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Presentacion

ECORFAN, es una revista de investigacion que publica articulos en las reas de: Energia Quimica y
Fisica
En Pro de la Investigacion, Ensefiando, y Entrenando los recursos humanos comprometidos con la

Ciencia. El contenido de los articulos y opiniones que aparecen en cada nimero son de los autores y no
necesariamente la opinion dela Editor en Jefe.

En el primer nimero es presentado el articulo Determinacién de la factibilidad del uso de Opuntia
ficus-indica como material biosorbente para la retencion de cromo hexavalante (Cr *6) por LOPEZ,
Erick y MALDONADO, Sandro, con adscripcion en el Instituto Tecnoldgico Superior de Abasolo, como
siguiente articulo esta Bioseguridad en un area de Alojamiento Temporal de Aves por LOPEZ, Miriam,
MATIAS, Ramdn, FRANCO, Bertha y ALFARO, Myriam, como siguiente articulo esta Influencia del
surfactante en las propiedades morfoldgicas y eléctricas de nanoparticulas de éxido de hierro por
MARQUEZ, Maria, CARBAJAL-FRANCO, Guillermo y AVILA, Alejandro, con adscripcion en el
Instituto Tecnologico de Toluca y el Instituto Politécnico Nacional, como siguiente articulo esta
Preparacion de SiO2 por los métodos no hidrotérmico y Sol-Gel para adsorcion de colorantes por
SANCHEZ, Diana, ESTEBAN, Heriberto, CEJA, Almay ALTILANO, Fernando, con adscripcion en el
Instituto Tecnoldgico Superior de Naranjos, como siguiente articulo esta Estudio preliminar por FTIR y
cromatografia de gases-masas de aceite de Jatropha Curcas por CONTRERAS, Roberto, GARCIA,
Keops, PORRAS Martin y HERNANDEZ Macaria, con adscripcion en el Instituto Tecnoldgico de
Atitalaquia y el Instituto Politécnico Nacional, como siguiente articulo estd Comportamiento
electroquimico del acero inoxidable A304 en solucion NACE TM 0177, por QUIRINO-GUTIERREZ,
Josephine Inés, VELOZ-RODRIGUEZ, Maria Aurora, REYES-CRUZ, Victor Esteban, RODRIGUEZ-
LUGO, Ventura, con adscripcion en la Universidad Autonoma del Estado de Hidalgo, como siguiente
articulo estd Generacion de bioetanol como combustible alternativo a partir de compuestos
lignocelulésicos a nivel laboratorio, por MONROY, Antonio, NARVAEZ, Rafael, VERA, Bernardo y
BAUTISTA, Lilia.
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Determinacion de la factibilidad del uso de Opuntia ficus-indica como material
biosorbente para la retenciéon de cromo hexavalante (Cr *©)

LOPEZ, Erick *+ y MALDONADO, Sandro

Instituto Tecnol6gico Superior de Abasolo, Blvd. Cuitzeo de los Naranjos 401, Col. Pefia de Guisa, 36976, Abasolo,

Guanajuato

Recibido Octubre 27, 2017; Aceptado Noviembre 10, 2017

Resumen

El objetivo de este trabajo fue evaluar la factibilidad de
usar biomasa de nopal (Opuntia ficus-indica) como
biosorbente para la remocion de Cr*®. Se utilizd biomasa
de nopal en dos presentaciones; material muerto y seco;
y material fresco (vivo) el cual se deshidraté. En ambos
casos una parte de la biomasa se tritur6 y otra parte fue
recortada en forma de placas circulares para usarse como
filtro. Se realizaron tres tratamientos, el tratamiento uno
(T1): biomasa muerta triturada y en placas; tratamiento
dos (T2): biomasa deshidratada en placas + biomasa
muerta triturada; el tratamiento tres (T3): biomasa
deshidratada en placas y triturada. Se prepard y filtré una
solucion de dicromato de potasio (K:Cr:07) de
concentracion conocida a través de cada uno de los
tratamientos. Se analizé la solucion filtrada mediante
colorimetria, observandose una reduccion de la
concentracion de Cr*® del 67.93 %, 39.67 % y 70.71 %
respectivamente para cada tratamiento. Los resultados
muestran una mayor reduccién de Cr*6 en el tratamiento
tres usando biomasa deshidratada. Esto indica que la
biomasa de Opuntia ficus-indica puede usarse como
material biosorbente para la remocion de Cr*® y con bajo
impacto ambiental ya que la especie utilizada es
endémica y de facil propagacion.

Nopal, cladodios, biosorcién, remocién, cromo

Abstract

The objective of this work was to evaluate the feasibility
of using biomass from the nopal (Opuntia ficus-indica)
as a biosorbent to the removal of Cr*é. Nopal biomass
was used in two presentations; dead material and dry;
and fresh material (live) which is dehydrated. In both
cases a part of the biomass is crushed and another part
was trimmed in the form of circular plates to be used as
a filter. There were three treatments, the treatment one
(T1): crushed dead biomass and plates; Treatment two
(T2): dehydrated biomass in plates + dead biomass
crushed; Treatment three (T3): biomass dried out on
plates and crushed. Was prepared and filtered a solution
of potassium dichromate (K.Cr.0;) of known
concentration through each of the treatments. The
filtered solution was analyzed by colorimetry, observed
a reduction in the concentration of Cr*¢ of the 49.3%,
39.67% and 70.71%, respectively for each treatment.
The results show a greater reduction of Cr*® in the
treatment three using biomass dehydrated. This indicates
that the biomass of Opuntia ficus-indica can be used as
material biosorbent for the removal of Cr*8, and with low
environmental impact since the species is endemic and
easy to spread.

Nopal, cladodes, biosorption, removal, chrome

Citacion: LOPEZ, Erick y MALDONADO, Sandro. Determinacion de la factibilidad del uso de Opuntia ficus-indica como
material biosorbente para la retencion de cromo hexavalante (Cr *®). Revista de Energia Quimica y Fisica. 2017, 4-13: 1-11
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Introduccion

El cromo hexavalente (Cr*®) es un metal pesado
que es usado comuUnmente para el curtido de
pieles por las industrias peleteras. La ciudad de
Ledn, Guanajuato, se caracteriza por ser el
principal punto de produccion de pieles curtidas
en México; a pesar de que existen regulaciones
municipales y estatales para la disposicion de
los residuos de cromo, aun persiste una gran
cantidad de productores no registrados que
hacen el vertido de los residuos de cromo en el
alcantarillado o directamente en cuencas
naturales, y en el caso de los productores
registrados hacen el secado de las pieles
curtidas directamente sobre suelo, lo que puede
devenir en una infiltracion hacia el subsuelo y
una subsecuente contaminacion de los mantos
acuiferos, esto representa un riesgo ambiental y
de salud pulblica, ya que este tipo de
contaminantes se pueden acumular en los
tejidos de organismos vivos ocasionando graves
problemas de salud. La exposicién ocupacional
a estos compuestos esta relacionada con un
mayor riesgo de cancer de pulmon y de cancer
de seno paranasal y de cavidad nasal (Instituto
Nacional del Cancer, 2015).

Actualmente existe una gran cantidad de
procedimientos ajustados a un patrén para la
reduccion de la concentracion de metales
pesados en aguas residuales, entre las cuales se
encuentran las siguientes técnicas: precipitacion
quimica, 6smosis inversa e intercambio iénico,
sin embargo, estas técnicas son costosas 0 no
permiten el reciclaje de agua.

ISSN 2410-3934
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Por tal motivo se estdn generado
tecnologias mas asequibles, una de ellas es la
biosorcion o también conocida como
bioadsorcion, que de acuerdo con Kelly (2012)
es “la propiedad de ciertas biomoléculas para
fijar y concentrar iones selectos (como metales
pesados) u otras moléculas de soluciones
acuosas” en su superficie, para esto se pueden
utilizar materiales sin aplicacion industrial,
como por ejemplo desechos agricolas, algas,
hongos y levaduras (Sala, Garcia, Gonzélez,
Fascaroli, & Bellu, 2010).

Hay industrias de alimentos que desechan
residuos agricolas y los llevan a la basura sin
darles un aprovechamiento posterior, con esta
tecnologia; estos residuos pueden  ser
reutilizados como materiales bioadsorbentes de
iones metalicos (Driss, 2010). Existen
antecedentes utilizando las hojas del agave
tequilana (Agave Tequilana Weber) para la
remocion de Pb*2encontrando que tiene una alta
capacidad de biosorcion en comparacion con lo
que se ha reportado en la literatura con
materiales similares (Romero, y otros, 2007),
también con hoja de café (Coffea arabica L.)
para la remocion de cromo presente en aguas
residuales de la industria del cuero y de
electrorrecubrimientos de piezas metélicas
(Higuera, Florez, & Arroyave, 2009). Tejada,
Villabona & Marimén (2014) utilizaron
céscaras de naranja modificada con quitosano y
carbon activado derivado de las mismas
cascaras para la biosorcion de cromo
hexavalente, reportando remociones del 98 % y
del 60 % respectivamente.

