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Figura 31. Distribución log-normal de tamaño de poro obtenida de las imágenes de AFM.  

Membrana 450. 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Figura 32. Distribución log-normal de tamaño de poro obtenida de las imágenes de AFM.  

Membrana 451. 
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De la sección de la gráfica que si corresponde a una recta en la escala log-normal se 

generan las curvas de distribución de la función de probabilidad de tamaño de poro y las curvas 

de la distribución de tamaño de poro acumulada que se muestran en las Figuras 33 y 34. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 33. Distribuciones acumulativas de de tamaño de poro obtenidas del análisis de las  
imágenes de AFM. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 34. Curvas de la función de probabilidad de densidad de tamaño de poro obtenidas 
del análisis de las imágenes de AFM. 
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A partir de estas gráficas es posible calcular los valores de tamaño de poro medio, 

desviación estándar y peso molecular de corte. Estos resultados se muestran en la Tabla 14. 

Los tamaños de poro obtenidos por esta técnica resultan de un 50% a un 70% menores que los 

obtenidos por las técnicas de termoporometría y transporte de soluto.  Sin embargo la forma de 

la curvas de distribución de tamaño presentan la misma tendencia en las tres técnicas. 

 

TABLA 14. DIÁMETRO DE PORO PROMEDIO (µ), DESVIACIÓN ESTANDAR (σ), PESO 
MOLECULAR DE CORTE (MWCO) Y DIÁMETRO CORRESPONDIENTE AL MWCO. OBTENIDOS A 

PARTIR DEL ANALISIS DE IMÁGENES DE AFM. MEMBRANAS 350, 351, 450 Y 451. 
 

   MWCO 

Membrnana µ  (nm) Σ (nm) (kDalton) nm 

350 9.50 2.12 175.10 24.98 

351 11.59 2.67 404.76 40.846 

450 10.56 2.02 187.55 26.00 

451 19.38 2.13 594.91 51.21 

 

 

Reportes previos de análisis de imágenes de AFM para la obtención de tamaño de poro 

para membranas  mencionan que por esta técnica generalmente se obtiene tamaños de poro 

mayores que por técnicas como transporte de soluto (Singh, 1998; Gumí, 2003). Se argumenta 

que en el análisis de imágenes de superficie por AFM lo que se esta evaluando 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 (Kim, 1990; Fritzche, 1992). 

Aunado a esto, según se explica en Apéndice A, al analizar las imágenes por secciones, 

utilizando un criterio subjetivo se comete el error de confundir el amalgamiento de poros 

pequeños con poros mas grandes.  

 

En nuestro trabajo, la utilización de un programa de cómputo para el análisis de tamaño 

de poro de las imágenes obtenidas con el AFM, elimina el factor subjetivo en la obtención de 

los datos, por lo que no existe 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 interpretación. 
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4.13 Isotermas de adsorción de vapor de agua  

 
EL triacetato de celulosa es un polímero hidrofílico que es capaz de adsorber agua tanto 

en el volumen libre presente entre sus cadenas poliméricas como en los poros que se forman 

en el proceso de moldeado de una membrana.  A 98% de humedad relativa se espera que toda 

el área superficial de la estructura porosa interna de las membranas se cubra de agua, así 

como los poros de tamaño menor a 10 nm de diámetro.      

 

En la Figura 35 se pueden observar los valores del máximo aumento de peso en las 

muestras a 98% de humedad relativa, obtenidas a partir de las isotermas de adsorción de 

vapor de agua. De nueva cuenta es evidente el efecto de la temperatura de preparación  de las 

membranas. Las muestras 350 y 351 presentaron los menores aumentos de peso. Lo cual 

concuerda con los resultados mostrados previamente, donde se observa que a menores 

temperaturas de preparación la estructura de las membranas será menos porosa, es decir más 

densa y por tanto con menor posibilidad de adsorber agua.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 35. Máximo aumento de peso a 98% de humedad relativa para las membranas 350, 

351, 450 y 451, antes y después del proceso de filtración a altas presiones. 
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La carga de partículas de carbón disminuye la adsorción de agua en este experimento. 

Estos resultados sugieren que las membranas con carga de carbón tienen una estructura con 

mayor número de poros de gran tamaño y un menor numero de poros de menor tamaño, es 

decir que la distribución  de tamaño de poros se mueve de forma completa hacia diámetros de 

mayor tamaño.  Esto de nuevo es concordante  con los resultados obtenidos por 

termoporometría,  transporte de soluto y AFM.  

 

Por otro lado los valores de adsorción de agua también hacen evidente una compresión 

en las membranas 350, 351 y 450 al ser utilizadas en el proceso de filtración.  Sin embargo la 

membrana 451 muestra un aumento en su capacidad de adsorción de vapor de agua, lo que 

sugiere que esta membrana sufre de un cambio severo en la estructura de sus poros durante el 

proceso de filtración.    

