión en las membranas por el método 
de tasa de absorción de metanol y metanol-glicerol. La 
capacidad de intercambio iónico (CIO) de las membranas 
fue determinada por titulación volumétrica.

Resultados y discusión

La Fig. 1 muestra la conversión a biodiesel de aceite 
de soya, con un alto contenido de triglicéridos, mediante la 
reacción de transesterificación promovida por los grupos 
sulfónicos en las membranas catalíticas PVA-SSA-5% y 
PAA-80/20 BDSA-5%. La reacción de transesterificación 
es más rápida en la membrana catalítica de PVA-SSA-20%, 
con una capacidad de intercambio iónico del (CII) de 0.7 
mmol/g que en la membrana de PAA-80/20-DBSA que 
tiene una CII de 0.61 mmol/g. La diferencia en actividad se 
atribuye a la diferencia en CII, dado que las dos presentan 
un tiempo ajuste inicial de alrededor de 100 h antes de 
despegar la reacción.

La Tabla 1 presenta los coeficientes de difusión D para 
los subproductos de reacción para formación de biodiesel, 
metano y mezcla metanol glicerol, en las membranas 
catalíticas PVA-SSA-20% y PAA-80/20-DABS-5%. D es 
mayor un orden de magnitud en PAA-80/20-DABS-5% 
debido a que es más hidrofílica. En ambos casos la 
presencia de glicerol disminuye D, afectando la capacidad 
de transporte de la membrana.

Por otra parte las membranas catalíticas a base 
de PVA/PAMPS (Corzo-González, Loria-Bastarrachea, 
Hernández-Nuñez, Aguilar-Vega & González-Díaz, 2017) 
con una relación 80/20 y 70/30 entrecruzadas con ácido 
succínico se presentan en la Fig. 2. Las membranas con 
mayor CII lograron conversiones a biodiesel de 94% con 
las mismas condiciones de reacción en tiempos menores. 
La diferencia esencial en estas membranas es que el CII 
alcanza 1.47 mmol/g. comparado con 0.57 mmol/g en las 
membranas de la parte inferior.

Esquema1. Membrana catalítica con reacción  
y separación simultaneas. Figura 1. Conversión a biodiesel membranas catalíticas PVA-SSA-20% 

y PAA-80/20-DABS 5% a 60°C

Tabla 1. Coeficientes de difusión de metanol y mezcla metanol 
glicerol en membranas catalíticas PVA-SSA-20% y  

PAA-80/20-DABS-5%. 

Membrana
CII 

(mmol/
gr)

Disolvente
D

 (cm2/s)

PVA-SSA-20%-
100°C

0.65 MeOH 5.63E-08

0.65 MeOH-Gli 2.72E-08

PAAc-BDSA-5%-
190°C

0.62 MeOH 2.28E-07

0.62 MeOH-Gli 1.57E-07
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Conclusiones

Los resultados obtenidos indican que en la reacción 
de transesterificacion para producir biodiesel mediante 
membranas catalíticamente activas el CII es un parámetro 
clave para lograr altas conversiones. La difusión de los 
reactivos y productos en la membrana se ve afectada por la 
hidrofilicidad de la matriz polimerica usada siendo mayor 
para la membrana más hidrofílica.

Figura 1. Actividad catalítica de las membranas PVA / PAMPS (circulo 
lleno) 80:20, (triángulo lleno) 70:30 y los respectivos compuestos 

reticulados con ácido succínico (circulo y triangulo vacio). 
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Modalidad: Póster

Resumen

Se desarrolló un sensor electroquímico para la 
detección de amoxicilina, a partir de un electrodo de carbón 
vítreo modificado con grafeno y funcionalizado con catecol. 
El grafeno fue sintetizado usando una oxidación-reducción 
de grafito, este proceso se conoce como método modificado 
de Hummers. La película de Catecol-grafeno (CG) fue 
depositada sobre el electrodo por el método de secado de 
goteo, usando nafion como agente encorador. El electrodo 
modificado con Nafion-catecol-grafeno mostró una 
actividad electroquímica para la oxidación electrocatalítica 
de amoxicilina. El sensor propuesto puede aplicarse a 
la identificación y cuantificación de amoxicilina con un 
rango lineal y con un límite de detección bajo. El análisis 
de los resultados experimentales puede utilizarse para 
proporcionar mejores estimaciones de la reproducibilidad 
experimental y la estabilidad a largo plazo del sensor, 
así como una alta selectividad sin interferencia de otras 
especies potencialmente competidoras.

 Palabras claves: amoxicilina, grafeno, método hummers, sensor 
electroquímico, síntesis. 

Introducción

Para la industria farmacéutica la implementación de 
métodos que permitan la determinación de compuestos 
químicos  de interés farmacéutico es de gran importancia 
ya que permite el control de calidad de los productos 
fabricados (Shen et al., 2016). Los métodos electroquímicos 
logran de manera rápida y confiable la determinación 
de compuestos, en matrices complejas, con una alta 
sensibilidad y selectividad (Bollella et al., 2017). En 
la industria farmacéutica encontramos diversidad de 
medicamentos como la amoxicilina (AMX) que tienen un 
gran impacto en la población que los consume, por ende es 
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de gran importancia que estos medicamentos cumplan con 
los requerimientos legislativos. 

La AMX es un compuesto semisintético, derivado de 
la penicilina. Este medicamento actúa contra un amplio 
espectro de bacterias, tanto en GRAM positivo como en 
GAM negativo, por eso uno de los antibióticos más usados 
en el mundo y se emplea contra infecciones bacterianas 
tanto en humanos como en animales (Brahman, Dar, & Pitre, 
2013; Santos, Bergamini, & Zanoni, 2008). Este antibiótico 
se presenta en diferentes formulaciones y diferentes 
concentraciones. Hay estudios que han demostrado que el 
abuso de antibióticos en los animales causa la acumulación 
en los alimentos derivados de éstos, como lo son la leche, la 
carne, el pollo, entre otros (Wong, Scontri, Materon, Lanza, 
& Sotomayor, 2015). Por lo anterior, es de gran importancia 
desarrollar un método que permita detectar y/o cuantificar 
tanto niveles altos como bajos de AMX, lo que muestra la 
necesitad de futuros trabajos en este contexto. 

Actualmente, existen varias técnicas analíticas 
para la detección de AMX en la industria farmacéutica 
mediante Cromatografía Liquida de alta Resolución 
(HPLC) con detector UV-Vis, cromatografía de gases (GC), 
espectrometría de masas, entre otros. Sin embargo, estos 
métodos tienen desventajas tales como: procedimientos 
complejos, tiempos de respuesta largos y su instrumentación 
tiene un costo elevado.

El propósito del presente trabajo es desarrollar un 
método electroanalítico alternativo para la determinación 
de AMX, con el objetivo de mejorar la sensibilidad, 
interferencias y los tiempos de respuesta de los sistemas 
convencionales de análisis existentes, satisfaciendo de 
esta manera las exigencias reglamentarias respecto a los 
compuestos de estudio.

Parte Experimental 

Preparación del Óxido de Grafeno 
(GO) por el Método de Hummers 
Modificado

En un vaso de 250 mL, en constante agitación y a baño 
frío se mezcló 2,0 g de grafito previamente pulverizado, 
1,0 g de nitrato sódico y 50 mL de ácido sulfúrico 
concentrado. Pósteriormente se adicionó lentamente 6,0 
g de permanganato de potasio, en constante agitación y a 
una temperatura controlada entre 20 °C y 25 ºC; 5 minutos 

después, se retiró del baño frío y se calentó a 35 ºC por 30 
minutos; luego se adicionó lentamente 100 mL de agua 
desionizada y se agitó por 15 minutos. A continuación se 
adicionó peróxido de hidrogeno al 30%, esto con la finalidad 
de reducir el permanganato de potasio residual (y se esperó 
hasta que el burbujeo desapareciera). Pósteriormente se 
dejó decantar, se extrajo la solución sobrenadante y se filtró 
el residuo enjuagando con agua tibia hasta que alcanzara 
un pH neutro. El polvo obtenido se dispersó en agua 
desionizada y se sónico por 15 minutos. Finalmente se filtró 
y de esta forma se obtuvo el polvo de GO (García Martínez, 
2013). 

Preparación de la reducción térmica del 
Óxido de Grafeno 

Se dispersó GO (1mg/mL) en agua desionizada y 
se agito mecánicamente durante 1 hora hasta obtener 
una solución homogénea. Pósteriormente se adicionó 
borohidruro de sodio 10 mM. Se dejó secar a temperatura 
ambiente. Para finalizar se calentó durante 2 minutos. La 
reducción del óxido de grafeno se precito gradualmente 
como un sólido negro. Se guardó una muestra para su 
caracterización (Castro Beltrán,  Sepúlveda Guzmán,  De la 
Cruz Hernández,  & Cruz Silva, 2011). 

El producto obtenido se caracterizó por medio 
de espectroscopia de infrarrojo (FT-IR), microscopia 
electrónica de barrido (SEM) y Espectroscopia Raman 
(Aguirre Yagüe, 2015). Estos estudios se realizaron en 
la Universidad Santiago de Cali y en colaboración con 
Universidades nacionales e internacionales.

Preparación del electrodo modificado
Sobre una superficie de carbón vítreo, previamente 

pulida con alúmina (3,0 µm) y/o polvo de diamante,  
se colocó 3,0 µL de una suspensión de grafeno en una 
mezcla de dimetilformamida+Nafion (1:1), se evaporó 
esta suspensión en presencia de un flujo de aíre caliente 
por 25 minutos, después de evaporar el disolvente, se 
hizo una segunda y tercera adición de la suspensión sobre 
la superficie del electrodo, de tal forma que se obtenga 
una superficie completamente modificada. Al terminar la 
modificación, el electrodo se colocó en un desecador por 12 
horas antes de su utilización.
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Preparación de la muestra

Se realizó la preparación de la muestra para el análisis 
de acuerdo a los métodos estipulados por la farmacopea 
Americana y/o Europea o métodos internos del fabricante.