LOPEZ, Erick y MALDONADO, Sandro. Determinacion de la
factibilidad del uso de Opuntia ficus-indica como material biosorbente
para la retencion de cromo hexavalante (Cr *®). Revista de Energia
Quimica y Fisica. 2017
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En lo que respecta exclusivamente a los
residuos del nopal (Opuntia ficus-indica), no
hay informacion disponible sobre el uso de esta
biomasa para la remocion de contaminantes
proveniente de industrias curtidoras; mas sin
embargo Campos (2008) reporta que el uso de
residuos de la ectodermis (cascara de tuna) del
fruto de Opuntia como biomaterial adsorbente
mostrd porcentajes méaximos de adsorcion de
50% para el cromo hexavalente. Castillo,
Netzahual, Pérez & Guevara (2006) usaron un
sistema controlado de siembra de nopal el cual
fue regado con soluciones de concentracion
conocida de cromo arsénico, mercurio, cadmio,
plomo y hierro, demostrando con esto que
Opuntia  ficus-indica  tiene  propiedades
fitoacumuladoras, ya que puede acumular
intracelularmente As, Cr, Cd y Pb, lo que
posibilita al genero Opuntia para poder usarse
como una técnica de fitorremediacion, sin
embargo esto conlleva la desventaja de hacer
uso de la planta viva, sembrarla y cosecharla y
ademas al acumular metales pesados en sus
células la planta ya no se puede usar como
fuente de alimentacion, por lo que tendria que
eliminarse mediante incineracion o llevarse a
sistemas de contencién; lo que se propone en
este proyecto es usar los residuos de Opuntia
ficus-indica o en su defecto biomasa
deshidratada, en especifico los cladodios
(pencas) del nopal.

En este estudio, se utilizaron cladodios
muertos (secos) triturados en forma de
particulas finas y en forma de placas y cladodios
deshidratados de Opuntia ficus-indica también
triturados hasta obtener particulas finas y en
forma de placas; posteriormente se prepard y
filtr6 una solucion de cromo hexavalente de
concentracion conocida a través de los
tratamientos con las distintas biomasas,
enseguida mediante andlisis colorimétricos se
hizo la determinacidn de la concentracién de las
soluciones filtradas.

ISSN 2410-3934
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En la seccion de objetivos se enfatiza el
propésito a verificar para el proceso de
adsorcion con biomasa de Opuntia ficus-indica.

En el marco tedrico, se abordard de
manera  detallada los  conceptos de
bioadsorcion, la problematica a tratar y la
importancia de la aplicacion de técnicas
bioldgicas para la eliminacion, reduccién y/o
transformacion de metales pesados,
posteriormente se indican los métodos
utilizados y finalmente, se muestran los
resultados y conclusiones a los que se lleg6 en
la presente investigacion.

Objetivos de la investigacion

El objetivo de esta investigacion consistié en
determinar la viabilidad de utilizar biomasa
muerta (seca) y deshidratada de nopal (Opuntia
ficus-indica) como un posible material
biosorbente para la retencion y remocion de
Cr*5, para esto se hizo la recolecta y
deshidratado de los cladodios de nopal
mediante una prensa botanica y un
deshidratador eléctrico, los cuales se tuvieron
que construir para tal fin, la concentracion del
ion cromo se determind mediante analisis
colorimétricos de las soluciones filtradas.

Marco tedrico

Actualmente existen métodos fisicoquimicos
para tratar efluentes contaminados por metales
pesados sin embargo estos métodos implican
utilizar agentes quimicos para mediar el
proceso, lo cual repercute en el gasto de
mantenimiento de las plantas de tratamiento de
aguas residuales.

LOPEZ, Erick y MALDONADO, Sandro. Determinacion de la
factibilidad del uso de Opuntia ficus-indica como material biosorbente
para la retencion de cromo hexavalante (Cr *®). Revista de Energia
Quimica y Fisica. 2017
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La biosorcion es una alternativa
novedosa, eficiente y econdmica para resolver
este tipo de problemas, se reduce el uso de
quimicos y de lodos bioldgicos, la regeneracion
de biosorbente y la posibilidad de recuperar el
metal; esta técnica permite  emplear
subproductos de bajo costo y con alta capacidad
de remocion, por ejemplo se pueden emplear
biomateriales sin aplicacion industrial, como
desechos agricolas (cascaras de arroz, naranja,
limén, marlo de maiz, salvado de soja y arroz,
etc.), algas, hongos y levaduras (Sala, Garcia,
Gonzélez, Fascaroli, & Belll, 2010); en este
caso en especifico se utilizaron residuos secos
de cladodios y cladodios deshidratados de nopal
(Opuntia ficus-indica).

La biosorcion, de acuerdo con Eccles,
citado por Morais, Prasad, Duarte & Gouveia
(2006), se define como “la remocion de iones
metalicos por medio de la adsorcion pasiva o
complejacién a través de biomasa viva o
residuos organicos”. Esta nueva tecnologia, que
hace uso de biomasa muerta o inactiva, puede
ser la base para la generacion de materiales
biosorbentes, con capacidad de concentrar y
recuperar metales pesados y utilizarse de
manera cotidiana en el tratamiento de agua
residual. Una ventaja importante de estos
nuevos materiales biosorbentes es que pueden
regenerarse, reutilizarse y ser selectivos, son
eficientes y baratos en comparacion con
productos artificiales destinados para el mismo
fin (Morais, Prasad, Duarte, & Gouveia, 2006).
Sin embargo, esta técnica también posee
desventajas, la primera es que puede ocurrir una
saturacion temprana del material, el potencial
para la mejora del proceso biologico esta
limitado debido a que las células no son
metabolizadas, no hay potencial para alterar
bioldgicamente el estado de valencia del metal.

ISSN 2410-3934
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El proceso de biosorcion, conlleva una
fase solida conocida como sorbente o
biosorbente y wuna fase liquida, Ilamada
comunmente solvente, la cual contiene las
especies disueltas del sorbato. Y debido a la
gran afinidad del biosorbente por el sorbato,
este ultimo es atraido y removido por varios
mecanismos, la pared celular esta conformada
por varios polisacaridos y proteinas y por lo
tanto ofrecen una serie de sitios activos capaces
de ligar a los iones metélicos. El grado de
afinidad del sorbente por el sorbato estara
determinado por la distribucién entre el sélido y
la fase liquida (Das, Vimala, & Karthika, 2008).
Nopal (Opuntia ficus indica).

El nopal es una cactacea endémica del
Continente  Americano distribuido desde el
Canada hasta la Argentina y especialmente en
todas las zonas &ridas y semiaridas como en
nuestro pais (Anaya & Bautista, 2008). En
Meéxico, por nopal se reconoce a las plantas de
la familia Cactaceae de los géneros Opuntia y
Nopalea (Garcia, y otros, 2006). Es una planta
silvestre que no requiere de condiciones
especificas de cultivo ya que sobrevive en
regiones desérticas y frias debido a que tolera
condiciones adversas. Su origen se podria
localizar en México debido a que, en nuestro
pais, existe el mayor numero de géneros e
individuos (Esqueda, Galvez, Maldonado,
Parra, Parra, & Torres, 2010). En México, el
género Opuntia tiene una amplia distribucion.
Las regiones con mayor riqueza de especies son
el centro y norte del Altiplano, el noroeste, el
Bajio, el Eje Neovolcanico y el valle de
Tehuacan-Cuicatlan. En las regiones tropicales
secas y los desiertos del norte hay menor
riqueza; pero suelen encontrarse especies
endémicas de gran importancia (CONABIO,
2012).

LOPEZ, Erick y MALDONADO, Sandro. Determinacion de la
factibilidad del uso de Opuntia ficus-indica como material biosorbente
para la retencion de cromo hexavalante (Cr *®). Revista de Energia
Quimica y Fisica. 2017
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Curtido con cromo

El curtido es un proceso mediante el cual las
pieles de los animales se trasforman en un
material suave denominado cuero, que se
conserva a través del tiempo con caracteristicas
de flexibilidad, resistencia y belleza. En el
proceso de curtido de cuero se emplean
principalmente dos métodos: uno a base de sales
de cromo y otro a base de agentes vegetales. El
80 % de las industrias dedicadas a la actividad
del curtido de pieles utiliza el proceso basado en
las sales de cromo, pero es el mas contaminante
por el efecto toxico del cromo. Para el
tratamiento de las aguas residuales de las
curtiembres se requiere una variedad de
productos quimicos Yy procesos unitarios,
generdndose lodos del tratamiento, aguas
residuales tratadas y envases vacios de
productos quimicos. Un tema de especial interés
es el tratamiento de los residuos de los
curtientes a base de Cr*®, lo que requiere de
tratamientos terciarios para evitar la toxicidad
de esta sustancia (Ministerio del Ambiente,
2013).

Compuestos de cromo hexavalente

Los compuestos de cromo hexavalente son un
grupo de sustancias quimicas que tienen
propiedades beneficiosas, p.e. resistencia a la
corrosion, durabilidad y dureza. Estos
compuestos se han usado en gran medida como
anticorrosivos y para fabricacién de pigmentos,
acabado de metales y cromados, produccién de
acero inoxidable, curtido de cueros Yy
conservantes para madera. También se han
usado en procesos de tefiido en la industria
textil, tintas de impresion, lodos de perforacion,
fuegos artificiales, tratamiento de aguas y
sintesis de sustancias quimicas.
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Sin embargo, a pesar de los beneficios de
estos compuestos en diferentes procesos
industriales, su uso se ha relacionado con una
mayor incidencia de diferentes tipos de cancer
en las personas expuestas a estos compuestos ya
sea de manera directa o indirecta (Instituto
Nacional del Céancer, 2015).

Metodologia

Se recolecto biomasa de nopal (Opuntia ficus-
indica), en la comunidad La Galera del
municipio de Abasolo, Guanajuato. Se colecto
material en estado fresco y como material
muerto (seco), en ambos casos lo que se
recolecto fueron los cladodios (pencas); para el
material fresco, se tomaron cladodios de
diferentes plantas para evitar dafar un solo
especimen (Figuras 1, 2y 3).

