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Introduccion

El Handbook “Ingenieria y Materiales Aplicados al Medio Ambiente T-1I” es un product
académico del 4to Coloquio Estudiantil de Maestria organizado por los integrantes y estudiantes de la
Maestria en Ingenieria de Materiales y Energia de la Universidad Autonoma del Carmen. En este evento
participaron estudiantes de posgrado de la Universidad Autdbnoma del Carmen, Universidad Autonoma
de San Luis Potosi, Universidad Autdnoma del Estado de Morelos y el Centro de Investigacion Cientifica
de Yucatan - Unidad de Energia Renovable.

Hoy en dia los esfuerzos realizados en el desarrollo de nuevos materiales para ingenieria se han
diversificado en diferentes ramas, enfatizando en este coloquio los aspectos ambientales, por lo que las
investigaciones contenidas en los dos volimenes de este handbook estan enfocadas al desarrollo de
materiales aplicados a la Ingenieria y al Medio Ambiente.

Como primer articulo Ceballos, Ordofiez y Sierra realizan un andlisis de los fendmenos de
transporte de masa y energia utilizando un modelo 3D no-isotérmico multifasico de una PEMFC mono-
canal. Se empleo el codigo abierto OpenFOAM (Open Field Operation and Manipulation) para realizar
el analisis computacional de la dinamica de fluidos (CFD) del caso de estudio

Vazquez, Patifio, Flores y Figueroa producen hidrégeno (H2) a partir de la activacion mecanica
de la aleacion Al-20% peso Fe, es decir, intermetalica AlisFes sometida en un medio de agua destilada
durante 24 horas.



Aguilar, Montalvo, Arias y Ramirez comparan las eficiencias del catalizador comercial Oxido de
titanio Degussa P-25 (CAT1) y el 6xido de titanio sintetizado con un precursor alcoxido (CAT2) para la
remocion de ambas moléculas orgénicas (ACET y NPEG), por procesos de fotocatalisis.

Fuentes, Alarcén, Lorenzana y Gadea utilizaron sedimentos provenientes de un jagley de una
localidad del estado de Morelos, México, en un dispositivo de celda de combustible microbiana béntica
a escala laboratorio. La investigacion se efectud en tres etapas, la primera consistio en la recoleccion de
los sedimentos y el ensamble de la celda, en la segunda etapa se monitoreo la aclimatacion del dispositivo

Sanchez, Rodriguez, Vazquez y Palacios pretenden utilizar la medicion de sefiales vibratorias con
solo acelerdmetros para distinguir la falla entre baleros y/o desbalance empleando un enfoque no lineal
basado en redes neuronales aplicado a un sistema rotodinamico, el cual sera entrenado para diversas
condiciones de operacion libre de falla y bajo falla.

Huchin, Figueroa, Porcayo y Sierra obtienen extractos de las hojas de la planta Coccoloba
uvifera y se caracterizan mediante pruebas fitoquimica y espectroscopica. Los extractos se obtuvieron
mediante el proceso de maceracion empleando como solventes el acetato de etilo, acetona, etanol,
metanol y hexano

Sanchez, Figueroa, Sierra y Patifio llevan a cabo la caracterizacion de tres electrolizadores tipo
PEM en monocelda con distintos campos de flujo: pines cuadrados, pines circulares y circulares en
zigzag. Asimismo, se determind la cantidad de hidrogeno producido para cada disefio a diferentes
potenciales, tiempos y temperaturas

Ramirez, Benitez, Anguebes y Montalvo utilizaron las bacterias: Serratia marcescens y
Microbacterium nematophilum en forma de consorcio bacteriano, que se inocul6 en un medio mineral,
utilizando petrdleo crudo medio (22,4 °API) al 1% en volumen como Unica fuente de carbono. Se
realizaron medidas de Espectroscopia Infrarroja (FT-IR) a diferentes intervalos de tiempo de contacto
(7, 14 y 21 dias) para identificar los grupos de hidrocarburos degradados, siendo éstos en mayor
proporcidn los de la region de hidrocarburos alifaticos frente a los aromaticos.
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Resumen

Las celdas de combustibles de intercambio proténico (PEMFC) son dispositivos que pueden convertir
energia quimica en eléctrica directamente generando como productos agua y calor. Por lo tanto, las
PEMFC son una alternativa limpia para la generacion de electricidad. Para optimizar su desempefio, es
necesario comprender los fendmenos de transporte que rigen su funcionamiento. Por lo tanto, en este
trabajo se realiz6 un analisis de los fendmenos de transporte de masa y energia utilizando un modelo 3D
no-isotérmico multifasico de una PEMFC mono-canal. Se emple6 el cddigo abierto OpenFOAM (Open
Field Operation and Manipulation) para realizar el analisis computacional de la dinamica de fluidos
(CFD) del caso de estudio. Los resultados muestran que las zonas de formacion de agua se encuentran
debajo de los espacios intercostales de los platos bipolares (BP). También, que el aumento de la tasa de
condensacion de agua presenta como restriccion el suministro de reactivos en los sitios cataliticos
localizados en el medio poroso, lo que impacta en el rendimiento global de la celda de combustible.

PEMFC, OpenFOAM, Transporte de masa, Formacion de agua.
Abstract

Proton exchange fuel cells (PEMFCs) are devices that can convert chemical energy into electrical energy
directly by generating water and heat as products. Therefore, they are considered a clean energy
alternative in electricity generation. To optimize their performance, it is necessary to understand the
transport phenomena that govern their operation. Therefore, in this work, an analysis of mass and energy
transport phenomena was performed using a 3D non-isothermal multiphase model of a single-channel
PEMEFC. The open source OpenFOAM (Open Field Operation and Manipulation) was used to compute
the computational fluid dynamics (CFD) in the case study. The results show that the water-forming zones
are located below the intercostal spaces of the bipolar plates (BP). Also, the increased water condensation
rate restricts the supply of reactants to the catalytic sites of the porous media and impacts the overall
performance of the fuel cell.

PEMFC, OpenFOAM, mass transport, water formation.
1. Introduccion

Las PEMFC son dispositivos que puede convertir directamente la energia quimica de un combustible en
electricidad y generando como subproductos agua y calor. Por esto, las celdas de combustible son una
alternativa limpia que consume oxigeno en el lado del catodo e hidrogeno en el lado del anodo, Las
reacciones electroquimicas se realizan en la capa catalitica de cada electrodo. Por lo tanto, el rendimiento
esta notablemente relacionado con la tasa de suministro de reactivos a la capa catalizadora y la cantidad
de agua presente en los componentes de la celda.

Por esta razén, se investigan los mecanismos de transporte para el agua en lado del catodo,, ya
que la formacion de agua afecta al rendimiento de la celda de combustible en diferentes maneras (Esbo
et al., 2020). Por ejemplo, se necesita una cantidad de agua suficiente para garantizar la hidratacién de la
membrana y asi tener una conductividad ionica suficiente. Ademas, se debe eliminar el exceso de agua
para evitar la inundacién de los medios porosos y canales de flujo (Jiao et al., 2021).

Las simulaciones numéricas se convierten en una herramienta Gtil para analizar los mecanismos
de transporte, evitando experimentos costosos, complicados y que requieren mucho tiempo, ademas de
que las mediciones a esa escala son dificiles de establecer. EI comportamiento del agua liquida fue
analizado por Wang et al. (Wang & Wang, 2006) utilizando un modelo bifésico en el que los resultados
numéricos revelaron que la fase de vapor mejora la eliminacién del agua. Ademas, el agua liquida se
acumula rapidamente en la entrada, seguida de un lento aumento aguas abajo en condiciones de entrada
de humidificacion total (Wang et al., 2008). Chaozhong (Chaozhong, 2012) analizaron la saturacion
inmavil, asumiendo un medio poroso estructurado de 1.0, una suposicién de flujo de niebla y la
aproximacion de la ley de Darcy para los canales de flujo. Los resultados muestran que despreciar la
inundacion de los canales de flujo de gas conduce a una prediccion incorrecta de la distribucion del agua
liquida en las capas difusoras y a una sobreestimacion del rendimiento de la celda. Esmaili et al. (Esmaili
et al., 2020) utilizaron un diagnostico de la gestion del agua basado en un modelo a diferentes densidades
de corriente.



3

El resultado muestra que la caida de presion bifasica puede considerarse un criterio adecuado para
el diagnostico de la gestion del agua en condiciones de entrada completamente humidificado. Lee (Lee
et al., 2021) utilizaron el método de Boltzmann para simular el proceso de intrusion tridimensional de
agua liquida en la capa difusora para investigar la influencia de la orientacion de las fibras en el transporte
de agua liquida. Llegaron a la conclusion de que la orientacion de la fibra afectaba significativamente al
patron de invasion del liquido en la GDL por la forma y distribucion de los poros.

En este estudio, investigamos la distribucion de la saturacion de agua liquida en el lado del catodo
utilizando un modelo multifase 3D no isotérmico de una PEMFC. Utilizamos un modelo de difusion
efectiva basado en las capas apiladas en forma de fibras (modelo de Tomadakis-Sotirchos) y un cddigo
abierto para computar los calculos de volumen finito. Para identificar la presencia de agua liquida,
presentamos la saturacion, el vapor de agua, la presion de saturacion y la humedad relativa.

2. Métodos
2.1 Ecuaciones gobernantes

La Tabla 1 muestra las ecuaciones gobernantes y términos fuentes. EI modelado del flujo a través de la
celda utiliza las ecuaciones de Navier-Stokes y considera el medio poroso como isotropico. El término
fuente en la ecuacion de momento pertenece a la ley de Darcy para representar las fuerzas de superficie
de las zonas porosas.

En la ecuacion de continuidad (Eq. 1) p, es la densidad del fluido, l_fg es el vector velocidad y S,
es el término fuente debido al cambio de fase, donde C, es la tasa de condensacion, ¢ la porosidad, s la
saturacion de agua liquida, xy,, la fraccion de masa del vapor de agua, ps,; la presion de saturacion, R
la constante de gases ideales, y My, , el peso molecular del agua. En la ecuacion de momento (Eq. 3) pg,
1g, and Sy, representan el gradiente de presion del gas, la viscocidad dinamica, y el término fuente de
acuerdo a la ley de Darcy. S, es la resistencia de Darcy en el medio poroso (Quan & Lai, 2007), donde
K, es la permeabilidad de la fase gas.

En la ecuacidn de transporte de especies quimicas (Eqg. 5) y; and Dgff son la fraccion de masa de
la especie i y el coeficiente de difusion efectivo de la fase gaseosa, respectivamente. En la ecuacién de
transporte de agua liquida (Eq. 9) los términos D; definen la difusividad del agua liquida, donde p;, k;
and p; representan la densidad del fluido, la conductividad termica, y la viscosidad dinamica del agua
liquida, respectivamente. Y finalmente, p. es la presion capilar.

En la ecuacion de energia (EQ. 6) pmix, Cp, ..+ kmix, definen la densidad de la mezcla gaseosa,
asi como la capacidad calorifica y la conductividad térmica de la misma, respectivamente. T es la
temperatura. S;¢% y SE€ son el término fuente debido al calor liberado por la reaccion electroquimica y
el cambio de fase del agua, respectiamente. Donde &,,z,4 €s el espesor del ensamble membrana-electrodo,
Nact SON las pérdidas por activacion, n; el nimero de electrones transferidos, F la constante de Faraday
and h,, ¢, es el calor latente.

2.2 Ecuaciones auxiliares

La Tabla 2 muestra las ecuaciones auxiliares que son utilizadas para obtener informacién de la
distribucion del agua liquida. Para la ecuacion de Nernst (Eg. 11), E es el potencial de Nernst, E; es el
potencial de equilibriuo, R es la constante de gases ideales, T es la temperatura, F la constante de Faraday
and Q. es el cociente de reaccion de las especies quimicas, donde [P;] y [R;] representat la concentracion
de productos j y reactantes i, respectivamente; y b; y a; son sus respectivos coeficientes

estequiométricos. En el modelo de Tomadakis-Sotirchos (Eqg. 16) (Tomadakis & Sotirchos, 1993), p¢f

L
y DP" denotan los coeficientes de difusion efectivos y totales, respectivamente; y n es el factor de
tortuosidad debido a la saturacion.



Tabla 1 Ecuaciones gobernantes

Descripcion Ecuacion
Ecuacion de continuidad V- (pg (79) =-S5 1)
Término fuente de la ecuacion de continuidad debido _ £(1-9)(xwvPg—Psat) 2)
. Sy = —C, R P M
al cambio de fase
Ecuacion de momento V- (pgfjgfjg) =—Vp, +V- (ung—fg) + Sy (3)
Término fuente de ley de Darcy U 4)
Sy =——28
Kg
Ecuacion de transporte de especies quimicas V- (pgl—jgyi) =(v- pgD;ff 7y;) (5)
Ecuacion de energia V- (pmixcpmixl_ng) =V« (ki VT) + SEeac 4+ SEC (6)
Término fuente de liberacion de calor en la ecuacion Sreac = 1 (nm _ T_VS) (7
de energia debida a las reacciones electroquimicas OmEA miF
Término fuente de cambio de fase del agua en la | SF€ = Shy,, (8)
ecuacion de energia
Ecuacion de transporte de agua liquida V- (p,DVs)—V- (pgﬁgs) =5 9)
Difusividad del agua liquida ) = piki 9pc (10)
m 0s

2.3 Dominio computacional

Se consider6 como dominio computacional una celda de combustible tipo PEM de un solo canal. Incluye
una membrana (electrolito polimérico solido), placas monopolares anddica y catodica, capas difusoras
de gas, capas catalizadoras y canales de flujo de gas (GFC). El presente modelo supone una celda de
combustible de flujo multifasico no isotérmico en 3D, donde se supone que los gases son ideales e
incompresibles, y el flujo es laminar.

Tabla 2 Ecuaciones auxiliares del modelo

Description ‘ Equation
16 RT
Ecuacion de Nernst E=E,+ Eanac (11)
Tasa de actividad de las especies el (12)
guimicas Qac = Tyrpe
Humedad relativa de la mezcla de RH = Pwvy (13)
gases Dsat
Presion de vapor de agua Pwv = Xwy X Dg (14)
Presion de saturacion logpsa: = —2.1794 + 0.02953(T — 273.15) — 9.1837 x 1075(T — (15)
273.15)% + 1.4454 x 10~7(T — 273.15)3
i 16 i _ 0.661
Modelo _de dl_fu3|on efectiva de Dieff _ (e 0.037) phulk (1 _ gyn (16)
Tomadakis-Sotirchos 1-0.037

Las propiedades termofisicas de los materiales son constantes, isotropicas y homogéneas. El flujo
catdédico contiene agua en fase liquida y vapor. Las reacciones se producen en una Unica interfaz entre el
electrodo catodico y una membrana totalmente hidratada. Se desprecia el calentamiento 6hmico vy el
potencial eléctrico es constante debido a la alta conductividad del material de la placa monopolar. Se
aplican condiciones adiabaticas en las paredes exteriores de toda la pila. La Fig. 1 muestra el modelo de
la celda de combustible y sus principales componentes. La zona A representa la region del fluido donde
se resuelven las ecuaciones de continuidad, momento, transporte de especies quimicas, energia y
transporte de agua liquida (Ecs. 1, 3, 5, 6, 9). La zona B define la region de los sélidos donde se resuelve
la ecuacion de energia (Ec. 6). La electroguimica (E. 11) se resuelve en la zona C.

Las variables que hay que resolver en la regién del fluido son la densidad, la velocidad, la presion,
la fraccion de masa de las especies quimicas y la temperatura que se resuelven en la zona del sélido. La
Tabla 3 resume la informacion de la geometria de la celda de combustible y los pardmetros operativos.



Figura 1 Esquema de la celda de combustible de un canal. Zona A: Region solida, Zona B: Region
fluida, Zona C: Conjunto electrodo-membrana

3.4 Solucién numérica

Se utiliz6 OpenFOAM, una herramienta de codigo abierto en C++, para discretizar y resolver las
ecuaciones gobernantes con el método de volumenes finitos. Se aplicd el algoritmo PISO para el
acoplamiento entre el campo de presiones y velocidades. Se utilizé el método PBiICG para encontrar la
convergencia en la ecuacion de energia y PBiCGStab para las demés variables (presién, velocidad,
saturacion, fracciones masa). Ambos métodos utilizaron un precondicionador DILU. Para todas las
variables, el criterio de convergencia fue un residuo de 1x10°. Después de la inicializacion del programa,
el modelo comienza un ciclo de iteracion asignando la temperatura global a las regiones de aire y
combustible. Las ecuaciones de presién y de momento se resolvieron en los dominios de los fluidos con
las densidades de los fluidos calculadas. Se calcul la difusividad de masa en los fluidos, se resolvieron
las fracciones de masa de las especies quimicas y se calcul6 la electroquimica. Los campos de datos
termofisicos y de velocidad se mapearon en una malla global, y se resolvio la ecuacion de energia para
la temperatura global. Todos estos procesos se iteraron hasta que convergieron.

3. Resultados y discusiones

Para la validacion del modelo, comparamos los resultados del modelo numérico con los datos
experimentales de Chugh (Chugh et al., 2020). Ellos obtuvieron una curva de polarizacién de un stack
de celdas, pero en este estudio, consideramos el rendimiento de una sola celda. Las condiciones de
funcionamiento de las curvas simuladas para la celda son Temperatura = 80 °C, presion = 0,25 Mpa, HR
= 100% (tanto para el lado del &nodo como del catodo), coeficientes estequiométricos de especies para
hidrogeno/aire= 1.5/0.5. La Fig. 2 muestra los resultados de independencia de la malla, que no muestran
variaciones con 45570 elementos. Por lo tanto, los calculos se establecen con este nimero de elementos
para aprovechar el rendimiento computacional. El grafico interior de la Fig. 2 muestra las curvas de
polarizacion y densidad de potencia cuando se emplea el modelo Tomadakis-Sotirchos y concuerda bien
con los datos experimentales a pesar de la brecha en los valores maximos de densidad de corriente donde
la region de pérdidas de concentracion.

La Figura 3 muestra los mapas de contorno de la fraccion molar de oxigeno, la saturacion, la
temperatura y la presion de saturacion en la interfaz de la membrana-CL, donde las entradas estan
situadas en la parte inferior y las salidas en la parte superior, estableciendo la trayectoria del flujo a través
del eje z. Estos contornos se obtuvieron a 0,85, 0,65 y 0,45 V para ilustrar el comportamiento de las
variables a diferentes cinéticas electroquimicas.

La fraccion molar de oxigeno y vapor de agua muestra el comportamiento esperado. En otras
palabras, la fraccion molar de oxigeno disminuye debido a la semirreaccion electroquimica en la que el
oxigeno se reduce para formar agua. Y la fraccion molar de vapor de agua aumenta. Por tanto, la
saturacion de agua liquida aumenta hasta alcanzar un perfil similar al de la fraccion molar de vapor de
agua.
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En este estudio no isotérmico, la distribucidn no uniforme de la temperatura local se ve afectada
por el calor generado por el calentamiento éhmico, las reacciones electroquimicas y el cambio de fase
del agua. Asi, la temperatura local aumenta de 353 a 354,43 K a 0,85 V, 357,27 Ka 0,65 V, y 361,59 K
a 0,45 V. De este modo, la presion de saturacién aumenta segun la distribucién de la temperatura local.

Por otro lado, la presion de vapor de agua se calcula a través de la fraccién molar de oxigeno
influida por el campo de presion de la mezcla de gases. Como resultado, la presion de saturacion y la de
vapor de agua aumentan debido a un incremento de la temperatura local y de la fraccion molar del vapor
de agua, respectivamente. Los mapas de contorno, representados en la Fig. 3, muestran como la seccion
media del flujo de la trayectoria ofrece una restriccion minima al suministro de la mezcla de gases. En
cambio, en la superficie de la zona intercostal, la restriccion aumenta debido a la compresion de las
costillas de los paltos bipolares. Los perfiles de contorno de las fracciones molares de oxigeno y vapor
de agua, la saturacion y la presion de vapor de agua se definen a valores de tension elevados debido al
aumento de la cinética de reaccion electroquimica.

Figura 2 Validacion de datos experimentales e independencia de resultados de la malla
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Figura 3 Contornos de la fraccion molar de oxigeno, saturacion, temperatura, presion de saturacion y
presion de vapor de agua en la interfaz membrana-CL a voltages de a) 0.85 V, b) 0.65 V, and c) 0.45 V
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La Figura 4 muestra los perfiles de la tasa de condensacion y de la humedad relativa a 0,85, 0,65

y 0,45 V. Se han colocado cortes a través del eje z que muestran la trayectoria del flujo compuesta por el
canal de flujo de gas, el GDL y el CL para ilustrar las zonas de condensacion de agua.

-

Se observa un perfil no uniforme de la tasa de condensacion con valores positivos como resultado
de la diferencia entre la presion de vapor de agua y la presion de saturacién, lo que indica la formacion
de agua. Ademas, el perfil no uniforme de la saturacion, la temperatura y la fraccion molar de vapor de
agua influyen en la tasa de condensacion.

Ademas, la tasa de condensacion aumenta cuando se incrementa el voltaje debido al aumento de
la cinética de la reaccion electroquimica, lo que indica una aceleracion en el proceso de formacion de
agua. el mismo modo, la humedad relativa a través de la trayectoria del flujo presenta un aumento cuando
se incrementa el voltaje. Aqui, los niveles de humedad aumentan debido al consumo de oxigeno, a los
cambios en la distribucion de la temperatura local y al contacto con la zona intercostal de los platos
bipolares. Por lo tanto, la humedad relativa aumenta del 100 al 120 % a 0,85 V, al 140 % a 0,65 V y al
150 % a 0,45 V.