Montaje de la celda electroquímica

El sistema estuvo compuesto por tres electrodos:

Electrodo de trabajo (electrodo modificado con 
grafeno, nafion y catecol)

Electrodo de referencia (electrodo de Ag/AgCl/KCl 
3 mol L-1)

Contraelectrodo (Barra de grafito)

Se utilizó la técnica de voltametría cíclica para la 
determinación de la amoxicilina. A continuación se muestra 
el montaje en la Figura 1.

Figura 1. Celda electroquímica para la determinación  
electroquímica de amoxicilina.

Resultados y discusiones

La producción del grafeno ha abierto un nuevo 
campo en la química física y la ciencia de los materiales. Ya 
que tiene diversas aplicaciones debido a sus propiedades 
electrónicas, mecánicas, ópticas y térmicas.

La determinación y/o cuantificación de amoxicilina 
con un electrodo de carbono es un método rápido, poco 
costoso, selectivo y sensible con respecto al HPLC, ya que, 
este método requiere el consumo de solventes costosos 
como el acetonitrilo, etanol, metanol, isopropanol, ácido 

sulfúrico, entre otros, los cuales algunos son regulados por 
el estado y deben tener un adecuado tratamiento después 
de su uso. Por tales problemas, los métodos electroquímicos 
ofrecen una parcial o total solución a estos problemas 
porque logran de manera eficaz la determinación de 
compuestos en matrices complejas, con una alta sensibilidad 
y selectividad, utilizando menores cantidades de solventes 
(Santos, Bergamini, & Zanoni, 2008; Shen, Wang, Chen, Yu, 
Liang, & Zhang, 2016).

Las técnicas electroquímicas para la determinación 
de amoxicilina que fueron utilizadas fueron las siguientes: 
voltametría cíclica y cronoamperometría, esto fue realizado 
tanto con el electrodo sin modificar, como con el electrodo 
modificado con grafeno. 

La técnica de voltamperometría cíclica (Figura 2) es 
una técnica muy usada ya que proporciona información de 
la reaccion electroquímica. Esta técnica mide la corriente 
originada en la celda electroquímica cuando se modifica 
el potencial. Para llevar a cabo esta técnica se necesitan 
tres electrodos: un electrodo de trabajo, un electrodo y un 
contraelectrodo. 

Figura 2. Voltametría cíclica con el electrodo modificado  
con oxido de grafeno reducido.

La cronoamperometría es una técnica que consiste 
en la aplicación de un salto de potencial como señal de 
excitación al electrodo de trabajo en reposo. La respuesta 
es la intensidad de corriente que pasa entre el electrodo de 
trabajo y el contraelectrodo en función del tiempo, se puede 
observar en la figura 3 como cambia la corriente a medida 
que se modifica la superficie del electrodo con grafeno.
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Figura 4. Corriente vs. Numero de µL de grafeno  
adicionados al electrodo.

Figura 3. Modificación del electrodo con 1, 2, 3, 5 y 7  µL de grafeno.

En la figura 4 se puede observar que la adición ideal 
para la modificación del electrodo es de 5 µL.

Todo lo anterior servirá para poder determinar 
cualitativamente y/o cuantitativamente amoxicilina.

Conclusiones

Con este proyecto se pretende determinar cualitativa 
y/o cuantitativamente,  amoxicilina.

El sensor propuesto garantiza la minimización de los 
efectos de interferencia, sensibilidad y selectividad cuando 
se analiza amoxicilina en muestras de amoxicilina.

Debido al gran auge en los últimos tiempos para 
trabajar electrodos modificados con grafeno como material 
de superficie, se pretende escribir un artículo para una 
revista de arbitraje internacional. 
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Resumen

Se desarrolló un sensor electroquímico para la 
detección de la Capsaicina en parches transdérmicos a 
partir de un electrodo de carbono modificado con grafeno 
encorado con Nafión (grafeno-Nafión). El grafeno fue 
sintetizado usando una oxidación-reducción in situ de 
grafito, este proceso se conoce como método modificado 
por Hummers. La película de Nafion -Grafeno (NG) fue 
depositada sobre la superficie del electrodo mediante el 
método de adsorción seca in situ. Tal electrodo basado en 
NG mostró una actividad electroquímica muy alta para 
la oxidación electrocatalítica de la Capsaicina a diferentes 
pH. El sensor propuesto puede aplicarse a la identificación 
y cuantificación de Capsaicina en parches transdérmicos 
con un rango lineal y con un límite de detección bajo. El 
análisis de los resultados experimentales se utilizó para 
proporcionar mejores estimaciones de la reproducibilidad 
experimental y la estabilidad a corto y largo plazo del 
sensor, así como una la selectividad evitando el efecto de 
las matrices.

Palabras claves: Grafeno-Nafion, Método Hummers, 
Modificación de superficies, Nuevos materiales.

Introducción

En general la modificación de superficies electródicas 
sirve para mejorar la selectividad y sensibilidad de los 
sensores químicos y electroquímicos. Normalmente 
estas modificaciones nos permiten obtener una mayor 
selectividad y/o sensibilidad en la determinación de una 
especie de interés en una matriz compleja. Los métodos 
electroquímicos muestran alta sensibilidad, bajo costo, 
tiempos de análisis cortos comparados con otras técnicas 
de análisis. Por ende, se han convertido en una herramienta 
efectiva para el análisis de medicamentos en formulaciones 
farmacéuticas (Alegret, del Valle, & Merkoçi, 2004).
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Entonces, el objetivo de este estudio es desarrollar un 
método simple y rápido para el análisis de Capsaicina en 
parches transdérmicos. En este estudio se pretende evaluar 
¿Cómo modificar con grafeno superficies de carbón vítreo, 
para la determinación cualitativa y/o cuantitativa de 
Capsaicina en una formulación farmacéutica? Las técnicas 
electroquímicas para la determinación de la capsaicina 
que serán utilizadas serán voltametría de onda cuadrada, 
voltametría cíclica y cronoamperometría de doble pulso, 
esto será realizado tanto con un electrodo sin modificar, 
como con los electrodos modificados con grafeno. 
Los resultados serán comparados con técnicas como 
cromatografía líquida de alta eficiencia (HPLC), técnica 
usualmente utilizada en la determinación de esta especie. 

Parte Experimental 

Síntesis de grafeno (GR)

Se sintetizó óxido de grafeno mediante el método 
modificado de Hummers, luego el grafeno se obtuvo 
por reducción del óxido de grafeno (OG) previamente 
generado.

Síntesis de óxido de grafeno (OG) 
mediante método Hummers modificado

En un vaso de 250 mL se realizó una mezcla en 
constante agitación y en baño frío de: 2,0 g de Grafito en 
polvo, 1,0 g de nitrato sódico (NaNO3), 50 mL de ácido 
sulfúrico concentrado (H2SO4). Posteriormente se le 
adicionó lentamente 6,0 g de permanganato de potasio 
(KMnO4), en constante agitación y a una temperatura 
controlada entre 20 °C y 25 ºC; 5 minutos después, se retiró 
del baño frío y el sistema se calentó a 35 ºC por 30 minutos; 
luego se añadió lentamente 100mL de H2O desionizada al 
sistema y se agitó por 15 minutos. A continuación se agregó 
una solución (donde el agua utilizada se calienta a 60 ºC), 
de 80mL al 6% de peróxido de hidrogeno (H2O2), esto con la 
finalidad de reducir el permanganato de potasio (KMnO4) 
residual (y se esperó hasta que el burbujeo desapareció). 
Posteriormente la mezcla se centrifugó a 4000 rpm por 
1 hora y el residuo se enjuagó con agua tibia hasta que 
alcanzó un pH de 7,00. El polvo obtenido se dispersó en 
H2O y se sonicó suavemente por 15 minutos. Finalmente se 
filtró, y las trazas negras obtenidas se congelaron y después 
se secaron en horno al vacío; y de esta forma se obtuvo el 
polvo de GO (Phiri, Gane, & Maloney, 2017).

Síntesis de óxido de grafeno reducido 
(OGR)

Se dispersó GO (1mg/mL) en agua desionizada 
y se agitó mecánicamente durante 1 hora para obtener 
una solución homogénea. Posteriormente se adicionó 
borohidruro de sodio (NaBH4) 10 mM. La mezcla se colocó 
en un baño de aceite a 90 °C durante 24 horas. La reducción 
del GO se precipita gradualmente como un sólido negro. 
Este producto se lavó con abundante agua y después se 
secó mediante liofilización.

Despues se añadió 5 mL de la dispersión acuosa del 
GO (1 mg/mL)  a un erlenmeyer de 500 mL y  se dejó 
secar a temperatura ambiente. El GO formó una película 
en el fondo del matraz, posteriormente se calentó durante 
2 minutos. Una vez terminada la reacción el producto 
tuvo un cambio de coloración. Finalmente se guardó una 
muestra para su caracterización Wang, Li, Wang, Li, & Lin, 
2011).

Caracterización de OGR

Se realizó mediante una Espectroscopia IR y 
Espectroscopia Raman para la caracterización del grafeno 
obtenido.

Preparación de los electrodos modificados (GR-NF/
GCE)

Sobre una superficie de carbón vítreo previamente 
pulida con alúmina (3.0 µm),  se colocó 5.0 µL de una 
suspensión de grafeno en una mezcla de DMF+Nafion 
(1:1), se  evaporó esta suspensión en la presencia de un flujo 
de aíre caliente por 25 minutos, después de evaporado el 
disolvente  el electrodo es colocado en un desecador por 12 
horas antes de su utilización.

Preparación de la muestra a analizar

Se realiza preparación de la muestra de acuerdo a los 
procedimientos farmacéuticos previamente descritos en la 
farmacopea americana o métodos del fabricante.

Resultados y discusiones

Inicialmente se caracterizó el compuesto obtenido de 
OG, con la técnica de Espectroscopia IR (figura 1), el cual 
se comparó con el Espectro del compuesto de Oxido de 
grafeno reducido, obteniendo las señales características de 
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los grupos funcionales insertados durante la reducción del 
Oxido de grafeno (figura 2).

Figura 1. Espectro IR Óxido de Grafeno

Figura 2. Espectro IR Óxido de Grafeno Reducido

También se realizó una espectroscopia Raman para 
comparar las intensidades en las señales del OG y OGR 
(figura 3.)