Figura 2 Corte de cladodios secos

LOPEZ, Erick y MALDONADO, Sandro. Determinacion de la
factibilidad del uso de Opuntia ficus-indica como material biosorbente
para la retencion de cromo hexavalante (Cr *®). Revista de Energia
Quimica y Fisica. 2017
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Figura 3 Material colectado

Para poder hacer el deshidratado de los
cladodios frescos que se recolectaron, se
construyd un deshidratador eléctrico y prensas
botanicas. El deshidratador se uso6 para eliminar
la humedad de la biomasa por medio de la
absorcion de la humedad de los cladodios al
papel periddico de las prensas botanicas
haciendo circular un flujo de aire caliente a
través de la misma. Para la construccion del
mismo se usaron dos tablas de triplay de 70 x
60, 70 x 40 y 60 x 40 cm respectivamente, y seis
focos de 150 W (Figura 4 y 5).

Figura 5 Vista interna del deshidratador

El proceso de prensado y deshidratado
tiene como fin eliminar todo el contenido
hidrico de los cladodios frescos.
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Para este fin se someten a un secado por
presion mediante la prensa  botanica,
colocandolas adecuadamente en un pliego de
papel periddico los cuales se van poniendo unos
sobre otros de forma ordenada cuidando la
correcta disposicion de la muestra sobre el

papel.

Se construyeron cuatro prensas boténicas,
para cada prensa se utilizaron diez tablas de 45
X 2.5 cm y diez de 45 x 35 cm, esto para formar
las rejillas de la prensa, se utilizd papel
periddico y papel carton de 45 x 35 cm, se
coloco entre las rejillas de madera dos piezas de
papel carton, ocho pliegos de papel periodico y
el cladodio entre ellos, repitiendo para cada
prensa este acomodo, finalmente, se sobrepone
una rejilla con otra con el acomodo antes
mencionado entre ellas y se sujeto fuertemente
con una cuerda de ixtle (Figura 6).

Figura 6 Prensa botanica terminada

Una vez conformadas las prensas botanicas
estas fueron colocadas dentro del deshidratador
en periodos de 8 a 12 h con monitoreo constante
para hacer el cambio del papel periddico y el
cartdbn para evitar una contaminacion de la
biomasa con hongos y monitorear el estado del
material a secar (Figura 7).

LOPEZ, Erick y MALDONADO, Sandro. Determinacion de la
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Figura 7 Acomodo de las prensas botanicas dentro del
secador

Una vez que la biomasa se deshidratd
hasta un peso constante, una parte de la misma
se triturd en un molino marca “Aztec” ® para
obtener particulas mas finas y con ello aumentar
el area superficial de contacto, otra parte de la
biomasa deshidratada se cortdé en placas
circulares. A los cladodios secos se les dio el
mismo tratamiento, una parte se trituré en el
molino para obtener particulas finas y otra parte
se cort6 en placas circulares. Se prepararon dos
soluciones patron (E1 y E2) de dicromato de
potasio (K2Cr207) de 12 y 24 gr en un litro de
agua, que equivale a 4.24 g/L (4244.8 ppm) y
8.48 g/L (8484.7 ppm) de Cr*® respectivamente
y una soluciéon patron (E3) de cromato de
potasio (K2CrOa) de 24 g/L que equivale a 6.43
g/L (6432.9 ppm) de Cr*® [Nota: aunque se
utilizé cromato de potasio en el E3, el resultado
no se altera porque lo que se esta determinando
es la reduccion de la concentracion del ion Cr*®,
presente en ambos compuestos].

Las soluciones se hicieron pasar a través
de un filtro de acero inoxidable de 12 in de alto
y 3 in de didmetro externo, el cual también se
construyo para este estudio (Figura 8), donde se
colocaron los distintos tratamientos con la
biomasa deshidratada y seca para recuperar la
solucion filtrada y determinar la concentracion
del ion.
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Figura 8 Filtro de acero inoxidable para el acomodo de
los tratamientos

El tratamiento uno (T1l) estuvo
conformado por dos placas circulares de nopal
seco colocadas al fondo del filtro de acero y
material molido de biomasa muerta (seca) que
se coloco sobre las placas. El tratamiento dos
(T2) estuvo conformado por dos placas
circulares de nopal deshidratado colocadas al
fondo del filtro de acero y material molido de
biomasa muerta (seca) que se colocé sobre las
placas. El tratamiento tres (T3) estuvo
conformado por dos placas circulares de nopal
deshidratado colocadas al fondo del filtro de
acero y material molido de biomasa
deshidratada que se colocd sobre las placas.

Para el T1, se hizo pasar la solucion de
K2oCro07 de 42448 ppm, de la que se
recuperaron dos filtraciones, para el T2, se hizo
pasar la solucion de KoCrO4 de 6432.9 ppm, de
la que se recuperaron dos filtraciones, para el
T3, se hizo pasar la solucién de K.Cr.O7 de
42448 ppm, de la que se recuperdé una
filtracion, para el mismo T3 se hizo pasar la
solucién de K>Cr,0O7 de 8489.7 ppm, de la que
se recuperd una filtracion.

LOPEZ, Erick y MALDONADO, Sandro. Determinacion de la
factibilidad del uso de Opuntia ficus-indica como material biosorbente
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Una vez que se obtuvieron las soluciones
filtradas, se analizé la concentracién del ion
Cr*® mediante colorimetria tomando como
referencia la norma NMX-AA-044-SCFI-2001
y la concentracion de cromo total mediante
absorcién atomica/absorcién directa tomando
como referencia la norma NMX-AA-051-SCFI-
2001 para cada una de las soluciones filtradas.

Resultados

Los analisis colorimétricos realizados arrojaron
los siguientes resultados, en las tablas siguientes
se muestra el valor de la concentracion para
cromo hexavalente y cromo total en cada una de
las soluciones filtradas (Tabla 1, 2 y 3).

Determinacisn | Fiitracion | Filtracion
1(mg/L) |2(mg/L)

Cr* 149588 | 1226,25

Cromo Total 174288 1512,00

Tabla 1 Tratamiento uno (T1); placas de nopal seco y
material molido de cladodios secos.

Determinacion Filtracion | Filtracion
3 (mg/L) 4 (mg/L)

Cr*t 3725,50 4035,00

Cromo Total 5452,00 3598,00

Tabla 2 Tratamiento dos (T2); placas de nopal
deshidratado y material molido de cladodios secos.

Determinacion Filtracion | Filtracion
5 (mg/L) 6 (mg/L)

Cr*t 1192,60 2587,20

Cromo Total 1823,00 3949,00

Tabla 3 Tratamiento tres (T3); placas de nopal
deshidratado 'y material molido de cladodios
deshidratados.

ISSN 2410-3934
ECORFAN® Todos los derechos reservados.

Diciembre 2017 VVol.4 No.13 1-11

En la Tabla 4 se muestra el porcentaje de
reduccion de Cr*® y de cromo total para cada
una de las filtraciones recuperadas en los tres
tratamientos y en los Graficos 1, 2 y 3 se
muestra la comparativa de las soluciones patron
(E1, E2 y E3) utilizadas y las soluciones
recuperadas de las filtraciones, en los tres casos
se muestra de color rojo la solucion patron vy el
valor numérico indica los mg/L (ppm) del ion
cromo.

Filtracion
Andlisi 1 2 3 4 5 6
ASIS =7 T2 T3

% de reduccién
Cr*6 64.76 | 71.11 | 42.08 | 37.27 | 71.90 | 69.52
Cr Total | 58.94 | 64.38 | 15.24 | 16.08 | 57.05 | 46.51

Tabla 4 Porcentaje de reduccion de Cr*¢ y Cromo total
para cada una de las soluciones filtradas, se indica el
tratamiento correspondiente en cada caso
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Gréafico 1 Comparacion del patron (E1) contra el
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Grafico 2 Comparacion del patron (E2) contra el
resultado de concentracion de Cr*® de la filtracion 6
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Grafico 3 Comparacion del patron (E3) contra el
resultado de concentracién de Cr*® de las filtraciones 3 y
4

Una vez que se realizaron los analisis
colorimétricos para determinar la concentracion
del ion cromo, la biomasa utilizada para el
estudio fue calcinada a 90 °C durante un
periodo de 24 h, esto debido a que el Cr*® se
volatiliza a temperaturas mayores que la
utilizada, posteriormente las cenizas que se
generaron fueron llevadas a contencion.