Se observa como la tasa de condensacion aumenta a medida que aumenta la humedad relativa. Es
decir, cuando la humedad relativa supera el 100 %, se produce la condensacion. Ademas, la humedad
relativa es del 120 % en la entrada a 0,85 V debido a la entrada de la mezcla de gas totalmente
humedecida. Esta entra en contacto con los electrodos porosos Yy la superficie de la costilla de tierra;
ademas, el aumento de la temperatura local es de 1,43 K, y la cinética electroquimica es lenta a 0,85 V.
Por ello, la humedad relativa disminuye a la salida en comparacion con 0,65 y 0,45 V con un aumento
de 4,27 y 8,59 K, respectivamente. La cinética es mayor al acercarse a la tension maxima.
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Figura 4 Tasa de condensacion a 0.85, 0.65, and 0.45 V con una humedad relativa de entrada de 100%
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4. Conclusiones

La distribucion de la saturacion de agua liquida se analizé con un modelo multifasico no isotérmico en
3D de una PEMFC simple. Este estudio muestra que la inundacién de agua se localiza en los lados de la
pared CL, mientras que la via central ofrece una restriccion minima. Ademas, una distribucion no
uniforme de la temperatura afecta a la presién de saturacion y, por tanto, a la humedad relativa. En
consecuencia, la tasa de condensacion aumenta cuando la humedad relativa se incrementa, dando lugar
a la formacion de agua. Puede observarse que los valores maximos de saturacion, tasa de condensacion
y humedad relativa coinciden en la zona de las costillas de la tierra.
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Resumen

Se produjo hidrégeno (H2) a partir de la activacion mecanica de la aleacion Al-20% peso Fe, es decir,
intermetalica AlisFes sometida en un medio de agua destilada durante 24 horas. Para la activacién
mecanica fue utilizado un taladro de banco a una velocidad angular de 990 rpm, donde se emplearon
brocas de 1/8, 3/8 y 1/2 pulgadas de didametros. La medicién de la produccion de Ha se realiz6 utilizando
un flujometro de gases con capacidad de 1 a 200 ml/min. EI méaximo flujo volumétrico de H> maximo
logrado fue de 5 ml/min 8 horas después de iniciada la exposicion al medio acuoso. Las técnicas de
caracterizacion por DRX y microscopia Optica indican la deformacion plastica que sufre la
microestructura del material expuesto al taladrado del material. Siendo la broca de menor tamafio que
promueve la mayor activacion del material. Atribuyendo este resultado a la distorsion de la red
microestructural, deformacién de granos, exposicién de una superficie desnuda de la aleacion
intermetalica que promueve la reaccion de fragilizacion por hidrégeno como sigue
2Al+3H>0=AIl(OH)3s+3H>, donde el aluminio de la aleacion intermetalica reacciona con el oxigeno del
agua para producir hidrogeno y el hidréxido de Al

Activacion mecénica, Intermetalico AlisFes, Taladro, Microscopia dptica, DRX
Abstract

Hydrogen (Hz) was produced from the mechanical activation of the AlizFes intermetallic alloy subjected
to a medium of distilled water for 24 hours. For mechanical activation, a bench drill was used at an
angular speed of 990 rpm, where bits of 1/8, 3/8- and 1/2-inch diameters were used. Measurement of H>
production was performed using a gas flow meter with a capacity of 1 to 200 ml/min. The maximum
volumetric flow of H2 achieved was 5 ml/min 8 hours after the start of exposure to the aqueous medium.
The XRD and optical microscopy characterization techniques indicate the plastic deformation suffered
by the microstructure of the material exposed to the drilling of the material. Being the smallest size drill
that promotes the greatest activation of the material. Attributing this result to microstructural lattice
distortion, grain deformation, exposure of a bare surface of the intermetallic alloy that promotes hydrogen
embrittlement reaction as follows 2Al+3H>0=Al(OH)3+3H>, where aluminum of The intermetallic alloy
reacts with oxygen in water to produce hydrogen and Al hydroxide.

Mechanical activation, Intermetallic AlisFes, Drill, Optical microscopy, XRD
1. Introduccion

Las aleaciones de Aluminio se usan en multiples actividades de la vida cotidiana, a nivel industrial y
cientifico-tecnoldgico. En la actualidad existe gran interés en profundizar el conocimiento en la
aplicacién de las aleaciones de Al, en la generacion de hidrdégeno susceptible a ser usado como
combustible, su combustion esta libre de contaminantes atmosféricos y esta disponible en grandes
cantidades en el universo y en la tierra. A pesar de que el hidrégeno (H), es un elemento que no se
encuentra de manera libre en cantidades abundantes, existen muchos trabajos de investigacion que lo han
propuesto como fuente de energia (Crespo, 2022, Parmuzina, 2008, Lluis, 200, Kravchenko, 2005).

Las aleaciones de Al se proponen para fines energéticos debido a su alta eficiencia y rendimiento
en la generacion de Hz, con una generacion tedrica de 1360 ml/g de H» a presion atmosferica estandar y
la deformacidn/activacidn de la microestructura por sistema de hidrolisis genera H2 en 30 ml/s-g y un
volumen total de 1300 ml/g, donde los resultados se atribuyen a la formacion de micro celdas galvanicas
y la remocidn de la pelicula de hidréxido de la superficie por solucion alcalina (Ho, 2017, Lluis, 2009),
una de las razones del incremento de la investigacion de estos materiales prometedores en la generacion
de hidrégeno es la escases, altos precios de los combustibles fésiles y el alto impacto que tienen con el
medio ambiente, siendo el COy, el principal contaminante de estos combustibles fosiles, por lo tanto, es
de mucho interés para la ciencia encontrar fuentes de combustibles alternos y amigables con el medio
ambiente. Debido a la gran cantidad de agua en su estado liquido en los océanos, mares, mantos friaticos
y rios que nos rodean, resulta atractivo y viable estudiarla principalmente para descomponer la molécula
del agua y utilizar el hidrogeno para producir energia eléctrica, de acuerdo con la ecuacion 1.

2Al 4+ 6H,0 — 2A1(0H); + 3H, 1)
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Donde el aluminio reacciona con el oxigeno del agua para liberar hidrogeno y formar un hidréxido
de aluminio. El uso del hidrogeno como combustible energético eficiente ha generado ciertas
complicaciones como: métodos eficaces para su produccion y seguridad de almacenamiento. EXisten
muchos métodos de poder generar o separar la molécula de hidrégeno de cualquier fuente fésil o
renovable. Hoy en dia, aun se produce hidrogeno usando métodos desarrollados desde décadas pasadas,
conocidos como métodos convencionales: a partir de biomasa, pirolisis y electrolisis del agua, de la
misma manera es posible obtenerlo por el proceso de desulfuracion y las reacciones de desplazamiento
agua-gas (Efstathio, 2013). Los cuales para poder producirlo o almacenarlo se requieren sistemas
sofisticados de alta presion y energia, ademas, se incrementa la peligrosidad.

Asi mismo en el aspecto econdmico, los costos del uso de esta tecnologia son muy elevados.
Nuevos métodos que van desde los més sencillos hasta los mas complejos; por ejemplo, se han utilizado
sustancias alcalinas/acidos y aluminio, con el propésito de remover la capa de alumina (AlzO2) que posee
en su superficie de manera natural, y fomentar la reaccion del Al para producir Hz. Recientemente se ha
utilizado la molienda mecanica de aleaciones inter metalicas de Al, (Xu, 2019), y aditivos, (Jinrui, 2021),
para producir hidrégeno. Siendo esto ain un método poco explorado.

El aluminio y o materia prima se puede obtener de fuentes reciclables como son: envases de
bebidas y comida, contenedores, perfiles estructurales etc. Con estos materiales reciclados el gasto de
energia de fabricacion y al igual que los costos por compra de la materia prima disminuirian
considerablemente. Por lo tanto, en esta propuesta se emplea la activacion mecéanica de una aleacion
intermetalica de Al con 20% peso de Fe, para promover la produccion de hidrégeno sin aditivos, usando
como mecanismo activador “un taladro de banco variando la velocidad angular y los tamafios de brocas”.

2. Metodologia
2.1 Preparacion de las muestras

A partir de un lingote obtenido por colada convencional de la aleacion intermetalica de AlizFes, fueron
obtenidas las probetas seccionadas en piezas pequefias, las cuales se le aplico un proceso de activacion
mecanica con un taladro de columna marca Knova. Fue aplicada una fuerza determinada por una balanza
de piso, sobre la cual se somete a la muestra a un esfuerzo de acuerdo con la tabla 1, para obtener el
material activado en forma de particulas deformadas, donde utilizaron tres brocas de tamarfios 1/8, 3/8 y
1/2 pulgadas de didametro a una velocidad angular constante de 990 rpm. Posteriormente las particulas se
pulverizaron obteniéndose una distribucion de tamafios homogeénea de alrededor 0.5 mm.

Tabla 1 Esfuerzos inducidos por el taladro sobre la aleacion Al-20% peso Fe para producir la viruta
activada

Diametro de labroca  Area | Carga Fuerza Esfuerzo

Pulg m m? Kg N MPa

1/8 0.003 | 0.00001 10 98.1 12.39
3/8 0.010 | 0.00007 20 196.2 2.75
Ya 0.013 | 0.00013 25 | 245.25 1.94

2.2 Medicion de la produccién de hidrégeno

Para la medicion de la produccién de hidrégeno, fue utilizado un flujdmetro de gases marca Omega con
capacidad de 1-200 ml/min. Fueron sometidos los polvos activados (4 g) de la aleacion intermetélica en
un medio de agua destilada (pH=7, 100 ml) para evaluar la produccién de hidrogeno. Los datos del caudal
volumétrico fueron almacenados en una computadora por un periodo de 24 h.

2.3 Caracterizacion de los materiales
La materia prima y las muestras fueron caracterizadas por microscopia optica (MO) y difraccion de rayos

X. El equipo utilizado para MO fue un microscopio digital de USB 1000 con capacidad de 1000X. Se
utilizo un difractometro APD 2000, Ko Cu, barrido de 15-70 grados, 1 seg. por paso 0.02°.
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3. Resultados
3.1 Microscopia 6ptica y dureza

En la figura 3.1a se presenta una micrografia de la aleacion realizada por colada convencional, donde se
puede apreciar la fase conocida como intermetalica AlisFes tomando una forma tipicamente dendritica
de acuerdo con el diagrama Al-Fe. De la muestra activada mecanicamente por la broca de 1/8 de pulgada
se muestra en las figuras 3.1b-c, en estas se aprecian los granos distorsionados y fracturados por los
esfuerzos de carga axial y torsion del taladro. Se puede notar la reaccion de oxidacion del aluminio sobre
la superficie de la muestra expuesta a produccion de hidrégeno mostrada en la figura 3.1d. La tonalidad
amarillenta mostrada alrededor de las particulas es tipico de la oxidacion llevada a cabo durante la
produccion de hidrogeno.

Es importante notar que los granos con fisuras y deformaciones fueron fracturados durante la
reaccién de oxidacién por lo cual se torna una distribucion de tamafios de particulas menores a los granos
previos a la oxidacion. Es logico pensar, que este proceso mecanico promovié una fragilizacién con
esfuerzos internos en la microestructura, haciéndola susceptible para la reaccion del Al y el oxigeno del
agua. De estos resultados, se puede deducir que las variaciones en las condiciones de carga y velocidad
angular del taladro, se le atribuye este resultado a la distorsion de la red microestructural, deformacion
de granos y la exposicion de una superficie desnuda de la aleacion intermetélica AlisFes. Asi, las muestras
activadas mecanicamente que utilizan el taladro de banco favorecen las reacciones de produccion de
hidrégeno, donde la activacion mecénica, es la que aporta la energia de activacion, siendo diferente a la
activacion mecanoquimica del aluminio, donde conduce a su activacién para la reaccion de
agua/aluminio activado, aditivos acidos/alcalinos (Ilyukhina, 2017)

Figura 3.1 a) Aleacion intermetalica AlisFes, b) particulas de AlisFes activada mecénicamente, c)
Muestras pulverizadas de aleacion intermetalica sin exponer a medio acuoso y d) muestra después de
ser expuesta a un medio acuoso por 24 horas

Fuente: Elaboracion Propia

Se conoce que las propiedades mecanicas de fragilizacion estan inversamente asociadas con la
dureza del material, por lo tanto, se expone una comparacion de dureza HB (Brinell) de la aleacion
AlizFes con el aluminio 6063. Este resultado se desprende en la grafica de dureza de la figura 3.2, en la
cual se puede observar el comportamiento en 15 pruebas realizadas en diferentes regiones de ambos
lingotes. Se observa que el comportamiento de la dureza Brinell se mantiene en promedio constante para
ambas aleaciones, lo que indica que la presencia de la fase intermetélica en la aleacion AlisFes no le
provee algun cambio significativo de dureza.
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Figura 3.2 Comportamiento de dureza de Al-99.7% y Al-20% Fe
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Fuente: Elaboracion Propia
3.2 Produccién de hidrégeno

En la Figura 3.3 se muestra la curva de generacion de Hz en la aleacion intermetélica AlisFesy broca de
1/8 a 990 RPM. Se puede observar un comportamiento de flujo volumétrico constante de 1 ml/min
inmediatamente después de iniciar la prueba, el flujometro detecta el Hz, que inicialmente se muestra en
1 ml/min con variaciones de 3 ml/min y que logra alcanzar un caudal de 8 ml/min al minuto 500, para
después descender con un comportamiento tipo gaussiano, se mantiene constante en 0 hasta el minuto
1300. De la misma manera se puede observar el volumen de Hz acumulado en funcion del tiempo
mostrado en la grafica color azul (eje vertical derecho), donde se obtiene un volumen de 650 ml
aproximadamente durante todo el proceso o tiempo de exposicion de la muestra. Esto explica la reaccion
de la probeta debido a la estructura porosa al entrar en contacto con la solucién acuosa donde reacciona
por la energia acumulada debido al proceso de mecano-sintesis. Esto indica que los productos de
corrosion formados durante el proceso de generacion de Hz se van acumulando sobre la superficie de la
probeta, lo que disminuye la reaccion del agua destilada y la superficie desnuda de la aleacién
intermetalica por lo que trae como consecuencia la disminucién de la generacion de Ho.

Figura 3.3 Evolucion de flujo volumétrico de hidrogeno con broca 1/8 y volumen total producido con
las mismas medidas de broca en 100 ml de agua con pH=7 en un periodo de 24 horas
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Para la grafica 3.4 con la broca 3/8 se obtiene un flujo constante de 1 ml/min de H> en 24 horas,
donde el tiempo de produccién constante de H> fue entre el minuto 600 y 900. De la misma manera el
volumen obtenido fue de 250 ml aproximadamente con la muestra Unicamente activada mecanicamente
sumergida en agua destilada a pH 7. De acuerdo con la tabla 1, donde el esfuerzo al que fue sometida la
probeta para obtener las virutas de la aleacion fue de 2.5 Mpa también se observa la relacion con la
produccion de Hy, que al disminuir el esfuerzo en la probeta también disminuye la energia de activacion.

Figura 3.4 Evolucion de flujo volumétrico de hidrogeno con broca 3/8 y volumen total producido con
las mismas medidas de broca en 100 ml de agua con pH=7 en un periodo de 24 horas
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Para el caso de la muestra analizada con la broca de 1/2 de pulgada de la aleacion de AlizFes se
midieron caudales de entre 1 y 4 ml/min aproximadamente en un periodo de 24 horas como se muestra
en la gréfica 3.5. En la muestra que se analiz6 se observa un comportamiento de caudal constante de 1
ml/min, el caudal se observa inmediatamente después de iniciar la prueba minuto 1, cuando el flujéometro
comienza a detectar el gas H2 que inicialmente se muestra en 3 ml/min con algunos picos a 2 y 4 ml/min,
pero en su mayoria los caudales observados son de 1 ml/min hasta el que se mantiene constante hasta el
minuto 1400 aproximadamente, donde a partir de este tiempo el caudal desciende a 0. Para la grafica de
volumen total con la broca de 1/2 de la muestra analizada con 4 gramos de aleacion se obtienen alrededor
de 100 ml de hidrogeno en 24 horas, ademas de acuerdo con la tabla 1, el esfuerzo en la probeta para
generar la viruta activada mecéanicamente es de 1.94 Mpa, con lo que se corrobora nuevamente que, si el
esfuerzo para generar la viruta disminuye, también lo hace la energia de activacion en el material.

Figura 3.5 Evolucién de flujo volumétrico de hidrogeno con broca 1/2 y volumen total producido con
las mismas medidas de broca en 100 ml de agua con pH=7 en un periodo de 24 horas
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En condiciones normales la superficie del Al puro se forma una capa de oxido nativo (Al203),
que impide la reaccion directa del Al puro con el medio ambiente, disminuyendo las reacciones de
corrosion, no obstante, la ausencia de la formacién de dicha capa de Al>Oz en la superficie de la alecion
AlsFes indica que el proceso de mecano-sintesis activa la superficie promoviendo las reacciones
electroquimicas en la interfaz metal electrolito.

3.3 Caracterizacion por DRX

Cuando se examinan los residuos de los 4 g de las muestras que fueron expuestas durante 24 horas en un
medio acuoso de 100 ml, se puede comprobar la produccion de H, mediante la obtencién de los
subproductos encontrados en los patrones de DRX. Con el patrén se confirma la presencia de cuatro
fases: una fase intermetalica I-AlisFes, una solucion solida Al- Al(Fe) y dos hidroxidos de aluminio
bayerita a- Al(OH)z y bohemita 3-AIO(OH). Para la aleacion intermetalica cuya activacion se realizo
con 3 diferentes diametros de brocas se pueden ver como el aluminio (Al) disminuye su intensidad
conforme se cambia de broca de 1/2, pasa por 3/8, hasta llegar a 1/8, donde claramente se ve su
disminucioén, asi mismo, con el intermetalico (I) llega al mismo punto, es decir, se puede ver en (B) la
presencia de bohemita y en (o) aparece la bayerita, producto de la liberacion de Ha.

De aqui se puede corroborar que la ecuacion 1 describe la reaccién llevada a cabo promovida
por la activacién mecanica. Asi mismo se comprueba la generacion de hidrogeno, lo que indica que las
particulas de aluminio reaccionaron al contacto con el agua para provocar la liberacion de hidrogeno.

Figura 3.6 Patrones de DRX de las muestras de AlisFes expuestas durante 24 horas en medio acuoso
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4. Conclusiones

Fue llevada a cabo la produccion de hidrogeno (H2) usando una aleacion de AlisFes activada
mecanicamente en una solucién acuosa de 100 ml a pH=7 y un taladro de banco que sometieron una
probeta a esfuerzos de 1 a 12 Mpa (tabla 1) aproximadamente para obtener la activacion. La broca de
mejor rendimiento fue la de 1/8 de pulgada. De acuerdo con la tabla 1, los calculos de esfuerzo aplicado
al sistema, se determina que con la broca de 1/8 ofrece un mayor esfuerzo (12.39 Mpa) en la superficie
del metal para perforarlo y deformarlo promoviendo asi la activacion mecénica. El volumen méximo de
hidrogeno generado fue de 700 ml (figura 3.3) de acuerdo con la grafica del volumen acumulado. Con
estos resultados, se puede sugerir como un nuevo método de produccion de hidrogeno en el area de
energias limpias y alternas y que ademas se concluye que el esfuerzo al que se somete la probeta para
generar las virutas activadas este ligado directamente a la produccion de Ha, encontrando un esfuerzo
Optimo de entre 8 y 12 Mpa.



17
5. Agradecimiento

El autor y coautores expresan su agradecimiento al Dr. Mohamed Abatal por las facilidades al acceso del
equipo de DRX, al M.C. Ivén E. Castro Cisneros por el apoyo en la caracterizacion de muestras de DRX.
Asi como también a la Fundacién Pablo Garcia por el financiamiento mediante la beca credito de
posgrado [con numero de contrato 89/21] brindado en la presente investigacion.

6. Referencias

Crespo Alvarez, A. M. (2022). Implementacion de sistemas basados en hidrdgeno en la industria de la
movilidad maritima. Caso de estudio para uno de los remolcadores del Puerto de Valencia.
http://hdl.handle.net/10251/189630; https://riunet.upv.es/handle/10251/189630

Efstathio, C.M.K.a.A.M., Hydrogen Production Technologies: Current State and Future Developments.
Conference Papers in Science, 2013. 2013: p. 2013. https://doi.org/10.1155/2013/690627;
https://downloads.hindawi.com/archive/2013/690627.pdf

Ho, C.-Y., Hydrolytic reaction of waste aluminum foils for high efficiency of hydrogen generation.
International Journal of Hydrogen Energy, 2017. 42: p. 19622-19628.
https://doi.org/10.1016/j.ijhydene.2017.06.104;
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0360319917324187

Ilyukhina, A. V. Bulychev, B.M. Studies on microstructure of activated aluminum and its hydrogen
generation properties in aluminum/water reaction. Journal of Alloys and Compounds, 2017. 690: p. 321-
329. https://doi.org/10.1016/j.jallcom.2016.08.151;
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0925838816325300

Jinrui Guo, Z.S., Jing Tian, Jinhua Deng, Tao Fu, Yong Liu, Enhanced hydrogen generation from Al-
water reaction mediated by metal salts. International Journal of Hydrogen Energy, 2021. 46: p. 3453-
3463. https://doi.org/10.1016/j.ijhydene.2020.10.220;
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0360319920341021

Kravchenko, O. V. B. M. Bulychev, K. B. Kalmykov, Activation of aluminum metal and its reaction
with  water.  Journal of Alloys and Compounds  2005. 397: p. 58-62.
https://doi.org/10.1016/j.jallcom.2004.11.065;
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0925838805000265

Lluis Soler, A.M., Jorge Macanas, Maria Mufioz, Juan Casado, Hydrogen generation by aluminum
corrosion in seawater promoted by suspensions of aluminum hydroxide. International Journal of
Hydrogen Energy, 2009. 34: p. 8511-8518. https://doi.org/10.1016/j.ijhydene.2009.08.008;
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0360319909012543

Lluis Soler, J.M., Maria Mufioz, Juan Casado, Aluminum and aluminum alloys as sources of hydrogen
for fuel cell applications. Journal of Power Sources, 2007. 169: p. 144-149.
https://doi.org/10.1016/j.jpowsour.2007.01.080;
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0378775307002236

Parmuzina, A. V. O.V.K. Activation of aluminum metal to evolve hydrogen from water. International
Journal of Hydrogen Energy, 2008. 33: p. 3073-3076. 10.1016/j.ijhydene.2008.02.025;
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0360319908001407?via%3Dihub

Xu Guan, Z.Z., Ping Lu, Fengs Wu, Shijie Dong, Effects of preparation method on the hydrolytic
hydrogen production performance of Al-rich alloys. Journal of Alloys and Compounds, 2019. 796: p.210-
220. https://doi.org/10.1016/j.jallcom.2019.05.053;
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0925838819317177


http://hdl.handle.net/10251/189630
https://riunet.upv.es/handle/10251/189630
https://doi.org/10.1155/2013/690627
https://downloads.hindawi.com/archive/2013/690627.pdf
https://doi.org/10.1016/j.ijhydene.2017.06.104
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0360319917324187
https://doi.org/10.1016/j.jallcom.2016.08.151
https://doi.org/10.1016/j.ijhydene.2020.10.220
https://doi.org/10.1016/j.jallcom.2004.11.065
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0925838805000265
https://doi.org/10.1016/j.ijhydene.2009.08.008
https://doi.org/10.1016/j.jpowsour.2007.01.080
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0378775307002236
http://dx.doi.org/10.1016/j.ijhydene.2008.02.025

18

Capitulo 3 La fotocatalisis una opcion de tratamiento para la eliminacion de
farmacos y disruptores enddcrinos

Chapter 3 Photocatalysis a treatment option for the elimination of drugs and
endocrine disruptors

AGUILAR-UCAN, Claudia Alejandra 1*, MONTALVO-ROMERO, Carlos, ARIAS-MATEO, Maria 'y
RAMIREZ- ELIAS, Miguel Angel

Universidad Autdnoma del Carmen, Campus I, Facultad de Quimica, Calle 56 No.4, Avenida Concordia,
C.P 24180 Ciudad del Carmen, Campeche México

ID 1° Autor: Claudia Alejandra, Aguilar-Ucan / ORC ID: 0000-0002-1733-2867 CVU CONACYT
ID: 93717

ID 1% Coautor: Carlos, Montalvo-Romero / ORC ID: 0000-0002-6761-3261, CVU CONACYT ID:
339918

ID 2% Coautor: Maria Cruz, Arias-Mateo / ORC ID: 0000-0002-2040-5393, CVU CONACYT ID:
849248

ID 3% Coautor: Miguel Angel, Ramirez-Elias / ORC ID: 0000-0002-3962-1117, CVU CONACYT ID:
226557

DOI: 10.35429/H.2022.10.18.28

C. Aguilar, C. Montalvo, M. Arias y M. Ramirez
* caguilar@pampano.unacar.mx

O. Benavides & A. Flores (VV. AA.). Ingenieria y Materiales Aplicados al Medio Ambiente. Handbooks- TI1- ©ECORFAN-
Mexico, 2022.