Posteriormente se realizó un análisis mediante 
espectroscopia Raman, en donde se observa las diferencias 
en las intensidades de oxido de grafeno y oxido de grafeno 
reducido (figura 3).

Figura 3. Espectro Raman de  Oxido de grafeno y Óxido  
de Grafeno Reducido.

Mediante el uso de un Potenciostato Autolab y el 
Software Nova 1.1, se realizaron diferentes voltametrias 
cíclicas variando el medio y las condiciones de trabajo. 

Se diseñó una celda electroquímica que constaba de tres 
electrodos, un electrodo de referencia de Ag/AgCl, un 
contraelectrodo de platino y un electrodo de trabajo de 
carbón vítreo. Primero se realizó un estudio de velocidad en 
una solución de ferriciaruno de potasio 2mM en KBr 0.2M, 
utilizando la tecnica de voltametría cíclica, en donde se 
obtuvo una serie de voltamperogramas cíclicos a diferentes 
velocidades de barrido (figura 4), con los cuales se evidencia 
una corriente de pico anódico y catódico deduciendo un 
comportamiento de tipo reversible y Nerstiano. 

Figura 4. Voltamperometria cíclica de solución de ferricianuro 2mM 
en KBr 0.2M con electrodo de carbón vítreo sin modifcar.  

A diferentes velocidades de barrido. 

Posteriormente se realizó la modificación del 
electrodo de carbón vítreo con diferentes volúmenes de 
una suspensión oxido de grafeno reducido, se utilizaron 
cuatro volúmenes  diferentes (2µL, 3µL, 5µL y 7µL) a una 
velocidad de barrido de barrido de 100mVs-1 y se observó 
la respuesta  de la corriente en una solución de ferricianuro 
2mM, se obtuvieron los ciclos que se registran en la figura 
5.

Figura 5. Voltamperometria cíclica de solución de ferricianuro 2mM 
en KBr 0.2M con electrodo de carbón vítreo modificado con OGR   

en diferentes volúmenes.
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Luego se realizaron diversas mediciones con la 
técnica de cronoamperometria, para determinar cuál era el 
volumen de modificación más óptimo en las condiciones 
de trabajo previamente descritas. Se modificó electrodo de 
carbón vítreo con cinco volúmenes diferentes de OGR, y se 
analizó como variaba la corriente con respecto al tiempo 
en una solución de Ferricianuro de potasio 2mM a una 
velocidad de barrido de 100Mv (figura 6).

Figura 6. Cronoamperometria de solución de ferricianuro 2mM en 
KBr 0.2M con electrodo de carbón vítreo modificado con OGR   

en diferentes volúmenes.

De acuerdo a las cronoamperometrias de la figura 
6, se realizó un grafica de Corriente Vs. Número de 
mcirolitros de OGR agregados al electrodo de carbón vítreo 
figura 7, y se determinó que se obtenían mejores resultados 
trabajando con un volumen de modificación de 5µL debido 
a que la corriente disminuía.

Figura 7. Respuesta de Corriente Vs. Número de microlitros  
de OGR en electrodo de carbón vítreo.

  En el estudio de la especie capsaicina, se partió de 
un extracto Cápsico Etanólico cuya concentración era 2.3% 
expresado como capsaicina, a partir de este, se preparó 
una solución 2mM de capsaicina en KBr y se realizó una 

voltametría cíclica para observar su comportamiento frente 
al electro sin modificar (figura 8)

Figura 8. Voltametría cíclica de Extracto Cápsico 2mM en KBr 0.2M,  
a 100mV,  potencial: -0,2 a 1.4V, electrodo sin modificar. 

También se realizó el estudio de la especie de 
interés en diferentes medios: alcalino, neutro y básico. Se 
prepararon soluciones soluciones buffer a los siguientes 
pH: 5.19, 6.17, 7.10, 8.20, obteniendo que la mejor condición 
de trabajo  es a un pH de  aproximadamente 7 debido a 
que la respuesta de corriente es mayor y el proceso está 
controlado aparentemente por difusión (figura 9).

Figura 9. Voltametría cíclica de Extracto Cápsico 2mM en KBr 0.2M, 
velocidad: 100mV a diferentes pH.

Finalmente se realizó un estudio de velocidades 
utilizando la técnica de cronoamperometria para determinar 
a que velocidad de barrido se debía trabajar la especie de 
interés.  Se realizo la modificación del electrodo con 5µL 
de OGR  y se realizó el análisis cronoamperometrico a 
una solución de extracto Cápsico 2mM en buffer pH 7, 
obteniendo una solución final con pH 7.34. Normalizamos 
el tiempo restando y colocando todo a la misma escala, se 
construyó la figura 10.
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Figura 10. Cronoamperometria de Extracto Cápsico 2mM en buffer 
pH 7.34 a diferentes velocidades con electrodo de carbón vítreo 

modificado con 5µL de OGR.

Con esta grafica se evidenció el potencial de trabajo 
para la especie de interés era 0.25V ya que en este se obtenía 
la mejor respuesta de corriente.

Conclusiones

Se realizó la síntesis de OGR y mediante las técnicas 
de espectroscopia Raman y Espectroscopia IR se logró 
determinar que el compuesto sintetizado había sido 
reducido correctamente.

Mediante las voltametría cíclica se verificó la respuesta 
del sensor propuesto de acuerdo al comportamiento de una 
solución de ferricianuro de potasio.

Mediante las técnicas electroquímicas empeladas, se 
identificaron las condiciones óptimas de trabajo para la 
modificación del electrodo de trabajo.

Se encontró que a un volumen de modificación 
de 5µL de OGR se obtenían mejores respuestas en 
cronoamperometria para solución de ferricianuro de 
potasio.

Se evidenció mediante un estudio de velocidades 
de barrido,  que a un potencial de  0.5V se obtenía una 
mejor respuesta en el análisis cronoamperometrico de la 
capsaicina.

Se verificó el comportamiento de la especie de interés 
en diferentes medios, variando el pH y observando la 
respuesta de la corriente con el tiempo para determinar el 
medio de trabajo que mejor respuesta daba en la tecnica 
propuesta.
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Modalidad: Póster

Resumen

En este trabajo presentamos un estudio completo 
sobre la síntesis, la estructura y su relación con las 
propiedades mecánicas y ópticas de una nueva familia de 
polímeros de coordinación formados a partir de lantánidos. 
Se caracterizaron tres nuevas fases cristalinas. Se realizaron 
análisis de nanoindentación y fotoluminiscencia con el 
fin de encontrar una relación entre las características 
estructurales con las propiedades mecánicas, ópticas y 
como sensores químicos.

Palabras claves: polímeros de coordinación, nanoindentación, 
sensor químico.

Introducción

Como ha sido demostrado en trabajos anteriores, 
la capacidad de las moléculas de disulfonaftaleno para 
formar compuestos de coordinación con una variedad de 
estructuras, dimensionalidades y topologías, da lugar a 
materiales interesantes con aplicaciones potenciales en 
catálisis (D’Vries, Iglesias, Snejko, Gutiérrez-Puebla & 
Monge, 2012), absorción de gases (Gándara, Gutiérrez-
Puebla, Iglesias, Snejko & Monge, 2009) y luminiscencia 
(D’Vries,et al., 2013). Estos materiales también presentan 
propiedades magnéticas y de conductividad (Horike, 
Umeyama & Kitagawa, 2013).

Parte Experimental 

Los compuestos obtenidos en este trabajo fueron 
sintetizados mediante metodología hidrotermal. Los 
materiales cristalinos resultantes fueron analizados 
mediante difracción de rayos X de polvo y monocristal, 
espectroscopia infrarroja, análisis térmico TGA y DSC, 
nanoindentación y espectroscopia de emisión.
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Resultados y discusiones

En este trabajo se presenta una serie de polímeros 
de coordinación (PC) (Figura 1), formados en condiciones 
hidrotermales optimizadas a partir de metales de 
lantánidos, 3-hidroxinaftaleno-2,7-disulfonato (3-OHNDS) 
y 1,10-fenantrolina (fen). Se identificaron tres fases 
cristalinas y se caracterizaron por análisis vibracional y 
térmico, difracción de rayos X de monocristal y polvo. La 
fórmula de estas fases es [Eu (3-OHNDS) (fen) (H2O) 2] • 
3H2O (Fase 1-Eu) (SG = triclinicPī), (C44H34N4O16S4Eu2) 
(Fase 2-Eu) y [Ln2 (OHNDS) 2 (fen) 2 (H2O)] 3H2O (Fase 
3 - Ln) donde Ln = Tb, Dy, Ho, Er e Yb (SG = P21 / n 
monoclínico). Se realizaron estudios de nanoindentación 
con el fin de encontrar la relación entre las características 
estructurales y las propiedades mecánicas (módulo de 
Young y dureza) del material cristalino. Se realizó una 
caracterización exhaustiva de las propiedades ópticas, 
involucrando experimentos de excitación-emisión y 
cuantificación de la luminiscencia. Además, se probó la 
detección de hidrocarburos aromáticos poli cíclicos (HAP), 
resultando en una marcada selectividad cuando el CP 
interactúa con moléculas de naftaleno. Estos resultados 
hacen de estas fases, materiales prometedores para la 
elaboración de sensores colorimétricos químicos.

Figura 1. Relación estructura-propiedades en  
polímeros de coordinación.

Conclusiones

Fueron sintetizados tres nuevas familias de polímeros 
de coordinación obtenidos a partir de los primeros metales 
de la serie de los lantánidos y ligandosarildusulfonato. 
Estos materiales fueron estructuralmente caracterizados 

observando que forman polímeros 1D. Estos nuevos 
materiales presentan propiedades mecánicas equivalentes a 
las observadas para materiales híbridos similares. Además 
estos compuestos presentan propiedades luminiscentes y 
más importantes aún, se muestran como sensores químicos 
prometedores en la detección de moléculas relacionadas 
con explosivos.
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Resumen

El desarrollo de recubrimientos antiadherentes 
para cartón corrugado constituye una alternativa para 
reducir las pérdidas y los desperdicios de productos y a 
su vez la generación de residuos. En el presente trabajo 
se prepararon recubrimientos antiadherentes a base de 
coopolimero etil-vinil acetato (EVA) y parafina dura, 
y se aplicaron sobre muestras de cartón corrugado. Se 
evaluó el efecto de la presencia del recubrimiento sobre 
la adherencia al cartón corrugado de un sellante asfaltico 
comercial (MPI), compuesto de asfaltos modificados con 
polímeros, resinas y aditivos. Los resultados preliminares 
mostraron que la adherencia del sellante asfáltico a la caja 
de cartón recubierta es dependiente de la composición del 
recubrimiento, siendo la proporción 1:1 (EVA: parafina) la 
más adecuada para la separación del producto. 

