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INTRODUCCIÓN  

En los últimos años1 los nanocompuestos poliméricos se han utilizado, entre otras 

cosas, para preparar materiales de alto desempeño, los cuales son aprovechados en nuevas e 

interesantes aplicaciones. La preparación de materiales nanoestructurados hace posible 

obtener propiedades físicas y químicas superiores a las de muchos materiales conocidos 

comercialmente. En la actualidad uno de los nanomateriales más interesantes, son los 

nanotubos de carbono (CNTs por sus siglas en inglés). Si al mezclar un nanotubo de carbono 

a un polímero o a una cerámica se logra una buena dispersión, típicamente se producen 

cambios estructurales extraordinarios que mejoran el desempeño térmico o mecánico del 

material compuesto resultante2. Actualmente se han descubierto múltiples estructuras de 

carbono de dimensiones nanométricas o micrométricas: las primeras nanoestructuras de 

carbono que se descubrieron fueron los fullerenos3. En 1991, Sumio Iijima4 analizó por 

microscopía electrónica de transmisión (TEM), muestras de posibles fullerenos preparados 

por el método de descarga de arco en una atmósfera de helio y pudo observar túbulos huecos5. 

Esto probó que otro nanomaterial de carbono (el grafeno) puede enrollarse concéntricamente 

sobre sí mismo creando nuevas nanoestructuras denominadas nanotubos de carbono3. Estas 

nanoestructuras se caracterizan por sus diámetros nanométricos y por sus grandes longitudes 

que pueden alcanzar varias micras3. 

Por el tamaño de los CNTs, y sus extraordinarias propiedades físicas, térmicas, 

mecánicas, eléctricas y magnéticas pueden ser utilizados en distintas áreas tecnológicas6. Los 

CNTs poseen alta resistencia a la tensión, alto módulo de Young, son de baja densidad y 

tienen propiedades químicas compatibles con el medio ambiente. Por lo que se considera que 

son uno de los materiales con mayores posibilidades de aprovecharse extensamente en este 

siglo en áreas de nanociencia, nanotecnología, bioingeniería y biotecnología7. Entre las 

múltiples aplicaciones que tienen los CNTs se puede mencionar su aprovechamiento  como 

componentes en sistemas conductores8, electromagnéticos9, aditivos electrónicos de 

baterías10, supercapacitores11, dispositivos electrónicos12, sistemas de gestión térmica3, 

biosensores9, sistemas de suministro de fármacos7,entre otras más. 
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Los CNTs se caracterizan porque los átomos de carbono que forman sus paredes tienen 

una hibridación sp2. Por tal motivo cada átomo de carbono se une a otros tres átomos de 

carbono formando un arreglo hexagonal. Los CNTs se clasifican por el número de paredes 

que se anidan de manera concéntrica13, clasificándose como nanotubos de carbono de paredes 

múltiples (MWCNTs) y de una sola pared (SWCNTs) (Figura 1). Los CNTs de pared 

múltiple (MWCNTs) son aquellos que tienen un hueco central de diámetro nanométrico 

rodeado por capas concéntricas de carbono separadas por distancias menores a 1 nm, su 

distancia entre paredes es del orden de 3.4 Å14. Así mismo, su conductividad térmica (3.000 

W/m K) es mayor a la del diamante natural (cercana a 2.000 W/m K)14. Los MWCNTs 

pueden alcanzar decenas de micrómetros de largo. Poco después del descubrimiento de los 

CNTs de paredes múltiples, en 1993 se sintetizaron nanotubos de una sola pared (SWCNTs). 

Sus diámetros son sumamente pequeños (cercano a 1 nm) y se caracterizan por su 

uniformidad. Los primeros SWCNTs se sintetizaron por la técnica de descarga de arco 

eléctrico con catalizadores de metales de transición6. Los SWCNTs tienen un módulo de 

elasticidad superior a 1 TPa y su resistencia se compara con la del acero, además de ser muy 

ligeros14. 