 

Como se comprueba en las pruebas de adsorción de vapor de agua, el triacetato de 

celulosa es capaz de hincharse hasta un 12% solo con 98% de humedad relativa. Es posible 

que este valor llegue hasta un 15 o 20% cuando las membranas se encuentran completamente 

sumergidas en agua. Khulbe y colaboradores reportaron cambios notorios en la morfología de 

la superficie de membranas de celulosa al ser analizadas en AFM, antes y después de ser 

sumergidas en agua (Khulbe, 2004). Estos cambios se deben al hinchamiento del material al 

adsorber el líquido.      

 

Las técnicas de termoporometría y transporte de soluto evalúan la morfología de las 

membranas cuando estas se encuentran en un estado de hinchazón, y por tanto se obtienen 

datos de tamaño de poro mayores que al analizar las membranas en AFM, en donde las 

muestras se encuentran completamente secas.  

 

 

4.14 Propiedades Hidrodinámicas 

 

El primer pretratamiento que se dio a las membranas fue con agua destilada durante 2 

horas, a 14 bar de presión.  En este caso nunca se excedió la presión de 14 bar, y el tiempo de 

operación fue de 8 horas para cada membrana después de alcanzar el estado estacionario. Es 

importante notar que el tiempo necesario para llegar al estado estacionario fue en algunos 

casos de hasta 72 horas.  
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Los resultados que se muestran en la Tabla 15, corresponden a las membranas 

preparadas a 35 y 45°C a 70% Hr con 0 y 1% de carga de partículas de carbón (nombradas 

según se indica en la Tabla 6). Los valores son el promedio de 10 mediciones de flujo en 3 

membranas distintas preparadas en las mismas condiciones y se encuentran en el rango de 

valores de flujo para procesos de nanofiltración (5 a 20 bar; 1.4 a 12  Lm-2 h-1 bar-1). Tanto la 

temperatura como la carga de carbón tuvieron efecto significativo en el flujo de agua. A mayor 

temperatura de preparación y carga de carbón las membranas presentan mayores flujos.    

  

En el segundo pretratamiento  las membranas fueron volteadas después de una hora de 

presión a 14 bares, dejando la superficie activa como salida del flujo. Se realizaron mediciones 

de flujo a 1.0, 1.2 y 1.4 MPa (10,12 y 14 bar).  En el caso de este pretratamiento el tiempo 

máximo que requirieron las membranas para llegar a completa estabilización fue de 2 horas.  

 

Se puede observar que al utilizar el segundo pretratamiento se obtuvieron mayores 

flujos en todas las presiones. Al aumentar la presión el flujo disminuye en todos los casos, lo 

cual es el comportamiento normal de estas membranas.  

 

TABLA 15. FLUJO DE AGUA DESTILADA (LM-2 H-1 BAR-1) PARA LAS MEMBRANAS 350 
(35°C- 0%CC), 351 (35°C- 1%CC), 450 (45°C- 0%CC) Y 451 (45°C- 1%CC), SEGÚN 

PRETRATAMIENTO UTILIZADO. 
 

 Pretratamiento No1. Pretratamiento No.2 
 

14 bar 12 bar 14 bar 16 bar 
350 1.02 1.22 1.08 1.02 
351 3.23 4.30 4.18 4.02 
450 2.22 3.32 3.11 2.89 
451 5.23 8.20 7.85 7.23 

 
 

 

Es conveniente observar los datos como flujo total (m3m-2 s-1) los cuales se muestran en 

la Figura 36. En donde se observa, el aumento de volumen total de agua que se obtiene de la 

filtración al utilizar mayores presiones.     

 

El segundo pretratamiento resultó más conveniente tanto por la disminución del tiempo 

de estabilización de flujo de las membranas, como por el aumento de volumen obtenido. Por 

esta razón este pretratamiento se utilizó para todas las membranas antes de los experimentos 

de transporte de solutos.  
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Figura 36. Flujo de agua destilada (m3m-2 s-1) para las membranas 350, 351, 450 y 451 
después de 2 horas de estabilización utilizando el pretratamiento No.2 

 

 

4.15 Análisis de pozos de la región de Meoqui 
 

Con el fin de evaluar la problemática real de contaminación por arsénico de los pozos 

de la región de Meoqui Chihuahua, se analizaron muestras de pozos reportados por la Junta 

Central de Agua y Saneamiento como de alto riesgo por su concentración de arsénico. Se 

tomaron muestras de 8 pozos (5to distrito de irrigación – módulo 9vo.) estos se designan como: 

1, 4, 5, 6, 7, 32, 43 y 44. De estos pozos, el No. 6 tienen uso industrial, 32, 43 y 44 se utilizan 

para irrigación, y el resto para consumo humano. Las muestras se tomaron en los meses de 

Abril, Julio y  Septiembre del 2005. 

 
Meoqui se localiza en la parte sur del estado de Chihuahua, a 28° 11’ N, y 105° 28’ O. 