19
Resumen

Los procesos de oxidacion avanzada; en particular la fotocatalisis son tratamientos eficientes en la
remocion de moléculas organicas como los farmacos y los disruptores enddcrinos como el acetaminofén
(ACET) y el nonilfenol (NPEG). Recientemente ciertas moléculas organicas fueron clasificados como
contaminantes emergentes por los riesgos potenciales que representan para la salud humana y al medio
ambiente; algunas de estas sustancias como los farmacos en especial los disruptores endocrinos, pildoras
contraceptivas entre otras; pasan por procesos de tratamientos bioldgicos en plantas de tratamiento, sin
embargo parte de sus caracteristicas como la capacidad estrogénica o sus productos de descomposicion
secundaria persisten o suelen ser mas toxicos que la molécula original. En este trabajo se comparan las
eficiencias del catalizador comercial Oxido de titanio Degussa P-25 (CAT1) y el 6xido de titanio
sintetizado con un precursor alcdxido (CAT2) para la remocion de ambas moléculas orgéanicas (ACET y
NPEG), por procesos de fotocatalisis. Para aumentar la eficiencia de los catalizadores y la capacidad de
absorber energia en el rango de la luz visible ambos s6lidos fueron dopados con particulas de plata con
el método de foto-depositacion, bajo las mismas condiciones. Los catalizadores CAT1 y CAT2 fueron
caracterizados por difraccion de rayos X (DRX), fisisorcion de nitrégeno (BET); y por Reflactancia
Difusa (RD). Se realizaron diferentes pruebas de degradacion con concentraciones variables de ambas
moléculas, los resultados se evaluaron mediante cromatografia de liquidos de alta resolucion (HPLC) y
por Espectroscopia de UV (UV-Vis); con los resultados se pudo establecer el perfil de degradacion de
ambas moléculas y comparar los porcentajes de conversion; estos resultados indican que ambos
catalizadores son eficientes para degradar al ACET y al NPEG.

Contaminantes emergentes, Oxidacion avanzada, Catalisis, Degradacion

Abstract

Advanced oxidation processes; in particular, photocatalysis are efficient treatments in the removal of
organic molecules such as drugs and endocrine disruptors such as acetaminophen (ACET) and
nonylphenol (NPEG). Recently certain organic molecules were classified as emerging pollutants; due to
the potential risks they represent for human health and the environment; some of these substances such
as drugs, especially endocrine disruptors, birth control pills, among others; They go through biological
treatment processes in treatment plants, however part of their characteristics such as estrus capacity or
their secondary discovery products persist or are usually more toxic than the original molecule. In this
work, the efficiencies of the commercial catalyst Degussa P-25 titanium oxide (CAT1) and the titanium
oxide synthesized with an alkoxide precursor (CAT2) are compared for the removal of both organic
molecules (ACET and NPEG), by photocatalysis processes.To increase the efficiency of the catalysts
and the ability to absorb energy in the visible light range, both solids were doped with silver particles
using the photodeposition method, under the same conditions. Catalysts CAT1 and CAT2 were
characterized by X-ray diffraction (XRD), nitrogen physisorption (BET); and by Diffuse Reflectance
(DR). Different degradation tests were obtained with variable concentrations of both molecules, the
results were evaluated by high performance liquid chromatography (HPLC) and by UV Spectroscopy
(UV-Vis); with the results it was possible to establish the degradation profile of both molecules and
compare the conversion percentages; these results indicate that both catalysts are efficient to degrade
ACET and NPEG.

Emerging contaminants, Advanced oxidation, Catalysis, Degradation

Introduccion

El aumento en la poblacion mundial, ha provocado un incremento en la demanda de agua apta para
consumo humano; desafortunadamente, la existencia de recursos hidricos de buena calidad es cada vez
mas escasa, las fuentes naturales de agua se contaminan por las descargas de aguas residuales de las areas
urbanas e industriales. Entre las sustancias que han llamado la atencion estan los “Contaminantes
emergentes " que incluye a los farmacos, disruptores enddcrinos, productos de aseo personal entre otros
y a sus residuos; para estas sustancias, su descarga no se encuentra regulada por la legislacién mexicana
vigente. En otros paises, (Kolpin et al., 2002) se han reportado mas de ochenta y dos compuestos
organicos como: antibiéticos, analgésicos, estimulantes, esteroides, hormonas entre otras sustancias en
aguas naturales y residuales.
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En trabajos recientes se han reportado la presencia de farmacos y disruptores enddcrinos en aguas
continentales de paises europeos, asiaticos y de América del Norte (Wilkinson et al., 2022). Los residuos
de antibidticos y sus productos de descomposicion, también se han detectado en aguas residuales (Chan
et al., 2022). En México se ha detectado la presencia de farmacos y otras moléculas organicas (Lopez et
al., 2022; Ronderos et al., 2022).

En México, uno de los farmacos con amplio consumo es el acetaminofén o paracetamol, que por
su uso desmedido y su alta accesibilidad esta clasificado como un contaminante emergente de interés
(Chopra et al., 2020). La presencia del acetaminofén en los sistemas de tratamientos bioldgicos provoca
la inhibicién en el crecimiento de los microorganismos, que disminuye la eficiencia de los procesos, asi
mismo, sus productos de descomposicion pueden formar productos mas toxicos al reaccionar con el cloro
y otros agentes desinfectantes (Bender y Macheran 2006). Chopra et al., (2020) identificé cepas
bacterianas de: Bacillus sp., Enterococcus sp. y Staphylococcus spp; capaces de tolerar y degradar al
acetaminofen y a sus productos secundarios, sin embargo, la inyeccion continta de diferentes farmacos
pueden poner en riesgo la calidad del agua tratada al disminuir la eficiencia de los sistemas de
tratamiento. En este mismo sentido, los disruptores enddcrinos se pueden reducir mediante la aplicacion
de tratamientos bioldgicos; aunque estos métodos no reducen significativamente los efectos estrogénicos,
pero si la concentracion inicial, estas sustancias son detectables en las aguas residuales por los estrégenos
esteroides que son eliminados del cuerpo de forma bioldgicamente activa (Nakashima et al., 2002).

La presencia de farmacos en aguas residuales se debe a que una parte de ellos es excretada por el
organismo humano después de una parcial conversién en metabolitos solubles en agua, estos residuos se
distribuyen dentro del medio ambiente y constituyen un amplio rango de sustancias potencialmente
riesgosas para la salud humana; por lo que es necesario adaptar procesos de tratamiento adecuados que
permitan reducir la concentracion y los efectos secundarios.

Los procesos fotocataliticos han sido empleados con gran éxito en la degradacion de farmacos y
disruptores endocrinos; este proceso utiliza oxidantes o reductores quimicos que pueden acelerar las
reacciones de oxidacién-reduccion y son eficientes para el tratamiento de compuestos organicos
recalcitrantes; las reacciones fotocataliticas ocurren cuando un foton con energia igual o mayor, a la
energia de banda prohibida del fotocatalizador (Eg) incide sobre la superficie, resultando en una
excitacion molecular que genera el par electronico hueco-electrén (h*, €°), las cuales pueden migrar hacia
la superficie del catalizador y reaccionar con las especies adsorbidas (Blanco et al., 2004, Kabra et al.,
2004).

El uso de catalizadores ocupa un importante lugar en estos procesos y ofrece ventajas al
transformar quimicamente la estructura de diversas moléculas organicas; (Jannatun et al., 2020, Abbas
etal., 2022; Al-gharibi et al., 2021; Aminzadeh et al., 2021), cuando se modifica el catalizador mediante
la adicion de particulas metélicas como la plata, se puede aumentar su eficiencia al evitar la
recombinacion de carga por la remocion de electrones de la banda de valencia, y dejar disponibles para
la reaccion los huecos fotogenerados (Stathatos et al., 2001) adicionalmente, la depositacion de plata en
el oxido de titanio le confiere capacidad antibacteriana, eficiente para la inactivacion de virus en el
tratamiento del agua (Liga et al., 2011).

Objetivos

Comparar la eficiencia de los catalizadores comerciales TiO> (Degussa P-25) y TiO>-Ag sintetizado por
sol gel ambos dopados con particulas de plata en la remocion de un farmaco y un disruptor endécrino.

Objetivos especificos

- Sintetizar al catalizador de titanio bajo el método sol gel

- Dopar mediante foto-depositacion ambos catalizadores (comercial y sintetizado)
- Caracterizar el catalizador sintetizado por DRX, BET y RD

- Comparar la eficiencia de ambos catalizador
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Descripcion del método
Sintesis y dopaje del catalizador

Se sintetizo el catalizador de titanio por el método de sol gel utilizando el precursor butoxido de titanio
(CAS 5593-70-4) y 1-Butanol (CAS 71-36-3), el proceso del sol gel tiene dos etapas generales: la
dispersion de particulas solidas de tamarfio coloidal (1-100 nm) en una fase liquida (formacion del sol) y
la gelificacion del sol, en este proceso se mezclaron 24.34 g de butoxido de titanio con % de butanol
bajo agitacion continua a 250 rpm. Tras una hora de reaccion (y manteniendo la agitacion) se adiciona,
mediante goteo lento, la ¥ parte del alcohol restante y los 7.8 g de agua. La mezcla se prepard en un
equipo OS20 — Pro de la marca Science Med Finland Tecnology; el equipo de reaccion opera a reflujo
total. El gel obtenido permanecid en reposo durante 24 horas, posteriormente se seco a 120°C por 12
horas y finamente se calcind a 550°C por 5 horas. Para realizar la foto-depositacion de la plata en ambos
catalizadores se utilizaron sales precursoras de AgNOs la cantidad a utilizar se determind mediante la
siguiente relacion:

peso de la Ag )(peso molecular del of AgNO3) (1)

AgNO;(peso de la sal precursora en g) = (

(peso molecular de Ag)

En ambos catalizadores se realizo la foto-depositacion de la plata en las mismas cantidades y bajo
el mismo procedimiento, para favorecer los procesos de depositacion, la solucién permanece una hora
en fase obscura, después de ese lapso permanece 5 horas con la irradiacion de 4 ldmparas de UV (Amax
= 365 nm, Cole-Parmer E-09815-55); se retira el agua por filtracion a vacio seguida de un proceso de
secado a 120°C por 5 horas y calcinacion a 550°C por 5 horas; proceso fundamental para definir las
caracteristicas fisicas y quimicas del material.

Caracterizacion del catalizador

La caracterizacion de los materiales sintetizados permite establecer las propiedades estructurales de los
mismos, proporciona informacion sobre la composicion, el tamafio de particula, el area superficial entre
otras propiedades; que se utilizan para predecir la actividad foto-catalitica; asi mismo se puede tener
imagenes de la topografia de ahi la importancia que tiene el establecimiento de técnicas que permitan
determinar de manera precisa y fiable las caracteristicas fundamentales, en este trabajo el catalizador
sintetizado se caracteriz6 por difraccion de rayos X (DRX), Esta técnica se emplea para identificar y
determinar las estructuras cristalinas presentes en el catalizador.

Los patrones de difraccion son caracteristicos de cada material, constituyen una huella digital
para cada compuesto cristalino, por lo que esta técnica permitira identificar las fases cristalinas presentes
en el catalizador sintetizado, los analisis se realizaron utilizando un equipo Rigaku, modelo SMART
LAB utilizando como fuente de rayos X un tubo de cobre, los rayos X permiten determinar los angulos
y longitudes en una estructura, la capacidad depende de la cantidad de electrones en un atomo, estos estan
alineados en planos y cada plano difracta rayos X.

El area superficial es una propiedad importante de los materiales, ya que controla la interaccion
entre materiales solidos y liquidos y permite determinar la efectividad de la reaccidon entre el
semiconductor y el contaminante a remover. Tomando como principio que la superficie limpia de un
material s6lido adsorbe moléculas de gas de sus alrededores, el s6lido en polvo se pone en contacto con
nitrégeno y en funcién de la cantidad de gas adsorbido a temperatura de ebullicion del gas a presion
normal se estima el area superficial del material, este proceso es revertido por una desorcion.

La medicion del area superficial se realizd con el equipo BelCorp Il y la absorcion en el rango
del Visible se determin6 mediante Reflactancia difusa (RD); esta ultima técnica analitica permite
determinar si el sélido sintetizado es capaz de absorber en el rango de la luz visible y para obtener un
valor estimado de la banda prohibida (EQ).
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Pruebas de fotoactividad

Para las pruebas de degradacion fotocatalitica se utilizo al acetaminofen (N-Acetyl-4 aminophenol CAS
103-902) 4-Nonylphenyl-polyethylene glycol (CAS 9016-45-9). Para la evaluacion de las muestras de
reaccion por HPLC; se utilizd un equipo de la marca Agilent 1100 adaptado con una bomba cuaternaria
y una columna Zorbax (C-18); la fase molvil se preparé (utilizando la funcién gradiente del equipo), con
una mezcla de agua grado HPLC de la marca Merck y metanol grado espectroscopico (CAS 67-56-1) de
la marca Fischer Scientific. Previo a los andlisis, las muestras de reaccion se pasaron por un medio
filtrante de acetato de celulosa de 0.22 um (Millipore corp. Bedford, MA). Para cada ensayo se utilizd
un volumen de 250 ml, a diferentes rangos de concentraciones en mg/l de acetaminofén y de nonilfenol;
se utiliz6 un reactor tipo Bach con una masa de catalizador de 2 g/l. La reaccion se realizé bajo la
inyeccion continua de oxigeno con una concentracion de 100 cm3/min.

Resultados
Caracterizacion por difraccion de rayos X (DRX)

Los datos del catalizador comercial (CAT1) son proporcionados por el fabricante; el cual esta
conformado por las fases cristalinas de anatasa (80 %) y rutilo (20%) y es activo en la region del
ultravioleta (200-400 nm). Recientemente Aguilar etal., (2022), sintetizé catalizadores conformados por
la fase anatasa bajo los procedimientos de sol gel sus resultados muestran que la fase anatasa es mas
activa para procesos de fotocatalisis. En este trabajo se controlé la temperatura de calcinacion para
promover la formacion de la fase anatasa y obtener el CAT2, los resultados por DRX; confirman la
formacion de la fase anatasa en un 100%. En la figura 1 se muestran los resultados por DRX de los
catalizadores, se puede apreciar en el catalizador comercial CAT1 las sefiales en 6 = 28,32,42,45
atribuibles a la fase rutila, las cuales no se aprecian en CAT2, los picos presentes en 8 = 25, 38,48,55,65
se atribuyen a la anatasa presentes en ambos catalizadores.

Figura 1 (a). Patron de difraccion de rayos X del catalizador CAT1, (b). Patrén de difraccion de rayos
X del catalizador CAT2
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Fuente: Elaboracion Propia
Caracterizacion por reflactancia difusa (RD)

En la figura 2 (a) y 2 (b) se muestra las modificaciones de las propiedades fisicas del titanio por la
presencia de particulas de plata en la superficie, se muestra una mejora significativa de la absorcion de
la luz visible debido a la resonancia de plasmones, este comportamiento se debe a la interaccion de las
particulas metalicas con la luz incidente; asi mismo el ancho de banda, se desplaza a la region del visible;
estos valores muestran una variacion con respecto al TiO2 sin modificar. En los espectros se muestra
absorcion de luz en longitudes de onda alrededor de los 400-600 nm, lo que indica que los catalizadores
CAT 1y CAT2 pueden ser utilizados en el rango de la luz visible.
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Para el calculo del ancho de banda se transformé la funcion del Kubelka Munk, utilizando el

espectro de reflactancia difusa, los datos de longitud de onda se transforman a frecuencia mediante la
1

- c . - L . - .
relacion v = 'n y se representd (Abs*hv)2 en funcién de hv, mediante la extrapolacion de una linea
¢}

recta hacia el eje de las abcisas a partir de la grafica generada, se determina el valor del band gap

h(vA
Eg = E — M =hv
2’9 9
Donde:

Ag= longitud de onda (nm)
h=  constante de Planck
c= velocidad de la luz en el vacio

En lafigura2 (c) y 2 (d), se muestra la estimacion del valor del ancho de banda, para el catalizador
CAT1 el valor es de 2.8 ev y para el catalizador CAT2 este valor fue de 2.9 ev.

Figura 2 (a). Patron de reflactancia difusa del catalizador comercial sin dopar y dopado (CAT1), (b).
Patron de reflactancia difusa del catalizador sintetizado sin dopar y dopado (CAT2), (c) Estimacion del
ancho de banda del CAT1 (d)Estimacion del ancho de banda del CAT2
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Diferentes estudios muestran que el uso de la plata como dopante para el 6xido de titanio incide
directamente en el incremento de su respuesta a la luz visible (Malagultti et al., 2008; Wang et al., 2008.
Wodka et al., 2010), las ventajas que adquiere el s6lido modificado con plata incrementan su actividad
fotocatalitica (Wang et al., 2008).

Area superficial

La eficiencia de las reacciones fotocataliticas son inducidas por una deseable area especifica en el
catalizador y en el caso del TiO. por su fase anatasa estabilizada, En la figura 3(a) se muestran los
isotermas de adsorcidn del catalizador comercial dopado CAT1; caracteristico de un isoterma tipo Il, de
acuerdo a la clasificacion de la Unidn Internacional de Quimica Pura y Aplicada (IUPAC), en la Tabla 1
se muestran los datos de su &rea superficial, tamafio y volumen de poro. Para CAT 2, los isotermas de
adsorcion que se muestran en la Figura 3 (b) siguen un comportamiento similar al de un isoterma tipo
IV tipico en materiales s6lidos mesoporosos, Por otro lado, el ciclo de histéresis del isoterma se asemeja
a uno de tipo H: distintivo de materiales mesoporosos (Rimoldi et al., 2017).

Figura 3 (a) catalizador comercial dopado con particulas de plata CAT1, (b) catalizador sintetizado
dopado con particulas de plata CAT2

(a) (b)
20 T 6
|
|
|
| "
by | oy
5 | 1
& ‘ [T
& 10 e
B &
E £
S / S 20
3 / 3
> / >
50 /
d 10
— 0 02 04 06 08 10
.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 P/PO

P/Po

Fuente: Elaboracion Propia

Tabla 1 Valores estimados del catalizador comercial CAT1 y El catalizador sintetizado CAT 2

Tipo de Area superficial, Sget Volumen de poros, Vporos Diametro de poro promedio, Dporos
catalizador (m?/g) (cmd/g) (nm)

CAT 2 51 0.0848 6.922
CAT1 48 0.3648 30.668

Los resultados muestran las diferencias en la estructura fisica del catalizador y en los parametros
del volumen y diametro de poros, siendo el catalizador CAT2 un catalizador mesoporoso.

Actividad fotocatalitica

En la figura 4 (a), se muestra el perfil de degradacion fotocatalitica del nonilfenol con el catalizador
CATL, el perfil de degradacion muestra una tendencia similar a una cinética de orden uno, con un
porcentaje de conversion mayor del 50% en los primeros 50 minutos de la reaccion, la formacion de
compuestos intermediarios es mayor que con el uso del CAT2, aunque no se discute en este trabajo los
mecanismos de reaccion. En la figura 4 (b), se muestra el perfil de degradacion del nonilfenol con el
catalizador CAT 2, se puede observar que el comportamiento es similar a una cinética de orden cero, la
velocidad de reaccion es menor en comparacion con el uso de CAT1, el mejor perfil de degradacion para
el nonilfenol es con el uso del catalizador CAT1. Aungue en este trabajo no se determind la actividad
estrogenica; en otros estudios se muestra que este factor se pierde con el inicio de la degradacion
fotocatalitica y que los productos intermedios de la degradacion no presentaron esta actividad o fueron
insignificantes (Nakashima et al., 2002).
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La fotocatalisis podria aplicarse al tratamiento del agua para eliminar de manera efectiva los
estrogenos naturales y sintéticos sin producir productos intermedios biolégicamente activos.

