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RESUMEN

La tecnología de membranas aplicada a procesos de separación en el tratamiento de 
aguas contaminadas o residuales, ha evolucionado a medida que se desarrollan mejoras 
en sus propiedades físicas y químicas. El objetivo de este trabajo fue desarrollar un 
método para el manejo de las imágenes del microscopio de fuerza atómica, con el fin 
de eliminar criterios subjetivos y obtener datos sobre el tamaño de poros de las mem-
branas. Se utilizaron las herramientas de inversión de imagen y análisis de granos del 
software WxSM 5.0 Develop 8.3 y un análisis estadístico a partir de rangos medios. 
Asimismo, se llevó a cabo un análisis mecánico dinámico (DMA, por sus siglas en 
inglés) para obtener datos de rigidez, módulo de disipación y temperatura de transición 
vítrea (Tg), y comparar resultados. La membrana preparada a 180 ºC con FeCl3 pre-
sentó la distribución de tamaño de poro más uniforme, con un μp de 35 nm y MWCO 
de 268 KDa. Esta membrana también obtuvo las mejores propiedades mecánicas en 
los análisis de DMA y esfuerzo a la tensión, con un módulo de Yong de 0.86 GPa, y 
un esfuerzo a la ruptura de 26 MPa. Estos resultados permitirán relacionar las condi-
ciones de síntesis de las membranas con su estructura y posterior funcionamiento en 
los procesos de filtración.
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ABSTRACT

Membrane technology, applied to separation processes on residual or contaminated 
water has evolved as chemical and physical properties improve. Our main goal was to 
develop a method for atomic force microscopy image analysis, to eliminate subjective 
criteria and obtain pore size data. Tools from WxSM 5.0 Develop 8.3 software were 
used to invert images, and statistical analysis was performed from median ranges to 
obtain pore size distribution. Results were compared to data obtained from dynamic 
mechanical analysis (DMA), stiffness, storage and loss module, and glass transition 
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temperature (Tg). Most uniformed pore size distribution was obtained by membrane 
prepared at 180 ºC with FeCl3, μp was 35 nm and MWCO of 268 KDa, the same mem-
brane presented the best mechanical properties, 0.86 GPa Young modulus, and 26 MPa 
tensile rupture strain. These results will relate preparation conditions with structure 
and later functionality on filtration processes.

INTRODUCCIÓN

Los procesos de separación basados en el uso de 
membranas poliméricas tienen gran importancia en 
la industria (Ribeiro et al. 2007, Rahimpour y Ma-
daeni 2010, Wood et al. 2011, Yanyan et al. 2014), 
siendo de las tecnologías más novedosas y de mayor 
crecimiento. Las principales aplicaciones de las 
membranas en procesos de separación se encuen-
tran en el sector químico (Villalobos-Rodríguez et 
al. 2012, Ballinas-Casarrubias et al. 2015) para el 
tratamiento de aguas residuales y la producción de 
agua potable o agua de uso industrial (Ribeiro et al. 
2007). Esta tecnología, como proceso de separación, 
ha evolucionado a medida que se han desarrollado 
mejoras de las propiedades físicas y químicas de las 
membranas, así como mejoras en las aplicaciones y 
en la ingeniería de procesos. De esta manera, se han 
obtenido mayores eficiencias económicas sobre otras 
tecnologías tradicionales (Raventós 2005, Yanyan et 
al. 2014).

Las membranas orgánicas o poliméricas cons-
tituyen el campo más amplio y desarrollado tanto 
desde el punto de vista de volumen de fabricación 
como desde el campo de posibles aplicaciones 
(Masuelli et al. 2012, Villalobos-Rodríguez et al. 
2012). Las propiedades de una membrana polimé-
rica dependen fundamentalmente de dos factores 
que, a su vez, van a influir en su comportamiento: 
el primer factor es la naturaleza física y química 
del polímero, la cual determinará su interacción 
con las componentes a separar; el segundo factor 
es el método de preparación de la membrana, que 
determinará su estructura (Rahimpour y Madaeni 
2010, Johnson e Hilial 2015).