Los SWCNTs se diferencian de los MWCNTs, por su diámetro pequeño, además de 

que son curvos y menos rectos. En trabajos previos15 se ha publicado que los SWCNTs se 

forman como racimos aglomerados, los cuales están formados por varios CNTs de similar 

longitud unidos por fuerzas de Van der Waals16. Por su pequeño diámetro, tienen propiedades 

eléctricas extraordinarias y son más flexibles que los MWCNTs17. La manera en que se 

envuelve la lámina de grafeno está representada por un par de índices (n, m) cuyos valores 

particularizan la magnitud del vector quiral. De acuerdo al vector quiral es posible clasificar 

los SWCNTs como CNTs tipo "zigzag" o CNTs tipo "armchair"18. 
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Figura 1. Clasificación de los CNTs: a) SWCNTs, b) MWCNTs19. 

 

Actualmente existen varias técnicas para la síntesis de CNTs20. Uno de los métodos 

más antiguos es el de descarga de arco eléctrico. Sin embargo, en los últimos años se han 

empleado otros métodos como la ablación láser y la deposición química en fase vapor 

(CVD)21. Se ha comprobado que la descarga de arco y la CVD, son las técnicas más 

prometedoras para la producción a gran escala de CNTs y materiales similares22. En la técnica 

de CVD, la cual se utilizará en este trabajo, es necesario calentar el material soporte del 

catalizador a altas temperaturas (500 a 1000° C) durante un largo período de tiempo. El 

mecanismo de crecimiento de los CNTs es desconocido, pero implica la disociación de las 

moléculas de un hidrocarburo sobre un catalizador constituido por un metal de transición. 

Varios factores como la temperatura, la presión, el tamaño, el pretratamiento del catalizador 

metálico y el tiempo de reacción afectan la formación de los CNTs23. 

El diseño de un nanocompuesto polimérico no sólo se centra en el nanorrelleno. Para 

el caso del presente estudio dicho nanorrelleno son los CNTs. También es necesario elegir el 

tipo de material que formará la matriz del nanocompuesto. En los últimos años24 los 

polímeros que al entrecruzarse hacen posible la formación de una red con una enorme 

capacidad de adsorber agua (hidrogeles) han despertado un gran interés en la comunidad 

científica25. 

Un hidrogel es una red polimérica tridimensional entrecruzada e hinchada con agua26. 

Tienen propiedades únicas como ser transparentes, blandos y elásticos24. El carácter hidrófilo 

de estos materiales, se debe a que su estructura contiene grupos polares que son afines al 

agua, como los grupos –OH, -COOH, -CONH2, -SO3H
27. Las propiedades de los hidrogeles 

y su campo de aplicación están determinadas por los monómeros que lo forman y el grado 

de entrecruzamiento26.  Los hidrogeles pueden absorber de 10, 20 % o hasta miles de veces 

su peso seco (xerogel) en agua. Pueden ser químicamente estables, pueden degradarse, 

desintegrarse, pero no disolverse28. Durante el proceso de hinchamiento los hidrogeles 

aumentan su volumen varias veces sin perder su forma. Este comportamiento se debe al 

balance entre las fuerzas dispersivas y las fuerzas cohesivas intermoleculares que actúan 

sobre las cadenas hidratadas del polímero29. 
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Se pueden clasificar en dos grupos dependiendo de la naturaleza de las uniones de la  

red tridimensional que los constituyen. Si su formación implica la creación de enlaces 

covalentes, se denominan hidrogeles químicos. Debido a que el enlace covalente es muy 

fuerte su ruptura conduce a la degradación del gel. Por lo que la estructura de los geles 

químicos no se modifica por cambios en la temperatura, una vez rotos los enlaces covalentes, 

los hidrogeles no se pueden volver a formar30. Por otra parte, si los hidrogeles se forman por 

interacciones físicas, moleculares, iónicas, o por enlaces de hidrógeno entre sus cadenas 

poliméricas, se denominan hidrogeles físicos31. 