Figura 4 (a) perfil de la degradacion del nonilfenol seguida por HPLC con el catalizador comercial
dopado con particulas de plata CATL, (b) perfil de la degradacion del nonilfenol seguida por HPLC
con el catalizador sintetizado dopado con particulas de plata CAT2
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En las figuras 4(c) y 4 (d), se muestra el perfil de degradacion del acetaminofén; este fa&rmaco es
menos recalcitrante que el nonilfenol y muestra una tendencia de degradacion similar a una reaccion de
orden uno, con porcentajes de conversion que superan el 90% con el uso del CAT2; las rutas de
degradacion son diferentes con el uso del CATL1, con el uso de este catalizador se alcanzaron porcentajes
de conversién que superan al 80%, por lo que ambos catalizadores son idoneos para el tratamiento de

este farmaco.

Figura 4 (c) perfil de la degradacion del acetaminofén seguida por HPLC con el catalizador comercial
dopado con particulas de plata (CAT1), (d) perfil de la degradacién del acetaminofen seguida por
HPLC con el catalizador sintetizado y dopado con particulas de plata (CAT2)
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Conclusién

La sintesis controlada del catalizador CAT2 a partir de un precursor alcdxido mejoré considerablemente
la estructura cristalina del catalizador al obtenerse la fase anatasa en comparacién con el catalizador
comercial Degussa P-25.

Las propiedades de ambos catalizadores CAT1 y CAT2 mejoraron considerablemente con la
inclusion de las particulas de plata en su superficie mostrando un aumento en la capacidad de absorber
en el rango de la luz visible, ambos catalizadores mostraron diferencias en su reduccion de su ancho de
banda con respecto al titanio comercial sin dopar, lo cual los hace aptos para ser utilizados en presencia
de la luz visible en comparacion con el catalizador comercial. Las diferencias en area superficial y
tamano de los poros mostraron que el CAT2 es un catalizador mesoporoso a diferencia de CAT1, cuyo
tamafo de poros esta considerado como semiporoso, los patrones de degradacion del nonilfenol con
ambos catalizadores muestran diferencias en la ruta de degradacion, los porcentajes de conversion fueron
superiores al utilizar CAT1, esta molécula es altamente recalcitrante y mostro un comportamiento similar
al de una cinética de orden uno, en contraste con la utilizacion del CAT2 que mostro una tendencia
similar al orden cero, aunque no se evaluo el efecto estrogénico hay evidencias que los procesos
fotocataliticos son aptos para reducir la capacidad estrogénica en esta molécula organica.

El catalizador CAT1 muestra mayores porcentajes de conversion, una mayor velocidad de
reaccién con la molécula del nonilfenol. Para el acetaminofén los porcentajes de conversion ambos
catalizadores resultaron ser aptos para su degradacién con tendencias similares al de una cinética de
orden uno y con altos valores de conversion superando en ambos casos el 80% .
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Resumen

En este trabajo se utilizaron sedimentos provenientes de un jagley de una localidad del estado de
Morelos, México, en un dispositivo de celda de combustible microbiana béntica a escala laboratorio. La
investigacion se efectud en tres etapas, la primera consistio en la recoleccion de los sedimentos y el
ensamble de la celda, en la segunda etapa se monitored la aclimatacion del dispositivo. Finalmente, en
la tercera etapa se caracterizo la celda de combustible mediante curvas de polarizacion y potencia para
evaluar su desempefio. La celda obtuvo un voltaje estable a los 8 dias de funcionamiento, el sistema
alcanz6 un maximo pico de potencia de 0.67 mW/m? con una densidad de corriente de 0.96 m/Am?,
mostrando que los sedimentos de jagliey son factibles para la produccién de electricidad en estos
dispositivos.

Celda de combustible microbiana, Sedimentos, Electricidad
Abstract

In this work, sediments from a jaguey in a locality in the state of Morelos, Mexico, were used in a
laboratory-scale benthic microbial fuel cell device. The investigation was carried out in three stages, the
first consisted of the collection of the sediments and the assembly of the cell, in the second stage the
acclimatization of the device was monitored. Finally, in the third stage, the fuel cell was characterized
by means of polarization and power curves to evaluate its performance. The cell obtained a stable voltage
after 8 days of operation, the system reached a maximum power peak of 0.67 mW/m? with a current
density of 0.96 mA/m?, showing that the jagiiey sediments are feasible for the production of electricity.
on these devices.

Microbial fuel cell, Sediment, Electricity
1. Introduccion

En la actualidad, los combustibles fosiles constituyen el 80% de la energia que se usa a nivel mundial
(32% petréleo, 21% gas y 27% carbon), sin embargo, las reservas de estos recursos son limitadas, por lo
tanto, no pueden indefinidamente sostener la economia global. Aunada a esta problemaética, el uso
excesivo de combustibles fosiles ha contribuido al cambio climatico, debido a las altas concentraciones
de gases de efecto invernadero que se emiten a la atmosfera (Logan, 2008, Ferrari, 2013, Andrade et al.,
2017). Para mitigar el dafio ambiental, es necesario impulsar el uso de fuentes de energia limpias.

La tecnologia de celdas de combustible microbianas (CCMs), consiste en dispositivos
electroquimicos que convierten energia quimica en energia eléctrica, empleando microorganismos como
biocatalizadores, y ofrecen la posibilidad de generar bioelectricidad a partir de residuos organicos y
biomasa renovable (Lovley, 2006, Wall et al., 2008). El interés en estas investigaciones, ha llevado al
desarrollo de CCMs que puedan aprovechar la energia de los sustratos contenidos en ambientes naturales
tales como sedimentos acuaticos, en las llamadas celdas de combustible microbianas bénticas (CCMB)
0 de sedimentos. En una CCMB los sedimentos acuaticos actian como medio anddico rico en nutrientes
y estdn equipados con una comunidad compleja de microorganismos, incluidos microrganismos
electrogénicos. (Guzman et al., 2010). Las CCMB generan corriente eléctrica a partir de gradientes redox
naturales que comunmente ocurren a traves de la interfaz sedimento-agua.

El principio de funcionamiento de una CCMB es sencillo, consiste en un circuito en el cual se
colocan electrodos inertes, pero eléctricamente conductores, el &nodo en una zona andxica mientras que
el catodo en una zona Oxica. Los electrodos se conectan a traves de una carga, CoOmo una resistencia
externa o un potenciostato (en aplicaciones de investigacion) o un sistema de sensores (en aplicaciones
0 demostraciones de campo). Los electrones resultantes de la actividad metabolica microbiana se
transfieren de los donantes de electrones al anodo y fluyen a través de la carga al catodo, donde se lleva
a cabo la reduccion del oxigeno disuelto en agua (Girguis et al., 2010). Las CCMB tienen aplicaciones
potenciales para impulsar sensores en ambientes marinos para monitorear, por ejemplo; temperatura,
salinidad, patrones de marea, la presencia de algas y otras formas de vida, asi como patrones de migracion
de peces, contaminacion organica por la produccion del petréleo y compuestos metalicos de otros
procesos industriales (Scott et al., 2008).
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Las CCMB poseen ventajas respecto de los dispositivos y sensores oceanograficos tradicionales,
ya que estos Ultimos se alimentan mediante baterias o fuentes similares, que se agotan y necesitan
reemplazo constante, mientas que las celdas bénticas son amigables con el ambiente y requieren bajo
mantenimiento, siendo sistemas bioelectroquimicos que pueden aprovechar la energia eléctrica continua
de ambientes marinos.

Los dispositivos de CCMB pueden emplear sedimentos de diferentes cuerpos acuaticos tales
como; mares, rios y lagos (Ryckelynck et al., 2005, Mora y Bravo 2017, Joiner et al., 2020, Reimers al.,
2022). Los jagleyes, también conocidos como balsas, embalses, estanques o trampas de agua, es el
termino genérico que se emplea para designar a depresiones del terreno o pequefias y medianas presas
artificiales, que permiten almacenar el agua proveniente de los escurrimientos superficiales y destinarla
a fines pecuarios, o a suplir las necesidades humanas. Existen diferentes formas de llenado, en Morelos
se realiza con agua de escurrimiento de lluvias o de manantiales (SAGARPA, 2017, Guzman 2018).

En este trabajo se investigo la factibilidad de utilizar sedimentos provenientes de un jagiey, en
un dispositivo de celda de combustible microbiana béntica a escala laboratorio para la produccion de
electricidad. El trabajo se desarrollo en tres etapas, en la primera, se recolectaron los sedimentos del
cuerpo acudtico y se realiz6 el ensamble de la celda, posteriormente se monitored el tiempo de
aclimatacién del dispositivo. Finalmente, en la tercera etapa se caracterizd la celda de combustible
mediante curvas de polarizacion y potencia para evaluar su desempefio.

2. Desarrollo
2.1. Recoleccion de sedimentos

Los sedimentos fueron recolectados en un jaguey de una localidad del estado de Morelos, México. Para
lo cual se escarbé a una profundidad de 30 cm aproximadamente, y a partir ahi se tomaron los sedimentos
colocandolos en un recipiente y manteniéndose cerrados hasta su utilizacion. Los microorganismos
contenidos en los sedimentos sirvieron como biocatalizadores en la produccion de electricidad en la
celda, mientras que la materia organica contenida de manera natural sirvié como fuente de carbono para
los microorganismos.

2.2.Configuracion y operacion de la celda de combustible béntica.

La celda de combustible microbiana béntica tuvo una configuracién tipo estangue. El sistema simul6 las
interfases sedimentos-superficie acuatica de un ambiente natural. EI dispositivo consistio en una pecera
de vidrio con un volumen total de 0.014 m3. Para el anodo se empled un electrodo de fibra de carbon,
mientras que para el catodo se utilizd carbon Veil (Fibre Glast Developments Corporation), ambos
electrodos tuvieron un area de 0.09 m? Para la conexion al exterior se emple6 alambre de cobre
barnizado. La Figura 2.1 muestra un esquema del montaje de la celda.

Figura 2.1 Esquema de las interfases sedimento-agua en la CCMB
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En la CCMB se incluyeron dos segmentos; sedimentos acuosos y agua. En el dispositivo se coloco
una capa de sedimentos de 5 cm y enseguida el &nodo, sobre éste se colocd una capa méas de sedimentos
de 10 cm, esto con el objetivo de mantener el &nodo bajo condiciones anaerobias, ademas de servir como
separador natural entre las fases del sistema. El catodo se coloco paralelo al anodo a una distancia
aproximada de 14 cm, quedando suspendido en el agua mediante un sujetador de plastico a la pecera.
Finalmente, el catodo se cubrid con una ultima capa de agua. El aire se suministré al catodo por difusion
natural a la superficie del agua. Todos los experimentos se llevaron a cabo a temperatura ambiente.

2.3. Adquisicion de datos y analisis electroquimicos

La CCMB se mantuvo en operacion durante un periodo de 30 dias, usando la materia organica contenida
en los sedimentos. Durante el tiempo de colonizacion bacteriana, se monitoreo el voltaje a circuito abierto
(VCA) en el sistema, una vez que la celda alcanzé un voltaje estable se estudié el desempefio de la celda.
En este trabajo se utiliz6 el método de curva de polarizacion para evaluar el desempefio electroquimico
de la celda, para lo cual se empled una resistencia externa (Rext), variandola en un intervalo de 500 Q a
10 kQ y registrando el Voltaje (Eccms) correspondiente obtenido en la celda. Para cada par de valores
(Q-V) obtenidos experimentalmente, se calculd la corriente de acuerdo con la ley de ohm:

EccmB
[ =——= 1
Rext ( )

La curva de polarizacion se obtuvo graficando el voltaje de la celda vs la corriente. Otro método
utilizado para evaluar el desempefio de la CCMB es el maximo pico de potencia (MPP), el cual se obtiene
a partir de una curva de polarizacion, graficando la densidad de potencia vs la densidad de corriente,
tomando en cuenta que la potencia de la celda (Pccms) se define como:

E2
Peemp = ﬁ (2)

La densidad de potencia obtenida en este estudio se normalizo al area del &nodo (MWm)

3. Resultados
3.1.Aclimatacion

La celda béntica se puso en marcha, empleando los sedimentos y agua provenientes del jaguey. En esta
etapa se llevo a cabo la colonizacion del anodo por los microorganismos contenidos en los sedimentos.
En el Gréfico 3.1 muestra el tiempo de colonizacion bacteriana en funcion del voltaje (monitoreado a
circuito abierto). Como se puede apreciar en la grafica, el voltaje de la celda increment6 durante los
primeros 3 dias de operacion, alcanzando un voltaje de ~0.4 V incrementandose ligeramente hasta los 10
dias de operacién, y manteniéndose estable durante los siguientes 20 dias en un voltaje de ~0.5 V, lo cual
sugirio que el &nodo habia sido colonizado.

En ambientes acuéaticos naturales, estan presentes diferentes tipos de comunidades microbianas,
estas cooperan en la degradacion de materia organica, siendo los microorganismos fermentativos los
encargados de romper inicialmente la materia organica compleja en acetato y otros compuestos, que otras
especies de bacterias pueden oxidar a didxido de carbono (Lovley 2006). En este estudio no se examind
el consorcio que colonizo el &nodo de la CCMB, sin embargo, en aguas dulces, es probable la presencia
de especies Geobacter en los sedimentos utilizados.
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Grafico 3.1. Tiempo de aclimatacion de la CCMB
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Fuente de consulta: Elaboracion propia
3.2.Curva de polarizacion y potencia de la CCMB

La curva de polarizacién obtenida en la CCMB se muestra en el Gréafico 3.2. Se puede observar que la
celda alcanzo un voltaje a circuito abierto de 0.85 V, decayendo ligeramente en un intervalo de 0.6 y 0.7
V, y disminuyendo casi linealmente en potenciales menores a 0.5 V, lo cual es evidencia de la existencia
de pérdidas 6hmicas. Estas pérdidas son las mas importantes en el disefio de una celda de combustible
microbiana béntica, ya que es esta region de la curva donde se ubica la méxima produccién de potencia
que alcanza una CCMB. Las pérdidas 6hmicas pueden minimizarse reduciendo la distancia entre los
electrodos, incrementando la conductividad de la solucion y capacidad de buffer y asegurando un buen
contacto entre el circuito y los electrodos (Logan, 2008).

Gréfico 3.2. Curva de polarizacién
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Fuente de consulta: Elaboracion Propia

En el Gréafico 3.3 se muestra la densidad de potencia obtenida en la celda como una funcién de la
densidad de corriente. Se puede observar que se obtiene un maximo pico de potencia de 0.67 m\W/m?
con una densidad de corriente de 0.96 mA/m?, lo cual muestra que es factible utilizar sedimentos de un
jagliey para la produccién de energia limpia con un dispositivo de celda de combustible microbiana
béntica.
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Grafico 3.3 Densidad de potencia
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En otro estudio (Gatti 2016), utilizd sedimentos de rio en una celda de dos compartimientos
empleando electrodos de grafito, obteniendo una densidad de potencia de 3.57 mW/m? con una densidad
de corriente de 20 mA/m?2. Por otra parte (Fuentes, 2013), obtuvo una maxima densidad de potencia de
0.72 mW/m? con una densidad de corriente de 3.07 mA/m?, en una celda de combustible béntica
utilizando sedimentos de una laguna. Los resultados obtenidos en este estudio muestran que es factible
utilizar sedimentos de un jagley para la produccién de electricidad.
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Conclusiones

En este trabajo se emplearon sedimentos de un jaguey en un dispositivo de celda de combustible
microbiana béntica tipo estanque, aprovechando la materia organica y los microorganismos contenidos
en estos sedimentos para la produccion de electricidad. La CCMB se mantuvo en operacion durante un
periodo de 30 dias, funcionando Unicamente con la materia organica contenida en los sedimentos. El
sistemg alcanzé una maxima densidad de potencia de 0.67 mW/m? con una densidad de corriente de 0.96
mA/m-.

En este estudio se mostro que es factible el uso de sedimentos de un jaguey para la produccion de
electricidad en una celda béntica. El desafio de estos dispositivos es el disefio ingenieril para obtener un
mejor desempefio.

Sugerencias para futuros trabajos

En este trabajo se planted la propuesta de usar sedimentos provenientes de un jagiiey en una celda de
combustible microbiana bentica para la produccion de electricidad, sin embargo, la produccion de
potencia del dispositivo aun es baja, asi que para futuros trabajos se buscara incrementarla. Es importante
monitorear el desempefio del sistema por un mayor periodo de tiempo para examinar el tiempo de
operacion de la celda con la materia organica contenida en los sedimentos, ya que esta investigacion se
llevo a cabo a escala laboratorio.
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Resumen

Las maquinas rotativa son muy importancia a nivel industrial para garantizar la flexibilidad, agilidad y
precision de los procesos tanto para aplicaciones criticas y no-criticas para la produccién y manufactura
de productos, lo cual salvaguardar la integridad humana y econémica. En este sentido, garantizar el
correcto funcionamiento de los equipos mediante la deteccion de fallas complementa un buen plan de
mantenimiento preventivo o predictivo, esto alargar la vida atil de los equipos y evitar paro de
produccion. Actualmente existen varias técnicas de deteccion de vibraciones y/o desbalance para
sistemas rotodinamicos como son motores, generadores, cajas de engranes entre otras, las cuales se basan
en mediciones mecanicas mediante acelerdmetros y/o proximetros o mediciones eléctricas por medio de
sensores de corriente. Las técnicas de procesamientos para diagnéstico de fallas por vibraciones y/o
desbalance cominmente se basan en el modelo del proceso o en sefiales obtenidas. Sin embargo, los
modelos de los sistemas rotodinamicos son comunmente no lineales, por lo que el modelo del sistema
suele ser muy complejo y variante en el tiempo. Entonces las técnicas de procesamiento basados en
sefiales utilizando métodos no lineales es la mejor opcidn de estudio. Existen técnicas de procesamiento
de sefiales orientadas a sistemas rotodindmicos que permiten detectar fallas en los baleros y por
desbalance del rotor, pero necesitan dos tipos de sensores para distinguir la falla especifica y el enfoque
esta orientado para sistemas lineales lo cual incrementa el costo de la instrumentacion y limita el rango
de precision respectivamente. En este trabajo se pretende utilizar la medicion de sefiales vibratorias con
solo acelerémetros para distinguir la falla entre baleros y/o desbalance empleando un enfoque no lineal
basado en redes neuronales aplicado a un sistema rotodinamico, el cual sera entrenado para diversas
condiciones de operacion libre de falla y bajo falla.

Vibraciones, Desbalance, Diagndstico de fallas, Redes neuronales, Sistemas rotodinamicos
Abstract

Rotary machines are very important at an industrial level to guarantee the flexibility, agility and precision
of the processes for both critical and non-critical applications for the production and manufacture of
products, which safeguard human and economic integrity. In this sense, guaranteeing the correct
functioning of the equipment by detecting faults complements a good preventive or predictive
maintenance plan, this extends the useful life of the equipment and avoids production stoppage. Currently
there are several vibrations and unbalance detection techniques for rotodynamic systems such as motors,
generators, gearboxes, among others, which are based on mechanical measurements using
accelerometers and/or proximeter or electrical measurements using current sensors. Processing
techniques for fault diagnosis due to vibrations and/or unbalance are commonly model-based or signals-
based. However, the models of rotodynamic systems are commonly nonlinear, so the system model is
often very complex and time-varying. Then signal-based processing techniques using nonlinear methods
is the best study option. There are signal processing techniques oriented to rotodynamic systems that
allow detecting faults in the bearings and due to rotor unbalance, but they need two types of sensors to
distinguish the specific fault and the approach is oriented towards linear systems, which increases the
cost of instrumentation. and limits the precision range respectively. In this work it is intended to use the
measurement of vibratory signals with only accelerometers to distinguish the fault between bearings
and/or unbalance using a nonlinear approach based on neural networks applied to a rotodynamic system,
which will be trained for various conditions of free-fault and under-fault operation.

Vibrations, Unbalance, Fault diagnosis, Neural networks, Rotodynamic system
1. Introduccién

En la actualidad las tecnologias y procesos industriales han avanzado de forma exponencial y han
requerido de la modernizacién de los procesos de fabricacion industrial y de servicios, los motores
eléctricos o bien todo lo que en resumen se le conoce como una maquina rotativa, son de vital importancia
en los procesos debido a la utilidad que tienen en la industrial para sistemas de ingenieria (Ambur y
Rinderknecht 2018; Huesca-Lazcano etal. 2019). Gran parte de las maquinas en la actualidad se
desarrollan en base a sistemas mecatronicos, esto para facilitar los procesos a los que estan sometidos,
sin embargo, aunque no se desea, las vibraciones se pueden encontrar en todas las maquinas rotatorias.
Esto podria causar incomodidad a los usuarios, afectar el rendimiento del proceso al que esta sometida y
también podria provocar fallas parciales o totales (Ambur y Rinderknecht 2018).
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En la maquinaria rotativa, el control sobre las fuerzas dindmicas, principales generadores de las
grandes amplitudes de vibracién y, el principal generador de los problemas de fatiga y desgaste ha sido
la principal causa de estudios para evitar fallas catastroficas en los sistemas rotodindmicos (Sanchez-
Acevedo, Nova A, y Madrigal A. 2018). Una de las fuentes mas comunes de generacion de vibracion en
maquinas rotatorias se debe al desbalance. El desbalance ocurre cuando el eje principal de inercia del
rotor no coincide con el eje geométrico del sistema, lo que provoca vibraciones que generan fuerzas
indeseables que se trasmiten directamente a los elementos mecanicos, asi como, soportes, cojinetes o
baleros del rotor y ejes o acoples que el sistema posea incluyendo baleros y cojinetes. (Mendoza Larios
et al. 2016), EI monitoreo de la condicidn de la maquinaria rotativa es vital para obtener un proceso sin
inconvenientes en la industria. La fabricacion imprecisa como suele ocurrir por errores de procesos que
se puede apreciar en los rodamientos, ejes y sin olvidar las condiciones de operacion extremas, son las
causas comunes de fallas en las maquinarias. Aparte de las pérdidas financieras que esto conlleva debido
a los paros de procesos provocado por las averias repentinas de las maquinas pueden incluso provocar
fallos catastroficos (Tahir et al. 2017).