Las membranas de ósmosis se utilizan como 
pretratamiento o mejoramiento de la calidad del agua 
para desmineralizar este líquido antes de un proceso 
de intercambio iónico o electrodeionización para la 
producción de agua ultrapura (Yanyan et al. 2014). 
Además, tienen una amplia aplicación en el trata-
miento terciario de efluentes con sales contaminantes 
de As, F, químicos radioactivos y bacterias, entre 
otros (Masuelli et al. 2012, Villalobos-Rodríguez et 
al. 2012, Terrazas-Bandala et al. 2014).

Un aspecto fundamental para la optimización del 
uso de membranas es la caracterización estructural, 
especialmente del tamaño de poro y su distribución, 
ya que estos parámetros son decisivos para la fun-
cionalidad de las membranas dentro de los procesos. 

Lo que se desea en la caracterización de una mem-
brana, es la predicción de su capacidad hidrodinámica 
frente a un proceso dado (Villalobos-Rodríguez et al. 
2012). Se podría pensar que con una caracterización 
morfológico-estructural adecuada se podría anticipar 
con total exactitud el comportamiento y rendimiento 
de la membrana dentro de un proceso de separación 
determinado; sin embargo, esto es más complejo 
debido a que no siempre se conoce con exactitud el 
mecanismo que lleva a ese tipo de comportamiento 
y por otra parte hay muchos factores presentes en el 
proceso que no siempre pueden evaluarse (Ribeiro 
et al. 2007). 

Por ello, es necesario conocer el mayor número 
posible de parámetros de la membrana; en especial, 
de aquellos relacionados con su funcionamiento en 
condiciones experimentales similares a las que se 
preveen en la aplicación de la misma (Raventós 2005, 
Otero et al. 2006).

El microscopio de fuerza atómica (AFM, por sus 
siglas en inglés) ha ganado especial atención en el 
proceso de caracterización de membranas, debido a 
su capacidad para obtener información de la muestra 
en un simple escaneo (Ochoa el al. 2001, Elhadidy et 
al. 2013). Los datos de rugosidad, tamaño de poro, 
tamaño del nódulo, materiales compuestos y morfo-
logía en general que se obtienen mediante esta técnica 
son de importancia en la caracterización de membra-
nas (Yanyan et al. 2014, Johnson e Hilal 2015). Por 
ejemplo, para la medición de tamaño del poro a partir 
de imágenes de AFM, usualmente se inspeccionan 
secciones de corte de perfiles de líneas tomadas al 
azar (Singh et al. 1998, Gumi et al. 2003, Ismail y 
Matsura 2017). Hay pocos programas de software que 
cuentan con herramientas para el análisis directo de 
los poros en imágenes de AFM (Torras et al. 2006). 
Los programas Nanoscope y WSxM, incluso en sus 
versiones más recientes, no cuentan con un apartado 
específico para dicho análisis. Sin embargo, utilizan-
do una combinación de otras herramientas incluidas 
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en el programa es posible obtener mediciones directas 
de los poros presentes en la superficie total de las 
imágenes obtenidas.

El objetivo de este trabajo fue la caracterización 
estructural de membranas poliméricas obtenidas a 
partir de derivados acetilados de celulosa, mediante 
el análisis estadístico de las imágenes de AFM, de-
terminando el tamaño del poro, el tamaño promedio 
del poro y el peso molecular de corte. Un segundo 
objetivo fue relacionar las propiedades mecánicas 
obtenidas a partir del análisis mecánico dinámico 
en aras de predecir las posibles aplicaciones, ven-
tajas y áreas de oportunidad de estas membranas 
en el tratamiento de aguas. La información tendrá 
utilidad para eliminar el factor subjetivo en la 
obtención de datos respecto al tamaño de poros de 
las membranas. 