Actualmente se conocen múltiples aplicaciones de los hidrogeles32. Destaca su uso, en 

el área biomédica como vehículos para inmovilizar33, encapsular34 y liberar35 de manera 

controlada un gran número de sustancias con actividades fisiológicas tales como: 

antibióticos, anticoagulantes, además, se han utilizado en la fabricación de músculos 

artificiales, y como sistemas controlados para la dosificación de fármacos29. Sin embargo, 

los posibles usos de hidrogeles reforzados con nanotubos de carbono son prácticamente 

desconocidos. 

 

JUSTIFICACIÓN 

Hasta la fecha se ha publicado alrededor de cien artículos de nanocompuestos 

preparados con una matriz de un hidrogel y CNTs funcionalizados. Por lo que se puede 

afirmar que es un terreno poco explorado. El principal problema a superar es lograr la 

dispersión de los CNTs en la matriz del hidrogel. En principio es posible prever que la 

incorporación de los CNTs funcionalizados mejora las propiedades mecánicas, térmicas y 

fisicoquímicas del hidrogel. Sin embargo, lograr la dispersión es un reto complejo porque los 

CNTs no se exfolian de manera natural, sí que por el contrario se autoasocian. Descubrir 

mecanismos de homogenización y de segregación de los CNTs en la matriz de un hidrogel 

es un tema actual, que hasta donde se sabe no ha sido estudiado lo suficiente, al menos para 

hidrogeles preparados con una matriz de ácido acrílico-acrilamida, los cuales serán objeto de 

estudio en este trabajo. 

 

HIPÓTESIS 

Con la funcionalización química de las paredes de los CNTs con grupos cloruro de 
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acilo que se sinteticen por el método de deposición química en fase vapor, se obtendrá una 

mejor dispersión de dichos CNTs en hidrogeles preparados por la polimerización de ácido 

acrílico y acrilamida. Esto modificará su capacidad de hinchamiento, además de contribuir a 

lograr un mejor desempeño en la liberación de un fármaco de sumo interés en el campo de la 

biomedicina: el ácido fólico. 

 

OBJETIVO GENERAL 

 Sintetizar y caracterizar nanocompuestos de hidrogeles de (ácido acrílico (AA)-

acrilamida (AM)) reforzados con nanotubos de carbono funcionalizados 

químicamente. 

 

OBJETIVOS ESPECÍFICOS: 

 Preparar hidrogeles de (ácido acrílico-acrilamida) con CNTs funcionalizados con 

grupos cloruro de acilo para promover una reacción química, entre dichos CNTs y los 

comonómeros que conforman el hidrogel, buscando alcanzar una dispersión 

homogénea de los CNTs. 

 Evaluar la funcionalización de los CNTs mediante las técnicas de espectroscopia de 

infrarrojo, espectroscopia Raman y espectroscopía fotoelectrónica de rayos X (XPS). 

 Comparar las cinéticas de hinchamiento de los hidrogeles de ácido acrílico con 

acrilamida con y sin nanotubos de carbono funcionalizados. 

 Evaluar las propiedades mecánicas, térmicas, y fisicoquímicas de los hidrogeles 

sintetizados mediante técnicas como espectroscopia de infrarrojo, espectroscopia 

Raman, pruebas mecánicas de compresión etc.  

 Evaluar la capacidad de liberación del ácido fólico de los hidrogeles preparados con 

y sin CNTs. 

 

METODOLOGÍA 

Los CNTs que se utilizarán en este trabajo serán preparados por la técnica deposición 

química en fase vapor (CVD). Para sintetizar los CNTs, se usarán botes de alúmina y nitrato 

férrico nonahidratato (Fe(NO3)3∙9H2O) como catalizador. La síntesis se llevará a cabo de la 

siguiente manera: 
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1. Inicialmente se colocarán botes de alúmina en una mufla a 700 °C durante 4 

horas. Posteriormente se extraen de la mufla y se dejan enfriar a temperatura 

ambiente para sumergirlos en una solución de HCl (al 37 %) durante 24 horas 

para remover las impurezas que contuviesen. Después se lavarán con agua 

destilada y se secarán. 