Actualmente sean disefiado una variedad de metodologias para la de deteccion de fallas a partir
del monitoreo de las vibraciones en los equipos, cabe destacar que esto también va a depender de varios
factores a los que esté sometido el equipo a estudiar, como por ejemplo la carga de la maquina, la
velocidad de operacion, la cimentacion, la rigidez, etc. Para esto, se emplean sensores especifico, los
cuales a partir de tarjetas de adquisicion se obtiene datos a partir de sefiales a estudiar, cabe mencionar
que debido al comportamiento no lineal de estos sistemas, la metodologia debe trabajan bajo un esquema
no lineales y a partir de ahi, se mencionan algunas de las metodologias utilizadas en la actualidad
(Estupifian P, San Martin, y Canales M 2006; Huesca-Lazcano et al. 2019; Sanchez-Acevedo et al. 2018;
Tahir et al. 2017), como por ejemplo: La transformada réapida de Fourier (FFT): permite deteccion de
cualquier cambio anormal en condiciones de trabajo normal de la maquina, pero se observa gque en casos
industriales complejos, es incapaz de identificar la ubicacion del dafio, por lo tanto se puede pensar como
una herramienta para detectar fallas mediante el procesamiento de sefiales y no para identificar fallar
especificas (Boudiaf et al. 2016). Algunos otros analisis existentes para detectar fallas se muestran a
continuacion:

Analisis temporal: este permite el seguimiento de cualquier cambio anormal en las condiciones
de trabajo normal de la maquina. Pero, no proporciona ninguna informacion sobre qué componente es
defectuoso. Entonces es s6lo una estrategia de seguridad o monitoreo condicional (Boudiaf et al. 2016).
Anélisis de Cepstrum (CA): se puede utilizar para identificar y diagnosticar fallas en rodamientos. Sin
embargo, sus limitaciones son que genera muchos picos grandes no deseados cerca del punto cero, lo
que dificulta la interpretacion de la salida (Boudiaf et al. 2016).

Anédlisis Envolvente (EA): se pueden utilizar para la deteccion y diagndstico de fallas en el
rodamiento. No obstante, las limitaciones para su uso es que requiere el conocimiento previo de la
frecuencia de resonancia y la banda de filtrado, lo que nos hace referencia a que para utilizarlo se requiere
de experiencia previa (Boudiaf et al. 2016).

Transformada de wavelet (WT): se puede utilizar para la deteccidn y diagnostico de fallas en
rodamientos. Sin embargo, se requiere preseleccion de la wavelet mother adecuada y nivel de
descomposicion apropiado que contenga la informacidn necesaria para el diagnéstico de fallas (Boudiaf
et al. 2016).

También se presenta como alternativa la identificacion o extraccion de parametros no lineales
entre los cuales destaca el maximo exponente de Lyapunov, como un indicador del estado de la maquina
y comparativa al someterla a diferentes escenarios de operacion libre de falla y bajo fallas (Huesca-
Lazcano et al. 2019).

La metodologia a partir de inteligencia artificial (Al), la cual también es un dominio popular para
el diagnoéstico automatico de fallas en las maquinarias, incluyen redes neuronales artificiales (ANN),
redes bayesianas, maquina de vectores de soporte (SVM), métodos de entropia y optimizacion, l6gica
difusa (DL). En general estos métodos buscan construir un modelo de caja negra a partir de datos
histdricos del proceso resultando muy Util para sistemas dindmicos no lineales (Tahir et al. 2017).
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En el siguiente trabajo se presenta una propuesta para la deteccion de fallas en un sistema
rotodindmico no lineal para distinguir entre el desbalance y dafios en los rodamientos a partir del analisis
de las vibraciones obtenidas con acelerémetros y encoder, esto aplicando el entrenamiento de redes
neuronales con el sistema en diferentes condiciones libre de falla o con fallas.

2. Metodologia empleada en la literatura.
2.1. Metodologia para el balanceo de rotores empleando un analizador de vibraciones

El desbalance es una medida que mide la distancia en la que se desplaza la linea central del rotor, de la
linea central de rotacion. La fuerza generada por el desbalance, la fuerza centrifuga, se calcula en funcion
de la masa de desbalanceo (m), la excentricidad (r) y la velocidad de rotacion («), segun la ecuacion (1).
Aunque, esto es funcidn del tipo de rotor, su dindmica puede ser mucho mas compleja, y el calculo de
las aceleraciones también.

FCentrifuga =m(r * wz) (1)

El desbalance se presenta en forma sincronica a la velocidad de rotacion del equipo, y su direccion
es completamente radial. Por lo tanto, en el espectro de vibraciones, la amplitud de vibracién que esta
asociadas a este problema se puede observar en la componente 1X (primer arménico), Para conocer los
tipos de desbalance, la norma ISO 1925 muestra una clasificacion, segun la distribucién de las masas
desbalanceadoras en: desbalanceo estético; cuando el eje principal de inercia es paralelo al eje de
rotacion, desbalanceo por fuerzas par; cuando el eje principal de inercia intercepta al eje de rotacion en
el centro de gravedad del rotor, desbalanceo cuasiestatico; cuando el eje principal de inercia intercepta
al eje de rotacidn en un punto distinto al centro de gravedad del rotor, y desbalanceo dinamico; cuando
el eje principal de inercia no intercepta al eje de rotacion.

A partir de la geometria, la distribucion de masas y la velocidad de operacion del rotor, el balanceo
se puede realizar corrigiendo en un plano, y en dos o méas planos. Expresado en la norma ISO 5406, se
obtienen los modelos para balanceo teniendo en cuenta la relacion entre el largo y el didmetro del rotor.
En la tabla 1, se exponen estos modelos. En la norma ISO 1940 se establecen los niveles maximos de
desbalanceo permitidos para las diferentes aplicaciones industriales.

En la siguiente metodologia propuesta por (Sanchez-Acevedo etal. 2018) para balance de
sistemas rotodinamicos se presenta la configuracion de los parametros requeridos para la aplicacion de
la metodologia para el balanceo y los calculos y posiciones para la realizar la correccion de este. El
analizador que emplearon es un sistema comercial OROS 35 y sus aplicaciones correspondientes.
Configuracion inicial: Aqui definen el numero de planos que se van a balancear, y el tipo de balanceo
que se aplicara tomando en consideracion en esta misma seccion la posicion de los sensores en la
configuracion.

Tabla 1 Modelos de Balanceo

Rotor /modelo Relacion L/D Modelo de balanceo

Un plano 2 planos Madltiples planos
L
4+ Menos a 0.5 Hasta 1000 | Superior a 1000 RPM NO
D l S RPM
L 150- 2000 RPM superioral | Superior a 2000 RPM,
' Mayor que 0.5 y | Hasta 150 | 70% Vel. Critico superior al 70% Vel. Critica
D | === menor que 2 RPM
v
L 100 RPM superior al 70%
4 Mayor que 2 Hasta 100 | Vel. Critico Superior a 70% Vel. Critica
0 | ===t RPM
v

Fuente: (Sanchez-Acevedo et al. 2018)
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Ahora procedieron a la configuracion de los sensores, a través de la informacion solicitada, tanto
para los acelerometros como para el tacometro. Este proceso incluye la frecuencia de muestreo.

Figura 2 Configuracion y ubicacion de planos y acelerometros que se van a trabajar
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Fuente: (Sanchez-Acevedo et al. 2018)

Configuracion del rotor: Ingresaron la cantidad de planos, el nimero de posiciones de las masas,
el radio desde el centro de rotacién a las posiciones de las masas, la masa del rotor (esta masa debe ser
dividida en el namero de rodamientos del rotor), la velocidad de los rotores, la calidad del balanceo y, la
metodologia ya sea agregando o retirando masas de prueba, como se muestra en la ventana del sistema
de adquisicion OROS 35 de la figura 2.

Este proceso esta divido en 3 secciones. 1: determinaron el estado inicial del balanceo del sistema,
permite conocer si se necesita el balanceo; 2: introdujeron de manera controlada las masas de
desbalanceo, esto con el fin de determinar la masa de desbalanceo, asi como su posicién; 3: agregaron o
quitaron masas para balancear, segun sea necesario, y con estos 3 pasos, determinaron si cumple con los
niveles permitidos de desbalanceo, o si se hace necesita balancear de nuevo.

El objetivo de la prueba es disminuir el nivel de excentricidad de desbalanceo, sefialado con las
lineas azules de la figura 2. El circulo azul representa el desbalanceo admisible. Ahora, la linea de
excentricidad después del proceso de balanceo deberia quedar dentro del limite de la linea azul. La
ventana mostrada en la figura 2 es una herramienta que permite al usuario conocer el resultado del
proceso.

Por ultimo, la validacion se realiza con el analisis de vibraciones, en el que se debe evidenciar la
disminucion de las vibraciones, en el espectro en frecuencias, del primer armoénico (1X), y el
cumplimiento de la norma.
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Figura 2 Representacion grafica de la ejecucion del balanceo
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Fuente: (Sanchez-Acevedo et al. 2018)

Para validar la metodologia, los autores emplearon el sistema de adquisicion OROS 35 con
diferentes casos estudiados en diferentes bancos de ensayos de vibraciones mecanicas. De igual forma,
los autores realizaron la validacion de la metodologia y las herramientas para balanceo en maquinaria
tipo industrial. En los analisis realizados establecen la condicion de operacion tanto para el sistema
desbalanceado, es decir, antes de aplicar el proceso de balanceo, como para el instante posterior al
proceso, con el objeto de evaluar su efectividad. (Sdnchez-Acevedo et al. 2018)

2.2 Balanceo Automatico de un Sistema Rotor-Cojinete: Identificador Algebraico en Linea del
Desbalance Para un Sistema Rotodinamico

El modelado de un sistema rotodinamico con variados grados de libertad lo obtenemos a partir del
teorema de elemento finito, propuesto en (Mendoza Larios et al. 2016). La flecha este modelado a partir
de un analisis de tipo viga considerando el grado de libertad de esta, Asi como se ilustra en la Figura 3.
para esto, el desplazamiento nodal vectorial se define a continuacion:

{0} = {ug,wy, Y1, 01, Uz, Wy, Y5, 0, } T (2)

En la ecuacion (2), T es la transpuesta de {5} y define el vector de desplazamientos nodal y los
desplazamientos y rotaciones correspondientes a los movimientos en las direcciones x-y-z son:

{6u} = {u, ¥4, uzﬂl’z}T {ow} = {wy, 6, wy, Hz}T (3)
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Figura 3 Elemento finito tipo viga para el modelado del eje

0, 0,

Fuente: (Mendoza Larios et al. 2016)

Ahora, el modelado del sistema rotodindmico con diferentes grados de libertad , diferentes masas
de desbalance y varios tipos de platos para desbalance esto lo definimos con la siguiente ecuacion:

[M1{6"} + [[C,] + ¢'[C.]] (6"} + [[K] + 9" [K;1]{6} =
¢’2 ZZT:nf{Fu(Zn—l) (¢)} + d)” ZZT:H{J{Fu(Zn) (d’)} (4)
+ ¢ Tl Fon-0 (@)} + ¢" Zali{Foam (#)}

con:

Fu(Zn—l) = mudn(Sin(d) + ay) + cos(¢ + ay))
Fu(Zn) = mudn(Sin(d) + ap) — cos(¢p + ay))
Fb(2n—1) = muen(Sin(¢ + En) + COS(¢ + gn))
Fb(Zn) = muen(Sin(¢ + &) — cos(¢ + &)

donde:

nmy, Es el nimero de masas para desbalancear el sistema.

nmy, Es el nimero de masas para de balancear, atribuidas a los platos para balanceo
activo.

.Y ay Es las posiciones angulares de las masas para balance y desbalance,
respectivamente.

{6} Es el vector total que contiene los desplazamientos nodales.

[M] Es la matriz general de masa del sistema.

[[C.]+ ¢'[C,]] Es la matriz general de amortiguamiento, que incluye los efectos giroscopicos en
funcion de la velocidad de rotacion (¢'[C,]) y [C;] que contiene el
amortiguamiento atribuible a los soportes.

[K]+ ¢"[K;] Es la matriz general de rigidez, y esta formada por [K] que incluye la rigidez del
rotor y soportes.

¢"'[Kq] Es una expresion de rigidez que esta en funcion de la aceleracion angular del
rotor.

{Fuen-} Y {Fuen} Son los vectores de fuerza atribuidos a las masas en desbalance.

myd, Yy Son los vectores de fuerza atribuidos a las masas de balance y localizadas en los

{Foan-1)} {Fozmy}  Platos activos de balanceo (mjey).

o, 'y " Son el desplazamiento, la velocidad y la aceleracion angular del rotor,

respectivamente.
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Rampa de excitacion de tipo lineal

La rampa de excitacion visualiza un incremento de la frecuencia de excitacion, con una pendiente
especifica con respecto al tiempo y puede ser en creciente o decreciente. En general, la frecuencia de
excitacion en los sistemas rotodinamicos tiene pendientes no lineales en el tiempo. Pero para algunos
casos, esta variacion suele ser muy lenta, con esto podemos aplicar procesos de linealizacién para estudiar
su comportamiento. Entonces a la ecuacion (4) se le puede considerar una variacion de frecuencia de
excitacion es la siguiente ecuacion:

d'(@) = ¢+ ¢"t ()
donde:

bo = es la frecuencia de excitacion justo al inicio de la rampa.

¢"  =eslatasa de cambio de la frecuencia de excitacidn en funcién del tiempo.

t = es la variable del tiempo.

Modelo matematico para la identificacion algebraica en linea del desbalance y posicion angular

La identificacion algebraica de los parametros se basa en el modelo matematico del sistema rotodinamico
de varios grados de libertad, donde el vector de desplazamientos de nuestro sistema esta representado
por {6}. Los datos de entrada para la identificacion son los desplazamientos u,, wy,u,, w, esto
corresponden a el movimiento en x-y-z, tomando en cuenta que esto es solo para una aplicacion teorica,
para el sistema rotodinamico en tiempo real, el vector {5}, correspondera a la sefial obtenida con sensores
de movimiento, ubicados en cada rodamiento del sistema rotodinamico considerando los grados de
libertad. Para estudiar el sistema rotodinamico, tomaremos en cuenta la masa con desbalance y un plato
para balanceo. Entonces la ecuacion (4) quedara de la siguiente manera:

[M1{6"} + [[C1] + ¢'[C1]{8"} + [[K] + 9" [K,]] {6} =
{mud, (sin(¢ + a,) + cos(¢ + ay))}
+ {m,d, (sin(¢ + a,) + cos(¢ + a,))} (6)
{myen(sin(¢ + &,) + cos(¢ + €,))}
+ {myen(sin(¢ + &,) — cos(¢ + &,))}

donde €y a representan las posiciones angulares de las masas de balanceo y desbalance. Ahora,
multiplicaremos la ecuacion (6) por t2 e integramos dos veces en funcion de t, se obtiene la ecuacion (7)
para identificar algebraicamente el desbalance y su posicion angular del sistema rotodindmico
recordando los grados de libertad que posee:

JITUMIE8"Y + [[C1] + ¢'[C1]{8" + [[K] + ¢ [K4]]{63]¢* =
{Jf myd,(¢"* sin(¢ + a,) + ¢ cos(¢p + a,))t?}
+ {[f mydn (¢ sin(¢ + a) + p'*cos(¢p + a,))t?} (7)
{Jf mye, (¢ sin(¢ + &,) + ¢ cos(p + &,))t%}
+ {J] myen(¢"'sin(¢p + &,) — p"*cos(¢ + e,))t?}

donde

I @(t) son integrales multiples en el tiempo (t) de la forma:

fot ) [ p(oy)doy .. doy,con [o(t) = fot(p(a)day N un entero positivo

Integramos por partes y manipulamos de manera algebraica en la ecuacion (7), y se obtiene un
sistema de ecuaciones lineales para cada soporte como se aprecia a continuacion:

A(t)O = b(t) (8)
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donde, @ = [ m,d, = mydcos(a), myd; = mudsin(a)]T representa el desbalance vectorial
por identificar, entonces A(t) y b(t) se pueden representar de la siguiente manera:

_ [Fan(®)  ag2(8) _ (bi(D)
Ale) = [a12(t) a11(t)]' b(6) = {bz(t)} (9)

con

a1 = [t?¢’'cosp — 2 [[ tep' cosp
a1, = [t2¢p’'cosp — 2 [[ tep' cosp

b(t) = [M]t3{6} + [[[C,]t* + ¢'[C,1e* — 4[M]t{S} + [[[2[M] — 2[C,]t — [C,](p"'t* +
20"} + [[[[Kil + ¢" [K1t2]{6} + {mpe [ t2¢ cos(p + £)} — {(2mye [[ td' cos(¢p + &)} —
{mpe [ t%¢'sin(¢p + &)} + {2mye [[ t¢' sin(¢p + €)}

Ahora, observaremos A(t) y b(t) las cuales estan en funcion de las vibraciones del rotor {5} y
responden solamente a los grados de libertad de sistema. En la ecuacién (8) se puede ver que el vector
es identificable algebraicamente si, y solo si, el comportamiento dinamico del sistema obedece a la
condicion det[A(t) # 0]. Podemos decir que, esta condicion se obtiene en intervalos pequefios (t,, t, +
K] donde K es un valor positivo y necesariamente pequefio. Ahora de la ecuacion (8) se obtiene la
identificacion de los parametros del modelo de la ecuacion (4) para el desbalance y su posicion angular,
esto visualizado en la ecuacion siguiente:

baaii1—biaiz
2 4.2
ajstag;
biaiz;—byaiq

myd, =

myd; =
u™¢ af +ai,

myd, = \/mud,zl +my, d?

_ myd
a, = cos™! (u—")
myde J

>Vt € (ty, ty + K] (10)

En la ecuacion (10) podemos observar que la identificacion algebraica de los pardmetros del
desbalance y la posicién angular es independiente de la condicion inicial del sistema y depende del vector
de desplazamiento en las direcciones x-y-z en el instante de tiempo t, asi como de la pendiente de la
rampa de excitacion. (Mendoza Larios et al. 2016).

De manera gréfica, en la figura 4 se muestra un ejemplo del modelo del rotor en donde se muestran
tres platos inerciales con dos soportes en los extremos. De manera general, se da como ejemplo tres
masas diferentes para desbalance con tres posiciones angulares (3, 6 y 11) diferentes y distribuidas en
los tres platos.

Figura 4 Modelo aproximado del rotor
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Fuente: (Mendoza Larios et al. 2016)
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Es importante destacar que el modelo del rotor de la figura 4 corresponde al modelo de la ecuacion
(4) con algunas restricciones que se tomaron en cuenta a la hora de simplificar.

3. Metodologia para desarrollar
3.1 Concepto bésico redes neuronales

Las redes neuronales son mas que otra forma de emular ciertas caracteristicas propias de los humanos,
como la capacidad de memorizar y de asociar hechos. Si se examinan con atencion aquellos problemas
que no pueden expresarse a través de un algoritmo, se observaré que todos ellos tienen una caracteristica
en comun; la experiencia. EI hombre es capaz de resolver estas situaciones acudiendo a la experiencia
acumulada. Asi, parece claro que una forma de aproximarse al problema consista en la construccion de
sistemas que sean capaces de reproducir esta caracteristica humana. En definitiva, las redes neuronales
no son mas que un modelo artificial y simplificado del cerebro humano, que es el ejemplo més perfecto
del que disponemos para un sistema que es capaz de adquirir conocimiento a traves de la experiencia.
Una red neuronal es un nuevo sistema para el tratamiento de la informacién, cuya unidad basica de
procesamiento esta inspirada en la célula fundamental del sistema nervioso humano que es la neurona.
(Damian Jorge, 2001)

4. Discusion de Metodologias desarrolladas

El primer esquema expuesto en la seccion 2.1.1 se utiliza un equipo especialmente disefiado para
deteccidn de desbalanceo de excentricidad en los ejes rotodinamicos de los equipos, con este sistema se
detecta el desbalance a partir de sensores de vibracion colocados en los soportes de los rodamientos y un
medidor de revoluciones, con ellos se estudia la amplitud de dichas vibraciones en diferentes escenarios,
y se logra balancear el sistema compensado en donde requiere peso para reducir la excentricidad, con
esto llegamos a la conclusion que este método solo funciona para reducir desbalance en los ejes
rotodinamicos, por lo tanto no podremos obtener informacién suficiente si se requiere el estudio de fallas
por rodamientos.

El segundo esquema expuesto en la seccion 2.2.2 se presenta un modelado matematico linealizado
para obtener el desbalance y posicion angular de un eje con maltiples grados de libertad, la metodologia
presentada se basa en un modelo algebraico complejo modelado en software de ingenieria con el fin de
lograr el objetivo: determinar excentricidad y la posicion angular de dicha excentricidad, con esto se
entiende gque esta metodologia es precisa al determinar en donde se encuentra el desbalance y es mas
especifico que el anterior pero solo esta disefiado para detectar excentricidad, por lo tanto de igual forma,
no se podria determinar si la excentricidad es causada por dafios de rodamientos o alguna otra condicion
del sistema, también se puede mencionar que al ser un modelado matematico se requiere de experiencia
en la rama para lograr aplicar esta metodologia ya que el algoritmo para identificacion de parametros
depende en gran medida de las consideraciones de la rampa de excitacion lineal. Luego entonces la
identificacion es conveniente para variaciones lentas ya que el sistema rotodindmico es un sistema no
lineal.