En esta región predomina el clima caluroso con precipitaciones en el verano. La oscilación 

térmica es de 17.1 °C. La temperatura en el invierno es de alrededor de 10°C y en el verano de 

26 °C. Su precipitación anual es de 278.3 mm (INEGI 2003).  En un análisis utilizando los datos 

nacionales de EEUU, los niveles de arsénico en un pozo en particular parecen ser 

relativamente estables en el tiempo (Focazio, 2000). Sin embargo en nuestra área de estudio 

se han detectado modificaciones de algunos parámetros del agua, debido a la escasez de 

lluvias y a la sobreexplotación de los pozos (JCAS, comunicado).  
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La Tabla 16, muestra los resultados obtenidos para los parámetros de calidad del agua. 

Todos los resultados obtenidos se encuentran dentro de los valores recomendados en la  

normatividad NOM-127-SSA1-1994. 

 

Las concentraciones de arsénico determinadas para los distintos pozos se muestran en 

la Tabla 17. Algunos datos del 2002 y 2004 fueron  proporcionados por la Junta Central de 

Agua y Saneamiento de Chihuahua (JCAS). Se encontró que la concentración de arsénico en 

los pozos destinados para consumo humano se encuentra por debajo de límite máximo 

permitido. Sin embargo, la concentración del mismo elemento en algunos pozos destinados 

para irrigación se encuentra muy por encima de los límites. El análisis estadístico indica que no 

existe variación significativa en los niveles de arsénico como función del tiempo (F= 0.36, 

p>005.) 

 
 
 
 

TABLA 16. RESULTADOS OBTENIDOS DE LOS ANALISIS DE CALIDAD DE AGUA EN LOS 
DISTINTOS POZOS. 

 
Parámetro*/ Pozo 
 

1 4 5 6 7 32 43 44 

pH 7.69 7.41 8.3 8.03 7.36 8.04 7.91 7.97 

Alcalinidad 237 225 124 142 174 216 209 191 

Cloro 18.0 11.5 23.5 21.8 12.0 15.3 15.8 14.6 

Color < 5 < 5 < 5 < 5 < 5 < 5 < 5 < 5 

Conductividad 677 624 553 427 625 479 609 506 

Dureza total 58.0 76.3 5.6 49.5 84.3 273 342 285 

Dureza del Ca 34.7 41.6 5.6 38.6 45.3 224 280 236 

SDT 510 444 392 390 438 425 585 475 

SST 0 0 1.3 0 < 5 < 5 < 5 < 5 
                      *unidades de acuerdo a la Tabla 1. 

 
 

 
 

TABLA 17. CONCENTRACIONES DE ARSÉNICO (µGL-1)  
 

Fecha de muestreo/ Pozo 
 

1 4 5 6 7 32 43 44 

2002 53 23 12 232 12 4 6 6 

2004 Nd nd nd 202 na 11 13 9 

Abril 2005 Nd nd nd 202 na 11 13 9 

Julio 2005 33 8 50 nd 7 nd nd nd 

Septiembre 2005 29 na na 263 nd 14 15 17 
                  *nd: no disponible. 
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4.16 Permeabilidad al arsénico  

 

Se realizaron pruebas de remoción de arsénico en las membranas 350, 351, 450 y 451. 

La medición de arsénico se realizó en un espectrofotómetro de absorción atómica con 

generador de hidruros, y se determinó su concentración tanto en la solución de alimentación 

(A) como en la solución del permeado (P) y en la solución de rechazo o concentrado (C), según 

se mostró en la Figura 1. Se midieron flujos en entrada y salidas y se llevo a cabo un balance 

de materia. 

 

La Tabla 18 muestra los resultados obtenidos para las pruebas de filtración de 

soluciones sintéticas de 100, 300 y 500 ppb de arsénico en las membranas 350, 351 450 y 451. 

La temperatura de preparación de las membranas tuvo un efecto importante en la funcionalidad 

de las membranas para esta operación. Como se explicó previamente la temperatura de 

preparación afectó de forma directa la estructura de poros de las membranas. Las membranas 

preparadas a 45°C tienen poros de mayor tamaño y una mayor cantidad de volumen libre, y por 

esta razón, se facilita el paso de los iones de arsénico; En las membranas preparadas a 45°C, 

al incrementar la concentración de arsénico la remoción del mismo disminuye. 

 

 

TABLA 18 PORCENTAJE DE REMOCION DE ARSENICO. SOLUCIONES SINTÉTICAS DE 100, 300 Y 
500 PPM EN LAS MEMBRANAS 350, 351 450 Y 451.  

 

Muestra Alimentación 
(ppb) 

%Remoción en 
Permeado 

% Remoción en 
Concentrado 

% Remoción 
total 

350 100 20 0 20 

 300 33 0 33 

 500 35 0 35 

351 100 20 10 30 

 300 28 10 38 

 500 25 20 45 

450 100 18 0 18 

 300 13 0 13 

 500 7 3 10 

451 100 22 5 27 

 300 14 1 15 

 500 11 1 12 
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En el caso de las membranas preparadas a 35°C, donde tanto el tamaño de poro como 

el volumen libre es menor,  el efecto en la filtración es contrario; al incrementar la concentración 

de arsénico en la solución de alimentación, la remoción se incrementa.  En ambas 

temperaturas la carga de carbón incrementó la remoción total de arsénico en las filtraciones. 