2. Los botes de alúmina limpios se sumergirán en una solución etanólica de 

nitrato férrico nonahidratado Fe(NO3)3*9H2O (15 % en peso) durante 24 

horas. Posteriormente se dejará evaporar el etanol a 25 ºC durante 6 h y 

después en una estufa a 50 °C hasta que sequen por completo. 

3. Para cambiar el estado de oxidación del fierro depositado en los botes de 

alúmina se introducirán en una mufla a 450 °C durante 4 horas. 

4. El crecimiento de los CNTs sobre los botes de alúmina previamente tratados 

se realizará en un horno eléctrico tubular (Linderberg/Blue M, Moldatherm). 

Para ello, los botes de alúmina pre-tratados se colocarán en un tubo de acero 

inoxidable, el cual se introducirá en el horno y se calentará a una temperatura 

de 800°C. Al reactor se alimentará una mezcla de etanol absoluto y argón a 

una velocidad de 120 mL/min. La mezcla se preparará burbujeando argón a 

un matraz Erlenmeyer de 500 mL al que previamente se le depositarán 300 

mL de etanol absoluto. La síntesis se realizará a la presión atmosférica local 

(640 mmHg) durante de ocho horas y media. 

5. Los CNTs obtenidos, se purificarán utilizando vapor sobrecalentado 

proveniente de una caldera a una temperatura de 600 °C, para eliminar 

posibles restos de carbono amorfo. Para ello, se tomarán 3 muestras de CNTs 

de 2 gramos, cada una y se depositarán, en tres mallas de acero inoxidable con 

tamaño de poro de 250 micras. Cada malla se enrollará perfectamente y se 

atará con un alambre de cobre para formar un envoltorio compacto. Los tres 

envoltorios se introducirán en un tubo de cuarzo (0.5 pulgadas diámetro, 10 

pulgadas de longitud) que se sujetará con dos bridas de cuatro tornillos. 

Posteriormente, el tubo se acoplará a la tubería que alimenta el vapor. La 

purificación se realizará durante cinco horas. Posteriormente los CNTs 
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obtenidos se dejarán secar en una estufa a una temperatura controlada de 50 

°C durante 24 horas. El procedimiento descrito se repetirá al menos dos veces. 

Los CNTs purificados se funcionalizarán químicamente en un proceso por etapas. 

En una primera etapa se tratarán con ácido nítrico 8M para lograr su oxidación parcial 

creando grupos carboxilo, carbonilo e hidroxilo en su superficie. Esto se realizará en un 

equipo soxhlet a reflujo durante 6 horas a una temperatura cercana a 100 °C. Posteriormente, 

se les dará tratamiento de secado a 60 °C. Por medio de titulaciones potenciometricas se 

estimará el contenido de grupos hidroxilos (COOH-) y carboxilos (OH-) unidos a los CNTs, 

empleado carbonato de sodio (Na2CO3) 0.1 N y ácido clorhídrico (HCl) 0.1 N para los grupos 

COOH- e hidróxido de sodio (NaOH) 0.1 N y ácido clorhídrico (HCl) 0.1 N para los grupos 

OH-. 

En una segunda etapa, estos CNTs se tratarán con cloruro de oxalilo, el cual servirá 

como molécula de enlace para unirles moléculas de ácido acrílico y acrilamida. A 

continuación, se describe brevemente la metodología utilizada. 

1. Se colocarán 0.5 gramos de CNTs tratados con HNO3 en un vial de vidrio, el 

cual se sujetará con un soporte y pinzas universales, para luego sumergirlo en 

un baño de aceite de silicona a 40 °C. 