Palabras claves: recubrimiento, material compuesto, adherencia, 
cartón corrugado, empaque.

Introducción

La diversificación de los materiales de empaque 
constituye uno desafío actual no solo a nivel científico 
sino también para el sector industrial. En este contexto, se 
requiere el desarrollo de nuevos materiales de empaque 
adaptados para aplicaciones específicas. 

La adherencia a la superficie de los materiales de 
empaque es una de las principales causas de pérdida y 
desperdicio de productos. Dicha adherencia trae diversas 
consecuencias incluyendo la disminución de la rentabilidad 
y el aumento en la generación residuos. 

La aplicación de recubrimientos sobre la superficie 
de los materiales constituye una alternativa útil para la 
modificación de propiedades superficiales de los mismos, 
tales como hidrofobicidad superficial, permeabilidad 
al vapor de agua y a los gases, rugosidad, adherencia, 
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entre otras. Además, varios autores han reportado que 
los materiales recubiertos generalmente exhiben mejores 
propiedades mecánicas que el material original (Tomić et 
al., 2017). 

El objetivo del presente trabajo fue desarrollar 
formulaciones para recubrir cartón corrugado, con 
propiedades antiadherentes frente a productos tipo sellante 
asfáltico, que puedan ser potencialmente empleados para 
disminuir las perdidas y el desperdicio de este tipo de 
productos. 

Parte Experimental 

Los materiales empleados para la preparación de los 
recubrimientos (Figura 1) fueron coopolimero etil-vinil 
acetato (ELVAX 260, Dupont, EEUU) y parafina dura. 

comercial y se dejaron secar a temperatura ambiente 
durante 24 h. Además, se recubrieron cajas de cartón 
corrugado con láminas de papel siliconado comercial para 
propósitos de comparación. 

Para la evaluación de las propiedades adhesivas del 
cartón recubierto, se empleó como modelo un sellante 
asfáltico compuesto de asfaltos modificados con polímeros, 
resinas y aditivos fabricados por la empresa Manufactura 
y Procesos Industriales (MPI, Colombia). El producto se 
calentó a 190ºC y se depositó en caliente sobre la muestra 
de cartón corrugado recubierta con el compuesto EVA/
parafina. Luego de un tiempo de secado de 48 h, se evaluó 
la adherencia del producto asfáltico al cartón recubierto, 
mediante observación y seguimiento fotográfico (Okba, 
Nasr, Helmy & Yousef, 2017). 

Resultados y discusión

Las formulaciones F1, F2 y F3 dieron lugar a mezclas 
traslúcidas (Figura 2). Mientras que en el caso de la mezcla 
F4, se observó una pérdida de transparencia. Por otro 
lado, se observó que el incremento en la concentración 
de parafina disminuyó la fluidez de los recubrimientos, 
debido a su rápida solidificación.

Figura 1. Imágenes del proceso de fabricación de  
los compuestos EVA/parafina

Se realizó el fundido de cada material por separado 
calentando a 120ºC  la parafina y a 190ºC el coopolimero 
etil-vinil acetato, ambos bajo agitación (Figura 1). Luego 
se prepararon mezclas conteniendo distintas proporciones 
de cada material (Tabla 1). Finalmente, se aplicaron los 
recubrimientos sobre muestras de cartón corrugado 

Tabla 1. Formulaciones del compuesto EVA/parafina

Formulación EVA (g/100 g) Parafina (g/100 g)

F1 100 0

F2 75 25

F3 50 50

F4 25 75

Durante el calentamiento, se observó que a 
temperaturas superiores a 220ºC, ocurrió un cambio en 
la coloración de las mezclas, probablemente debido a la 
descomposición del copolimero etil-vinil acetato.

Con respecto a la evaluación de la adherencia, las 
formulaciones F1, F2 y F4, no permitieron la separación 
del sellante asfáltico desde la caja de cartón recubierta. 
Mientras que el cartón recubierto con la mezcla F3, permito 
separar parcialmente el producto, quedando adheridos 
restos del mismo (Figura 2).
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Figura 2. Imagen del sellante asfáltico depositado sobre la muestra 
de cartón recubierta con la mezcla EVA/parafina 50:50.

Conclusiones

Con la mezcla EVA/parafina 50:50 se obtuvieron 
buenos resultados en el momento del retiro del sellante 
asfáltico. Partiendo de estos resultados, se evaluarán 
nuevas formulaciones que permitan mejorar la separación 
de productos tipo sellante asfáltico desde cajas de cartón 
corrugado. 
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Resumen

En este trabajo se modificó un polipropileno isotáctico 
con un poliéster poliol altamente ramificado maleinizado 
(HBPAM), usando varias proporciones del peróxido de 
dicumilo (0.5 a 2.0%). La funcionalización se realizó en 
un reómetro de torque a 200 ºC y una velocidad de 50 
rpm durante 15 min. Se presentan reacciones típicas de 
entrecruzamiento que caracterizan aumento en el torque, 
y en contra parte reacciones de degradación por acción de 
radicales que conducen a escisión en la cadena polimérica. 

Palabras claves: polipropileno funcionalizado; radicales libres. 

Introducción

El Polipropileno (PP), es un polímero termoplástico 
e hidrofóbico empleado en la industria de empaques y 
embalajes, automoción, juguetería, entre otras (Jin et al., 
2012; Noriman, Ismail & Rashid, 2010). Este polímero 
es el segundo de mayor consumo a nivel mundial 
presentando una demanda alrededor de 55 millones de 
toneladas al año. Las investigaciones actuales centran 
su atención en el desarrollo de materiales compuestos 
con matrices termoplásticas como el PE y el PP siendo 
esta última aplicada a productos de alto impacto. Uno 
de los retos para el desarrollo de materiales compuestos 
consiste en lograr una óptima interacción entre la matriz 
y la carga, por lo cual se implementa el uso de agentes de 
acople que permitan mejorar las condiciones de mezclado 
con materiales hidrofílicos. La promesa se encamina 
a la modificación de polímeros con moléculas polares 
(Caicedo, Vázquez Arce, Crespo, de la Cruz, & Ossa, 2015; 
Thakur & Thakur, 2014). El compuesto más empleado en 
la funcionalización del PP, es el anhídrido maléico (AM), 
pero los grados de funcionalización obtenidos no han 
sido altos (<1%) (Augier, et al., 2006; Akbari, Zadhoush & 
Haghighat, 2007 y Diop & Torkelson, 2013). Por lo tanto, 
en la actualidad los investigadores tratan de mejorar los 
grados de funcionalización empleando otros métodos de 
funcionalización u otros agentes funcionalizantes. Con el 
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objetivo de contribuir a la preparación de nuevos materiales 
poliméricos, ya que no se encuentran reportes de este tipo 
de funcionalizantes usados para el PP, y tratar de obtener 
materiales con mayor grado de funcionalización; en este 
estudio se realizará la funcionalización de PP con un 
poliéster poliol altamente ramificado (HBP) maleinizado 
(HBPAM), el cual fue previamente obtenido y caracterizado 
en el Grupo de Investigación en Materiales Poliméricos 
(GIMAPOL) de la UFPS (Gang-sheng, Liu, Zhao, Li-xia 
& Wei-kang, 2009; Kutyreva, Usmanova, Ulakhovich & 
Kutyrev, 2010; Mishra, Jena & Raju, 2009; Murillo, Vallejo, 
& López, 2011 y Yazdani-Pedram, Vega & Quijada, 2001).

Parte Experimental 

Materiales 

El HBPAM (con un número teórico de 4 moléculas 
de AM en la periferia) será suministrado por el Grupo de 
Investigación Gimapol. El PP isotáctico referencia 11H01A 
con un índice de fluidez de 12.5 g/10 min, es suministrado 
por una empresa, el xilol, el peróxido de dicumilo (DCP), el 
metanol, la acetona, azul de timol y los demás reactivos son 
proporcionados por Sigma-Aldrich.

Preparación de los materiales

PP funcionalizado con HBPAM (PP-g-HBPAM): Las 
respectivas cantidades de PP isotáctico serán llevadas a un 
reómetro de torque, el cual se encuentra a una temperatura 
de 200 °C y se mantendrá bajo mezclado a una velocidad 
de 50 rpm; una vez el torque se estabilice, se hará la adición 
de las respectivas cantidades de HBPAM y DCP (Tabla 2 
y 3), el sistema se mantendrá bajo agitación durante un 
tiempo de 15 min. Los materiales obtenidos y el PP, serán 
caracterizados por análisis IR, TGA, DSC, análisis reológico, 
SEM, ángulo contacto, permeabilidad al vapor de agua y al 
oxígeno, MFI y tracción.

Resultados y discusiones

Para determinar el comportamiento de las mezclas 
en el reómetro de torque se procedió a calcular la masa 
de los componentes en las mezclas (PP, DCP, HBPMA). 
El volumen libre corresponde al resultado de la diferencia 
entre el volumen de la cámara y el volumen ocupado por 
los rotores. Asimismo, se mantuvo constante el valor para 
el factor de llenado (70%), los valores se presentan en la 
Tabla 1. 

Las variaciones en la composición de las muestras 
obtenidas (PP-g-HBPMA) se presentan en la Tabla 2, para 

Tabla 1. Volúmenes de la cámara de mezclado del reómetro  
de torque HAAKE Rheomix Lab Mixers.

Especifica-
ciones de 
la cámara

Cantidad Especifica-
ciones de la 

cámara

Cantidad Unidad

Volumen 
Total

120 g/cm3 Llenado (65 
a 90%) 

70 %

Volumen 
de los 

rotores 

51 g/cm3 Densidad de 
las mezcla

0,946 g/cm3

Volumen 
neto libre

69 g/cm3 Cantidad por 
corrida

45,69 g

PP 90% y 95%, HBPAM 10% y 5%, y DCP 0.5%, 1%, 1.5% 
y 2%.