 

Como se observó en los resultados, tanto de los experimentos de transporte de soluto 

como en la termoporometría de las membranas, el tamaño de poro obtenido corresponde a 

membranas de ultrafiltración.  Regularmente este tipo de membranas no presentan eficiencia 

en la remoción de iones como el arsenato, ya que el tamaño de poro es demasiado grande 

para causar obstrucción en el paso de los iones. Sin embargo, en el caso de nuestras 

membranas si se obtuvo un porcentaje de  remoción de arsénico.  

 

Al realizar el balance de materia del arsénico, las membranas de triacetato de celulosa 

revelan que su mecanismo de acción fue únicamente de rechazo de iones, al presentar un 

aumento en la concentración del caudal de rechazo o concentrado (C). Es evidente que el 

tamaño de poro tuvo un efecto significativo en los experimento. En el caso de la membrana 350 

se debe considerar la posibilidad de un rechazo por el efecto Donnan (Urase 1998), el cual 

explica la formación de una doble capa de iones y la repulsión de estos por carga similar.   

 

Las membranas compuestas (con carga de carbón), presentaron inconsistencias en el 

balance de materia. Se encontró remoción de arsénico tanto en el flujo del permeado como en 

el rechazo.  En este caso adicionalmente al efecto del tamaño de poro de las membranas, se 

puede hablar de una adsorción de arsénico en las partículas de carbón activado. 

 

Tomando en cuenta todos los resultados anteriores, se decidió experimentar con la 

preparación de membranas de menor espesor preparadas por medio de VIPS a bajas 

temperaturas, utilizando ultrasonido en la incorporación de las partículas de carbón, para lograr 

una mejor distribución de las mismas.  
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4.17 Membrana Optimizada 

 
Las membranas preparadas en las condiciones optimizadas, se nombraron 35Sd. Estas 

membranas presentaron características distintas a las membranas originales, algunas de las 

cuales fueron apreciables a simple vista. En primer lugar estas membranas resultaron 50% más 

delgadas que la membrana 351, y de una homogeneidad muy superior a cualquiera de las 

membranas preparadas previamente.  

 

Los resultados obtenidos en los distintos análisis se muestran a continuación y se 

comparan con los resultados de las membranas preparadas originalmente a 35 °C y  70 % de 

humedad relativa.   

 

Las curvas obtenidas para la distribución de tamaño de poro y distribución acumulada, 

obtenidas en los análisis de termoporometría se muestran en las Figuras 37 y 38.  El volumen 

total de poros se incrementó considerablemente en comparación con las membranas 350 y 

351, sin embargo ambas gráficas tienden a tamaños de poro más pequeños, dejando fuera los 

poros correspondientes a microfiltración.  

 

 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figura 37. Distribución de tamaño de poros para las muestra 350, 351 y 35Sd. Calculadas a 

partir de las mediciones de DSC, velocidad de enfriamiento a 5°C/min. 
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Figura 38. Distribución acumulativa de tamaño de poros para las muestra 350, 351 y 35Sd. 
Calculadas a partir de las mediciones de DSC, velocidad de enfriamiento a 5°C/min 

 
 
 

 

Según la simulación propuesta por Yip y colaboradores, al comparar membranas con 

diferentes espesores iniciales en la preparación, el trayecto de transferencia de masa, 

intercepta la curva binoidal en la misma concentración interfacial. Al disminuir el espesor inicial 

de la membrana, se disminuye el tiempo de precipitación, lo que conlleva a una separación de 

fases más rápida. Mientras la concentración final del polímero, al momento de la precipitación 

es el mismo para los dos casos, el camino de transferencia de masa, y por tanto los perfiles de 

concentración de los tres componentes serán distintos (Yip, 2006). 

 

En los perfiles de concentración de polímero, propuestos por Yip y colaboradores, se 

indica que el gradiente de concentración del polímero, aumenta al incrementar el espesor inicial 

de la mezcla, por lo tanto se obtendría una estructura menos densa con subcapas de poros de 

tamaño mayor. Es decir la membrana 35Sd al tener un menor espesor inicial en la preparación 

resultaría una membrana más densa que la membrana 351. Sin embargo en nuestros 

experimentos, se incluyo el carbón activado como un cuarto elemento en la mezcla, el cual 

provocó un acomodo distinto de las moléculas del polímero, teniendo que adecuarse éste a la 

morfología de las partículas y aglomerados de carbón, lo que dio como resultado membranas 

con mayor volumen libre total, pero con poros de menor tamaño.  
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En los experimentos de transporte de soluto, de nueva cuenta se encontró que las 

membranas optimizadas presentan poros de menor tamaño, y en estos experimentos se 

requirieron de presiones mucho menores para llevar a cabo las filtraciones. Las Figuras 39 y 40 

muestran las curvas obtenidas de función de densidad de probabilidad de tamaño de poro y la 

distribución de tamaño de poro acumulada, obtenidas a partir de los datos experimentales de 

transporte de soluto.  
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Figura 39. Curva de la función de densidad de probabilidad para las muestras 350, 351 y 35Sd. 