4.1. Propuesta

En este articulo, la propuesta es utilizar inteligencia artificial para detectar fallas en un sistema
rotodindmico, todos los sistemas que poseen ejes 0 acoples, tienden a sufrir desbalance por excentricidad.
La excentricidad del estator y el rotor es una de las fallas basicas en los motores de induccion y ejes
rotodindmico que contribuyen a un porcentaje considerable de las fallas del motor. Algunas razones para
la excentricidad incluyen: seccion transversal interna del estator eliptica, desalineacion relativa del rotor
y el estator en la etapa de fijacion y puesta en marcha, colocacién incorrecta del rodamiento de bolas,
friccion del rodamiento de bolas, desalineacion del eje de carga y el eje del rotor, resonancia mecanica
en velocidad critica, carga desequilibrada e inclinacién del eje del rotor. (Faiz y Ojaghi 2009)

La propuesta de este trabajo, orientado al sistema rotodindmico, es construir un sistema que sea
capaz, a partir de sefiales estudiadas, de distinguir entre fallas por excentricidad o en su defecto por
rodamientos en mal estado ya sea en el eje rotodindmico o en el eje del motor y sus rodamientos o
cojinetes.
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La propuesta se basa en entrenar una red neuronal a partir de los datos de entrada y salida del
sistema rotodinamico trabajando en condicion libre y bajo falla, para ello se consideraran las fallas en
baleros y fallas por desbalance. Para ello se propone utilizar un banco de pruebas que permita emular
fallas en los baleros de cada soporte y desbalance mediante la adicién de masas en los platos de
desbalance activo.

Para esta metodologia se propone el siguiente esquema, donde se explica a grandes rasgos la
hipotesis propuesta

Figura 5 Esquema propuesto de entrenamiento para deteccion de fallas

‘ Fallas ‘
'
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electrica rotodinamico
Redes
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Qe del oje
(encode
:
Deteccion

Fallas por rodamientos (Baleros) f + Dafo en balero

Fallas por excentricidad ‘ [ Desbalance

Fuente: Elaboracion Propia

En la figura 5 se muestra el esquema de la propuesta para este articulo donde se describe de
manera grafica los pasos aplicar.

Para entrenar la red neuronal, se propone desarrollar una configuracion experimental que permita
recolectar un gran nimero de datos del sistema rotodindmico, para ellos se consideran diferentes
escenarios de prueba que permita trabajar al sistema libre de falla y bajo falla. Los escenarios o pruebas
de entrenamiento seran los siguientes:

a) Libre de fallas: para este escenario el sistema rotodinamico estara en optimas condiciones de
operacion es decir sin ningun tipo de falla ya sea por excentricidad o dafio en rodamientos

b) Falla de baleros posicion 1: para este escenario se le inducirad una falla al sistema colocando un
balero dafiado en una posicidn aleatoria en algunas de los soportes del eje suponiendo que se tiene
dos soportes la posicion asignada seria la que se encuentra cerca del motor eléctrico.

C) Falla de balero posicion 2: en este escenario se repite la prueba del inciso b) cambiando la posicién
al siguiente soporte

d) Falla por excentricidad: para esta falla en el sistema existe un plato perfectamente balanceado con
orificios donde se puede aplicar pesos para simular excentricidad.

El objetivo de los diversos escenarios es entrenar la red neuronal de tal modo que sea capaz de
distinguir que tipo de falla presenta el sistema ya sea por desbalance o por baleros dafiados. el anélisis
temporal y frecuencial de las sefiales de entrada y salida del sistema rotodinamico seran utilizado a priori
para el entrenamiento mas preciso de la RN
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Resultados esperados

Los resultados que se esperan de esta propuesta son obtener con mayor precision una deteccion de fallas
de un sistema rotodinamico con ello facilitar al operador el trabajo de localizar la falla con un diagnostico
mas exacto sobre la falla ya sea por desbalance o por algin rodamiento que este presentando desgaste
por envejecimientos.

La mayoria de los métodos existentes tiende a ser complejos y en ocasiones dificiles de entender
o aplicar, el uso de la red neuronal nos permite lograr de manera mas sencilla la deteccién evitando los
calculos matematicos necesarios para los otros métodos, en este caso, solo se requieren datos obtenidos
de la planta o sistema, con lo que se pueden proponer aln mas escenarios para lograr una mayor precision
a la hora de crear un informe que nos indique que falla esta presentado el equipo al cual se le aplicara la
propuesta.
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Conclusiones

Existen una variedad de metodologias para aplicar para deteccion de fallas desde aplicaciones practicas
con equipos disefiados especificamente para tal fin o bien aplicando modelados matematicos que nos
permitan obtener un deteccidn preciosa, observamos en este articulo que todos son Utiles, pero cada uno
tiene su desventaja a la hora de ser aplicado, desde no lograr detectar cual es la falla, hasta la complejidad
de la aplicacion, en este trabajo se propuso un método que nos permitira ahorrar tiempo y esfuerzo a la
hora de lograr detectar fallas, que a su vez tendra un rango de precision mayor para predecir en donde
se encuentra la falla y que tipo es, se estudiara un sistema para lograr corroborar lo descrito aqui, y asi
poder obtener los resultados esperados, de esta aplicacion.
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Resumen

En la presente investigacion se obtienen extractos de las hojas de la planta Coccoloba uvifera y se
caracterizan mediante pruebas fitoquimica y espectroscopica. Los extractos se obtuvieron mediante el
proceso de maceracion empleando como solventes el acetato de etilo, acetona, etanol, metanol y hexano.
Asimismo, se caracterizaron con pruebas fitoquimicas (reaccion con cloruro férrico 10%, reaccidn con
grenetina, reaccion hidroxido de sodio 10%, reaccion Shinoda, prueba de estabilidad) y espectroscopia
UV- Vis y Espectroscopia Infrarroja por Transformadas de Fourier (FTIR). Las pruebas fitoquimicas
indicaron la presencia de diferentes compuestos organicos como antocianinas, chalconas, flavonas,
flavonoles, xantonas, saponina y taninos. Los extractos obtenidos con acetato de etilo y acetona no
mostraron la presencia de flavonas, flavonoles o acido cafeico. Con espectroscopica UV-VIS se mostrd
la presencia de compuestos fenolicos y con la técnica de FTIR se observaron bandas de absorcion
caracteristicas de compuestos fenolicos, alcoholes, aminas, acidos carboxilicos, flavonoides y
antocianinas.

Coccoloba Uvifera, Inhibidor, Extractos, Maceracion, Fenolicos
Abstract

In the present investigation, extracts are obtained from the leaves of the Coccoloba uvifera plant and are
characterized by phytochemical and spectroscopic tests. The extracts were obtained through the
maceration process using ethyl acetate, acetone, ethanol, methanol, and hexane as solvents. Likewise,
they were characterized with phytochemical tests (reaction with ferric chloride 10%, gelatin, sodium
hydroxide reaction 10%, Shinoda reaction, stability test) and UV-Vis spectroscopy and Fourier
Transform Infrared Spectroscopy (FTIR). Phytochemical tests indicated the presence of different organic
compounds such as anthocyanins, chalcones, flavones, flavonols, xanthones, saponins, and tannins. The
extracts obtained with ethyl acetate and acetone did not show the presence of flavones, flavonols, or
caffeic acid. UV-VIS spectroscopy observed the presence of phenolic compounds and FTIR technique
characteristic absorption bands of phenolic compounds, alcohols, amines, carboxylic acids, flavonoids
and anthocyanins.

Coccoloba Uvifera, Inhibitor, Extracts, Maceration, Phenolics

1 Introduccidén

Desde la antigiiedad el uso de las propiedades terapéuticas de las plantas medicinales se ha implementado
para tratamiento de curacion de diversas enfermedades, dolencias y para la fabricaciéon de productos
sintéticos (Ginarte, 2016). EIl uso de especies medicinales en los ultimos afios en diversos paises es
reconocido como la medicina natural (Mtairag, 2022); debido a que presenta eficiencia, aceptacion y
mantiene un bajo costo. De acuerdo con la Organizacion Mundial de la Salud (OMS), existen 21,000
especies de plantas que poseen potencial para ser empleadas como medicinales (Ettiyappan., 2022).

Las plantas estdn conformadas por diversos compuestos quimicos bioactivos, que son
denominados fitoquimicos: flavonoide, alcaloides, terpenos, esteroides vegetales, saponinas,
curcuminas, fenolicos, glucésidos y taninoso (Chen., 2014). Este tipo de moléculas son las encargadas
de producir la materia prima para la base de medicamentos y alimentos funcionales (Kuca, 2022); la
capacidad de identificar y extraer los compuestos organicos activos es fundamental para evaluar y
entender el valor potencial. Los componentes fitoquimicos incorporan y poseen propiedades
antimicrobianas, antinflamatorias, antioxidantes, compuestos fenodlicos y flavonoides (Ettiyappan.,
2022).

Es importante resaltar que las plantas contienen una gran variedad de compuestos organicos que
han permitido utilizarlas ampliamente en el area medicinal. Por tal motivo, los cientificos estan
explorando sus propiedades para utilizarlas como inhibidores verdes de corrosion (Adebayo, 2021). La
funcidn principal de estos inhibidores es retardar la velocidad de corrosion sobre los metales que son
expuestos en medios corrosivos. En la region sureste de México se cuenta con una gran diversidad de
flora, particularmente, la planta Coccoloba uvifera conocida como uva de mar se ha utilizado como planta
ornamental y el tronco se ha usado como combustible, ademas esta disponible todo el afio y es de facil
acceso.
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Por esta razon, en el presente trabajo se estudia las hojas de la planta de Coccoloba uvifera para
la obtencion de sus compuestos organicos utilizando diferentes solventes para su extraccién. Asimismo,
los diversos extractos obtenidos de las hojas Coccoloba uvifera se caracterizan mediante técnicas
fitoquimica y espectroscéopicas UV-VIS y FTIR.

2 Metodologia a desarrollar
2.1 Recoleccion y obtencion de los extractos

Las hojas de planta Coccoloba Uvifera se recolectaron en Playa Norte, Ciudad del Carmen, Campeche,
las cuales se lavan con agua potable, agua destilada y se dejan escurrir por una hora. Enseguida, se cortan
en pedazos pequefios y se secan en el horno a 70 °C durante 4 dias; posteriormente se trituran en un
molino y tamizan con la malla No. 60 (250 pum). Los extractos se obtuvieron por el método de
maceracion, se utiliza 25 g de polvo de la hoja en 250 mL de cada uno de los solventes, se deja en
agitacion por 72 horas. Los solventes empleados fueron: acetato de etilo, hexano, metanol y etanol. Los
extractos se concentran en el rotavapor a 40 rpm y 60 °C, durante 25 minutos. La muestra concentrada
se seca en el horno a °C por 3 dias. Finalmente, se pesa el extracto seco y se prepara la solucion stock
con 10 mL del solvente en 250 mL de agua destilada. En la figura 1.1 se describe el proceso para la
obtencion del polvo de las hojas y en la figura 1.2 se muestra el esquema general del proceso de obtencion
de los extractos de las hojas.

Figura 1.1. Proceso para la obtencion del polvo de las hojas de la Coccoloba Uvifera
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Figura 1.2. Proceso de obtencién del extracto de las hojas de la Coccoloba Uvifera
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2.2 Caracterizacion fitoquimica de los extractos

Para la caracterizacion fitoquimica permite conocer de forma cualitativa la presencia de los compuestos
organicos presentes en los extractos, a continuacion, se describen las diferentes pruebas utilizadas:

- Reaccion de Shibita’s (Auwal MS, 2014): A 1 ml de la solucién acuosa, se adicionan 0.5 mL
HCI concentrado al primer tubo de ensaye, luego se coloca una tira de magnesio de 3 mm, por 5
minutos a 25 C° al agregar la tira de magnesio la muestra comenzaré a espumear y para demostrar
la presencia de flavonas se agrega HCI a la muestra. La solucion de color rojo indica la presencia
de flavonoles y naranja de flavonas.

— Reaccion de hidroxido de sodio al 10%: Se adiciona 0.5 mL gotas de hidréxido de sodio a 1
mL de la solucion, se observan cambios en la coloracion donde se establece un testigo respecto
al de muestra inicial. Las condiciones de reaccién fueron las mismas que en la reaccion anterior.

- Identificacion de Saponinas (Auwal MS, 2014): A 3 mL de la solucién acuosa del extracto se
mezclaron con 10 mL de agua destilada en un tubo de ensayo. El tubo de ensayo se tapo y se
agitd vigorosamente durante 5 min, se dejé reposar durante 30 min y se observo la presencia de
espuma de panal, que era indicativa de la presencia de saponinas.

- Identificacion de Taninos

- (Reaccion de cloruro férrico) (Auwal MS, 2014): A 2 mL de la solucién acuosa del extracto se
agregaron a unas gotas de solucion de cloruro férrico al 10% (ligero amarillo). La aparicién de
color azul negruzco mostré la presencia de taninos galicos y un color verde-negruzco presencia
indicada de taninos catecol.

- Reaccidon con grenetina (Auwal MS, 2014): A 1 mL de extracto etandlico, se adicionaron 0.5 mL
de reactivo de gelatina (0.5 g de grenetina pura aforado a 50 mL de agua destilada). Se observan
cambios de coloracion, si no se observan cambios, no hay presencia de Taninos.

- Reaccion de acetato de plomo (Roopalatha Uc, 2013): Con la finalidad de identificar la
presencia de fenoles en el extracto, se realiza esta prueba. unas pocas gotas de acetato de plomo
al 10 % afiadidas a 1 mL de la solucion de prueba resulté en la formacion de un precipitado
amarillo confirmd la presencia de flavonoides.

2.3 Espectroscopia UV-Visy FTIR

Los extractos obtenidos se analizaron en un espectrofotometro UV-Vis marca Agilent, modelo CARY
60, las muestras se analizaron en el intervalo de 200 a 800 nm con una velocidad de escaneo de 300
nm/min. Asimismo, se obtuvieron los espectros de infrarrojo utilizando un espectrometro de infrarrojo
por transformada de Fourier (FTIR), Tensor 1l marca Bruker a una resolucion de 4 cm™ de resolucion,
32 escaneos realizados en un rango de entre 4000 a 500 cm™ utilizando un ATR punta de diamante (Peter
J. Larkin, 2018) .

3 Resultados
3.1 Caracterizacion Fitoquimica de los extractos de la Cocoloba uvifera

En latabla 1.1 se muestran los resultados obtenidos de los extractos de las hojas de la Coccoloba uvifera
analizados mediante las diferentes pruebas fitoquimicas. Los extractos obtenidos con hexanos, metanol
y etanol mostraron cambio de coloracion con la reaccion con cloruro férrico, grenetina, hidroxido de
sodio al 10%, reaccién de acetato de plomo al 10%, Shibitda y saponinas mostraron indicando la
presencia de diferentes compuestos organicos indicados en la tabla. Los extractos obtenidos con acetato
de etilo y acetona no mostraron la presencia de flavonas, flavonoles o acido cafeico. Por lo tanto, los
extractos contienen polifenoles con estructura tipo flavonoide (Auwal MS, 2014), (Roopalatha Uc,
2013).
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Tabla 1.1. Resultados de las pruebas fitoquimicas realizadas con los diferentes extractos

Pruebas Compuestos Coloracion Resultados

Fitoquimicas Organicos Solventes
Acetato Hexano | Metanol | Etanol | Acetona
de etilo
Cloruro férrico al | Taninos catecol Verde + + + + +
%10 obscuro
2 | Grenetina Taninos Amarillo + + + + +
claro
3 | Hidrdxido de | Antocianinas, Rojiza + + + + +
sodio al 10% chalconas, flavonas,
flavonoles, xantonas
4 | Reaccion de | Flavonas, flavonoles o | Verde - + + + -
acetato de plomo | &cido cafeico obscuro
al 10%
5 | Reaccion de | Flavonas Verde claro | - + + + -
Shibita’s
6 | Prueba de | Saponina N/A + + + + +
Saponina

Fuente de Consulta: Elaboracién Propia
3.2 Caracterizacion espectroscopica de los extractos de la Cocoloba uvifera
3.2.1 Espectroscopia UV-VIS

En la figura 1.1 se muestran los espectros UV-VIS de los diferentes extractos obtenidos con las hojas de
la Cocoloba uvifera en el intervalo de 190 a 800 nm. En el espectro UV- Vis del extracto de acetato de
etilo se describe un pico maximo en 670, que corresponde a un cation radical ABTS; el cual permite la
determinacion de la capacidad antioxidante  (Shivali Singla et al, 2022). En el espectro del extracto de
acetona, no se observo la presencia de algin pico maximo, esto indica que no contiene compuestos
fendlicos (Roland Tolulope Loto, 2022). Por tanto, en el espectro UV- Vis del extracto etandlico se
describe un pico maximo en 270 nm, el cual corresponde a un grupo fenol (Kumari Jyoti, 2016). En el
espectro correspondiente al extracto hexanico se identifican dos picos maximos en 412 nm y 660 nm
asociados a antiocianinas y ABTS (Shivali Singla et al, 2022), por lo tanto, este extracto contiene
polifenoles. Finalmente, en el espectro UV- Vis del extracto metanolico se presenta un pico maximo en
260 nm que esté asociado al grupo fenol (Dasari Ayodhya, 2022).

Graéfico 1.1 Espectro UV- Vis de los diferentes extractos obtenidos de las hojas de la Coccoloba
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Fuente de Consulta: Elaboracion Propia

3.2.2 Espectroscopia de Infrarrojo por Transmision de Fourier (FTIR)
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Con la finalidad de conocer los grupos presentes en los extractos obtenidos con diferentes solventes se
analizan utiliza la técnica de FTIR. En el grafico 1.2 se muestra el espectro obtenido del extracto de
acetato de etilo, se describen tres bandas intensas en 699 cm™, 1645 cm™ y 3388 cm™, los cuales se
relacionan con grupos aromaticos (C-H “oop”), aminas primarias (N-H) y alcoholes fenoles (O-H) (Peter

J. Larkin, 2018).

Gréfico 1.2. Espectro FTIR del extracto de la Coccoloba Uvifera obtenido en el solvente de acetato de

% Transmitancia

etilo

0.00
005:
010:
015:
020:
025:
030:

0.35 -

3388

1645

699

Acetato de Etilo

T T
4000 3000

Longitud de onda (cm™)

T
2000

T
1000

Fuente de Consulta: Elaboracién Propia
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En el grafico 1.3 se muestra el FTIR del extracto de acetona, se observan maximos en 523 cm™,
911 cm’, 1091 cm?, 1226 cm™, 1427 cm™®, 1371 cm?, 2926 cm™, 3015 cm™ y 3412 cm™, los cuales
estan asociados a los grupos funcionales de antocianinas, fenolicos aminas alifaticas (C-N), aromaticos
(C-C), alcanos (C-H), &cidos carboxilicos (O-H, C-H), alcoholes y fenoles (O-H enlace H) (Nakayama,
2002) (Roland Tolulope Loto, 2022).

Gréfico 1.3 Espectro FTIR del extracto de la Coccoloba Uvifera obtenido en el solvente de acetone
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Fuente de Consulta: Elaboracion Propia

Por otro lado, en el grafico 1.4 se muestra el FTIR correspondiente al extracto de etandlico, se
describen diferentes maximos en 685 cm, 876 cm™, 1053 cm™?, 1092 cm™, 1367 cm™, 1651 cm, 2897
cm?, 2985 cm™ y 3368 cm?, los cuales se asocian a los grupos de haluros de alquilo (C-Cl), aromaticos
(C-C), aminas alifaticas (C-N), alcanos (C-H), alquenos (-C=C-), &cidos carboxilicos (O-H, C-H),
alcoholes y fenoles (O-H enlace H) (Seyyed Arash Haddadi, 2019) (Roland Tolulope Loto, 2022).

Graéfico 1.4 Espectro FTIR del extracto de la Coccoloba Uvifera obtenido en el solvente de etanol
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Para el extracto hexanico (grafico 1.5) se describen tres maximos en 712 cm™, 1643 cm™, 3389
cm™. Los grupos funcionales establecidos son aromaticos (C-H “oop”), aminas primarias (C-N),
alcoholes y fenoles (O-H enlace H) (German Chéavez Diaz, 2022).

Graéfico 1.5 Espectro FTIR del extracto de la Coccoloba Uvifera obtenido en el solvente hexane
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Fuente de Consulta: Elaboracion Propia

Finalmente, en el grafico 1.6 se observa el espectro FTIR del extracto de metanol, en el cual se
muestran varios maximos en 700 cm™, 1023 cm™, 1112 cm?, 1415 cm™,1455 cm™,1660 cm™. Los grupos
funcionales asociados son aromaéticos (C-H “oop”), aminas alifaticas (C-N), alcoholes, &cidos
carboxilicos, aromaticos (C-C) y fenoles (-C=C-) (Peter J. Larkin, 2018)

Gréfico 1.6 Espectro FTIR del extracto de la Coccoloba Uvifera obtenido en el solvente metanol
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Los resultados indican que los extractos evaluados, esta compuesto principalmente de aminas
alifaticas, aromaéticas, alcanos, alcoholes, acidos carboxilicos, alquenos y compuestos fendlicos, lo cual
se encuentra acorde con la literatura.
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Conclusiones

Los extractos de las hojas de la Coccoloba Uvifera obtenidos con los diferentes solventes mostraron que
dependiendo el tipo de solvente es posible obtener ciertos grupos organicos. Las pruebas fitoquimicas
permitieron conocer cualitativamente la presencia diferentes compuestos organicos como antocianinas,
chalconas, flavonas, flavonoles, xantonas, saponina y taninos. La técnica de UV-Vis confirmé la
presencia de grupos antocianina, &cidos y compuestos fendlicos; a excepcion del extracto de acetona que
no manifiesta ningun pico de adsorcion. Asi mismo la técnica de FTIR ratificd la presencia de aminas,
alcanos, acidos carboxilicos, alquenos, fenoles, fundamentales para la caracterizacion. Considerando que
los flavonoides constituyen un amplio grupo de compuestos organicos y que tienen una accion
antioxidante, los extractos obtenidos se pueden evaluar como inhibidores verdes de corrosion.
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Resumen

En el presente trabajo se llevo a cabo la caracterizacion de tres electrolizadores tipo PEM en monocelda
con distintos campos de flujo: pines cuadrados, pines circulares y circulares en zigzag. Asimismo, se
determind la cantidad de hidrégeno producido para cada disefio a diferentes potenciales, tiempos y
temperaturas. A partir de estas mediciones y con la finalidad de observar la influencia de los diferentes
campos de flujo, se compararon curvas de polarizacion y graficos de produccion de hidrogeno contra el
tiempo. Asimismo, se construy un sistema de suministro de agua con el cual se lograron almacenar y
cuantificar el hidrégeno y el oxigeno producido. Los resultados demostraron que tanto el potencial como
el tiempo son las variables con mayor impacto en la produccién de hidrogeno; el campo de flujo con
pines cuadrados generd mas hidrogeno que los disefios con pines circulares y el disefio en zig-zag genero
maés hidrdgeno que el convencional.