Conclusiones

En los seis ensayos realizados se observd una
disminucion importante del ion Cr*® asi como
del cromo total, el dato del cromo total mide la
concentracion de cromo trivalente 'y
hexavalente en la solucion filtrada; por lo que a
partir de los resultados obtenidos de los analisis
colorimétricos se determino que la combinacion
més adecuada para la remocion del
contaminante en estudio fue el tratamiento 3
(T3), el cual estaba conformado por placas de
nopal deshidratado y material molido de
biomasa deshidratada, ya que mostré un mayor
porcentaje de reduccién en la concentracion de
cromo hexavalente.
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Los resultados reportados en este estudio
indican que es factible el uso de biomasa de
nopal como material biosorbente y que puede
ser una alternativa viable para poder utilizarse
como una posible técnica de tratamiento
biolégico para aguas residuales contaminadas
con este ion metalico ya que tien un alto
potencial para la remocion de cromo
hexavalente, asi también puede ser una técnica
de bajo impacto ambiental, considerando que la
especie utilizada como biosorbente es endémica
del pais y es de facil propagacion, por lo que se
puede usar la biomasa muerta o deshidratada.
Aunque Opuntia ficus ha mostrado ser una
planta acumuladora, conlleva la desventaja de
destinar plantas exclusivamente para ese fin
ademas del consabido problema de qué hacer
con las plantas utilizadas una vez que el proceso
de remediacion ha terminado; por lo que el uso
de biomasa muerta o deshidratada en sistemas
de filtracion permite subsanar dicho problema,
ya que se usa poca cantidad de biomasa y al
momento de hacer la incineracion de la biomasa
saturada el metal se puede recuperar. Una de las
perspectivas de este estudio es el de disefiar un
filtro con este tipo de biomasa para instalarse en
una planta de tratamientos para la eliminacién
de cromo hexavalente.
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Resumen

El objetivo del presente es evaluar la bioseguridad en el
area de Alojamiento Temporal de Aves (ATA) de una
empresa veterinaria con desarrollo de pruebas de
productos biol6gicos. Para lo cual se evaluaron las
medidas de control aplicadas al personal, sistema de
limpieza y desinfeccion, parametros ambientales y
microbiolégicos, aplicando el método de monitoreo
ambiental, realizando el andlisis de resultados para
generar recomendaciones.Como resultado del presente
se realizo la evaluacion de la situacion actual del ATA'y
se obtuvo el andlisis cuantitativo del monitoreo
microbioldgico del aire, la temperatura y la humead
relativa.Dado que no existen limites normalizados de
bioseguridad para las areas de ATA, y los trabajos de
investigacion desarrollados en las mismas deben
garantizar resultados confiables, es necesario generar sus
propios controles de bioseguridad, siendo éste el
principal aporte de éste trabajo, obteniendo datos reales
sobre sus sistemas de control basados en el monitoreo
ambiental y proponer mejoras, mismas que pueden ser
aplicados a otros sistemas semejantes.

Bioseguridad, monitoreo microbioldgico, aves

Abstract

The objective of this is to assess biosecurity in the area
of Temporary Accommodation of Birds (TAB) of a
veterinary biological products testing company. For
which assessed the control measures applied to staff,
cleaning and disinfection system, environmental and
microbiological parameters by applying the method of
environmental monitoring, conducting the analysis of
results to generate recommendations.As a result of the
present was the evaluation of the current situation of the
TAB and obtained the quantitative analysis of the
microbiological monitoring of the air, the temperature
and the moisture relative. Given that there are no
standard limits of biosecurity for the areas of TAB, and
research work developed in them must guarantee reliable
results, it is necessary to generate their own biosecurity
controls, the main contribution of this work is generating
for this company the actuals on their control systems
based on the environmental monitoring and to propose
improvements, the same can be applied to other similar
systems.

Biosecurity, microbiological monitoring, birds
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Introduccion

La industria avicola es la actividad pecuaria
mas importante del pais en el ambito
alimentario (Figura 1), generando grandes
ganancias economicas, como lo refiere el
crecimiento alcanzado en el afio 2016 (UNA,
2016). Al ser México un gran consumidor de
huevo fresco y tener un alto consumo de carne
de pollo se hace redituable para las empresas
dedicadas a andlisis clinicos y productos
bioldgicos veterinarios que proporcionan
servicios y productos a la industria avicola, el
mantener un constante compromiso para seguir
avanzando hacia una mejora continua, lo cual
implica un correcto funcionamiento de su
entorno, especificamente en éste caso, el area
denominada como: Alojamiento Temporal de
Aves (ATA).

Gréafico 1 Produccion Pecuaria

Fuente: UNA, Compendio de Indicadores del Sector
Avicola, 2016

El ATA como éarea de pruebas de
bioldgicos conlleva condiciones 6ptimas de
cuidado y alojamiento de aves, en base a
medidas de bioseguridad especificas que
tienen que ser realizadas y monitoreadas
constantemente para asegurar que no se afecten
los resultados en los pardmetros establecidos.
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Un factor muy relevante dentro del
monitoreo ambiental interno es el control
microbioldgico, que nos proporciona un valor
de referencia de la cantidad de
microorganismos que estan presentes en un
area  determinada, generalmente  estos
microorganismos no se encuentran flotando en
el aire sino que pueden depositarse sobre
superficies de particulas inertes, por ejemplo:
polvo, gotas de agua, fibras de ropa, gotas de
saliva, que sirven como reservorios 0 medios
de trasporte (De la Rosa, M., Mosso, M. y
Ullan, C., 2002). Es por ello que mientras mas
limpia es un area, menor sera el nimero de
microorganismos presentes en el aire de la
misma.

Si el personal que labora en las
instalaciones de alojamiento temporal de aves
no sigue las medidas de bioseguridad
establecidas son una fuente potencial de
contaminacion ya que liberan una gran
cantidad de microorganismos al realizar sus
actividades, al desplazarse de un lugar a otro o
simplemente al toser. También se deben
considerar los factores ambientales como la
temperatura, humedad relativa y la ventilacion
debido a que son indicadores de la cantidad de
agua que contiene el aire y como bien sabemos
una cantidad excesiva de agua en el ambiente
proporcionard condiciones favorables para el
desarrollo de microorganismos como: hongos
y las bacterias.

La operacion de un Area de Alojamiento
Temporal de aves debe proporcionar:

— El espacio adecuado para la libertad de
movimiento y un ambiente confortable.

LOPEZ, Miriam, MATIAS, Ramon, FRANCO, Bertha y ALFARO,
Myriam. Bioseguridad en un area de Alojamiento Temporal de Aves.
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— Mecanismos  que  facilitan  las
actividades de alimentacion e
hidratacion de las aves.

— Facilidad para la observacién vy
monitoreo diario de las aves.

Ademéds de que en sus cuartos de
aislamiento existira:

— Aire purificado por medio del sistema de
filtracion HEPA.

— Mediciones de temperatura y humedad
relativa.

— Un adecuado disefio para alojar a las
aves.

El bienestar de las aves es relevante para
asegurar una convivencia positiva en el entorno
donde se encuentren, y asi cumplir con el
objetivo de permitir conductas especificas y
disminuir al minimo las conductas producidas
por el estrés (Jayo, M. y Cisneros, J., Ed.,
1999), ya que pueden ser factor de error y
confusion en la realizacion de pruebas in vivo
de productos bioldgicos emulsionados
empleados en la industria avicola.

La adecuacion del ambiente a las
necesidades de las aves contribuye a una buena
salud animal y permite la expresion del
comportamiento  natural, propiciando el
agrupamiento  social de los animales,
asegurando el acceso suficiente a alimentos y
agua, previniendo y controlando enfermedades
y parasitos por medio de buenas préacticas de
manejo (Castafieda, M., Brafia, D., Rosario, C.
y Martinez, W., 2013). De aqui la importancia
de conocer y controlar la bioseguridad de un
ATA.
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Objetivo

Evaluar la bioseguridad en el éarea de
Alojamiento Temporal de Aves (ATA) de una
empresa veterinaria con desarrollo de pruebas
de productos biolégicos.

Metodologia

Desarrollar el diagnéstico actual mediante la
evaluacion de las medidas de control aplicadas
al personal, sistema de limpieza y desinfeccion,
parametros ambientales y microbioldgicos,
aplicar el método de monitoreo ambiental,
realizando el analisis de resultados para
evaluar la bioseguridad en el ATA y generar
recomendaciones que mejoren su
funcionamiento.

El analisis cuantitativo se basé en la
medicion de los siguientes pardmetros
ambientales: monitoreo microbioldgico del
aire, registro de temperatura y humedad
relativa.

El monitoreo microbiol6gico del aire,
registro de temperatura y humedad relativa se
realizé mediante un muestreo pasivo por placas
de sedimentacién con agar AST (Agar Soya
Tripticaseina, TSA por sus siglas en inglés),
medio especificado como medio de agar
digerido de caseina y harina de soja en las
Farmacopeas Europea y de Estados Unidos
para la porcion de recuento microbiano aerobio
total de los procedimientos de prueba de limite
microbiano (USP, 2007).

LOPEZ, Miriam, MATIAS, Ramon, FRANCO, Bertha y ALFARO,
Myriam. Bioseguridad en un area de Alojamiento Temporal de Aves.
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El ATA esta constituido por 4 cuartos de
aislamiento, 1 mddulo de flujo laminar y 1 area
de incubacion/nacimiento, aunque  se
monitorearon todas éstas partes, el cuarto de
aislamiento 1A y el modulo de flujo laminar se
seleccionaron por tener mas exigencia de
acuerdo a los resultados registrados
previamente, lo que permitira que el resto del
ATA cumpla més facilmente.

El muestreo se llevd a cabo en las
condiciones normales de trabajo del ATA, sin
presencia de aves (para proteccion de las
mismas y del analisis), a fin de verificar el
funcionamiento  del  filtro, limpieza,
desinfeccion y medidas de bioseguridad del
personal, realizandose mensualmente en un
periodo de tres meses, por duplicado en cada
caso.

Se aplicaron pruebas de calidad a los
medios de cultivo utilizados (prueba de
esterilidad y prueba de promocion de
crecimiento en medios sélidos).

Se procedio a calcular el aire suministrado
(As, m3hr) en base a la aplicacion de la
ecuacion 1:

__As

Chy = )

Vs

donde Chr representa a los cambios de aire
por hora y Vs el volumen del cuarto (m®) para
la renovacion de aire en el sistema de filtracion,
utilizando criterios establecidos en normas
(NOM UNE 100713, Norma DIN 1946).
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Resultados

El personal que labora en el ATA sigue las
medidas y normas de bioseguridad establecidas
para el buen desarrollo de sus actividades
(Higiene personal, ropa, accesorios de
proteccion y calzado exclusivo para laborar,
tapete sanitizante, etc.).