Calculadas a partir de los experimentos de transporte de soluto. 
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Figura 40. Distribución acumulada de tamaño de poro para las muestras 350, 351 y 35Sd. 

Calculadas a partir de los experimentos de transporte de soluto. 
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De los datos obtenidos en los experimentos de temoporometría y trasporte de soluto se 

calcularon los valores de tamaño de poro medio (µ) y peso molecular de corte (MWCO), los 

cuales se muestran en la Tabla 19. El diámetro de poro disminuyó entre un 25 y un 29% de la 

membrnana 351 a la membrana 35Sd, y el peso molecular de corte disminuyo entre un 38 y un 

57%. Sinembargo el número de poros por µm
2
 aumento en más del 1,300%.  Estos resultados 

confirman, que la membrana 35Sd, al tener menor tiempo de precipitación, no permitió la 

formación de capas de poros de gran tamaño, y al evitarse el aglomeramiento de las partículas 

de carbón, se formaron una mayor cantidad de poros pequeños homogéneamente distribuidos. 

 

 
 
 

TABLA 19. COMPARACION DE RESULTADOS OBTENIDOS PARA DISTINTAS PRUEBAS DE LAS 
MEMBRANAS 350, 351 Y LA MEMBRNANA OPTIMIZADA NOMBRADA 35S D. 

 

 Muestra 

 35Sd 351 350 

TERMOPOROMETRIA    

Diámetro µ [nm] 17.06 23.02 22.95 

MWCO [kDaltons] 406 654 571 

    

TRANSPORTE DE SOLUTO    

µp [nm] 25.34 35.34 30.99 

σp  [nm] 1.63 1.84 1.69 

MWCO [k Daltons] 524.01 1,194.29 801.15 

N   [poros/µµµµm2] 100.459 7.329 6.055 

Sp [%] 8.150 1.505 0.792 

    

E' a 100°C (Mpa) 2,087 1,514 1,355 

Tg (°C) 198 ± 1.02 187± 1.2 194 ± 1.1 

S 64.4 43 65.5 

    

Flujo de Agua    

LM-2 H-1 BAR-1 * 10.62   4.18 1.08 

 
* La membrana 35Sd a 9 bar y las membranas 350 y 351 a 14 bar. 
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Los datos más sobresalientes obtenidos de los análisis de DMA y MDSC se muestran 

así mismo en la Tabla 19.  El modulo de almacenamiento E’ a 100°C, se incrementó 

considerablemente en la membrana 35Sd, esto debido a la mejor distribución de las partículas 

de carbón y un mayor grado de nanodispersión de las mismas. La temperatura de transición 

vítrea (Tg), aumentó en aproximadamente 4 °C, lo que indica que en estas membranas la 

fracción de fase amorfa del polímero es mayor que en la membrana 351, lo cual es 

consecuencia de un menor tiempo en la precipitación y por tanto, menor tiempo para el 

acomodo de las moléculas en la fase cristalina.  

 

El valor del parámetro S (explicado en el inciso 4.9.2) permaneció casi constante en la 

membrana 35Sd, en comparación con la membrana 351; lo que sugiere que la mejor dispersión 

de las partículas de carbón en la matriz polimérica, no irrumpió en el volumen libre de la fase 

amorfa del polímero.  

 

En los experimentos de filtración con agua destilada se determinaron los flujos de las 

membranas optimizadas, los cuales se muestran también en la Tabla 19. El flujo obtenido no 

tuvo variación  al utilizar los dos diferentes pretratamientos, y en ambos casos se llegó a flujo 

constante en aproximadamente 1 hora.  Al disminuir el espesor de las membranas era de 

esperarse un aumento considerable en el flujo, lo que favorece las condiciones de trabajo de 

las membranas al disminuir la energía necesaria para el bombeo y por tanto aumentar la 

eficiencia. La presión de trabajo donde se obtuvieron los mejores flujos para las membranas 

35Sd fue de 9 bar.  

 

En la Figura 41 se pueden observar los valores del máximo aumento de peso en las 

muestras a 98% de humedad relativa, obtenidas a partir de las isotermas de adsorción de 

vapor de agua. En las membranas 350 y 351 la carga de partículas de carbón disminuye la 

absorción de agua. Pero en la membrana 35Sd la absorción aumenta en casi un 1%. Estos 

resultados confirman que las membranas con carga de carbón homogénea y 

nanométricamente dispersas, tienen una estructura con mayor número de poros de menor 

tamaño y un menor numero de poros de mayor tamaño, es decir que la distribución  de tamaño 

de poros se mueve de forma completa hacia diámetros más pequeños.  Esto concuerda  con 

los resultados obtenidos por termoporometría y  transporte de soluto.  

 



 93 

Por otro lado los valores de adsorción de agua también hacen evidente una compresión 

en las membranas al ser utilizadas en el proceso de filtración.  Sin embargo la membrana 35Sd 

tiene un decremento en su capacidad de adsorción inferior al 0.1%, lo que sugiere que esta 

membrana sufre el menor cambio en la estructura de sus poros durante el proceso de filtración.    