Electrolizador, PEM, Hidrdgeno, Campos de Flujo
Abstract

In the present work, the characterization of three single cell PEM electrolyzers with different flow field:
square, circular and circular zigzag pin flow fields was carried out. Thus, the amount of hydrogen
produced for each design at different potentials, times and temperatures was also determined. From these
measurements and in order to observe the influence of the different flow fields, polarization curves and
graphs of hydrogen production versus time were compared. A water supply system was also constructed
to store and quantify the hydrogen and oxygen produced. The results showed that both potential and time
are the variables with the greatest impact on hydrogen production; the flow field with square pins
generated more hydrogen than the designs with circular pins and the zig-zag design generated more
hydrogen than the conventional one.

PEM electrolyzer, Flow-Fields, Hydrogen production
1 Introduccion

El uso de los combustibles fésiles ha sido fundamental para el desarrollo de la sociedad desde el siglo
XXy su uso como fuente de energia primaria ha sido la principal causa de la emision de Gases de Efecto
Invernadero (GEI) a la atmosfera (Posso, 2000). Entre las distintas fuentes de energia primaria se
encuentran las energias renovables que incluyen desde la energia solar, edlica, biomasa, hidroeléctrica,
mareomotriz y geotermia. Todas estas cumplen con el concepto de energia obtenida por la naturaleza de
forma repetitiva y con un flujo de energia persistente en el ambiente local (Twidell, 2006).

Por otra parte, el uso del Hidrogeno como vector energético ayudara en un futuro cercano ayudara
a satisfacer la demanda energetica de los paises debido a su capacidad para almacenar y transportar la
energia producida por las energias renovables, en 2018 se produjeron 116.95 PJ (1.8 % de la energia
nacional) de energia a partir de fuentes de Hidrogeno, estos datos pertenecen al balance nacional de
energia y ha sido producido a partir de diversos recursos renovables y no renovables, (Kumar, 2019).

En el caso de los recursos energéticos no renovables, se utilizan los procesos de reformado con
vapor, gasificacion del carbon y oxidacion parcial. En el caso de los recursos renovables, se emplean la
biomasa, fuentes bioldgicas y electrdlisis del agua. (Chi, 2018), afirma que la electrdlisis del agua es un
proceso donde el reactante es disociado del Hidrogeno y el Oxigeno por la influencia de la corriente
directa. (Grigoriev, 2020) menciona que existen principalmente 3 tipos de celdas electroliticas o
electrolizadores que permiten trabajar con la electrolisis del agua, como lo son los alcalinos, de 6xido
s6lido y de membrana de intercambio proténico o PEM por sus siglas en inglés. Sin embargo, para lograr
la mayor eficiencia, determinar las condiciones dptimas de operacion y prevenir la degradacion de la
MEA de un electrolizador, es necesario construir nuevos disefios y evaluarlos a diferentes condiciones,
(Lopez, 2014 y Rakousky, 2017).

De acuerdo con (Pino, 2009) los electrolizadores PEM pueden llegar hasta el 94% de eficiencia,
pero por ahora esto es algo teorico.
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En este trabajo se presenta un estudio para comparar el desempefio de tres electrolizadores de 25
cm? de area activa con diferentes campos de flujo (pines cuadrados, pines circulares y pines circulares
en zigzag) mediante curvas de polarizacion, los cuales fueron evaluados en arreglos de monoceldas a
temperatura ambiente y empleando un flujo continuo de agua de 1.67 L/min. Asimismo, para cada uno
de ellos se determina la produccion de hidrogeno en funcion del potencial y el tiempo de operacion.

2 Metodologia

Para llevar a cabo la caracterizacion de los tres electrolizadores primero se disefid y construy6 un sistema
de suministro de agua por bombeo y de almacenamiento del hidrégeno y oxigeno. Después se realizd la
prueba de fugas tanto en el sistema como en cada electrolizador. Para garantizar que la Gnica variable en
el estudio fuera el campo de flujo, se utilizaron ensambles membrana-electrodos comerciales de 3 capas
de la marca Fuel Cell Store ® y mallas de Titanio Platinizado.

2.1 Sistema de suministro de agua y almacenamiento de gases

El sistema de suministro de agua y almacenamiento de gases (Hidrégeno y Oxigeno) Figura 1, consiste
en dos bombas sumergibles de corriente directa, una tarjeta Arduino con componentes electrénicos
programada para regular el voltaje aplicado a las bombas y controlar el caudal, un contenedor de agua
de 1.5 L, mangueras, valvulas, dos tubos de acrilico y una fuente de poder para aplicar el potencial a cada
electrolizador. Una vez verificado el correcto funcionamiento del sistema se procedié con el llenado del
contenedor con ¥, partes de agua desionizada, después se introdujeron las bombas sumergibles, se
conectaron mangueras y valvulas para guiar el flujo hacia los tubos de acrilico (cilindros de
almacenamiento de H> y O») y llenarlos de agua, posteriormente se conectaron las mangueras de salida
de agua de los cilindros hacia el electrolizador y se conectaron las mangueras de salida de los gases del
electrolizador al sistema de almacenamiento.

Después se conectan los cables de la fuente de poder a las terminales del electrolizador, se
encienden las bombas de agua para el llenado de los cilindros y electrolizador y finalmente con la fuente
de poder se genera la diferencia de potencial (AE) necesaria para que el agua se separe. De esta manera
los gases producidos son enviados a los tubos de acrilico y estos van desplazando al agua que se encuentra
en los tubos, comenzando a almacenarse en la parte superior de los cilindros y comienza a registrarse el
volumen de cada gas.

Figura 1 Sistema de Alimentacién y almacenamiento
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Fuente: Elaboracion Propia
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2.2 Caracterizacion electroquimica

Una vez que los electrolizadores comienzan a generar burbujas a un potencial inicial se procede con su
caracterizaron mediante la aplicacion de diferentes potenciales y el registro de la intensidad de corriente
demandada por cada electrolizador. Para generar la curva de polarizacion se utilizé un intervalo de
potencial de 1.4 V a 2.5 V con incrementos de 0.1V. Es importante mencionar que el potencial teérico
utilizado para separar la molécula del agua es de 1.23 V. Para los electrolizadores de este estudio se
observo que la produccion de hidrogeno inici6 en =1.5V.

3 Resultados

En esta seccion se muestran los resultados obtenidos en cada de uno de los electrolizadores, primero se
presenta la curva de polarizacion de cada electrolizador, posteriormente las graficas de medicion de
volumen de hidrégeno producido a diferentes potenciales de operacion y finalmente la cuantificacion de
hidrogeno y oxigeno a diferentes intervalos de tiempo y un potencial maximo fijo. Finalmente se muestra
una gréfica comparativa de la produccion de hidrogeno para los tres electrolizadores con distinto campo
de flujo.

3.1 Electrolizador de pines cuadrados

En la Figura 2 se muestra el electrolizador tipo PEM con campo de flujo de pines cuadrados, tiene un
area activa de 25 cm?, el ensamble membrana/electrodos o0 MEA es de 3 capas y estd compuesto de una
membrana Nafion 115, con depésito de Pt/C (Catodo) e Ir/Ru (Anodo), adicionalmente se empled una
malla de Titanio platinizado de 7 milésimas de espesor como difusor y colector de corriente en ambos
lados de la MEA y dos sellos de teflon.

Figura 2 Electrolizador de pines cuadrados

Fuente: Elaboracion Propia

En la Grafico 1 se muestra la curva de polarizacién de este electrolizador y como se puede
observar, a mayor potencial, mayor es la densidad de corriente (j), para el potencial maximo de este
estudio (2.5 V), se obtuvo una densidad de corriente de 0.03412A/cm?.



Gréfico 1 Curva de polarizacion del electrolizador de pines cuadrados
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Para el estudio de la producciéon de hidrogeno a diferentes potenciales, el electrolizador se
mantuvo a diferentes potenciales durante 10 min para registrar el volumen producido. En la Grafico 2 se
observa que la mayor produccion se obtuvo con el potencial de 2.5 V.

Volumen (mL de H,)

Gréfico 2 Produccion de hidrogeno a diferentes AE
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Finalmente, en el estudio de la produccion de hidrégeno y oxigeno contra el tiempo (Gréfico 3),
se deja fijo el potencial y se registran los volimenes obtenidos en intervalos de 10, 20, 30 y 45 minutos.
Se determind que este electrolizador puede producir hasta 287 mL de hidrogeno y 144 mL de oxigeno

en 45 min.
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Gréfico 3 Produccion de hidrogeno y oxigeno a AE= 2.5 V en funcién del tiempo
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3.2 Electrolizador de pines circulares

En la Figura 3 se muestra el electrolizador con campo de flujo con pines circulares, las caracteristicas de
la MEA son las mismas que las del electrolizador anterior; sin embargo, respecto al campo de flujo, el
uso de los pines circulares se propuso con la finalidad de evitar el estancamiento de burbujas de gas en
la base de los pines cuadrados, lo que impedia un aprovechamiento 6ptimo del area activa y menores
tasas de reaccion durante la electrolisis.

Figura 3 Electrolizador de pines circulares

En la Grafico 4 se muestra la curva de polarizacion de este electrolizador, a diferencia del
electrolizador de pines cuadrados en este se observaron densidades de corriente inferiores a los 0.0148
Alcm?, por lo que su desempefio fue menor y con una produccion de hidrogeno mas baja, la propuesta
del disefio circular para evitar el estancamiento de burbujas no resulté favorable en las pruebas de
caracterizacion.
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Gréfico 4 Curva de polarizacion del electrolizador de pines circulares
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En el estudio de la produccién a diferentes potenciales (Gréafico 5), al igual que en el electrolizador
anterior, se observo una mayor produccion conforme el AE incrementa; sin embargo, el volumen de

hidrogeno producido fue menos de la mitad que el obtenido con el electrolizador de pines cuadrados, por
lo que el flujo laminar entre los canales con pines circulares no favorecio la produccion de hidrégeno.

Gréfico 5 Produccion de hidrogeno a diferentes AE

0 U S— —_—
1.7 2 2.2 2.4 2.5

AE(V)

Finalmente, en el estudio de la produccion contra el tiempo (Gréfico 6), se mantuvo fijo el
potencial y se registraron los volimenes en intervalos de 10, 20, 30 y 45 minutos. Se determind que este
electrolizador puede producir hasta 125 mL de hidrégeno y 62.5 mL de oxigeno en 45 min, resultando
en un rendimiento mucho mas bajo que el electrolizador de pines cuadrados.
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Gréfico 6 Produccion de hidrogeno y oxigeno a AE= 2.5 V en funcién del tiempo
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3.3 Electrolizador de pines circulares en zigzag

En la Figura 4 se observa el electrolizador de pines circulares con campo de flujo en zigzag, este
electrolizador también fue maquinado con la finalidad de incrementar la tasa de reaccién entre el agua y
los catalizadores, pero debido al desempefio del campo de flujo anterior se propuso un disefio en zig-zag
para promover una mayor turbulencia en el flujo y evitar el estancamiento de burbujas en la base de los
pines.

Figura 4 Electrolizador de pines circulares con campo de flujo en zigzag

En el Grafico 7 se muestra la curva de polarizacion del electrolizador, como se puede observar
este disefio presentd una mayor densidad de corriente en comparacion al electrolizador de pines circulares
rectos (Figura 3 ) y practicamente la misma densidad de corriente que el de pines cuadrados, por lo que
se puede comprobar que bajo esas condiciones de flujo y temperatura el desempefio fue el mismo y se
puede esperar una produccion de hidrégeno similar al de pines cuadrados.



Graéfico 7 Curva de polarizacion del electrolizador de pines circulares de zig-zag
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En la Gréfico 8 se presenta la gréafica de produccién de hidrégeno a diferentes tiempos para el
electrolizador con pines circulares en zig-zag, como se observa en la grafica este disefio mejoro la
produccion de hidrégeno y se obtuvo una produccién de 50 mL a un potencial de 2.5 V, el doble del
obtenido con el disefio de pines circulares convencional.

Grafico 8 Produccion de hidrogeno y oxigeno a AE= 2.5 V en funcién del tiempo
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En la Gréfico 9 se observa la produccién de hidrégeno a diferentes tiempos y como era de
esperarse, la modificacion de este campo de flujo mejoré la produccién de hidrégeno, alcanzando un
valor de 225 mL, es decir 100 mL mas del obtenido solo con los pines circulares.
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Graéfico 9 Produccion de hidrogeno y oxigeno a AE= 2.5 V en funcién del tiempo
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3.4 Comparativa de la produccién

En la Grafico 10 se observa una grafica comparativa de la produccién de hidrogeno de los tres
electrolizadores evaluados en este trabajo. El electrolizador con pines cuadrados presenté la mayor
produccidn de hidrogeno en cada intervalo de tiempo, alcanzando un volumen de 287 mL para un tiempo
de 45 min. El electrolizador con pines circulares no mejor6 el rendimiento de la MEA con su disefio; sin
embargo, el electrolizador con pines circulares en zig-zag superd significativamente al disefio
convencional de pines circulares por lo que la modificacion de su arquitectura/campo de flujo, si
demostro una influencia positiva en su desempefio, por lo tanto, la combinacion de ambos criterios de
promover un flujo turbulento y el disefio de pines circulares para evitar el estancamiento de burbujas si
favorece la tasa de reaccién del agua con los electrocatalizadores e incrementa su rendimiento.

Graéfico 10 Grafica comparativa de la produccién de hidrogeno de los electrolizadores caracterizados.
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4 Conclusiones

En este trabajo se caracterizacion tres electrolizadores con distintos campos de flujo: pines cuadrados,
pines circulares y pines circulares en zig-zag con la finalidad de demostrar el impacto del campo de flujo
en su desempefio y volumen de hidrégeno producido. El electrolizador con campo de flujo de pines
cuadrados presentd una mayor produccién de hidrégeno en comparacion con los demaés electrolizadores;
el electrolizador con campo de flujo de pines circulares presentd el desempefio méas bajo; sin embargo,
el electrolizador con pines circulares en zigzag demostré una mejora significativa comparado con el
disefio convencional logrando obtener rendimientos similares al de pines cuadrados. Los criterios
planteados para incrementar la tasa de reaccion y promover la turbulencia en el campo de flujo si tuvieron
un impacto positivo en el desempefio del ensamble membrana/electrodos por lo que es necesario realizar
estudios mas puntuales sobre estos aspectos. Finalmente se pudo determinar que el tiempo y potencial
son las variables que mas afectan a la produccién de hidrogeno, a mayor potencial y tiempo de operacion
se obtendré una produccion de hidrégeno mas alta.
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Resumen

En el presente estudio se utilizaron las bacterias: Serratia marcescens y Microbacterium nematophilum
en forma de consorcio bacteriano, que se inoculd en un medio mineral, utilizando petr6leo crudo medio
(22,4 °API) al 1% en volumen como unica fuente de carbono. Se realizaron medidas de Espectroscopia
Infrarroja (FT-IR) a diferentes intervalos de tiempo de contacto (7, 14 y 21 dias) para identificar los
grupos de hidrocarburos degradados, siendo éstos en mayor proporcién los de la region de hidrocarburos
alifaticos frente a los aromaéticos. Por otro lado, 21 dias después de la prueba de degradacion del crudo,
se confirmo por cromatografia de gases (GC-FID) que el consorcio bacteriano degradé los hidrocarburos
alifaticos de C15 a C36. Los mayores porcentajes de degradacion de alifaticos (n-alcanos) fueron C32 y
C36 con un 100% y los menores porcentajes de degradacion fueron alcanos isoprenoides; Pristano y
Fitano con un 10% y 4%, respectivamente. Finalmente, el consorcio bacteriano formado por S.
marcescens y M. nematophilum representa una buena alternativa para la biodegradacion de hidrocarburos
alifaticos (n-alcanos) presentes en crudo medio, representativo de la mezcla mexicana que se explota y
produce en la Sonda de Campeche, México.

Biodegradacion, Hidrocarburos alifaticos, Petroleo crudo, Espectroscopia, Cromatografia
Abstract

In the present study, the bacteria were used: Serratia marcescens and Microbacterium nematophilum in
the form of a bacterial consortium, which was inoculated in a mineral medium, using medium crude oil
(22.4 °API) at 1% by volume as the only carbon source. Infrared Spectroscopy (FT-IR) measurements
were made at different contact time intervals (7, 14 and 21 days) to identify the groups of degraded
hydrocarbons, these being in greater proportion those of the aliphatic hydrocarbon region compared to
the aromatics. On the other hand, 21 days after the crude oil degradation test, it was confirmed by gas
chromatography (GC-FID) that the bacterial consortium degraded the aliphatic hydrocarbons from C15
to C36. The highest percentage of aliphatic degradation (n-alkanes) were C32 and C36 with 100% and
the lowest percentages of degradation were isoprenoid alkanes; Pristano and Fitano with 10% and 4%,
respectively. Finally, the bacterial consortium made up of S. marcescens and M. nematophilum represents
a good alternative for the biodegradation of aliphatic hydrocarbons (n-alkanes) present in medium crude
oil, which is representative of the Mexican mixture that is exploited and produced in the Sound of
Campeche, México.

Biodegradation, Aliphatic hydrocarbons, Crude oil, Spectroscopy, Chromatography
1. Introduccién

La Sonda de Campeche, representa la mayor fuente de recursos econémicos para México. En esta region
del suroeste, se genera la mayor explotacion y produccion de petréleo crudo y gas, pero también es la
que mas derrames de petréleo ha presentado (55.86 mlbs) en un periodo comprendido de 2006 al 2013
(PEMEX 2014).

Por ello, la Sonda de Campeche y la Laguna de Términos en particular estan expuestas y en
condicion de riesgo ante cualquier contingencia que se pueda presentar por derrames 0 accidentes
originados en instalaciones petroleras durante las actividades de explotacion, produccion,
comercializacion o distribucion de petroleo y sus derivados (PEMEX 2002).

Por otra parte, el petroleo puede ingresar al ambiente de manera natural a través de afloramientos
naturales, mejor conocidos como chapopoteras o por derrames y accidentes ocasionados por el hombre,
lo cual es tal vez, una de las causas mas frecuentes, junto con los fondos de tanque (Gonzales & Pucci,
2022). En el Golfo de México y Sonda de Campeche se derramaron 560 millones de litros de crudo, por
el pozo exploratorio IXTOC I en el afio de 1979, contaminando las costas de Campeche, Veracruz y otros
estados; actualmente y a pesar de que han transcurrido més de 40 afios del accidente del pozo IXTOC I,
se han encontrado restos del petroleo derramado en las costas de Campeche (Atlas 1981; Botello et al.
1996; Alpuche-Gual & Gold-Bouchot, 2014).
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Durante el derrame de 636 millones de litros ocurrido en el 2010 en las aguas profundas del norte
del Golfo de México por la plataforma Deepwater Horizon, se aplicaron alrededor de 6.6 millones de
litros de dispersantes quimicos para mitigar la contaminacion del petréleo. No obstante, debido a que
estos compuestos estan formulados con detergentes como es el propanol, el cual incrementa la toxicidad
del petréleo en los organismos marinos; ademas tener un efecto letal en las comunidades microbianas
(Mascarelli, 2010).

Los riesgos asociados con las actividades desarrolladas por la industria petrolera adquieren
atencion especial, ya que el petréleo y sus derivados representan una amenaza para la flora y fauna, asi
como a la salud humana; debido a la naturaleza carcinogénica y recalcitrante de hidrocarburos alifaticos
y aromaticos presentes en el mismo, los cuales son bioacumulables (Hidayat & Tachibana, 2012). Por
tanto, es necesario el desarrollo de alternativas de control de bajo costo y mas eficaces que contribuyan
a reducir el impacto negativo al ambiente, y con mayor potencial para la degradacion de petroleo crudo
(Xuliang Zhuang et al., 2022; Novoa Garcia, 2022).

La biorremediaciéon de petréleo mediante consorcios bacterianos es considerada una técnica
econdmica y eficaz comparada con las técnicas fisicas y quimicas actuales (Salleh et al., 2003; Das &
Chandran, 2011).

Ramirez-Elias y colaboradores (2014) reportaron que Serratia marcescens y Microbacterium
nematophilum son bacterias degradadoras de petrdleo y que ambas se encontraron presentes en la
rizosfera de manglares; asi mismo, reportaron que S. marcescens es una bacteria Gram negativa presente
en ambientes costeros y pertenece al phylum Proteobacterias, mientras que la bacteria M. nematophilum
pertenece al phylum Actinobacteria. Por ello, el consorcio bacteriano aplicado en el presente estudio
representa una alternativa importante para mejorar la biorremediacién de petrdleo crudo.

Con el desarrollo del presente trabajo se generara informacion importante respecto a una
alternativa para biodegradar hidrocarburos alifaticos de petréleo crudo (22.4 °API), representativo de la
mezcla mexicana que se produce en la Sonda de Campeche, México. Por lo anterior, el objetivo principal
de este trabajo fue determinar el porcentaje de degradacion de hidrocarburos alifaticos (n-alcanos) de
petréleo crudo medio utilizando un consorcio bacteriano conformado por las bacterias: Serratia
marcescens y Microbacterium nematophilum.

2. Descripcion del método
2.1 Crecimiento bacteriano durante los ensayos de biodegradacion de petréleo crudo

Las bacterias utilizadas en este trabajo fueron seleccionadas de un cepario de bacterias aisladas de la
rizosfera de manglares de la Laguna de Términos (Ramirez-Elias, 2015). Se seleccionaron y utilizaron
las cepas con mayor capacidad de tolerar y crecer en petréleo crudo como es el caso de Serratia
marcescens (No. de acceso en Genbank: KF921611) y Microbacterium Nematophilum (No. de acceso
en Genbank: KF921619). Se reactivaron y/o resembraron cada una de ellas por separado en cajas Petri
con Agar Nutritivo (Merck®) para su posterior uso, en ensayos de degradacion de hidrocarburos de
petroleo crudo. El consorcio bacteriano se conformé con la combinacion de dichas cepas bacterianas (S.
marcescens y M. nematophilum).