Existe un control estricto de limpieza y
desinfeccion profunda y constante en todo el
medio que esta en contacto con las aves para
mantener la salud de las mismas, utilizando
desinfectantes recomendados en el Manual de
Bioseguridad en Laboratorio (OMS, 2005).

Los resultados del monitoreo
microbiologico se resume en la Tabla 1, todos
los resultados son valores promedio de pruebas
por duplicado, realizadas en el ATA, en
condiciones limpias, sin aves. De acuerdo con
éstos resultados, existen areas con un adecuado
proceso de desinfeccion, sin embargo hay
puntos que  tuvieron  presencia  de
contaminacion microbiana aunque adn con
bajos valores respecto a la Guia de Normas de
Correcta Fabricacion de Medicamentos de Uso
Humano y Veterinario (5 UFC, Clase B)
(2009). La contaminacion exterior puede llegar
a afectar el ATA, por lo que se recomienda
instalar una doble puerta de acceso con presion
de aire positiva en el acceso del modulo de
flujo laminar. El proceso de desinfeccion
establecido es efciente para las areas 2,3 y 4,
sin embargo debe evaluarse la efectividad del
desinfectante empleado y su rotacion en las
areas 1A y 6A, principalmente en las zonas de
ubicacion delos filtros HEPA.
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Puntos Muestreo Muestreo Muestreo £
de 1 2 3 z 20500
< :00 p.m.
Muestreo | UFC UFC UFC g 0200 p.m.
18 3 0 4 2 Boraopm
28 0 0 0
32 0 0 0
42 0 0 0
52 3 0 0
6 1 1 0 Grafico 3 Monitoreo de Humedad en el area de ATA

Tabla 1 Resultados del monitoreo microbiolégico del
ATA

Los resultados del monitoreo ambiental en
cuanto a Temperatura y Humedad Relativa en
el area del ATA se muestran en las figuras 1y
2 respectivamente. Estos resultados permiten
establecer los tiempos de aplicacion de
desinfeccion antes, durante y después del
trabajo con las aves acorde a las variaciones de
temperatura y humedad.

Favorablemente, la Humead Relatiava se
encuentra en una gran parte del afio abajo del
65% que es el limite menor para el crecimiento
de hongos, las bacterias requieren una mayor
humedad (De la Rosa, M., Mosso, M. y Ullan,
C., 2002), por lo que la temperatura toma
mayor relevancia para el control microbiano,
en éste caso.
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@02:00 p.m.
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@07:00 p.m.
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Grafico 2 Monitoreo de Temperatura en el &rea de ATA
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Para el célculo de aire suministrado en el
cuarto limpio se empled la siguiente ecuacion:
Ag = V,Cy, , donde el valor del Volumen del
cuarto de aislamiento (Vs) es de 36.40 m®, y
apoyandose en las recomendaciones para el
disefio de cuartos limpios de Whyte (1999),
para un cuarto de clase 100 000, los cambios de
aire sugeridos son de 4 a 48 por hora, para ésta
propuesta asignamos un valor de 20 cambios de
aire por hora, que es acorde con las capacidades
de los equipos instalados y la frecuencia de
cambios trabajada, dandonos un valor de
A=728.06m%hr, con una velocidad
recomendada entre 0.005 y 0.041 m/s (Whyte,
W., 1999).
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Conclusiones

Uno de los principales problemas que
enfrentan las empresas de aplicacion
biotecnoldgica veterinaria involucra contar con
condiciones ambientales estrictas en sus
diferentes areas de trabajo, principalmente en
aquellas consideradas como éareas limpias,
como es el caso de las areas de Alojamiento
Temporal de Aves, gue aunque no existen
estandares establecidos deben garantizar la
bioseguridad en estos cuartos de aislamiento,
por eso la necesidad de evaluar en este caso en
particular las condiciones de bioseguridad del
ATA de esta empresa veterinaria cuya
actividad implica el desarrollo de pruebas de
productos bioldgicos para aves.

El monitoreo ambiental adecuado en el
area de Alojamiento Temporal de Aves de la
empresa en Biotecnologia Veterinaria es muy
importante para garantizar la bioseguridad en
estos cuartos de aislamiento.

Actualmente  no  existen limites
normalizados de bioseguridad para las areas de
ATA, por lo que el principal aporte de éste
trabajo es el generar para ésta empresa los
datos reales sobre sus sistemas de control
basados en el monitoreo ambiental (buena
aplicacion actual de normas de bioseguridad en
el personal, limpieza y desinfeccion) vy
proponer mejoras como la instalacion de doble
puerta de acceso con presion de aire positiva en
modulo de flujo laminar, evaluacion del
desinfectante empleado y su rotacion
considerndo el efecto de la temperatura y
humedad del sitio, asi como las frecuencias de
aire suministrado en el cuarto limpio (As ge
728.06 m3/hr, velocidad de 0.005 a 0.41 m/s)
mismas que pueden ser aplicados a otros
sistemas semejantes.
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Recomendaciones

Considerar en el disefio y realizacion del
programa de monitoreo ambiental las
siguientes recomendaciones:

— Iniciar el monitoreo de las area de mayor
a menor limpieza (por la actividad
natural con las aves), para no transportar
bioaerosoles que alteren los resultados
durante el muestreo.

— Emplear una mochila especial exclusiva
para el muestreo de los cuartos donde se
transporte el alcohol, papel, bolsas,
crondmetro, etc., que no estén en
contacto con las superficies a evaluar.

— Limpiar periédicamente por turno
(controlado por una lista de chequeo) los
contornos de conductos de aireacion para
evitar acumulacion de particulas.

— Realizar mantenimiento interno en los
conductos para aspirar depdsitos de
solidos o residuos que se encuentran
adheridos, cada inicio del desarrollo de
una nueva prueba de productos
bioldgicos, asi como verificar la
eficiencia de los filtros HEPA (High
Efficiency Particulate Air) verificando su
eficiencia en las medidas de caudal,
velocidad, y caidas de presion
estandarizadas.
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Resumen

El objetivo de la presente investigacion es utlizar dos
diferentes surfactantes: el propilenglicol y acido oleico
para modificar las caracteristicas morfolégicas y
respuesta eléctrica al gas propano de las nanoparticulas
de 6xido de hierro Ill. La obtencion de Fe,O3 por el
método sol-gel, se logra en un medio alcalino por la
reaccion de una sal metalica de Fe""' y una base, de la
cual se obtiene la goetita que es precursora del Fe;Os. La
adicién del surfactante durante el proceso de sintesis de
la goetita, reduce la velocidad de reaccion ya que recubre
las nanoparticulas de hidréxido en formacion
previniendo su crecimiento posterior durante la sintesis.
Las nanoparticulas preparadas con &cido oleico fueron la
que presentaron las mejores caracteristicas morfoldgicas
(poca aglomeracion, y formas definidas) y respuesta
eléctrica, ya que fue la que presentd mayor sensibilidad
al gas propano (4.7 a 250° C). De los resultados
obtenidos se concluye que entre mas pequefio sea el
tamafio de los aglomerados de particulas, habrd mayor
superficie para la deteccion del gas propano y al no
presentarse madurado de Ostwald, la conductancia es
mayor porque aumenta la varaicién de los portadores de
carga en la superficie.

Oxido de hierro, nanoparticulas, surfactante, sol-gel,
propano

Abstract

Objectives, methodology: Give it knowleng with a The
main objective of this research is to use two different
surfactants: propylene glycol and oleic acid in order to
modify the morphological characteristics and the electric
response of iron oxide Ill nanoparticles exposed to
propane gas. The sol-gel method was used to obtain the
Fe,0s3, this is done by the reaction of an alkaline media
and a Fe'" salt with a base, from this reaction, goethite
particles are obtained which are used as a precursor for
Fe;Os. The surfactant addition during the goethite
synthesis process slows down the reaction because it
covers the iron hydroxide nanoparticles preventing later
growth during the synthesis process. The nanoparticles
prepared with oleic acid performed exhibit better
morphological characteristics (fewer agglomeration and
well defined shapes), electric response and greater
propane gas response (4.7 at 250° C) than the ones
prepared with the propylene glycol. From the
experimental results, the conclusion is that nanoparticles
with a smaller size and less agglomeration present a
greater exposed surface for the propane gas detection.
Additionally, larger conductance was observed in the
absence of Ostwald ripening process.

Iron oxide, nanoparticles, surfactant, sol gel method,
Propane
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Introduccion

Los oOxidos de hierro de los metales de
transicion son los de mayor importancia
tecnolégica (Monhapatra, 2010:127). La
sintesis de 6xidos de hierro en el rango nano
para diversas aplicaciones ha sido un é&rea
activa y desafiante de investigacion durante las
ultimas dos decadas. La morfologia de las
particulas de oxido de hierro depende de los
procesos de  nucleacion,  crecimiento,
agregacion y adsorcion de impurezas. Sin
embargo, en muchos casos, no es posible
precipitar particulas de 6xido de hierro con el
tamafio y forma deseados (Monhapatra,
2010:127). La sintesis de estado solido
tradicional basada en la reaccion de polvos
precursores es inadecuada para la obtencion de
Oxido de hierro como materiales a nanoescala
con tamafio, forma y composicion bien
definidas. Los procesos con altas temperaturas,
las rutas de quimica humeda y en particular el
método sol-gel, ofrecen ventajas tales como la
posibilidad de obtener materiales metaestables,
lograr una pureza superior y homogeniedad
composicional de los productos a temperaturas
moderadas y con equipos de laboratorios
simples (Niederberger, 2007:793).