 

 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
Figura 41. Máximo aumento de peso a 98% de humedad relativa para las membranas 350, 

351 y 35Sd, antes y después del proceso de filtración a altas presiones. 

 
 
 
 

Tal vez los resultados más sorprendentes y alentadores, son los obtenidos en las 

pruebas de remoción de arsénico. La tabla 20 muestra los valores de porcentaje de remoción 

para la membrana 35Sd y la comparación con los valores obtenidos para las membranas 350 y 

351.  Al igual que utilizando el resto de las membranas preparadas a 35°C, la membrana 35Sd 

tiene una mayor remoción de arsénico en el agua, al aumentar la concentración del 

contaminante en la solución de  alimentación. Se puede observar que con la membrana 35Sd 

se obtiene el mismo fenómeno que con todas las membranas preparadas con carga de carbón, 

al presentar inconsistencia en el balance general de masa. Lo que sugiere la adsorción del 

arsénico en las partículas de carbón dispersas en la matriz polimérica.    

 

En general hay una remoción de arsénico significativamente mayor con la membrana 

35Sd con respecto a la membrana 351. Se obtuvo una remoción total del 58% de arsénico, al 

utilizar la membrana 35Sd con una concentración de 500 ppb en la solución de alimentación. 
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TABLA 20. PORCENTAJE DE REMOCION DE ARSENICO. SOLUCIONES SINTÉTICAS DE 100, 300 

Y 500 PPM EN LAS MEMBRANAS 35s d, 350 Y 351.  
 

Muestra 
Alimentación 

(ppb) 
%Remoción en 

Permeado 
% Remoción en 

Concentrado 
% Remoción 

total 

35S d 100 22 15 37 

 300 29 19 48 

 500 33 25 58 
350 100 20 0 20 

 300 33 0 33 

 500 35 0 35 

351 100 20 10 30 

 300 28 10 38 

 500 25 20 45 
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V. CONCLUSIONES   
 
 
 

Se obtuvo una remoción de arsénico, de 58% en soluciones sintéticas de 500 ppb, 

e preparó una membrana compuesta para filtración a partir de triacetato de celulosa y 

1% de partículas de carbón activo, por medio de precipitación por inducción de vapor 

(VIPS), a una temperatura de 35°C y 70% de humedad relativa. Utilizando esta membrana 

en una celda de flujo continuo, con un flujo de 10.62 Lm-2h-1 bar-1,  utilizando una presión 

de 9 bar. 

 
 

• Se prepararon nanopartículas de carbón activo por medio de solvatación química 

utilizando THF. 

• Se caracterizaron las partículas obtenidas por medio de diferentes técnicas, 

comprobándose la disminución de tamaño de las partículas de carbón activado durante 

el proceso de solvatación con THF.  Se realizó una prueba indirecta con las partículas 

de carbón, al incorporarlas a un látex de poliestireno en una polimerización por 

miniemulsión. Se lograron observar partículas de tamaño menor a 100 nm.  

• Se obtuvieron nanopartículas de carbón activado de tamaño menor a 100 nm durante la 

solvatacion quimica en THF por facturación de los granulos iniciales, lo cual se constató 

en el análisis de imágenes de contraste de fase por AFM de las membranas 

compuestas así como en el análisis por SEM y TEM de las partículas de carbón 

incorporadas en un látex de poliestireno en una polimerización por miniemulsión. 

• Se prepararon membranas compuestas en diferentes condiciones de temperatura y 

humedad. Las repeticiones de los diferentes análisis realizados indican que la 

preparación de las membranas de triacetato de celulosa por medio de precipitación por 

evaporación es reproducible. (Eliminarla) 

• Los cambios en el modulo de tensión, modulo de almacenamiento y en las pruebas de 

cedencia tienen relación directa con el contenido de carbón y la dispersión de las 

partículas en la matriz polimérica. La mejor dispersión de las partículas de carbón 

obtenida para las condiciones de preparación de 1%, 35 – 70 provoca una mejora en las 

propiedades mecánicas del material compuesto.  
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• Se analizó la superficie de las membranas por medio del microscopio electrónico de 

barrido y microscopio de fuerza atómica. Se distinguieron partículas de carbón de orden 

nanométrico en las imágenes de contraste de fase. (Eliminar) 

• El análisis de las imágenes de AFM de las membranas, así como los experimentos de 

transporte de soluto y termoporometría indican que tanto la temperatura como la carga 

de carbón tienen efecto significativo en la formación de poros en las membranas, 

encontrándose estos en el rango de ultrafiltración. (Eliminar) 

• La formación de poros de las membranas esta influenciada por la temperatura de 

preparación, la carga de carbon y la dispersión de las particulas. A mayor temperatura y 

mayor carga de carbón tanto el diámetro de poro medio como el MWCO aumentan, 

conforme a los resultados obtenidos en el análisis de AFM, transporte de soluto y 

termoporometría. 

• Se llevaron a cabo caracterizaciones de la capacidad de permeado de las membranas. 