2. Se inyectarán 10 mL de dicloro metano (CH2Cl2) y 450 μL de trietilamina 

(N(CH2CH3)3). Posteriormente, cada 30 minutos se suministrarán 50 μL de 

cloruro de oxalilo (C2Cl2O2) hasta haber inyectado 300 μL. El experimento se 

llevará a cabo durante 3 horas bajo una atmósfera de nitrógeno. 

3. Después se colocará el vial en la estufa a una temperatura de 50 °C hasta que 

sequen los CNTs  

La síntesis de los hidrogeles se llevará a cabo de la siguiente manera: 

1. Primeramente, el agua empleada se pondrá en contacto con gas nitrógeno durante 30 

minutos para eliminar el oxígeno disuelto. Esto ayuda a evitar la formación de 

burbujas en el hidrogel. 

2. Se pesarán y disolverán en agua destilada, las cantidades necesarias de AM y AA para 

preparar cada uno de los hidrogeles de interés. Los hidrogeles se sintetizarán con un 

contenido de 10 % de monómero y el resto será agua, agente entrecruzante (N,N´-

Metilenbisacrilamida) y un par Redox que actuarán como un iniciador (K2S2O8 y 

http://www.inr.gob.mx/Descargas/bioSeguridad/NN-metilenbisacrilamida.pdf
http://www.inr.gob.mx/Descargas/bioSeguridad/NN-metilenbisacrilamida.pdf
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Na2SO3). En las tablas 1 y 2 se presentan las formulaciones usadas para preparar los 

hidrogeles sin y con CNTs respectivamente.  

 

Tabla 1. Formulaciones en % peso para la preparación de los hidrogeles de ácido acrílico-acrilamida 

sin CNTs. 

CÓDIGO ACRILAMIDA 

ÁCIDO 

ACRÍLICO Na2SO3 KPS NMBA H2O 

Hidrogel 1 9 1 0.05 0.05 0.1 89.8 

Hidrogel 2 8 2 0.05 0.05 0.1 89.8 

Hidrogel 3 7 3 0.05 0.05 0.1 89.8 

 

Tabla 2. Formulaciones en % peso para la preparación de los hidrogeles de ácido acrílico-acrilamida 

con CNTs. 

CÓDIGO ACRILAMIDA ÁCIDO ACRÍLICO Na2SO3 KPS NMBA CNTsOCL H2O 

Hidrogel 1 9 1 0.05 0.05 0.1 0.1 89.7 

Hidrogel 2 8 2 0.05 0.05 0.1 0.1 89.7 

Hidrogel 3 7 3 0.05 0.05 0.1 0.1 89.7 

 

3. Seguidamente se pesará el 1 % del agente entrecruzante para reticular los hidrogeles 

y 1 % del iniciador. La mezcla precursora del hidrogel se depositará en viales de 

vidrio, para luego ser sumergidos en un baño de agua, previamente calentado a 40°C 

hasta sintetizar el hidrogel en la forma de un sólido transparente. 

4. Los hidrogeles obtenidos de la síntesis se cortarán en forma de discos, los cuales se 

sumergirán en agua destilada durante diez días cambiándola periódicamente para 

remover posibles restos de monómero hasta llegar a un pH cercano a 7. 

5.  Posteriormente, se secarán hasta obtener un peso constante. 

6. El hinchamiento de los hidrogeles se medirá por gravimetría, pesando el disco que se 

va hinchando con agua a intervalos regulares de tiempo hasta alcanzar el equilibrio 

fisicoquímico. Dicho hinchamiento se realizará a temperatura ambiente (25 °C) y 

registrando el pH del agua. Con los datos obtenidos se calculará el grado de 

hinchamiento y se obtendrá la isoterma de absorción de agua. 

7. Se llevará a cabo la síntesis de los hidrogeles con CNTs funcionalizados 

químicamente con el método descrito anteriormente, con la diferencia que a tiempo 
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cero se añadirá el 1 % en peso de CNTs funcionalizados respecto a la masa de 

monómeros necesarios para la síntesis de los hidrogeles. 