MATERIALES Y MÉTODOS

Preparación de membranas
Las membranas se prepararon a partir de aserrín 

obtenido del encino (Quercus sp.), el cual fue reco-
lectado en la Sierra Tarahumara, específicamente en 
la población de San Juanito, municipio de Bocoyna, 
Chihuahua, México. El aserrín fue sometido a un 
tratamiento etanosolv (Ballinas-Casarrubias et al. 
2015), con el propósito de eliminar la mayor cantidad 
posible de hemicelulosa y lignina. Este tratamiento 
consiste en calentar una mezcla de 10 g de aserrín 
en partículas de 2 a 3 mm y 50 ml de una solución 
acuosa de etanol al 50 % v/v. En las mezclas se em-
plearon tres catalizadores, AlCl3, FeCl3 y H2SO4, y 
se sometieron a un baño de aceite a dos temperaturas: 
140 y 180 ºC. De esta manera se obtuvo una biomasa 
orgánica pretratada. El residuo sólido se separó por 
filtración y la fracción sólida se lavó adicionalmente 
con etanol 50:50 a 60 ºC. Posteriormente se llevó a 
cabo una esterificación por acetilación Fisher (Balli-
nas-Casarrubias et al. 2015) para obtener acetatos de 
celulosa. El material obtenido fue disuelto en CH2Cl2 
para preparar las membranas de osmosis inversa por 
medio de evaporación controlada, a una temperatura 
de 35 ºC y humedad relativa del 20 %. 

Imágenes de microscopia de fuerza atómica
En el AFM, una aguja micrométrica de punta 

(tip) en el orden de 10 nm de diámetro, que ac-
túa como sensor de la geometría superficial de la 
muestra, recorre la superficie estudiada y al mismo 
tiempo se mueve verticalmente de acuerdo con sus 

interacciones con la muestra. En este estudio las imá-
genes se obtuvieron utilizando un AFM Nanoscope 
IV de Digital Instruments. 

Las imágenes se obtuvieron en el modo de repi-
queteo (tapping) utilizando puntas suaves de fósforo 
recubiertas de sílice modelo RTESP (Veeco), las cua-
les tienen un rango de frecuencia de oscilación óptima 
entre 276 y 316 KHz. Se utilizaron velocidades de 
barrido en el intervalo de 2-3 Hz. Los parámetros, 
especialmente la altura de partida, la amplitud y la 
retroalimentación se ajustaron para obtener las me-
jores resoluciones. Para cada muestra, se tomaron 
imágenes en diferentes puntos para obtener datos 
confiables. 

Análisis de datos
Para el análisis de imágenes y la obtención de 

datos de distribución de tamaño del poro se tomaron 
las señales de salida correspondientes a la altura, la 
cual fue invertida con una herramienta del software 
WSxM 5.0 Develop 8.3 (Horcas et al. 2007) y anali-
zada para la obtención de gránulos. De esta manera, 
los poros de la muestra se convierten en gránulos y 
pueden ser empleados por el programa para obtención 
de área, datos que se utilizarán para determinar el 
tamaño del poro.

El área de los gránulos equivalente al área de 
los poros en la muestra (Ap) se convierte a diámetro 
de poro Feret (dp) y se le considera como cilíndrica 
(Ochoa et al. 2001), de acuerdo con la siguiente 
relación:

dp =
2 Ap

π√ 	 (1)

Los diámetros obtenidos se clasifican en rangos 
medios de tamaño de poro. Para obtener una curva 
de la función de distribución acumulativa, estos 
rangos medios se grafican en la ordenada contra los 
tamaños de poro ordenados en forma ascendente en 
la abscisa. La gráfica resultante producirá una línea 
recta en una escala de probabilidad log-normal. De 
la gráfica obtenida, el tamaño de poro medio (μs) 
puede calcularse como dp correspondiente a f = 50 % 
y la desviación estándar (σs) se puede determinar 
a partir del radio entre dp a f = 84.13 % y f = 50 %. 

A partir de los valores de tamaño de poro medio 
μp y la desviación estándar σp, la distribución de 
tamaño de poro de una membrana se puede expresar 
por medio de la siguiente función de probabilidad de 
densidad (Singh et al. 1998):

df (dp) (Indp – Inmp)2
exp [ ]–

ddp
= 1

dpInsp√2p 2(Insp)2
	 (2)
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Análisis mecánico dinámico
Las propiedades mecánicas de algunas de las mem-

branas fueron estudiadas en el equipo DMA-RSAIII 
(TA Instruments) para análisis dinámico mecánico 
(DMA, por sus siglas en inglés), aplicando esfuerzo de 
tensión. Se midió la máxima deformación a la ruptura y 
se obtuvieron resultados como función del esfuerzo apli-
cado (25 ºC y velocidad de extensión de 0.005 mm/s). 
Las dimensiones de las muestras (n = 3) fueron de 8 
mm de largo y 0.384 mm2 de área transversal. 