Se obtuvieron flujos en el rango de ultrafiltración (Eliminar). La distribución del tamaño 

de poro es el factor con mayor influencia en el flujo de agua a través de las membranas, 

el cual resultó estar en el intervalo de ultrafiltración de acuerdo a las pruebas de 

capacidad de permeado.  

• Se realizó un muestreo de 8 pozos de la región de Meoqui en los meses de Abril, Julio y 

Septiembre del 2005, las muestras analizadas se encuentran dentro de los límites 

marcados para los parámetros de calidad de agua según la normatividad mexicana, sin 

embargo alguno pozos presentan altos contenidos de arsénico muy por arriba de los 

límites permisibles para este contaminante.  

• Se realizaron pruebas de permeabilidad al arsénico, en donde se encontró que las 

membranas son capaces de remover arsénico, teniendo diferentes tipos de 

mecanismos según sus características.  Los principales mecanismos encontrados son 

el tamaño de poro  y la adsorción de arsénico en las partículas de carbón activado.  
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APENDICE A 

a) MICROSCOPIO DE FUERZA ATOMICA 

En el microscopio de fuerza atómica una aguja micrométrica de punta (tip) en el orden 

de 10 nm de diámetro que actúa como sensor de la geometría superficial de la muestra, recorre 

la superficie estudiada al mismo tiempo que se mueve verticalmente de acuerdo con sus 

interacciones con la muestra. Las distancias típicas entre la punta y la muestra están en el 

rango de  0.1 a 100 nm. La aguja está situada en el extremo de un brazo flexible llamado 

cantilever, cuya deflexión debida a fuerzas intermoleculares, puede ser detectada por la 

reflexión de un rayo láser debidamente localizado que incide sobre un fotodetector de posición. 

La muestra se coloca sobre un escáner que se mueve gracias a la acción de un cristal 

piezoeléctrico desplazando así la muestra por debajo de la punta. 

 

 Se genera entonces una fuerza entre la punta y la muestra en función de la distancia 

entre ellos. A distancias muy cortas se produce una fuerza repulsiva que mueve la punta hacia 

arriba mientras que a distancias más alejadas la atracción desplaza el tip hacia la muestra. Por 

tanto se pueden identificar tres regiones claras de trabajo que corresponden con los tres modos 

básicos de operación del AFM: Modo contacto, tapping o intermitente y modo de no contacto.  

 

De las imágenes superficiales obtenidas por AFM, en el modo de altura, se pueden 

obtener varios parámetros morfológicos, incluyendo la rugosidad y la desviación estándar de 

los valores de Z (la coordenada de altura).   

 

Las imágenes de contraste de fase, son una poderosa extensión del modo de tapping 

en el AFM, ya que proveen de información a escala nanométrica sobre estructuras de la 

superficie y propiedades regularmente no reveladas por otras técnicas de microscopia atómica. 

Registrando el retraso de la fase de oscilación del  cantilever durante el modo de tapping, las 

imágenes obtenidas van mas allá del simple mapa topográfico, detectando según los 

parámetros y la punta que se utilice, variaciones en la composición, adhesión, fricción, 

viscoelasticidad y otras numerosas variables. De esta manera es posible obtener mapas de 

diferentes componentes en materiales compuestos y diferenciar regiones de alta y baja 

adhesión o dureza superficial.  
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La Figura 42 muestra un esquema simplificado de la obtención de imágenes de 

contraste de fase en el AFM. Esta variación  utiliza el módulo de extensión electrónico para 

medir el retraso en la fase de la oscilación del cantilever (onda sólida) con relación al 

movimiento del scanner (onda punteada). La señal de amplitud se utiliza simultáneamente por 

el controlador para la retroalimentación de la señal en el modo de tapping. Las variaciones 

espaciales en las propiedades de la muestra causan cambios en la fase del cantilever, los 

cuales se registran para producir las imágenes de fase. 

 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 

Figura 42. Esquema del funcionamiento del AFM para la obtención de imágenes de 
contraste de fase. 

 

 

Numerosos estudios han mostrado que es posible recabar información útil a partir de las 

imágenes de contraste de fase obtenidas en el modo de tapping, especialmente en muestras 

que presentan contraste en pequeñas escalas, tales como mezclas de materiales blandos y 

duros. En un estudio del efecto de un compatibilizador en nanocompuestos de acetato de 

celulosa y arcillas orgánicas (Park 2004), las imágenes de contraste de fase, muestran 

claramente la diferencia entre los dos materiales. Adicionalmente a algunas pruebas 

mecánicas, se reporta la relación entre la nanodispersion de las arcillas y la carga del 

compatibilizador. 
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b) DETERMINACIÓN DE TAMAÑO DE PORO SUPERFICIAL POR AFM 

 

Para la medición de tamaño de poro a partir de imágenes de AFM, usualmente se 

inspeccionan visualmente secciones de corte de perfiles de líneas tomadas al azar (Bessieres, 

1996; Bowen 1996; Sigh, 1998; Gumi, 2003). La Figura 43 muestra un ejemplo de este tipo de 

inspección en donde los cursores posicionados manualmente dan la distancia horizontal, la 

cual es tomada como el diámetro de poro.   