Se prepard el medio mineral (MM) a partir de una solucion con 0.4 g KoHPO4, 0.1 g KH2POs4,
0.05 g NaCl, 0.014 g NaF2 EDTA, 0.0125 g Na2M0O4 y 450 mL de agua destilada (solucion A); y una
solucién con 0.1 g MgSOs4 -7 H20, 0.03 g CaClz y 50 mL de agua destilada (solucion B). Se ajusto el pH
a 7'y se esterilizaron por separado las soluciones A y B durante 15 min a 15 Ib- plg. Se enfriaron y
ambas soluciones se homogenizaron en condiciones estériles. Se prepard la solucidn bacteriana (SB)
tomando una azada de cada bacteria seleccionada y se disolvio en un tubo de dilucidn con agua destilada
estéril, de la cual se tomaron 3 mL del consorcio bacteriano para inocularlos en cada unidad experimental
(UE) vy realizar las pruebas de degradacion de petroleo crudo (Ramirez-Elias et al., 2014). Las UE se
prepararon colocando 500 pL de petréleo crudo (22.4 °API), 50 mL de MM y 3 mL de SB en matraces
Erlenmeyer de 250 mL. Posteriormente, las UE por triplicado se incubaron durante los respectivos
periodos de tiempo siguientes: 7, 14 y 21 dias, a 28 °C £ 1 y 180 rpm en un agitador (modelo CVP-
2000P). Transcurrido el tiempo de los ensayos, se realizo la cuantificacion de UFC-mL™ promedio del
consorcio bacteriano, utilizando la técnica de dilucion seriada y rastrilleo en placa.
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2.2 Metodo de extraccion y purificacion de hidrocarburos

Se empled una extraccion liquido-liquido utilizando diclorometano grado cromatografico como
disolvente principal (Carmo et al., 2011). Después de cada ensayo de biodegradacion; la muestra se
deposité en embudo de separacién, se le agregaron 50 mL de diclorometano, se agité durante tres
minutos, y se dejé reposar 10 min. Transcurrido el tiempo de reposo, el extracto organico se recuperd en
matraz balon de fondo plano y se reconcentro el extracto mediante bafio maria, hasta un volumen de
aproximadamente 5 mL. La fase organica se purificd en un embudo de separacion empacado con lana de
vidrio agregando 4 g de sulfato de sodio anhidrido, 4 g de gel de silice y 4 g de sulfato de sodio anhidrido.
Los extractos puros, se reconcentraron en un rotavapor (Hahnshin Scientific Co. Modelo: HS-2001NS),
hasta un volumen aproximado de 2 mL y se depositaron en viales color ambar para su conservacion y
posterior cuantificacion por espectroscopia (FT-IR) y cromatografia de gases (GC-FID).

2.3 Andlisis mediante espectroscopia de infrarrojo (FT-IR)

Se analizaron las muestras de petréleo crudo (22.4 °API) mediante un espectrometro con infrarrojo
medio, modelo Cary 600, Marca Agilent Technology, equipado con un ATR con punta de diamante de
reflexion atenuada total, modelo Gladi de Pike Technologies. Para el andlisis del petroleo crudo y de las
muestras de crudo parcialmente degradadas, se colocaron 0.3 mL de alicuota sobre la superficie del
diamante del ATR a una temperatura controlada de 24 + 1 °C; se obtuvieron los espectros realizando
ocho escaneos a una resolucion de 2 cm™ en un rango entre 4000-400 cm; después de cada medicidn,
se limpi6 la superficie del cristal del ATR con acetona y papel absorbente. Los datos de los espectros se
exportaron a Excel V. 13 de Microsoft para su analisis.

2.4 Porcentaje de biodegradacion de hidrocarburos alifaticos (n-alcanos) de petrdleo crudo
mediante Cromatografia de Gases (GC-FID)

El porcentaje de hidrocarburos alifaticos residuales a los 21 dias del ensayo se determind mediante un
cromatografo de gases con las siguientes especificaciones técnicas: modelo 6890N (Net Work GC
system), marca Agilent Technologies, equipado con un detector de ionizacion de flama (FID) y una
columna DB5, 5%-fenil- metilpolisiloxano de 60 m de longitud, 0.25 mm de diametro interno y 0.25 pm
de espesor de pelicula. La temperatura de inicio fue de 50°C durante 5 min, posteriormente la temperatura
se elevo hasta 280 °C usando una rampa de calentamiento de 20 °C min, utilizando Helio como gas
acarreador con un flujo de 1 mLmin™. La temperatura del inyector fue de 250 °C, con inyeccion Split 'y
una relacion de Split de 50:1. Se utiliz6 como estandar de calibracién una mezcla de alcanos (100 mg/L
en CH2Cl, C8 — C40) marca Supelco.

Para conocer las concentraciones residuales de los hidrocarburos alifaticos, se determinaron los
tiempos de retencidn y las areas bajo la curva de las muestras degradadas y del estandar aplicado. Con
las areas bajo las curvas, generadas en el Cromatografo de Gases, se programaron y calcularon los
porcentajes de degradacion de hidrocarburos alifaticos, utilizando una hoja de Excel 2017 de Microsoft-
Windows, aplicando la ecuacion 1.

% Degradaciéon = A"A—_OAt * 100 (1)
Donde:

A, : Es el area total del testigo en el cromatograma a un tiempo t = 0 (Hidrocarburo sin degradar).
A; : Es el area total de petroleo degradado en un tiempo t (Hidrocarburo degradado).

2.5 Andlisis estadistico

Se calcularon la media y el error estandar de tres réplicas. Los valores medios de UFC del consorcio
bacteriano y los porcentajes de degradacion se compararon mediante un analisis de ANOVA con un nivel
de significancia del 95%. Los analisis estadisticos se realizaron utilizando el software estadistico Infostat
(Di Rienzo et al., 2017).
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3. Resultados

3.1 Crecimiento del consorcio bacteriano durante la degradacion de hidrocarburos alifaticos (n-
alcanos) de petroleo crudo medio.

El gréafico 1, muestra la curva de crecimiento del consorcio bacteriano, se puede observar en primera
instancia que el periodo de latencia en el dia siete alcanza apenas 50 * 10® UFC mL™1, lo anterior es
debido a su exposicion inicial a las altas concentraciones de hidrocarburos de petréleo crudo formados
por compuestos lipofilicos, los cuales inhiben el desarrollo microbiano produciendo intoxicacion
(LaGrega et al., 1996) e inducen en las bacterias una respuesta de “stress” y cambios celulares a nivel de
la membrana, enzimas y proteinas (Sikkema et al., 1995). Durante esta fase, se presenta el fenémeno de
lisis, segun en el cual los nutrientes que quedan en las células muertas se difunden en el medio,
proporcionando alimento a las células vivas existentes (Garcia, 2012). Entre 7 y 14 dias, se observa un
crecimiento mas significativo, alcanzando un valor de 98 x 106 UFC mL™? en el dia 14, mientras en el
periodo de 14 a 21 dias, se tiene un crecimiento minimo, con un valor maximo de 103 * 10® UFC mL™?
en el dia 21.

Grafico 1 Curva de crecimiento del consorcio bacteriano (S. marcescens y M. nematophilum) durante
el ensayo de degradacion de hidrocarburos de petroleo crudo medio
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3.2 Caracterizacion de la degradacion de hidrocarburos de petréleo crudo por espectroscopia de
infrarrojo (FT- IR)

Mediante espectroscopia de infrarrojo, se caracterizo el petréleo (22.4 °API) antes y durante el periodo
del proceso de degradacion de hidrocarburos (entre 0-21 dias) en medio mineral con el fin de estudiar
los cambios en su estructura quimica. El espectro de infrarrojo (Gréafico 2) muestra que el crudo sin
degradar (testigo) presenta varias bandas de absorbancias. En esta figura, el pico de absorbancia en 2953
cm?, la banda de absorbancia entre 1650-1600 cm™ y los picos de absorbancia entre 874-710 cm™
corresponden a las vibraciones de estiramiento fuera del plano de enlaces C-H y C=C presentes en
hidrocarburos alifaticos y en compuestos aromaticos complejos como asfaltenos y resinas (Castro &
Véazquez, 2009).

Se presentaron cuatro picos de absorbancia intensos a 2918 y 2852 cm, 1460 cm™ y 1376 cm
los cuales estan relacionados con vibraciones de estiramiento simétrico y de flexion asimétrico de los
grupos funcionales -CH>— y —CHz (Gonzalez et al., 2006; Meléndez et al., 2012). La banda de
absorbancia de baja frecuencia entre 1650-1600 cm™ se atribuyen a vibraciones de estiramiento de
enlaces conjugados C=C presentes en los hidrocarburos alifaticos, y a enlaces C=C presentes en
compuestos aromaticos (Gabrienko et al., 2014).
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Grafico 2 Espectro de infrarrojo de petréleo crudo medio sin degradar usado como testigo (T)
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Las huellas espectrales de infrarrojo (Grafico 3), muestran que el consorcio bacteriano presenta
capacidad para degradar hidrocarburos alifaticos y aromaticos presentes en el crudo. Los picos de
absorbancia a 2918, 2852, 1460 y 1376 cm™ disminuyen progresivamente durante el proceso de
degradacion para 7, 14 y 21 dias. Lo que indica que el crudo presenta cambios en su estructura molecular
debido al rompimiento de los enlaces -CH.—y —CHjs presentes en los hidrocarburos alifaticos. Asimismo,
la disminucion de los picos de absorbancia a 2953 cm™, junto con la banda de absorbancia entre 1650-
1600 cm™ y los picos de absorbancia entre 874-710 cm™ muestran también rompimientos de los enlaces
insaturados cis y trans (C=C) presentes en los hidrocarburos alifaticos y en los anillos aromaticos, asi
como rompimientos de enlaces carbono-hidrogeno C-H presentes en los compuestos poliaromaticos.
También se puede apreciar en las Figuras 3, el efecto que tiene el consorcio bacteriano en la degradacion
del crudo en las variaciones de las bandas de absorbancia en el espectro de infrarrojo medio. Cabe sefialar
que la disminucion en la intensidad de las bandas detectadas por espectrometria infrarroja (Absorbancia)
se tomd como un indicador en la biodegradacién de hidrocarburos de petréleo crudo medio, realizada
por el consorcio bacteriano.

Gréfico 3. Huellas espectrales de infrarrojo de petréleo crudo medio (T), durante 7, 14 y 21 dias
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3.3. Porcentaje de biodegradacién de hidrocarburos alifaticos (n-alcanos) de petréleo crudo
mediante Cromatografia de Gases

Por medio de cromatografia de gases (GC-FID), se determind con mayor precision el porcentaje de
degradacion de hidrocarburos alifaticos (Cis al Cag) por parte del consorcio bacteriano aplicado, a los 21
dias del ensayo; confirmando con ello, el porcentaje de degradacion significativo observado con
espectroscopia de infrarrojo (FT-IR).

En el grafico 4, se muestran y comparan los cromatogramas del testigo y consorcio bacteriano a
21 dias del ensayo de degradacion de hidrocarburos de petréleo crudo medio. Cabe sefialar que en este
periodo de tiempo se mostrd6 mayor porcentaje de degradacion de hidrocarburos alifaticos, lo cual
coincide con la caracterizacion realizada mediante espectroscopia de infrarrojo. Se puede observar una
disminucion importante de hidrocarburos alifaticos (n-alcanos cadena larga) desde el Cis al Czs con
excepcion de los alcanos isoprenoides; Pristano y el Fitano, por accion del consorcio bacteriano en
comparacion con el testigo. El porcentaje de degradacion promedio de los n-alcanos obtenidos con el
consorcio bacteriano, fueron del 88% para Ci7, C1s y C19, 95% para el Cxoal C31 y C34, 96% para Css,
98% para Cz3 y 100% para el Cz2 y C36, respectivamente. Los compuestos menores al carbono C14 no
fueron detectados en los diversos tratamientos; lo cual, se justifica dado que diferentes autores han
sefialado que los alifaticos de cadena corta, se volatilizan en las primeras horas después de un derrame o
por su propia naturaleza como compuestos organicos volatiles (Cookson, 1995).

En el Grafico 5, se presenta el porcentaje de la remocion de hidrocarburos alifaticos desde el Cis
al Css, mostrando altos porcentajes de degradacion del consorcio bacteriano a 21 dias; donde los
porcentajes de degradacion mayores al 88 % se presentan desde el C17 al Css.

El mayor porcentaje de degradacion de alifaticos logrado por el consorcio bacteriano a 21 dias,
se presentd en el Cz2 y Cazs con el 100% y el menor porcentaje de degradacion se presentd en el Pristano
y Fitano con 10% y 4% respectivamente.

Gréfico 4 Cromatogramas del ensayo de degradacion de hidrocarburos alifaticos (C14 al Czs) de
petréleo crudo medio a 21 dias: A) Testigo. B) Consorcio bacteriano
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Graéfico 5 Porcentaje de biodegradacion de hidrocarburos alifaticos (C14 al Czs) de petréleo crudo

medio a 21 dias
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5. Conclusiones

La espectroscopia de infrarrojo medio (FT-IR) generd informacién confiable que permite determinar
cualitativamente la degradacion de hidrocarburos presentes en petréleo crudo.

Mediante la cromatografia de gases (GC-FID), se confirm6 que el consorcio bacteriano a 21 dias,
degradé hidrocarburos desde el Cis al Czs, y de forma especifica; los porcentajes de degradacion de n-
alcanos mas altos fueron el Cs2 y Css con el 100% y los menores porcentajes de degradacion lo
presentaron el Pristano y Fitano, con 10% y 4%, respectivamente.

El consorcio bacteriano conformado por S. marcescens y M. nematophilum, representa una
alternativa importante para degradar hidrocarburos alifaticos (n-alcanos); asi como, para atender
problemas de contaminacion con petréleo crudo medio en la Sonda de Campeche y/o regién del Golfo
de Meéxico.
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Obra Cientifica a la Politica Editorial del ECORFAN Handbooks. Una vez aceptada la Obra Cientifica
en su version final, el ECORFAN Handbooks enviard al autor las pruebas para su revision. ECORFAN®
Unicamente aceptara la correccion de erratas y errores u omisiones provenientes del proceso de edicion
de la revista reservandose en su totalidad los derechos de autor y difusion de contenido. No se aceptaran
supresiones, sustituciones o afiadidos que alteren la formacién de la Obra Cientifica.

Cadigo de Etica — Buenas Practicas y Declaratoria de Solucién a Conflictos Editoriales

Declaracion de Originalidad y caracter inédito de la Obra Cientifica, de Autoria, sobre la
obtencion de datos e interpretacion de resultados, Agradecimientos, Conflicto de intereses, Cesion
de derechos y distribucion

La Direccion de ECORFAN-México, S.C reivindica a los Autores de la Obra Cientifica que su
contenido debe ser original, inédito y de contenido Cientifico, Tecnol6gico y de Innovacion para
someterlo a evaluacion.

Los Autores firmantes de la Obra Cientifica deben ser los mismos que han contribuido a su concepcién,
realizacion y desarrollo, asi como a la obtencion de los datos, la interpretacion de los resultados, su
redaccion y revision. EI Autor de correspondencia de la Obra Cientifica propuesto requisitara el
formulario que sigue a continuacion.

Titulo de la Obra Cientifica:

- El envio de una Obra Cientifica a ECORFAN Handbooks emana el compromiso del autor de no
someterlo de manera simultanea a la consideracion de otras publicaciones seriadas para ello debera
complementar el Formato de Originalidad para su Obra Cientifica, salvo que sea rechazado por el
Comité de Arbitraje, podra ser retirado.

—  Ninguno de los datos presentados en esta Obra Cientifica ha sido plagiado 6 inventado. Los datos
originales se distinguen claramente de los ya publicados. Y se tiene conocimiento del testeo en
PLAGSCAN si se detecta un nivel de plagio Positivo no se procedera a arbitrar.

—  Secitan las referencias en las que se basa la informacion contenida en la Obra Cientifica, asi como
las teorias y los datos procedentes de otras Obras Cientificas previamente publicados.

- Los autores firman el Formato de Autorizacién para que su Obra Cientifica se difunda por los
medios que ECORFAN-México, S.C. en su Holding México considere pertinentes para
divulgacion y difusion de su Obra Cientifica cediendo sus Derechos de Obra Cientifica.

— Se ha obtenido el consentimiento de quienes han aportado datos no publicados obtenidos
mediante comunicacion verbal o escrita, y se identifican adecuadamente dicha comunicacién y
autoria.

- El Autor y Co-Autores que firman este trabajo han participado en su planificacion, disefio y
ejecucion, asi como en la interpretacion de los resultados. Asimismo, revisaron criticamente el
trabajo, aprobaron su versiéon final y estan de acuerdo con su publicacion.

— No se ha omitido ninguna firma responsable del trabajo y se satisfacen los criterios de Autoria
Cientifica.

- Los resultados de esta Obra Cientifica se han interpretado objetivamente. Cualquier resultado
contrario al punto de vista de quienes firman se expone y discute en la Obra Cientifica.



Copyright y Accesso

La publicacion de esta Obra Cientifica supone la cesion del copyright a ECORFAN-Mexico, S.C
en su Holding México para su ECORFAN Handbooks, que se reserva el derecho a distribuir en la
Web la versién publicada de la Obra Cientifica y la puesta a disposicion de la Obra Cientifica en este
formato supone para sus Autores el cumplimiento de lo establecido en la Ley de Ciencia y Tecnologia
de los Estados Unidos Mexicanos, en lo relativo a la obligatoriedad de permitir el acceso a los resultados
de Investigaciones Cientificas.

Titulo de la Obra Cientifica:

Nombre y apellidos del Autor de contacto y de los Coautores Firma
1

2.
3.
4.

Principios de Etica y Declaratoria de Solucion a Conflictos Editoriales
Responsabilidades del Editor

El Editor se compromete a garantizar la confidencialidad del proceso de evaluacion, no podra revelar a
los Arbitros la identidad de los Autores, tampoco podra revelar la identidad de los Arbitros en ningln
momento.

El Editor asume la responsabilidad de informar debidamente al Autor la fase del proceso editorial en que
se encuentra el texto enviado, asi como de las resoluciones del arbitraje a Doble Ciego.

El Editor debe evaluar los manuscritos y su contenido intelectual sin distincion de raza, género,
orientacion sexual, creencias religiosas, origen étnico, nacionalidad, o la filosofia politica de los Autores.

El Editor y su equipo de edicion de los Holdings de ECORFAN® no divulgaran ninguna informacion
sobre la Obra Cientifica enviado a cualquier persona que no sea el Autor correspondiente.

El Editor debe tomar decisiones justas e imparciales y garantizar un proceso de arbitraje por pares justa.
Responsabilidades del Consejo Editorial

La descripcion de los procesos de revision por pares es dado a conocer por el Consejo Editorial con el
fin de que los Autores conozcan cudles son los criterios de evaluacion y estard siempre dispuesto a
justificar cualquier controversia en el proceso de evaluacion. En caso de Deteccion de Plagio a la Obra
Cientifica el Comité notifica a los Autores por Violacion al Derecho de Autoria Cientifica, Tecnoldgica
y de Innovacion.

Responsabilidades del Comité Arbitral

Los Arbitros se comprometen a notificar sobre cualquier conducta no ética por parte de los Autores y
sefialar toda la informacion que pueda ser motivo para rechazar la publicacion de la Obra Cientifica.
Ademas, deben comprometerse a mantener de manera confidencial la informacion relacionada con la
Obra Cientifica que evalGan.

Cualquier manuscrito recibido para su arbitraje debe ser tratado como documento confidencial, no se
debe mostrar o discutir con otros expertos, excepto con autorizacion del Editor.

Los Arbitros se deben conducir de manera objetiva, toda critica personal al Autor es inapropiada.

Los Arbitros deben expresar sus puntos de vista con claridad y con argumentos validos que contribuyan
al que hacer Cientifico, Tecnoldgica y de Innovacion del Autor.



Los Arbitros no deben evaluar los manuscritos en los que tienen conflictos de intereses y que se hayan
notificado al Editor antes de someter la Obra Cientifica a evaluacion.

Responsabilidades de los Autores

Los Autores deben garantizar que sus Obras Cientificas son producto de su trabajo original y que los
datos han sido obtenidos de manera ética.

Los Autores deben garantizar no han sido previamente publicados o que no estén siendo considerados en
otra publicacion seriada.

Los Autores deben seguir estrictamente las normas para la publicacion de Obra Cientifica definidas por
el Consejo Editorial.

Los Autores deben considerar que el plagio en todas sus formas constituye una conducta no ética editorial
y es inaceptable, en consecuencia, cualquier manuscrito que incurra en plagio sera eliminado y no
considerado para su publicacion.

Los Autores deben citar las publicaciones que han sido influyentes en la naturaleza de la Obra Cientifica
presentado a arbitraje.

Servicios de Informacion

Indizacion - Bases y Repositorios

RESEARCH GATE For international bibliographer’s manager

MENDELEY For basification of data from scientific journals
GOOGLE SCHOLAR For your international search specialized in retrieving scientific documents
REDIB Ibero-American Network of Innovation and scientific knowledge-CSIC

Servicios Editoriales:

Identificacion de Citacion e indice H.
Administracion del Formato de Originalidad y Autorizacion.
Testeo del Chapter con PLAGSCAN.
Evaluacién de Obra Cientifica.
Emision de Certificado de Arbitraje.
Edicion de Obra Cientifica.
Maquetacion Web.

Indizacion y Repositorio

Publicacion de Obra Cientifica.
Certificado de Obra Cientifica.
Facturacion por Servicio de Edicion.

Politica Editorial y Administracion

143 - 50 Itzopan, Ecatepec de Morelos — México. Tel: +52 1 55 6159 2296, +52 1 55 1260 0355, +52 1
55 6034 9181; Correo electrdonico: contact@ecorfan.org www.ecorfan.org
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