La reaccion del proceso sol-gel procede a
través de la siguiente ruta:

MM (Anién™1), - HOISﬂiM 1
(Anion™")3 - xH, 2 (1)

El proceso implica la eliminacion de
protones de la esfera de coordinacion acuosa de
las sales metalicas (formacidn del sol), seguido
por la condensacion y formacion del oxido
metalico  caracterizado por una red
tridimensional (Camponeschi, 2008:4063).

El proceso de sintesis de sol-gel puede
realizarse mediante rutas de quimica acuosa y
No acuosa.
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La quimica acuosa sol-gel es la conversién
de una solucién precursora en un sélido
inorgénico mediante reacciones de hidrolisis y
condensacion, los compuestos iniciales o
precursores son cualquier sal metalica
inorganica o un compuesto metalico organico
como un alcoxido; es una ruta compleja
debido, por un lado, a la alta reactividad de los
precursores de los dxidos metélicos hacia el
agua, al doble papel del agua como solvente y
enlace, y por otra parte, debido al gran nimero
de pardmetros de reaccidn que tienen que ser
estrictamente  controlados (velocidad de
hidrolisis y condensacion, de los precursores,
pH, temperatura, método de mezclado,
velocidad de oxidacién, naturaleza vy
concentracion de aniones, entre otros). Otro
problema fundamental es que los precipitados
tal como se sintetizan son generalmente
amorfos (Niederberger, 2009:1,7).

En la quimica no acuosa sol-gel, la
transformacion del precursor toma lugar en un
solvente organico bajo la exclusion de agua, ya
que, el oxigeno para la formacion de
nanoparticulas de Oxido es provisto por el
solvente (alcoholes, ésteres, cetonas o
aldehidos) o por el constituyente organico del
precursor. Los precursores pueden ser ademas
de las sales metalicas inorganicas y alcdxidos
metalicos, acetatos metalicos y
acetilacetonatos metalicos. Las ventajas de la
ruta no acuosa son consecuencia directa del
multiple papel de los componentes organicos
en el sistema de reaccion (solvente, ligando
organico de la molécula precursora,
surfactantes, entre otros).

MARQUEZ, Maria, CARBAJAL-FRANCO, Guillermo y AVILA,
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Por un lado los solventes organicos actdan
como proveedor de oxigeno para la formacién
de oxidos y determinan fuertemente el tamafio
y forma de la particula asi como las
propiedades superficiales debido a sus
propiedades de coordinacion, y del otro lado, la
reactividad moderada del enlace carbono
oxigeno resulta generalmente en velocidades
de reaccion mas lentas.

El proceso no acuoso puede dividirse en
dos enfoques: surfactante y solvente
controlado. La ruta de sintesis por surfactante
controlado permite un control excepcional
sobre el crecimiento de las nanoparticulas de
Oxidos metalicos, llevando a muestras
perfectamente monodispersas en su mayoria.
La capacidad del surfactante para limitar la
superficie de las nanoparticulas, algunas veces
combinada con la selectividad hacia caras
cristalinas especificas, proporciona ventajas
como control en la forma, baja tendencia en la
aglomeracion, buena dispersion en solventes
organicos y el potencial para adaptar las
propiedades  superficiales  (Niederberger,
2009:1,7).

Un gran nimero de 6xidos metalicos, son
adecuados para la deteccion de gases
reductores u oxidantes, entre los que podemos
citar: ZnO, SnO, SnO,, Fe.0s, Cr.03, entre
otros. En general, los sensores a base de dxidos
metalicos (6xidos semiconductores) han sido
utilizados para sensar gases flamables y toxicos
que pueden estar presentes en una atmosfera
normal; por ejemplo: gas natural (CH4), gas LP
(CsHg y CsH10) y monoxido de carbono (CO)
(Aguilar-Leyva, 2012:117).
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El mecanismo de sensibilidad a los gases
de los materiales semiconductores esta
asociado con los efectos reversibles de las
moléculas de gas adsorbidas en la region de
carga y en la concentracion del portador cerca
de la capa superficial. EI cambio en la
conductividad eléctrica (sefial del sensor) se
determina principalmente por el tipo de
material semiconductor, la naturaleza y
concentracion de los centros activos de
adsorciéon en la superficie asi como la
estructura real del material, es decir, tamafio y
estructura cristalina de las particulas, grado de
aglomeracion, geometria de los poros y valor
del area especifica.

La especificidad de estos materiales para
la deteccion de gases esta asociada con un
conjunto de prometedoras propiedades fisicas
y quimicas. La superficie de los oOxidos
metalicos expuestas al aire esta cubierta por
especies de oxigeno quimisorbido (0%, 0%, O
), cuya concentracion esta determinada por la
temperatura y contenido de oxigeno en el
volumen (oxigeno en la red) y en la fase
Gaseosa. Las propiedades eléctricas de los
Oxidos semiconductores dependen de la
composicion de la superficie, de modo que la
quimisorcién de algunas especies distintas del
oxigeno, asi como las reacciones quimicas que
se producen en el intervalo de temperaturas de
100-500 entre las especies quimicamente
oxigenadas y los componentes del gas del
ambiente, producen un cambio en el valor de la
conductividad. Las ventajas significativas de
los dxidos semiconductores son la estabilidad
en el aire, la simplicidad de la preparacion en
estado de alta dispersion y bajo costo.

MARQUEZ, Maria, CARBAJAL-FRANCO, Guillermo y AVILA,
Alejandro. Influencia del surfactante en las propiedades morfoldgicas
y eléctricas de nanoparticulas de 6xido de hierro. Revista de Energia
Quimicay Fisica 2017



Articulo

22
Revista de Energia Quimica y Fisica

La gran desventaja de los sensores de gas
semiconductores es su escasa selectividad, esto
se debe al amplio espectro de centros de
superficie activa, que restringe la posibilidad
de determinar la contribucién de moléculas de
gas especificas a la sefal eléctrica integral
(Gaskov, 2009:3,4).

Trabajos anteriores se han enfocado en: el
estudio de las propiedades Opticas vy
estructurales de peliculas de 6xido de hierro
preparadas mediante un método quimico
hdmedo modificado (Carbajal 2012). Aguilar
(2012) obtuvo peliculas delgadas de 6xido de
estafio (SnO2) y déxido de estafio impurificado
con rutenio (SnO2:Ru) para aplicarlas como
sensores del gas propano. La sintesis y
caracterizacion de nanocompuestos de 6xidos
metélicos en relacién con el fendmeno de
sensado de gases (Gaskov, 2009). Preparacion
por métodos quimicos de peliculas de ferritas
puras e impurificadas con estafio para el
sensado del gas propano (Carbajal, 2004), los
efectos del surfactante en el tamafio de las
particulas de 6xido de hierro 11l formadas por
el método sol-gel (Camponeschi, 2008). Pero
hasta la fecha no se ha encontrado ninguna
investigacion que utilice la adicién de
surfactantes para modificar tanto las
propiedades morfolégicas como la respuesta
eléctrica al gas propano de nanoparticulas de
oxido de hierro.

El objetivo del presente trabajo es utlizar
dos diferentes surfactantes: el propilenglicol y
acido oleico para modificar las caracteristicas
morfologicas y respuesta eléctrica al gas
propano de las nanoparticulas de Oxido de
hierro 111 (Fe2053).
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En la Metodologia, la obtencion de Fe;Os3
por el método sol-gel, se logré en un medio
alcalino por la reaccion de una sal metéalica de
Fe''' y una base, de la cual se obtiene la goetita
(FeO(OH)) que es precursora del Fe>Oa:

FeCl, + 3NH,OH
- FeO(OH) + 3NH,Cl
+ H,0 2)

La sintesis de goetita se llevdé a cabo
mediante el método sol-gel en un medio mixto
compuesto de agua Yy alcohol isopropilico
(IsOH), debido a que el alcohol isopropilico
mejora la dispersion del material final
reduciendo la  aglomeracién de las
nanoparticulas de FeO(OH) (Carbajal,
2013:4582). Con la adicién del propilengligol
y el &cido oleico como surfactantes antes de la
precipitacion, se logré reducir la cinética de la
reaccion, asi como, poder controlar la
nucleacion y crecimiento de las nanoparticulas
de goetita sintetizadas (Méarquez, 2016:25,26).
Una vez formados los precipitados, se
obtuvieron los soles de goetita para su posterior
envejecimiento y depdsito de peliculas
mediante el método de inmersion, las peliculas
fueron oxidadas para la obtencion de
nanoparticulas de 6xido de hierro Ill.

Las peliculas de 6xido de hierro fueron
caracterizadas por Microscopia Electrénica de
Barrido (MEB) para determinar las
propiedades morfoldgicas y la Caracterizacion
Eléctrica en Atmdsfera Controlada para
determinar las propiedades eléctricas de las
nanaoparticulas de éxido de hierro Il1.
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En nuestro caso en particular, fue utilizado
el gas propano CsHs, que tiene un caracter
reductor, registrandose un aumento en la
conductividad eléctrica superficial de las
peliculas, asi que, para medir la respuesta
eléctrica de las nanoparticulas al gas propano,
se calculd y grafico la respuesta (Ec. 3) de
dichas peliculas (Morrison, 1982:335).

AG G—Gy, Amng
G, G, nt

3)

donde G es la conductancia eléctrica de la
pelicula expuesta al gas reactivo (propano), G,
es la conductancia eléctrica de la pelicula en
una éatmosfera de aire puro, n es la
concentracion de los portadores de carga, t es
el espesor de la pelicula y Ang es el
incremento de los portadores de carga por
unidad de &rea en la superficie.