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 43.  Ejemplo de análisis de sección de una imagen de altura del AFM. 

 

De acuerdo a un criterio subjetivo se toman mediciones de un número limitado de poros, 

y a los diámetros obtenidos, arreglado de forma ascendente, se les asigna un rango medio 

calculado con la siguiente formula (Lipson, 1973):  

 

 

(4) 

 

 

donde j es el número de orden del tamaño de poro y n es el número total de poros medidos. 
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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.  Esta gráfica producirá una línea recta en una escala de probabilidad log-normal, si los 

tamaños de poros tienen una distribución log-normal. De esta recta, los valores de tamaño de 

poro medio (µp) y desviación estándar geométrica (σp) se pueden calcular de la misma forma 

que en las técnicas de transporte de soluto (Apéndice C). 

 

Existen algunos programas de software que cuentan con herramientas para el análisis 

directo de los poros en imágenes del AFM (Torras, 2006). El programa Nanoscope 5.30r3sr3® 

no cuenta con un apartado especifico para dicho análisis. Sin embargo utilizando una 

combinación de otras herramientas incluidas en el programa es posible obtener mediciones 

directas de los poros presentes en la superficie total de las imágenes obtenidas con el equipo 

de AFM Nanoscope IV® (Santa Barbara, CA). 

 

En el presente trabajo se propone un método para el manejo de las imágenes del AFM, 

con el fin de obtener datos de tamaño de poros de las membranas, utilizando las herramientas 

de inversión de imagen y análisis de granos, incluidas en el software Nanoscope 5.30r3sr3®,.  

 

La utilización de un programa de cómputo para el análisis de tamaño de poro de las 

imágenes obtenidas con el AFM, pretende eliminar el factor subjetivo en la obtención de los 

datos. 
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APENDICE B 

TERMOPOROMETRÍA 

En una muestra completamente humectada, los termogramas de solidificación pueden 

ser monitoreados en un calorímetro de barrido diferencial (DSC), el radio de los poros (Rp), y el 

volumen de poro diferencial (dV/dRp) puede ser calculado a partir de la disminución de la 

temperatura característica (∆T, °C), y el flujo de calor (dq/dt), utilizando las siguientes 

ecuaciones (Brum, 1977): 

 

(5) 

 

 

 

(6) 

 

donde k es “ la constante de calibración”, la cual toma en cuenta la sensitividad del instrumento, 

la masa de la muestra y la velocidad de enfriamiento. Y  ∆Ha(T) es la energía de transición 

aparente (J/g). 

 

(7) 

 

 

∆Hf es el calor de fusión del líquido penetrante, bajo condiciones normales (332 j g-1 

para agua). 
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APENDICE C  

TRANSPORTE DE SOLUTOS 

La separación de solutos se define como: 

 

 

 

(8) 

 

 

donde Cp y Cf son las concentraciones del soluto en el permeado y en la alimentación 

respectivamente.  

 

Para determinar los parámetros de superficie de las membranas, los datos de 

separación de soluto se transfieren a una gráfica de probabilidad de escala log- normal. En 

donde la separación de soluto (f en %) versus diámetro (ds) producirán una línea recta si el 

tamaño de poro corresponde a una distribución log- normal en la forma de:  

 

 

(9) 

 

donde A0 y A1 son la intersección y la pendiente respectivamente. 

 

El diámetro se obtiene a partir del radio Einsten-Stokes (ESr) del soluto, el cual se 

calcula tomado en cuentea el peso molecular medio utilizando las siguientes ecuaciones 

empíricas: 

para PEG  

(10) 

y para PEO 
 

(11) 
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De la gráfica obtenida en la escala log-normal, el tamaño de poro medio (µs) puede ser 

calculado como ds correspondiente a f=50%. La desviación estándar (σs) se puede determinar 

del radio de ds a f=84.13% y a 50%. Si se ignora la dependencia entre la separación de soluto y 

la interacción esteárica e hidrodinámica entre el soluto y el tamaño de poro (Sing, 1998), el 

tamaño de poro medio (µp) y la desviación estándar geométrica (σp) de la membrana pueden 

ser considerados los mismos que el tamaño de poro medio y la desviación estándar del soluto. 

  

De los valores de µp  y σp, la distribución de tamaño de poro de una membrana se 

puede expresar por la siguiente función de probabilidad de densidad (Sing 1998): 

 

 

 

                            (12) 

 

 

Basado en la ecuación de Hagen-Poiseuille, la porosidad superficial Sp, definida como 

la relación entre el área de poros y el área superficial total de la membrana se puede 

determinar utilizando la siguiente ecuación: 

 

(13) 

 

 

 

donde N es el número total de poros por unidad de área (densidad de porosidad) y fi es la 

fracción de poros con diámetro di. N se calcula con la siguiente ecuación: 

 

(14) 

 

 

 

donde δ es el largo de los poros, el cual se considera igual al espesor de las membranas, η es 

la viscosidad del solvente, ∆P es la diferencia de presión a través de los poros (presión de 

trabajo en la filtración) y J el flujo del solvente.  
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