Por otro lado, se preparan mezclas para obtener la 

Tabla 2. Proporciones de los componentes mezclados en el 
reómetro de torque HAAKE Rheomix Lab Mixers para  

caracterización fisicoquímica.

Muestras PP (g) HBPMA (g) DCP (g)
M1 41,12 4,56 0,23
M2 41,12 4,56 0,46
M3 41,12 4,56 0,69
M4 41,12 4,56 0,91
M5 43,40 2,28 0,23
M6 43,40 2,28 0,46
M7 43,40 2,28 0,69
M8 43,40 2,28 0,91
M9 45,69 NA NA

M10 45,66 NA 0,23
M11 45,66 NA 0,91
M12 41,12 4,56 NA
M13 43,40 2,28 NA

curva de calibración para la cuantificación por análisis IR del 
grado de funcionalización de las muestras funcionalizadas.

El comportamiento de las mezclas durante el 
procesamiento se presenta a continuación en la Figura 1. En 
general, para todas las muestras se observa en el reograma 
un incremento del torque debido a que parte del PP no se 
ha fundido alrededor del primer cuarto de minuto, esto 
lleva consigo una reducción en la temperatura. En la tabla 
3, los valores en el torque máximo para las muestras de 
PP 100% (M9 y M10) resultaron superiores (58,1 Nm), esta 
tendencia está directamente relacionada con la cantidad 
adicionada en la cámara del reómetro. Por otro lado, se 
logra una estabilización en el sistema a los 2.5 min donde 
los valores se presentan entre 2.2 y 2.9 Nm. Pósteriormente, 
las curvas se muestran alteradas a los 3 min con la adición 
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de los componentes (plastificante e iniciador).  En el caso 
de los compuestos sometidos a reacción radicalaria se 
muestra un esfuerzo mínimo de torque promedio de 0.008 
Nm, las muestras M1 a M4 con un contenido del agente 
funcionalizante del 5% presenta evolución con menor 
contenido del iniciador 0,39 Nm, este comportamiento 
es similar para los compuestos M5 a M8. Por otro lado, 
las muestras de control utilizadas presentan el siguiente 
comportamiento: M9 mantiene el valor del torque en 2.2 
Nm, la muestra M11 cae con la adición del iniciador (DCP 

Figura 1. Reometría de torque de los compuestos con diferentes proporciones de iniciador (DCP). a) PP-HBPMA 90:10, b) PP-HBPMA 95:5 

2%) con un esfuerzo minimo de 0.170 Nm, Pósteriormente 
a esto el esfuerzo se mantiene, debido a que el PP sufre una 
ruptura beta, mientras M12 y 13 caen con la adición del 
funcionalizante (HBPMA) que actúa a su vez plastificante, 
no obstante, después de 2 min se observa un ascenso 
súbito mostrando posibles reacciones de entrecruzamiento 
e interacciones de primer y segundo orden que se puede 
explicar por la naturaleza de los grupos funcionales 
contenidos en la molécula HBPAM.

Tabla 3. Resultados de torque obtenidos en el reómetro HAAKE Rheomix Lab.

Muestras Torque 
máximo 

Torque 
(2.5 min)

Torque 
mínimo

Torque final 
(15 min)

M1 42,682 2,517 0,076 0.420
M2 48,396 2,395 0,017 0,280
M3 51,944 2,302 0,005 0,295
M4 47,425 2,422 0,004 0,316
M5 44,400 2,490 0,224 0,394
M6 47,682 2,203 0,187 0,386
M7 44,802 2,511 0,105 0,091
M8 51,249 2,130 0,094 0,196
M9 58,182 2,911 2,198 2,108

M10 62,413 2,387 0,397 0,392
M11 46.865 2,748 0,170 0,131
M12 37,602 2,400 -0,004 2,208
M13 51,409 2,632 0,096 2,293
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Conclusiones parciales

Los estudios reométricos llevados a cabo en las 
mezclas de PP y HBPMA en presencia del peróxido de 
dicumilo muestran indicios de la reacción de injerto y 
entrecruzamiento, con lo cual se propone dar continuidad a 
caracterización estructural, térmica, morfológica, reológica 
y mecánica. 
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El anhídrido maleico (AM), es el compuesto más 
empleado en la funcionalización de PP, éste material tiene 
la ventaja de ser polifuncional, ya que posee un doble 
enlace carbono-carbono y dos grupos ácido (	D i o p , 2 0 1 3 ) 
Otros compuestos hidrofílicos que se han empleado para 
funcionalizar el PP son: anhídrido isoftálico (Jin, 2012), 
polimetacrilato de etilenglicol (Gang, 2009) y ácido acrílico.

El gran problema de la funcionalización del PP con AM, 
es que quedan grandes cantidades de este sin reaccionar, 
obteniéndose muy bajos grados de funcionalización (GF) 
(alrededor de 1 %) (Diop,2013). Por lo tanto, cuando este 
material es empleado como compatibilizante en mezclas 
de PP con polímeros hidrofílicos, deben emplearse grandes 
cantidades para obtener una buena compatibilización de 
estas mezclas.

De acuerdo a la revisión realizada de la literatura, 
no se encuentran reportes de un HBP modificado con 
AM (HBPAM), que se haya empleado para funcionalizar 
el PP (PP-g-HBPAM). El HBPAM tiene varias 
moléculas de AM en su periferia y fue obtenido por una 
reacción de condensación. Por lo tanto la reacción de 
homopolimerización del AM no ocurrirá, ni se presentarán 
altos contenidos de AM sin reaccionar, lo cual mejorará el 
injerto del HBPAM en el PP.

Una gran ventaja de la funcionalización de un 
HBP con AM (maleinización del HBP) es que por cada 
macromolécula de HBPAM, se tendrá teóricamente 4 
grupos de AM y con uno solo de estos grupos que reaccionen 
con el PP, habrá muchos grupos polares injertados en el PP. 
En este trabajo, se pretende la funcionalización en solución 
de PP con un HBP de segunda generación modificado con 
AM. Además, evaluar el efecto del GF y cantidad de DCP 
en las propiedades estructurales, térmicas, reológicas y 
mecánicas de los materiales obtenidos.

Para la preparación de los PP-g-HBPAMs (Figura 1), 
las respectivas cantidades de PP, HBPAM, peróxido de 
dicumilo (DCP) y xilol se llevaron a un reactor de vidrio, 
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a una temperatura de 132 °C y una velocidad de 200 rpm. 
El sistema se dejó reaccionando durante 5 horas. Las 
proporciones de HBPAM fueron 3 y 9 % y las de DCP 0.50, 
1.0 y 2.0 % (todas con respecto al PP).

Por análisis infrarrojo (IR) se evidenció la 
funcionalización del PP con el HBPAM. El GF, incrementó 
con los contenidos de HBPAM y DCP. La muestra obtenida 
con la proporción de 9 % de HBPAM y 2.0 % de DCP, 
presentó el mayor GF (2.40 %). La estabilidad térmica 
del PP fue mayor que la de las muestras funcionalizadas. 
Adicionalmente, la estabilidad térmica de estas muestras, 

disminuyó con el GF y contenido de DCP. Por análisis de 

calorimetría diferencial de barrido (DSC) se observó que 

PP-g-HBPAM obtenidas empleando el 3 % de HBPAM 

exhibieron una ligera reducción de la temperatura de 

fusión (Tf), con el incremento del GF y cantidad de DCP, 

pero la Tf de las muestras preparadas con el 9 % de HBPAM 

fue similar. La viscosidad del PP fue superior a la de los PP-

g-HBPAMs. Además, todos los PP-g-HBPAMs presentaron 

la ruptura β del PP. El módulo ténsil y la fuerza ténsil de 

PP-g-HBPAMs fueron inferiores a los del PP.
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Figura 1. Representación esquemática de la reacción para obtener el PP-g-HBPAM.
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Resumen 

Se sintetizaron películas de polipirrol usando la 
voltametría cíclica dopado con aniones surfactantes 
orgánicos. Para cada dopante, se realizó la síntesis con y 
sin LiClO4 como electrolito soporte, manteniendo constante 
la velocidad de barrido y la concentración de las especies 
en la celda. Luego, cada polímero se caracterizó por 
espectroscopía de impedancia electroquímica (EIS) en un 
medio redox (Fe3+/Fe2+) y se encontró que los polímeros 
sintetizados con electrolito soporte presentan menor 
resistencia a la transferencia de carga cuando cataliza la 
reacción Fe3+/Fe2+.

Palabras claves: conductividad, impedancia, polipirrol, 
transferencia de carga.

Introducción

Los polímeros a base de polipirrol han incrementado 
la atención de muchos investigadores del área de materiales 
debido a sus grandes propiedades electroquímicas, 
tales como: buena conductividad, buenas propiedades 
electrocatalíticas y magnéticas, entre otros. Gracias a 
ello, han sido candidatos promisorios a diversidad de 
aplicaciones. Los ejemplos más comunes son las baterías, 
capacitores y como recubrimientos contra la corrosión 
(Unsworth et al., 1994).

Generalmente, el polipirrol es obtenido por síntesis 
química o electroquímicamente. De estas dos rutas, la 
segunda se prefiere sobre la primera porque permite 
obtener el polímero en forma de película y controlar el 
espesor de la misma. De igual manera, pueden manipularse 
las variables eléctricas para lograr recubrimientos de 
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polipirrol con excelentes propiedades conductoras (Otero, 
Martinez‐Soria, Schumacher, Valero, & Pascual, 2017; 
Wallace, Teasdale, Spinks, & Kane-Maguire, 2008).

Hasta ahora, una de las técnicas más empleadas para 
la electropolimerización incluye la voltametría cíclica, ya 
que permite controlar el espesor de la película y además 
evidenciar procesos farádicos y no farádicos durante la 
polimerización y controlar la sobreoxidación del polímero 
formado (Li, Sun, Chen  & Pan, 2005; Unsworth et al., 1994).