Con el fin de ampliar el conocimiento de la natu-
raleza de los cambios observados en las propiedades 
mecánicas de las membranas y complementar los 
resultados obtenidos a partir de los análisis de dichas 
propiedades, se llevó a cabo un DMA con barrido de 
temperatura en el equipo RSA III, el cual ha sido uti-
lizado ampliamente para el estudio de las respuestas 
viscoelásticas de los polímeros y de la interacción de 
los materiales en polímeros compuestos (Ballinas-
Casarrubias et al. 2006). 

El equipo se calibró de acuerdo con los procedi-
mientos especificados por el fabricante. Los módulos 
de almacenamiento (E’), pérdida (E”) y pérdida de 
tangente (tan δ) fueron registrados con la herramienta 
tensión para películas, lo cual se considera apropiado 
para la configuración de las muestras. Estos paráme-
tros se midieron a 6.28 rad/s (Hz), en el intervalo de 
temperatura de 90 a 260 ºC con una rampa de calenta-
miento de 5 ºC/min. La deformación inicial se ajustó 
a 0.1 %, la fuerza estática inicial a 38 g y la distancia 
entre tensores a 8 mm. Todos los datos obtenidos se 
analizaron en el software TA Orchestrator v.7.0.8.23 
de TA Instruments.

RESULTADOS Y DISCUSIÓN

Obtención de membranas
Se obtuvieron membranas con un área total de 

176 cm2 y aproximadamente 0.02 mm de grosor. 
Poseían una apariencia uniforme, lisas, color ámbar 
y consistencia resistente, en cinco de las condiciones 
establecidas. El cuadro I muestra la nomenclatura 
utilizada para las membranas sintetizadas. 

Al utilizar FeCl3 como catalizador en el pretra-
tamiento a una temperatura de 140 ºC, no se logró 
obtener ninguna membrana. Al evaporar el CH2Cl2 
se obtuvo un material extremadamente frágil que era 
imposible de separar del molde sin fracturas. Esta 
falta de plastificación seguramente se debió a una 
pobre esterificación de la celulosa, por el exceso de 
hemicelulosa y lignina que no lograron ser removidas 
en el pretratamiento.

Se preparó, además, una membrana a partir de 
triacetato de celulosa comercial (Sigma Aldrich) para 
utilizarse como blanco de referencia en los análisis 
de caracterización. 

Caracterización superficial por AFM
Las figuras 1-4 muestran imágenes en tercera 

dimensión de las membranas, tomando la salida de 
altura del equipo: (a) directamente obtenidas del 
AFM y (b) utilizando la herramienta de inversión 
del software WxSM 5.0 Develop 8.3 con el fin de 
convertir los poros en gránulos.

Se puede observar que la topografía general de la 
superficie es similar para las membranas estudiadas. 
Sin embargo, existen pequeñas diferencias aparentes 
y los datos interesantes aparecen al realizar el análisis 
computacional de las imágenes.

El parámetro principal para este análisis es la 
medida del umbral (threshold) entre un gránulo 
y otro. Al tomar en cuenta las dimensiones de la 
punta utilizada se tomó un intervalo de seguridad 
entre –3.750 y –3.941.087 nm como mínimo para 
este parámetro. Una vez seleccionado este umbral, 
el programa analiza las imágenes y brinda datos del 
área de cada gránulo. 

Los datos recopilados se convirtieron de área a 
diámetro asumiendo para fines de análisis que todos 
los gránulos eran de forma cilíndrica. Los diámetros 
obtenidos se acomodaron de forma ascendente, se 
establecieron rangos medios y al graficarse se obtuvo 
una recta en una escala de probabilidad log-normal. 
La figura 5 muestra la gráfica obtenida para la mem-
brana AF180. 