En la seccion de resultados se reportan los
datos obtenidos del método sol-gel, de la
caracterizacion por microscopia electrénica de
barrido y caracterizacion por atmosfera
controlada.

Finalmente, en la seccién de conclusiones
se hace una recapitulacion y andlisis de los
resultados obtenidos en esta investigacion y se
proponen posibles mejoras.

Metodologia
Meétodo Sol-Gel

Formacion de Soles. Se utiliz6 como sal
precursora el cloruro férrico hexahidratado
(FeCls-6H20), calidad QP (98.2% pureza);
solucion de hidroxido de amonio (NH4OH) del
28-30%, (base NHs, ACS reagents).
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Alcohol isopropilico (CH;CHOHCH3) alta
pureza, propilenglicol (CH3OHCHCH20OH),
calidad USP (99.5% pureza); acido oleico
(C18H340>), calidad USP (88.9% pureza).

La formacion de soles se llevo a cabo
mediante el proceso sol-gel en un medio
acuoso y en un medio mixto (agua-alcohol
isopropilico) y utilizando la ruta de sintesis de
surfactante controlado.

Reacciones de sintesis. La reaccion de
sintesis para la obtencion de goetita tanto en un
medio acuoso como en un medio mixto, se
llev6 a cabo mediante el mecanismo de
hidrolisis descrito en la reaccion 2.

Preparacion de soluciones. Se prepararon
soluciones en alcohol isopropilico (ISOH) para
el medio mixto, con las siguientes
concentraciones: la base (NHsOH) 0.8M, una
sal precursora (FeCls-6H20) 0.2M, los
surfactantes acido oleico (AO) y propilenglicol
(PG) 55mM cada uno. También se prepararon
concentraciones en agua en las mismas
concentraciones que en ISOH, excepto del AO
ya que es insoluble en agua.

Obtencion de Muestras. Cada muestra se
obtuvo de acuerdo a lo mostrado en la Tabla 1
y con las cantidades indicadas a continuacion:
50 ml. NHsOH (0.8M) + 50 ml. FeCl3z-6H20
(0.2M) + 5 ml. surfactante (55mM)

3 Preparacion
7 Surfactante Solvente Velocidad
§ PG AO H20 ISOH goteo
(ml/min)
M5 X 4.79
M6 X X 4.88
M7 X 451
M8 X X 4.56
M9 X X 4.45

Tabla 1 Proceso sol-gel en medio acuoso y en medio
mixto
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El NHsOH se mantuvo en agitacion
constante.

Ya formados los precipitados, se
realizaron los lavados con el solvente
correspondiente y centrifugando las muestras a
1000 rpm para eliminar los residuos de cloruro
de amonio (NH4Cl) formados durante la
reaccion. Finalmente, se obtienen los soles de
goetita y se dejan reposar por un mes para su
envejecimiento y posterior depdsito para la
obtencion de peliculas.

Depésito de peliculas. ElI depdsito de
peliculas se hizo por el método de inmersion
para el cual se utiliz6 un equipo de inmersién
capaz de realizar inmersiones y atracciones en
un rango de velocidades de 1-50 mm/min, se
utilizaron sustratos de borosilicato sodico.

Las condiciones bajo las cuales fue
calibrado el dispositivo para realizar el
depdsito de las peliculas fueron las siguientes:
velocidad de bajada 25 mm/min, velocidad de
subida 3 mm/min, profundidad 4 cm., paso 32
div./seg. y 1 repeticion.

Oxidacion de peliculas. Una vez obtenidas
las peliculas con nanoparticulas de goetita, se
les di6 un tratamiento térmico por dos horas a
500 °C con la finalidad de oxidar el hidroxido
(goetita), eliminar el solvente y asi obtener
peliculas de 6xido de hierro 1l1.

La oxidacién de la goetita se lleva a cabo
mediante la reaccion

500 €
2Fe0(0OH) — Fe,05 + H,0 4)

Caracterizacion de peliculas. Las peliculas
de 6xido de hierro fueron caracterizadas por los
siguientes metodos:
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Microscopia Electronica de Barrido
(MEB), mediante este método pudimos
determinar las propiedades morfoldgicas de las
peliculas. El equipo utilizado fue un
microscopio electronico de barrido marca Jeol,
modelo JSM.6610LV.

La Caracterizacion Eléctrica en Atmosfera
Controlada fue utilizada para determinar las
propiedades eléctricas de las particulas, esta
caracterizacion se realiza en un sistema cerrado
con temperatura y flujo gaseoso controlado. El
aire empleado es de grado de alta pureza y
extraseco, el vacio es proporcionado por una
bomba rotatoria, por lo que se trabaja con bajo
vacio, el hidrocarburo utilizado (gas propano)
tiene una concentracion de 1000 ppm diluido
en el aire extraseco con un flujo controlado de
200 cm®/min. La camara de pruebas es de acero
inoxidable.

Resultados

Método sol-gel. Mediante el procedimiento
descrito en la Tabla 1, la sal precursora con o
sin surfactante se adiciona por goteo a la base.
La Figura 1 corresponde a soles de goetita
formados en un medio acuoso, la Figura la
muestra un sol formado usando una muestra
control y al sol mostrado en 1b se le adiciond
propilenglicol. En ambas figuras podemos
observar que los soles siguen precipitando
debido a que la dispersion de las particulas en
agua no es buena y como consecuencia las
peliculas depositadas sobre los substratos de
vidrio no fueron uniformes.
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Figura 1 Soles formados en medio acuoso y por goteo

Al utilizar un medio mixto (agua-alcohol
isopropilico) para la formacion de los soles de
goetita se obtuvo una mejor dispersion de las
particulas en el medio, ya que el alcohol
isopropilico previene la aglomeracion de las
mismas, como se muestra en la Figura 2: la
Figura 2a corresponde a un sol formado
mediante una muestra control, las Figuras 2b y
2¢ muestran soles formados con influencia de
propilenglicol 'y &cido oleico como
surfactantes, respectivamente. Los resultados
obtenidos muestran una mejor dispersion de las
particulas en el medio que contiene &cido
oleico, ya que este contribuye a que las
particulas sean de menor tamario.

Figura 2 Fromacion de soles en ISOH y por goteo

De los precipitados, se obtuiveron
peliculas transparentesy uniformes (Figura 3).
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Figura 3 Peliculas de Fe;Os; de los soles obtenidos
mediante el procedimiento de la Tabla 1

Caracterizacion de Peliculas

Microscopia Electronica de Barrido. Las
iméagenes de MEB de la Figura 4 corresponden
a peliculas cuyos soles fueron preparados
mediante el procedimiento descrito en la Tabla
1 en un medio acuoso.

Figura 4 Muestras en medio acuoso, depositadas sobre
substratos de borosilicato sédico mediante el método de
inmersidn: (a) muestra oxidada sin surfactante, (b)
muestra oxidada con surfactante

La figura 4a corresponde a una pelicula de
muestra control y la 4b a la de una pelicula con
propilenglicol. Las imagenes muestran que el
propilenglicol promueve la homogeneidad de
la pelicula a lo largo del substrato, obteniendo
peliculas mas delgadas.

La figura 5 muestra iméagenes del MEB de
peliculas cuyos soles fueron preparados en un
medio mixto (agua-alcohol isopropilico). Las
figuras 5a y 5b corresponden a imagenes de
muestras control sin oxidacion y con
oxidacion, en las cuales observamos la
aglomeracion de particulas.
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En 5¢c y 5d se muestran imagenes de
propilenglicol sin oxidar y oxidadas y en las
imagenes 5e y 5f observamos peliculas con
acido oleico bajo las mismas condiciones. La
diferencia en la aglomeracion entre las
muestras preparadas en medio acuoso y las
preparadas en medio mixto es muy clara, ya
que en los soles en medio mixto por la forma
de su dispersion los tamafios de poro son
mayores. Con respecto a la adicion del
surfactante, las aglomeraciones de las
particulas recubiertas con &cido oleico son de
menor tamafio y con formas mejor definidas
que las aglomeraciones de las particulas
recubiertas con el propilenglicol.

Caracterizacion Eléctrica por Atmdsfera
Controlada. Es necesario analizar las peliculas
delgadas a diferentes temperaturas ya que los
sensores semiconductores operan dentro de
una ventana de temperatura (Carbajal,
2000:141).

Figura 5 Muestras en medio mixto (agua-ISOH),
depositadas sobre substratos de borosilicato sddico
mediante el método de inmersion: (a) y (b) muestra
control sin oxidacién y con oxidacion respectivamente,
(c) y (d) muestras con propilenglicol sin oxidacién con
oxidacion respectivamente, (e) y (f) muestra con &cido
oleico sin oxidacion y con oxidacién respectivamente
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Se analizaron tres muestras caracteristicas:
una pelicula sin surfactante, una pelicula fresca
con acido oleico y una pelicula afiejada con
acido oleico. Se eligié un rango de temperatura
de 150 a 400 °C, el voltaje de polarizacion que
se aplico a las muestras fue de 10v.

Primeramente se construyd una curva de
ajuste, midiendo la conductancia de las
peliculas en una atmdsfera de aire puro, la cual
servird para el célculo de la respuesta.
Posteriormente se midio la conductancia de las
peliculas en una atmdsfera de propano en una
concentracion de 1000 ppm y un flujo de 200
cm3/min. y con estos datos se obtuvo la curva
para el gas en estudio (Ec. 1).