Por otro lado, se debe tener en cuenta las variables 
composicionales de la celda, tales como la concentración 
del monómero, el solvente y la elección de un buen 
electrolito soporte con el fin de soportar un medio propicio 
para la reacción. Este último es de gran importancia porque 
influye sobre la conductividad del medio de reacción y de 
la película obtenida. Además, determina que la reacción de 
polimerización sea únicamente controlada por fenómenos 
difusivos (Belding & Compton, 2012; Wallace, Teasdale, 
Spinks, & Kane-Maguire, 2008). 

En este trabajo, se sintetizaron los polímeros de 
polipirrol por voltametría cíclica; dopados con dos 
surfactantes aniónicos orgánicos (denotados en este 
trabajo como PPy-SURF1 y PPy-SURF2). Los primeros 
dos polímeros se sintetizaron en ausencia de LiClO4 
como electrolito soporte; mientras que para los otros dos 
polímeros se sintetizaron con LiClO4. Pósteriormente, 
se caracterizaron los recubrimientos poliméricos por 
impedancia electroquímica (EIS) para estudiar el 
comportamiento de cada polímero en catalizar una reacción 
redox de Fe3+/Fe2+.

Parte experimental

Preparación de la celda

Se utilizó una celda de tres electrodos, en el cual 
el electrodo de trabajo fue un electrodo de disco de oro 
(0,021642 cm2). El electrodo de referencia usado fue un 
electrodo de Ag/AgCl (3M) mientras que un alambre de 
platino fue usado como contraelectrodo.

Preparación de los electrodos

La limpieza del electrodo de oro se realizó usando 
alúmina de 1, 0,3 y 0,05 mm y Pósterior lavado en 
ultrasonido con agua ultrapura (mili-Q) por un tiempo de 
2 minutos entre cada lavado. Pósteriormente, se realizó 

una limpieza electroquímica en H2SO4 0,05M con el fin de 
remover impurezas.

Síntesis de PPy-SURF1 y PPy-SURF-2

El polipirrol fue sintetizado por voltametría cíclica 
(CV) a partir de una solución 0,1 M de pirrol, 10 mM de 
SURF-1 y SURF2 (Sigma Aldrich) y 0,1M de LiClO4 (Sigma 
Aldrich). Las dos primeras películas fueros sintetizadas en 
ausencia de electrolito soporte, mientras que las dos últimas 
utilizaron electrolito soporte. Las síntesis de polímeros por 
voltametría cíclica se llevaron a cabo en un potenciostato/
galvanostato GAMRY 300 SERIES a una velocidad de 0,1 
V/s en una ventana de potencial de -0,5 hasta 1,0V durante 
10 ciclos. 

Caracterización electroquímica

Las mediciones de impedancia (EIS) se realizaron 
en un potenciostato (modelo) desde 0,1 Hz hasta 100 kHz 
con una amplitud de voltaje de 0,010 V en condiciones 
de circuito abierto. El medio de estudio elegido fue una 
solución de K3Fe(CN)6 y K3Fe(CN)6 5 mM en una solución 
de buffer fosfato salino (PBS) con el fin de observar el 
comportamiento cinético y difusional de los recubrimientos.

Resultados y discusiones

La figura 1  muestra la evidencia de la formación 
de las películas de polipirrol con los dopantes en estudio 
frente al electrodo de oro sin recubrir. El nivel de dopaje de 
recubrimientos de polipirrol de estos recubrimientos puede 
observarse físicamente por medio de su color oscuro, lo que 
da cuenta de que la película de polipirrol ha sido obtenida 
en su estado oxidado.

En las figuras 2a y 2b se muestran los voltamogramas 
obtenidos, el dopaje electroquímico de polipirrol con 
los aniones surfactantes sin el empleo de un electrolito 
soporte. Se observa que para SURF1 la corriente se 
incrementa a partir de los 0,6V mientras que para SURF2 
la corriente incrementa a los 0,4 V como resultado del 
proceso de polimerización del pirrol (Wei et al., 2014). Las 
diferencias en el potencial donde inicia la polimerización 
pueden deberse a diferencias estructurales y de orientación 
molecular de los dopantes al momento de estabilizar 
los cationes radicales formados durante el proceso de 
polimerización.
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Figura 1. (a) Electrodo de oro sin recubrir.  (b)Electrodos de oro recubiertos con PPy-SURF-1 y PPy-SURF-2 

a)          b)

El proceso de polimerización del pirrol con los 
dopantes en cuestión utilizando LiClO4 como electrolito 
soporte se muestran en las figuras 2c y 2d. En los 
voltamogramas se puede observar que los potenciales 
donde inicia la polimerización son aproximadamente 
iguales que en 2a y 2b, sin embargo, las corrientes máximas 
alcanzadas por los polímeros sintetizados con electrolito 

soporte son más altas. Esta diferencia es atribuible a 

la presencia del electrolito soporte, ya que mejora la 

movilidad iónica del medio, haciendo que más portadores 

de carga estabilicen más rápidamente los oligómeros 

durante la polimerización, lo cual se traduce en una mayor 

conductividad de la película.

En contraste con los voltamogramas 2a y 2b, los 
voltamogramas en presencia de electrolito soporte permite 
la observación de picos de oxidación/reducción lo cual 
evidencia que el proceso de polimerización se ha dado por 
mecanismos diferentes. Es decir, mientras que los polímeros 
2a y 2b se han formado debido a procesos no farádicos 
(capacitivos); los polímeros con electrolito soporte se han 
formado bajo procesos farádicos (transferencia electrónica).

Figura 2. (a) Voltamogramas para los recubrimientos SURF-1 y (b) SURF-2 sintetizados sin electrolito soporte  
y (c y d) con LiClO4 como electrolito soporte.

Análisis EIS para los recubrimientos PPy-
SURF-1 y PPy-SURF-2

En la figura 3a y 3b se muestran los diagramas de 

Nyquist (espectros de impedancia) para los recubrimientos 

en ausencia y en presencia del electrolito soporte, 

respectivamente. En ambos experimentos, se evidencia 
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una línea con pendiente cercana a la unidad, lo cual da 
cuenta que el movimiento de cargas en la interfaz polímero 
- disolución está gobernado por fenómenos de difusión, sin 
embargo, para el espectro de SURF-1 sin electrolito soporte 

Figura 3. Diagramas de Nyquist para los polímeros PPy-SURF-1 y SURF-2: (a) sin electrolito soporte (b) con LiClO4 como electrolito soporte.

(figura 3A) se observa un ligero domo, el cual, puede 
ser producto de resistencias entre la interface electrodo-
polímero y polímero – disolución.

Por otro lado, se observa en los espectros de 
impedancia que las resistencias para los recubrimientos 
preparados sin electrolito soporte son mucho más resistivos 
que las películas preparadas con electrolito soporte. La 
diferencia se debe a que el electrolito soporte puede influir 
en las propiedades conductoras del material polimérico. 
Esto se ve reflejado en el favorecimiento cinético de la 
reacción entre el Fe3+/Fe2+ cuando esta es mediada sobre la 
superficie del polímero.

Conclusiones

Se logró la síntesis de películas de polipirrol por 
medio de voltametría cíclica en ausencia y en presencia 
de un electrolito soporte con dos aniones surfactantes y se 
encontró que la presencia de un electrolito soporte en el 
medio de reacción favorece la formación de películas por 
procesos de oxido – reducción; lo cual es conveniente para 
conocer las propiedades redox del material para Pósteriores 
aplicaciones. Al mismo tiempo, la espectroscopía en 
impedancia electroquímica mostró que las películas 
preparadas con electrolito soporte transfieren mejor la 
carga al momento de catalizar la reacción entre el Fe3+ y 
Fe2+, lo cual da evidencia que la cinética de esta reacción se 
ve favorecida por la superficie del polímero.
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Resumen

El objetivo principal de la investigación fue sintetizar 
nuevos derivados de quitina y quitosano, utilizando 
reactivos alternativos de bajo costo, comercialmente 
asequibles y amigables con el medioambiente. Se 
obtuvieron cinco tipos diferentes de hidrogeles: (Quitina–
Quitina) Ac. Cítrico; (Quitina–Quitina) Dietilentriamina; 
(Quitosano– Quitosano) Ac. Cítrico, (Quitosano–Quitosano) 
dietilentriamina y (Quitosano-Carboximetilcelusosa) 
dietilentriamina, los cuales mostraron buenas propiedades 
de hinchamiento, elasticidad y absorción de humedad. Un 
adhesivo de quitosano entrecruzado con cianoguanidina 
se obtuvo en ácido cítrico, formándose un fluido viscoso 
con buenas características de pegajosidad y adherencia 
en superficies de vidrio, metal y plásticos. El quitosano 
funcionalizado con cianoguanidina usando solución de 
ácido fosfórico, a diferencia del adhesivo, forma cristales 
en medio ácido. Los siete nuevos derivados de quitina 
y quitosano, no han sido aún reportados, dadas sus 
características físicas y químicas, tienen alentadores usos 
en la industria, los cuales se vienen probando y serán temas 
de Pósteriores publicaciones.

Palabras claves: cianoguanidina, hidrogeles, derivados, quitina, 
quitosano.

Introducción

El quitosano es un derivado de la quitina (Figura 
1), presenta grupos amino y en cierto grado mantiene la 
acetilación, por su amplia distribución en la naturaleza 
la quitina es el segundo polisacárido en abundancia, 
después de la celulosa; su importancia adquirió matiz 
internacional como materiales poliméricos de primer 
orden, especialmente por su biodegradabilidad y 
biocompatibilidad (Pinzón et al., 2002). 
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La presencia de grupos amina en la cadena polimérica 
hace del quitosano uno de los materiales más versátiles, 
permite realizar una amplia variedad de modificaciones, 
tales como las reacciones de anclaje de enzimas, reacciones 
de injerto, obtención de películas entrecruzadas, 
hidrogeles, entre otros, de las cuales se obtienen materiales 
con propiedades adecuadas para aplicaciones inmediatas 
y futuras en biotecnología, biomedicina, medioambiente, 
agricultura, etc (Cárdenas, Castañeda, Díaz & Núñez, 2008; 
García, 2013). En esta investigación se sintetizaron nuevos 
derivados de quitina y quitosano, específicamente: cinco 
hidrogeles, un adhesivo y un derivado funcionalizado, 
utilizando reactivos alternativos novedosos de bajo costo y 
mínimo impacto ambiental.