La figura 6 muestra las curvas de la función de 
probabilidad de densidad, y la figura 7 la distribución 
acumulativa. El cuadro II resume los resultados ob-
tenidos de tamaño de poro medio y peso molecular de 
corte de las cinco membranas analizadas y el blanco 
de triacetato. Las curvas de distribución de tamaño 
de poro obtenidas, son semejantes a reportes previos 

CUADRO I.	 NOMENCLATURA UTILIZADA PARA LAS 
MEMBRANAS OBTENIDA DE ACUERDO 
CON EL PRETRATAMIENTO ETANOSOLV

Catalizador Temperatura del
baño de aceite

Nombre de las
membranas

FeCl3 180 AF180

H2SO4 140 AH140
180 AH180

AlCl3 140 AL140
180 AL180
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a partir de distintas técnicas de caracterización de 
membranas, observándose claramente una campana 
normal en la escala logarítmica (Woods 2011). Re-
portes previos de análisis de imágenes de AFM para 
la obtención de tamaño de poro para membranas 
mencionan que mediante esta técnica generalmente 
se obtienen tamaños de poro mayores que por medio 
de técnicas como transporte de soluto (Singh et al. 
1998, Gumi et al. 2003). 

Desde sus inicios, se ha argumentado que lo 
que evalúa el análisis de imágenes superficiales de 
membranas por AFM es la apertura de los poros, y 
que en técnicas activas como el transporte de soluto 

se evalúa el tamaño de poro real, al tomar en cuenta 
la estructura interna de los poros (Prádanos et al. 
1996, Calvo et al. 1997). No obstante, los resultados 
obtenidos por análisis de imágenes se han relacio-
nado favorablemente con datos obtenidos por otras 
técnicas, como transporte de soluto y termoporome-
tría (Terrazas-Bandala et al. 2014, Johnson e Hilal 
2015). Existen numerosos reportes que relacionan 
los datos obtenidos por AFM con parámetros de 
preparación, mezclas de materias primas y adición 

A

B

Fig. 1.	 Membrana AF 180. Imagen de microscopio de fuerza 
atómica (5 μm2). Señal de salida correspondiente a la 
altura. (a) imagen directa, (b) imagen invertida

A

B

Fig. 2.	 Membrana AH 140. Imagen de microscopio de fuerza 
atómica (5 μm2). Señal de salida correspondiente a la 
altura. (a) imagen directa, (b) imagen invertida
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de nanorrellenos (Ochoa et al. 2001, Rahimpour y 
Madaeni 2010, Johnson e Hilal 2015) 

Respecto al método de análisis de imágenes, se-
gún el procedimiento experimental seleccionado de 
cálculo por secciones y utilizando un criterio subje-
tivo se corre el riesgo de confundir el amalgamiento 
de poros pequeños con poros más grandes (Elhadidy 
et al. 2013).

Es importante especificar que en el método 
propuesto en el presente trabajo, la utilización de 

un programa de cómputo para el análisis de tamaño 
de poro a partir de las imágenes obtenidas con el 
AFM, elimina el factor subjetivo en la obtención 
los datos; por lo mismo, hay riesgo de confundir 
poros pequeños amalgamados, ya que al indicar en 
el programa la dimensión del umbral (threshold), el 
criterio para separar los poros es completamente 
objetivo y descarta el error humano en la inter-
pretación.

A

B

Fig. 3.	 Membrana AH 180. Imagen de microscopio de fuerza 
atómica (5 μm2). Señal de salida correspondiente a la 
altura. (a) imagen directa, (b) imagen invertida

A

B

Fig. 4.	 Membrana AL 140. Imagen de microscopio de fuerza 
atómica (5 μm2). Señal de salida correspondiente a la 
altura. (a) imagen directa, (b) imagen invertida
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Análisis mecánico dinámico
En la figura 8 se muestran las curvas promedio 

de esfuerzo vs. deformación, obtenidas con las mem-
branas AF180, AH180 y AL140. Es notorio que, al 
inicio de la curva, donde el comportamiento es lineal, 
la relación esfuerzo-deformación es el módulo (E), 
que es una medida de la rigidez del material o la re-
sistencia a la deformación. Las mejores propiedades 
mecánicas las presenta la membrana AF180. La tem-
peratura en el pretratamiento no parece tener efecto 
en estas propiedades; sin embargo, el catalizador sí 
afecta la resistencia final de la membrana.