Una vez preparados los nanocompuestos, se evaluará su cinética de hinchamiento de 

manera similar a los de los hidrogeles sin CNTs. 

Todos los hidrogeles se caracterizarán por una batería de técnicas tales como 

espectroscopia de infrarrojo, espectroscopia Raman, pruebas mecánicas de compresión y 

análisis de la morfología de los CNTs sintetizados evaluada por microscopia electrónica de 

barrido de alta resolución (HRSEM), y microscopia electrónica de transmisión de alta 

resolución (HRTEM). Finalmente se harán pruebas de liberación de ácido fólico a un pH de 

7.0, tanto de hidrogeles sin CNTs como hidrogeles con CNTs. A continuación, se describen 

algunas de las técnicas que se utilizarán en este trabajo. 

 

Caracterización de los hidrogeles por FT-IR 

Se empleará la técnica de espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FT-

IR) con la finalidad de identificar las bandas de absorción correspondientes a los grupos 

funcionales presentes, se analizarán muestras de CNTs purificados, CNTs funcionalizados y 

los nanocompuestosde hidrogeles obtenido de AA/AM-CNTs. Se utilizará un 

espectrofotómetro Perkin Elmer modelo Spectrum One. El análisis se llevará a cabo usando 

gránulos de KBr empleado como soporte, las muestras y el soporte se deberán secar 

previamente durante 48 horas. Los especímenes a analizar serán pastillas de KBr preparadas 

por compresión a 25 °C. Para la preparación del espectro de referencia se tomarán de 70 a 80 

mg de KBr, el cual se pulverizará completamente con ayuda de un mortero de ágata, en 

seguida se colocará en el porta muestras y se llevará al equipo para obtener la línea base. El 

mismo procedimiento se aplicará con la muestra a analizar, con la diferencia que se 

mezclarán 0.1 mg de dicha muestra con el KBr. 

 

Caracterización de los CNTs por espectroscopía fotoelectrónica de rayos X (XPS) 

Se empleará este método con la finalidad de analizar las superficies de los CNTs y 

comprobar su funcionalización con los grupos cloruro de acilo. Esta técnica se aplica en los 

primeros 10 nm de la superficie, con la finalidad de obtener información detallada de la 

organización y morfología de las capas de los CNTs funcionalizados, identificación de los 



 

 11 

elementos presentes, la composición elemental de las superficies, información acerca del 

entorno molecular y de los grupos orgánicos que contenga.   

 

 

Cinéticas de hinchamiento 

Las muestras totalmente secas (xerogeles), se pesarán para registrar sus pesos iniciales 

y se colocarán en agua destilada a 25°C para determinar sus cinéticas de hinchamiento. Esto 

se realizará pesando las muestras a diferentes tiempos, secando su superficie con papel filtro 

para evitar el deterioro de las superficies del hidrogel. De la diferencia entre el peso de la 

muestra hinchada y el peso de la muestra seca se calculará el % de hinchamiento con la 

siguiente ecuación. 

 

H =
(peso húmedo)−(peso seco)

(peso seco)
 (100)  (1) 

 

Al graficar el % hinchamiento contra el tiempo se obtendrá la cinética de hinchamiento. 

 

Caracterización de los hidrogeles por pruebas mecánicas  

Los hidrogeles sintetizados con y sin CNTs funcionalizados, cuando se encuentren en 

estado de equilibrio, serán caracterizados mecánicamente en un reómetro AR G2 de TA 

Instruments operado en el modo de platos paralelos. Los especímenes a analizar serán discos 

con un diámetro de 3 cm y 0.5 cm de espesor. Se determinará el módulo de Young de la zona 

lineal de un gráfico de tensión-% deformación (deformación menor al 5%).
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absorción   
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Año 2018 

 Enero Febrero Marzo Abril Mayo Junio Julio Agosto Septiembre Octubre Noviembre  Diciembre 

Análisis:  FT-
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Escritura de la 

tesis 

            

Examen de 
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