Parte Experimental 

Obtención del quitosano: Se extrajo la quitina a partir 
de los exoesqueletos de camarón (Cryphiops caementarius) 
en medio alcalino, desmineralizando con ácido fosfórico 
de grado alimenticio. El quitosano se obtuvo a partir de 
la desacetilación de la quitina con hidróxido de sodio al 
50%P/V a 90°C por 2 horas. 

Preparación de hidrogeles

Dos hidrogeles se prepararon con quitina, de los 
cuales uno fue entrecruzado con ácido cítrico y el otro con 
dietilentriamina. Otros dos hidrogeles se prepararon en base 
a quitosano entrecruzándose cada cual con ácido cítrico y 
dietilentriamina. En todos los casos se trabajó con solución 
de ácido fosfórico al 5% V/V, agitando a 450rpm en un 
rango de 3 a 5 horas a una temperatura promedio de 60°C. 
Un quinto hidrogel se obtuvo entrecruzando quitosano con 
carboximetilcelulosa y el agente dietilentriamina. 

Figura 1. Estructuras químicas de a) quitina y b) quitosano

Preparación de adhesivo

Para la obtención del adhesivo se utilizó quitosano 
disuelto en ácido cítrico (grado alimenticio) al 10% a 
temperatura ambiente agitando a 450rpm, luego se agregó 
la cianoguanidina;  la cual, una vez disuelta se elevó la 
temperatura a 70°C manteniendose la agitación por 6 
Horas (Figura 2). Los reactantes están en una relación de 1 
equivalente. El producto obtenido presenta alta viscosidad, 
se probó su adhesivad en vidrio, metal y plásticos. 

Figura 2. Imagen del adhesivo quitosano–cianoguanidina  
en medio ácido

Derivado funcionalizado

Una solución de quitosano en ácido fosfórico al 5% 
V/V se hizo reaccionar con cianoguanidina obteniéndose 
un producto que a diferencia del anterior, no presentó 
pegajosidad. Este derivado cristaliza a pH ácido, tal como 
se muestra en la Figura 3.

Figura 3. Imagen del producto funcionalizado de quitosano  
con cianoguanina.
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Figura 6. Imagen de la gelificación del hidrogel 2

Caracterización 

A los productos obtenidos se les realizó pruebas físico-
químicas y analisis mediante espectroscopia infrarroja, 
FTIR.

Resultados y discusiones

Respecto a la obtención de quitosano, teniendo como 
fuente los exoesqueletos de camarón (Figura 4), por cada 
100g se obtuvo en promedio 12g de quitosano, lo cual es 
similar a lo obtenido por García, 2013; Garcés Yapuchura, 
2013.

Figura 4. Obtención de quitosano a partir de exoesqueleto  
de camarón

Respecto a los hidrogeles, se obtuvieron un total de 
cinco hidrogeles diferentes, sus características se muestran 
a continuación en la Tabla 1.

Tabla 1. Principales características de los hidrogeles obtenidos

Composición 
del  

hidrogel

Elasticidad Hinchamiento 
%V

Absorción de 
humedad  

(higroscopía)

1.- (Quitina – 
Quitina) Ac. 
Cítrico

Media Media Baja 

2.-(Quitina 
– Quitina ) 
dietilentria-
mina

baja Alta Alta 

3.- (Quitosa-
no – Quitosa-
no) Ac. Cítrico

Medio Media Baja 

4.-(Quitosano 
– Quitosano) 
dietilentria-
mina

Baja Alta Baja 

5.-(Qui-
tosano 
-Carboxime-
tilcelusosa) 
dietilentria-
mina

Muy alta Muy alta Medio

De los cinco hidrogeles elaborados, el de quitosano 
-carboximetilcelusosa entrecruzado con dietilentriamina, 
es el que presenta mayor porcentaje de hinchamiento, 
elasticidad y es medianamente higroscópico. (Figura 

5; Figura 6) Es importante destacar que los hidrogeles 
obtenidos en esta investigación no han sido aún reportados.

Figura 5. Imagen del hidrogel 3 húmedo

Respecto al adhesivo, consideramos que la 
pegajosidad del hidrogel se debe al entrecruzamiento del 
quitosano con el polímero de la cianoguanidina, dado que 
esta reportado que el polímero de la cianoguanidina tiene 
capacidad adherente, razón por la cual se usa ampliamente 
como fijador textil (Pey J. 2008). En este caso, se comprobó 
que este adhesivo pega muy bien en vidrio, metal y 
plásticos.

Respecto al derivado funcionalizado, este se realizó 
con cianoguanidina, pero diferencia del adhesivo, éste se 
realizó en disolución de ácido fosfórico obteniéndose un 
producto sin adherencia, que cristaliza en medio ácido, tal 
como se observa en la Figura 3.

Conclusiones

En la presente investigación se obtuvieron cinco tipos 
diferentes de hidrogeles: 1.-(Quitina–Quitina) Ac. Cítrico; 
2.-(Quitina–Quitina) Dietilentriamina; 3.-(Quitosano– 
Quitosano) Ac. Cítrico, 4.-(Quitosano–Quitosano) 
dietilentriamina y 5.-(Quitosano-Carboximetilcelusosa) 
dietilentriamina, siendo este último el que presenta 
mayor porcentaje de hinchamiento, elasticidad y mediana 
higroscopia. Nínguno de estos hidrogeles han sido aún 
reportados.
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Se obtuvo un adhesivo de quitosano entrecruzado 
con cianoguanidina en medio de ácido cítrico el cual 
presentó buena características de pegajosidad y adherencia 
en superficies de vidrio, metal y plásticos.

El producto funcionalizado de quitosano obtenido con 
cianoguanidina en solucion de ácido fosfórico no presenta 
pegajosidad y su estructura es diferente al reportado como 
adhesivo pues forma cristales en medio ácido, se esta 
probando su aplicación.

Los siete nuevos derivados de quitina y quitosano 
presentados, dadas sus características físicas y químicas, 
tienen alentadores usos en la industria, los cuales se vienen 
probando y serán temas de Pósteriores publicaciones. La 
virtud de estos nuevos derivados de quitina y quitosano es 
que son de bajo costo, asequibles y amigables con el medio 
ambiente. 
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Resumen

Se describe la síntesis de polímeros de coordinación 
quirales, los cuales han mostrado arreglos helicoidales como 
es el caso de la unidad dimérica de cobre(II). Así mismo, la 
participación de metales alcalinos como sodio y potasio, dio 
lugar a redes poliméricas solubles en disolventes polares y 
entornos de coordinación octaédricos hacia ligantes ricos 
en oxígenos. Estos sistemas presentan dos propiedades 
físicas, polarizan la luz de forma significativa al presentar 
centros quirales en la estructura orgánica y propiedades 
magnéticas interesantes consecuencia de la interacción 
entre centros metálicos. 

Palabras claves: polímeros de coordinación, quiralidad. 

Introducción

El desarrollo de estructuras poliméricas a partir de 
compuestos de coordinación, ha llevado al estudio de 
propiedades interesantes, tales como: quiralidad, catálisis, 
conductividad, luminiscencia, magnetismo, transiciones 
de espín, óptica no lineal y porosidad entre otras. Las 
estructuras de éste tipo pueden extenderse en la red 
cristalina en 1D, 2D o 3D; a través de enlaces covalentes 
e interacciones intermoleculares de puente de hidrógeno 
o interacciones tipo p. La estabilización está asociada al 
carácter del ligante orgánico que actúa como puente entre 
centros metálicos. Para ligantes con átomos donadores 
como oxígeno y nitrógeno, se han reportado estructuras 
versátiles en diseño y topología. En la tabla 1 se muestran 
algunos ejemplos de ligantes utilizados en compuestos 
poliméricos, con sus respectivas aplicaciones (Janiak, 2003).

Tabla 1. Ligantes con aplicaciones físicas
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Siendo la quiralidad un elemento importante 
para la vida, hay un gran interés en la formación de 
polímeros de coordinación que sean quirales. Las 
arquitecturas supramoleculares podrían jugar un papel 
muy importante en dispositivos ópticos. Así mismo, los 
materiales microporosos quirales han sido contemplados 
en la separación de enantiómeros y síntesis quiral. En el 
aspecto de la homoquiralidad, el interés está focalizado en 
la preparación de cadenas helicoidales (zig- zag ó doble 
hélice) en una dimensión, lo cual no es usual. Por lo general 
se obtienen hélices formadas con la mezcla racémica y 
arreglos en 2D a 3D. Ejemplos de compuestos helicoidales 
no racémicos, en donde la quiralidad es inducida por un 
centro estereogénico de un ligante ópticamente puro, 
se encuentra en reportes de  compuestos tales como: 

∞{[Ag{(Co-L-cisteínato-N,S)(en)2}(NO3)}(Leininger, 
Olenyuk, & Stang, 2000) donde hay una conformación de 
hoja plegada, derivados carboxilados ∞{[M2(L1)2(μ-H2O)
(py)3(dmf)]•dmf•XH2O} (M = Mn, Co, Ni) con arreglos en 
2D, compuestos con unidades de perclorato como ∞[Cu(HL2)-
(H2O)0.5]4•(ClO4)4 y ∞{[H3O]2[Cu3(L2)2Cl]•(ClO4)2(Cl)} 
con arreglos homoquirales de doble cadena, (Konno, 
Yoshimura, Aoki, Okamoto, & Hirotsu, 2001). 

Dentro del campo de las propiedades magnéticas 
de polímeros, son numerosos los reportes de sistemas 
antiferro, ferri y ferromagneticos; con derivados 
carboxilados como ligantes y contariones como bromuros, 
nitratos, cloruros y grupos perclorato. Sin embargo, en 
los resultados presentados a continuación, se incluyen 
compuestos de metales de transición poliméricos en 
cuya estructura participan iones metálicos del grupo S. 
La química de los iones metálicos de los grupos 1 y 2 no 
está limitada al comportamiento clásico iónico en medio 
acuoso, sino que pueden exhibir características similares 
de coordinación a los metales de transición. Dependiendo 
del número de átomos donadores y de la orientación en el 
enlace, estos pueden estabilizar estructuras 1D, 2D y 3D, 
((Cui, Evans, Ngo, White & Lin, 2002; Du, Bu, Guo, Ribas, 
& Diaz, 2002). Con ligantes que presentan oxígenos como 
átomos donadores, el ion sodio juega un papel importante 
en la formación de redes poliméricas. Esta facilidad ha 
sido utilizada como estrategia en la síntesis de polímeros 
ferromagnéticos 2D con ligantes carboxílicos (Fromm, 
2008). Cabe mencionar que, la utilización de elementos 
del bloque S en síntesis representa ventajas como: baja 
toxicidad, economía y solubilidad en medio acuoso.