La resistencia mecánica, la elasticidad o fragilidad 
de una membrana son características importantes a 
considerar para el funcionamiento y la vida útil en 
los procesos de separación por filtración. Aunado 
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Fig. 6. Curvas de la función de probabilidad de densidad del ta-
maño de poro obtenidas del análisis de imágenes de AFM

0

0.005

0.01

0.015

0.02

0.025

0.03

0.035

0.04

1 10 100 1000 10000

BLANCO 0000 1.0
AF 180 0001 1.0

AH 146 0001 1.1
AH 180 0000 4.0

Al 140 0001 1.0
Al 180 0001 1.0

Diámetro (nm)

Fu
nc

ió
n 

de
 d

es
ni

da
d 

de
pr

ob
ab

ili
da

d 
df

(d
p)

/d
dp

 [n
m

-1
]

1.2

1

0.8

0.6

0.4

0.2

0
1 10

Diámetro de poro (nm)

%
 p

or
o 

de
 d

iá
m

et
ro

 m
en

or

100 1000

BLANCO 0000

AF 180 0001

AH 180 0000

AH 146 0001

Al 140 0001

Al 180 0001

Fig. 7. Distribuciones acumulativas de tamaño de poro obtenidas 
del análisis de las imágenes de AFM

CUADRO II.	RESULTADOS OBTENIDOS DE TAMAÑO 
DE PORO PROMEDIO (μp) Y PESO MOLE-
CULAR DE CORTE (MWCO)

Membrana μp 
(nm)

MWCO 
(kDal)

AF180 35 268
AH140 19 902
AH180 69 8139
AL140 25 1466
AL180 23 1262
Blanco 50 4534
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a esto, el comportamiento mecánico puede brindar 
información importante sobre la estructura interna, 
que es dependiente de las condiciones de preparación 
y de los materiales utilizados (Terrazas-Bandala et 
al. 2014). 

Las membranas AH140 y AL180 no se analizaron 
en el equipo de DMA, ya que al intentar realizar 
los cortes para tomar la muestra, las membranas se 
fracturaban. Es importante realzar que las pruebas 
mecánicas se realizaron con las muestras comple-
tamente secas, y se puede asumir que al utilizar las 
membranas dentro de una celada de flujo continuo 
para filtración de agua, éstas sean muy superiores a 
las reportadas por estos análisis de DMA. No obs-
tante, los resultados obtenidos brindan información 
importante para comparar los diferentes tratamientos 
realizados en el tratamiento de la materia prima. 
Estudios previos han reportado que los propiedades 
mecánicas pueden relacionarse con otros factores 
como las condiciones de moldeado de las membranas 
(Ribeiro et al. 2007), con la incorporación de rellenos 
(Otero et al. 2006) e incluso con la resistencia a largo 
uso de las membranas en condiciones industriales 
(Masuelli et al. 2012).

Todas las membranas presentaron patrones seme-
jantes en las tres curvas obtenidas del DMA. De las 
curvas se estudiaron dos parámetros importantes: el 
valor del módulo de almacenamiento a 100 ºC (E’) 
y la temperatura de transición vítrea (Tg).

La figura 9 muestra la gráfica obtenida de la 
membrana AF180, donde se observa el punto en que 
se obtienen el módulo de almacenamiento, la perdida 
de viscosidad y la Tg. 

El valor de E’ a 100 ºC es una medida del com-
portamiento elástico de las membranas, donde el 
agua atrapada en la estructura interna deja de ser un 
factor, ya que se ha rebasado la temperatura de evapo-
ración. Para el estudio de la transición vítrea de cada 
membrana, se tomaron en cuenta dos parámetros: la 
temperatura de transición vítrea y la intensidad de 
la transición. 

Los resultados de la Tg en este trabajo se deter-
minaron a partir del valor máximo en la curva de 
pérdida de tangente (tan δ). 

El cuadro III muestra los valores de la Tg y 
el valor del módulo de almacenamiento a 100 ºC 
(E’), obtenidos en el DMA. En el mismo cuadro se 
muestran los valores medios de esfuerzo a la ruptura 

Fig. 9. Módulo de almacenamiento E’, Módulo de pérdida E” y tan δ obtenidos del DMA de la membrana AF 180 
en función del tiempo
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CUADRO III.	RESULTADOS DE LOS ANÁLISIS DE DSC, DMA Y PRUEBA DE ESFUERZO 
DE TENSIÓN*

Muestra Esfuerzo a la
ruptura (MPa)

Modulo Young
(GPa)

E’ a 100 ºC
(MPa)

Tg
(ºC)

AL140 18.12 0.55 1348 172.97 ± 0.33
AF180 26.01 0.86 1439 174.12 ± 0.23
AH180 15.00 0.47 1256 165.22 ± 0.22

*Se muestran los valores promedio

(fuerza de tensión) y el módulo de Young obtenidos 
en las pruebas de esfuerzo-deformación. 

El valor del módulo de almacenamiento a 100 ºC 
(E’) presentó los mismos efectos que los valores del 
módulo de Young y el esfuerzo a la ruptura, lo cual 
indica que, independientemente de la cantidad de 
agua atrapada en la estructura interna de las mem-
branas, las propiedades mecánicas se ven afectadas 
por las condiciones de preparación. 

El triacetato de celulosa es un polímero semi-
cristalino (Ballinas-Casarrubias et al. 2006), por lo 
que el valor de la Tg dependerá del porcentaje de 
la región cristalina, del volumen libre en la región 
amorfa y de la interacción en la interfase de las dos 
regiones.

Contrastación de resultados
Las curvas de función de probabilidad del ta-

maño de poro (Fig. 6) muestran que en el caso del 
catalizador H2SO4, la temperatura en el proceso de 
extracción de la celulosa tuvo un papel determi-
nante en la distribución de dicho tamaño. A mayor 
temperatura, el número de poros totales disminuyó 
considerablemente, pero la distribución en el diáme-
tro de los mismos aumentó. En el caso de la muestra 
preparada con FeCl3, no fue posible comparar las dos 
temperaturas del proceso de forma cuantitativa, pero 
la membrana AF180, obtuvo resultados equiparables 
a la membrana AH180 en cuanto a distribución del 
tamaño de poro.

Las membranas AL140 y AL180, no presenta-
ron diferencias significativas en cuanto a tamaño 
y distribución de poro, pero fue evidente que la 
muestra preparada a 180 ºC resultó sumamente 
frágil en seco y no fue posible obtener resultados 
de propiedades mecánicas. De nueva cuenta esto 
se puede atribuir a una pobre esterificación de la 
celulosa, por el exceso de hemicelulosa y lignina 
que no lograron ser removidas en el pretratamiento 
etanosolv. Es recomendable seguir estudiando las 
diferentes condiciones de este pretratamiento para 
lograr máxima eficiencia.

CONCLUSIONES

Se logró utilizar las herramientas del software 
WSxM 5.0 Develop 8.3 para el análisis objetivo de 
imágenes obtenidas en AFM de la superficie de seis 
membranas, con el fin de obtener la distribución 
de tamaño de poro superficial y el tamaño de poro 
promedio. La membrana preparada a 180 ºC con 
FeCl3 presentó la distribución de tamaño de poro 
más uniforme, con un μp de 35 nm y MWCO de 268 
KDa. Esta membrana también obtuvo las mejores 
propiedades mecánicas en los análisis de DMA y 
esfuerzo a la tensión, con un módulo de Yong de 0.86 
GPa y un esfuerzo a la ruptura de 26 MPa. 

La membrana AL180 resultó sumamente frágil 
en seco y no fue posible obtener resultados de pro-
piedades mecánicas, lo cual se puede atribuir a una 
pobre esterificación de la celulosa por el exceso de 
hemicelulosa y lignina que no lograron ser removidss 
en el pretratamiento etanosolv.

Estos resultados muestran que existe una relación 
entre las condiciones de preparación, la estructura 
superficial de las membranas y las propiedades 
mecánicas obtenidas. Es necesario realizar análisis 
adicionales para la obtención de datos que permitan 
clarificar la relación entre los procesos de esterifica-
ción y la obtención de la celulosa, así como realizar 
pruebas de permeabilidad para relacionar la estructu-
ra de las membranas con los parámetros de operación 
en una cela de flujo continuo.
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