Se presentan una serie de polímeros de coordinación 
obtenidos a partir de ligantes quirales con potenciales 
aplicaciones en sistemas ópticos y magnéticos. 

Parte Experimental 

Los sales metálicas (Mn(OAc)2·2H2O (98%), 
Cu(OAc)2·2H2O (98%), CuCl2·2H2O,  KSCN, NaClO4 y 
los disolventes (metanol, etanol, acetona) utilizados en 
este trabajo fueron de grado analítico de marca Aldrich y 
Merck. Los ligantes H2cpse N-[2-hidroxi-1(R)-metil-2(R)-
feniletil]-N-metil-acetil glicina y N-[2-hidroxi-1(S)-metil-
2(S)-feniletil]-N-metil-acetil glicina fueron sintetizados 
en el departamento de Química del Cinvestav por el 
grupo de investigación de la Dra. Rosalinda Contreras y 
Pósteriormente purificados por recristalización utilizando 
una mezcla de metanol-acetona como disolvente. El análisis 
por difracción de rayos-X se llevó a cabo en un difractómetro 
Bruker P4, a temperatura ambiente, con la radiación Mo-
ka (l=0.71073 Aº), con condiciones de medición estándar y 
aplicando una corrección por absorción. Las estructuras se 
resolvieron por métodos directos. Finalmente, los modelos 
estructurales incluyendo parámetros de agitación térmica 
anisotrópica se refinaron por mínimos cuadrados, con los 
átomos de hidrógeno puestos en posiciones calculadas. En 
los últimos ciclos de refinamiento, se aplicó un esquema 
de ponderación a los datos de difracción y se corrigió el 
efecto de la extinción secundaria mediante una fórmula 
semi-empírica. Los cálculos y refinamiento de la estructura 
se realizaron en el programa XSCANS, estos equipos se 
encuentran en el Departamento de Química del Cinvestav.

{K2[Cu2(S,S(+)cpse)2(SCN)2]}n (1). Al compuesto 
trinuclear de cobre(II) (665 mg, 0.65 mmol) con el ligante 
S,S(+)H2cpse en metanol (20 mL), fueron adicionados 3 
mmoles de KSCN (189 mg, 1.95 mmol)  y puesto a reflujo 
por 6 horas. Después de este tiempo, la disolución cambio 
de color azul oscuro a verde oscuro. Dicha disolución 
en metanol, se dejó a evaporación lenta y temperatura 
ambiente. Después de dos semanas, se obtuvieron 
pequeñas agujas de color verde aptas para la difracción 
de rayos-X. Análisis elemental encontrado: C, 43.21 %; H, 
5.30 %; N, 7.75 %; S, 8.85 %.  Calculado para una fórmula 
mínima C26H36Cu2K2N4O2S2: C, 44.31 %; H, 5.15 %; N, 7.95 
%; S, 9.08 %. Con un rendimiento de: 62.5 %.

{[Cu(S,S(+)cpse)Cl(H2O)]·2H2O}n (2). Se disolvieron 
0.205 g (1.07 mmol)  del ligante S,S(+)H2cpse en metanol 
(10 mL), a esta solución se agregaron 0.092 g de CuCl2 (0.54 
mmol) disuelto en metanol (15 mL). La mezcla se dejó 15 
minutos en agitación a temperatura ambiente, observando 
la formación de un precipitado color verde claro, el cual 
se filtró a vacío y se lavó con agua destilada. Análisis 
elemental encontrado: C, 28.52; H, 5.39; N, 2.77. Calculado 
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para una fórmula mínima Cu(C12H20NO8)0,5Cl(H2O)3: C, 
27.33; H, 5.16; N, 2.65. Con un  rendimiento de: 69.6 %.

{[Cu(S,S(+)cpse)Br(H2O)]}n (3). Se disolvieron 0.210 
g (1.08 mmol)  del ligante S,S(+)H2cpse en metanol (10 
mL), a esta solución se agregaron 0.183 g de CuBr2 (0.55 
mmol) disuelto en metanol (15 mL). La mezcla se dejó 15 
minutos en agitación a temperatura ambiente, observando 
la formación de un precipitado color café oscuro, el cual 
se filtró a vacío y se lavó con agua destilada. Análisis 
elemental encontrado: C, 32.63; H, 3.91; N, 3.36. Calculado 
para una fórmula mínima Cu(C12H20NO8)0,5Br(H2O): C, 
31.58; H, 4.18; N, 3.06. Con un rendimiento: de 46.8 %.

Resultados y discusiones

{[Cu(S,S(+)cpse)Cl(H2O)]·2H2O}n (2) y {[Cu(S,S(+)cpse)
Br(H2O)]}n (3). 

Las vibraciones características del ligante libre 
con respecto al compuesto de coordinación, muestran 
desplazamientos a mayor energía, como consecuencia de 
la deslocalización electrónca alrededor del centro metálico. 
El intervalo de los valores de Dn (nas- ns) se encuentran 
dentro del reportado, para un carboxilato tipo puente. El 
grupo alcohol no pierde el protón para llevar a cabo la 
coordinación al centro metálico, se coordina a través de un 
par de electrones libre del átomo de oxígeno. Por ende se 
observa la banda con la misma intensidad que el ligante de 
partida, pero un poco desplazada a mayor energía, tabla 2.

Tabla 2.  Vibraciones características en IR

Tipo  
de Vibra-

ción

n 
(-OH)st

n 
/CH)star

n a s                                      
(-COO-)st

ns 
(-COO-)st

n 
(C-OH)st

Ligante 3063 2988 1633 1384 1041

(1) 3384 2176 1542 1414 1050

(2) 3339 2924 1614 1453 1040

(3) 3361 2915 1620 1489 1041

Los espectros electrónicos muestran dos bandas. La 
primera corresponde a la transferencia de carga M    L, y 
la segunda corresponde a la transición d     d en la región 
esperada para un átomo de cobre en configuración de 
espín alto, un electrón desapareado y geometría octaédrica. 
También se observa en todos los casos, un hombro cerca 
de 10000 cm-1; este corresponde a la distorsión tetragonal 
que desdobla los términos (fundamental y excitado) en 
dos nuevos términos. Por consiguiente desde el término 

fundamental 2T2g habrá al menos dos transiciones a los 
términos 2B2g y 2Eg lo que se observa como un hombro de la 
banda original en los sitemas propuestos de tipo octaédrico. 

El espectro de resonancia paramagnética electrónica 
para los compuestos poliméricos de cobre(II) es de tipo 
axial. Se obtienen dos valores gII y g┴, en donde gII> g┴> 

2.03. Esto indica entornos tetragonales alrededor del centro 
metálico. El valor de gav (gav = 1/3 gII+ 2/3 g), se encuentra 
dentro del intervalo para enlaces Cu-O y Cu-N. G=(gII−2)/
(g┴−2) parámetro que refleja la interacción de intercambio 
entre centros de cobre(II) en un sólido policristalino. Si 
G es más grande que 4, la intensidad de intercambio es 
insignificante, pero si es menor que 4; hay una considerable 
interacción de intercambio en el complejo sólido.  En estos 
casos es cercana a  G=4; por lo tanto las interacciones 
intermoleculares en la red cristalina son importantes. 
Una fuerte interacción sobre el eje z, está generalmente 
acompañada por un incremento en el valor de gII. Un fuerte 
enlace axial, incrementa el enlace en el plano xy, por ende 
disminuye la covalencia en dx2−y2 . gII>2.3 muestra una fuerte 
interacción sobre el eje z, disminuyendo la covalencia en 
el plano y energía de la transición  dx2−y2      dxy, lo cual es 
congruente con la geometría octaédrica distorsionada 
propuesta para este tipo de compuestos. El valor de G es 
mayor para los polímeros con cloro que con bromo. Esto 
es consistente con el orden de las interacciones M-anión 
cloruro> bromuro > ioduro; tal como aparece en la serie 
espectroquímica.

{K2[Cu2(S,S(+)cpse)2(SCN)2]}n (1), figura 1 y 2.

Figura 1. Estructura de rayos-X del compuesto  (1). Representación 
ORTEP, con elipsoides al 30%. 
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Figura 2. Geometría octaédrica para cada átomo de cobre(II) en la 
unidad dinuclear del compuesto polimérico (1)

Compensando la carga negativa en la molécula 
dinuclear debida a los grupos tiocianato, se encuentran dos 
cationes de potasio enlazados a los oxígenos de los grupos 
carboxilatos, que también están actuando como puentes 
entre centros metálicos a través de cada catión potasio. Los 
potasios presentan geometría octaédrica distorsionada, con 
seis oxígenos como átomos donadores. Las distancias K-O 
se encuentran en el intervalo entre la suma de los radios de 
Van der Waals iónicos y covalentes entre estos elementos:  
Las distancias más cortas K1-O6 y K2-O9, corresponden 
a las longitudes de los átomos de oxígeno de los grupo 
carboxilato que a su vez están coordinados por un par de 
electrones libre al átomo de cobre(II). Esto es congruente, 
ya que la densidad electrónica del átomo de oxígeno está 
compartida directamente al centro metálico. El arreglo de 
estos cationes estabiliza el sistema polimérico formando 
en la red cristalina, arreglos helicoidales conformados por 
unidades de tiocianato y los entornos octaédricos de los 
iones de potasio sobre el eje c. 

Conclusiones

La síntesis de polímeros de coordinación llevó a la 
estabilización de arreglos helicoidales como es el caso de la 
unidad dimérica de cobre(II). Así mismo, la participación 
de metales alcalinos como sodio y potasio, dio lugar a redes 
poliméricas solubles en disolventes polares y entornos de 
coordinación octaédricos hacia ligantes ricos en oxígenos.
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