Dado que a temperatura constante

G = I ()
v

y que la conductancia (G) tiene un
comportamiento lineal, los célculos de las
conductancias para cada pelicula se obtuvieron
a partir de las regresiones lineales hechas para
cada curva (V vs. I), teniendo que si [ = GV y
y = mx + b, entonces G es la pendiente m de
la recta.

En el Gréafico 1 se muestran las curvas
caracteristicas de la temperatura (T) contra la
conductancia (G) de un semiconductor de
Fe>Os para aire y propano diluido. La
diferencia entre la curva de conductancia para
aire y la curva de conductancia para propano es
muy baja, siendo ligeramente mayores los
valores de las conductancias en propano, las
diferencias entre estos valores es del orden de
décimas de microsiemens a temperaturas
superiores a los 200 °C por lo cual no son
observables en las gréaficas.
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— b) Respuesta de la pelicula delgada de

70— o propano Fe,O3 de una muestra fresca con acido oleico.
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Graéfico 1 Curva caracteristica de la temperatura (T)
contra la conductancia (G) de un semiconductor de
Fe,Os3

De acuerdo a la definicion de sensibilidad
(Ec. 1), se calcul6 y grafico la sensibilidad de
las trs peliculas caracteristicas:

a) Respuesta de la pelicula de Fe2O3 sin
surfactante.

El grafico 2 muestra que la pelicula
delgada de Fe;O3 sin surfactante a 225 °C
presentd su mayor valor de respuesta en
0.1675.

—m— Sensibilidad
0.20 4 Muestra

sin surfactante
|
0.15 4
0.10
u u

0.05 4

Sensibilidad

-0.05 4

-0.10 4

-0.15 4

T T T T T
150 200 250 300 350
Temperatura (°C)

Grafico 2 Respuesta de una pelicula delgada de Fe;O3
sin surfactante al gas propano a 1000 ppm
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En la grafica de la Figura 8 se observa que
el mayor valor de respuesta lo presenta en
4.6911 a 250 °C. La respuesta de esta pelicula
es 28 veces mayor que la de la muestra sin
surfactante, esto es debido a que la adicién del
surfactante modifica la morfologia de las
particulas y como consecuencia el nimero de
portadores de carga por unidad de &rea en la
superficie de la pelicula y la conductividad de
la pelicula semiconductora aumentan; ademas
el acido oleico proporciona las caracteristicas
estructurales necesarias (buena dispersion,
aglomeraciones de particulas con formas mejor
definida y méas pequefias) como se observé en
las imagenes e) y f) de MEB en la Figura 5.

c) Respuesta de la pelicula delgada de
Fe»O3 de una muestra con acido oleico afiejada.
También se midid la respuesta de una pelicula
delgada de Fe>Os de una muestra con &cido
oleico afiejada.

—m— Sensibilidad
Muestra
AO fresca

Sensibilidad
N
N

]
P
—

1%0 2(‘)0 2%0 3(‘)0 3;0
Temperatura (°C)
Gréfico 3 Respuesta de la pelicula delgada de Fe;O3 de

una muestra fresca con &cido oleico al gas propano a
1000 ppm

La respuesta al gas propano presentada por
esta pelicula es baja, siendo de 0.2377 a 200 °C
(Grafico 4).
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La respuesta de esta muestra tiende mas
hacia el valor de la respuesta de la muestra sin
surfactante, que al valor de la respuesta de la
muestra fresca con acido oleico y esto puede
ser debido a que con el paso del tiempo, las
peliculas tienden nuevamente a aglomerarse y
el tamafio de la particula aumenta debido al
madurado de Ostwald, en el cual particulas
relativamente grandes crecen a expensas de
otras particulas mas pequefas (Cao, 2004).

—m— Sensibilidad
Muestra
0.3 AO afiejada

| |
0.2 B

0.1

0.0 a—" ]

-0.14
-0.2 4
-0.3 4

Sensibilidad

-0.4

-0.5

06 T T T T T T T T 1
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450

Temperatura (°C)

Gréfico 4 Respuesta al gas propano a 1000 ppm de la
pelicula delgada de Fe,Os de una muestra con &cido
oleico afiejada
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Conclusiones

Se obtuvieron peliculas delgadas de 6xido de
hierro con dos diferentes surfactantes mediante
el método sol-gel, para lo cual fueron
preparados los soles de goetita en soluciones
con concentraciones diluidas de 0.2 M para la
sal y 0.8 M para el hidroxido, buscando una
buena dispersién de las particulas en la
solucion. Los precipitados fueron preparados
en un medio acuoso y posteriormente en un
medio mixto (agua-alcohol isopropilico),
logrando una mayor segregacion de las
particulas y porosidad en el material, asi como,
peliculas mas uniformes y delgadas gracias al
cambio del solvente y la adicion del
surfactante. Se utilizaron dos surfactantes:
propilenglicol (PG) y &cido oleico (AO), para
modificar la morfologia de las particulas de
oxido de hierro formadas mediante el método
sol-gel ya que la adicion de estos disminuye la
energia intersticial de las particulas y permite
la creacion de particulas de 6xido de hierro mas
estables.

En consecuencia, la aglomeracion de las
particulas depende del medio donde ocurre el
precipitado ya que mientras el agua produce
una alta aglomeracion, el alcohol isopropilico
(IsOH) promueve la segregacién de las
particulas y la porosidad del material.

Los resultados del analisis por MEB
mostraron que la adicion del surfactante (PG)
al precipitado ayud6é a que las peliculas de
Oxido de hierro en medio acuoso fueran méas
delgadas, por lo que el agrietamiento
disminuy6 considerablemente o llegé a ser casi
nulo.
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En un medio mixto, las imagenes de MEB
mostraron que las particulas se encontraban
menos aglomeradas porque hubo una mejor
dispersion que en medio acuoso permitiendo
tamafios de poro mas grandes. En relacion al
surfactante, los aglomerados de particulas
recubiertas por acido oleico fueron de menor
tamafo y con formas mejor definidas que las
aglomeraciones de particulas recubiertas con
propilenglicol.

Por lo tanto, se obtuvo un mejor control
sobre el crecimiento y morfologia de las
particulas en medio mixto y adicionando acido
oleico como surfactante.

Se obtuvieron los valores de las
conductancias de las muestras en aire (para el
calculo de respuesta) y de propano (gas
reactivo). La diferencia entre la curva de
conductancia para aire y la curva de
conductancia para propano en la muestra sin
surfactante es casi nula, siendo ligeramente
mayores los valores de las conductancias para
el propano, las diferencias entre estos valores
es del orden de décimas de microsiemens a
temperaturas superiores a los 200 °C.

Al calcular y graficar la curva de respuesta
de las peliculas preparadas a partir de una
muestra sin surfactante, una muestra fresca con
acido oleico y una muestra con &cido oleico
afiejada, se obtuvo que la pelicula que presenta
mayor respuesta al gas propano es la
correspondiente a la muestra fresca con &cido
oleico, debido a que al no presentarse el
madurado de Ostwald la conductancia es
mayor porque al modificarse la morfologia de
las particulas aumenta la variacion de los
portadores de carga en la superficie de la
muestra.
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Por lo tanto se concluye que los efectos
derivados del uso de surfactantes, &cido oleico
y propilenglicol encontrando que un medio
mixto, el acido oleico es el surfactante que
proporciona las mejores caracteristicas
estructurales y eléctricas para el sensado del
gas propano (dispersion, tamafio y forma de
particula), porque entre mas pequefio sea el
tamafio de los aglomerados de particulas y
tengan una mejor dispersion, habra mayor
superficie para la deteccidn del gas propano en
la pelicula delgada de 6xido de hierro (Fe203).
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Resumen

La preparacion de silicatos mesoporosos se llevé a cabo
por el método Sol-Gel y por el método no hidrotérmico,
con la finalidad de comparar las propiedades texturales
y morfoldgicas de los materiales resultantes para ser
usados en pruebas de adsorcién de colorantes. La sintesis
del éxido de silicio por el método Sol-Gel se utilizd
tetraetil ortosilicato como fuente de silicio, a diferencia
del no hidrotérmico que se utilizé el silicato de sodio.
Ambos precursores fueron calcinados en un horno con
un flujo de aire durante 6 h. El silicato tipo MCM-41
sintetizado por Sol-Gel desarrollé un arreglo hexagonal
identificado por los planos de difraccionen (100), (11
0), (200) y (21 0) con area especifica de 1074 m?/g. Sin
embargo, en el silicato obtenido por el método no
hidrotérmico solo se identificd un pico de difraccién en
el plano (1 0 0) con area especifica de 337 m?/g. Siendo
la MCM-41 sintetizada por Sol-Gel el material méas
prometedor para ser usado como agente adsorbedor y
como posible soporte catalitico del TiO, para reacciones
de fotodegradacion.

Mesoporoso, 6xido de silicio, adsorcion

Abstract

The preparation of mesoporous silicates was carried out by
the Sol-Gel method and by the non-hydrothermal method,
with the aim of compare the textural and morphological
properties of the resulting materials to be used in the dye
adsorption tests. The synthesis of silicon oxide by the Sol-
Gel method used the tetraethylortosilicate as a source of
silicon, a difference of the non-hydrothermal that used the
sodium silicate. Both precursors were calcined in an oven
with an air flow for 6 h. The MCM-41 type silicate
synthesized by Sol-Gel has been developed with a
hexagonal design identified by the diffraction (1 00), (11
0), (20 0) and (2 1 0) planes with the area of 1074 m/g.
However, the silicate obtained by the non-hydrothermal
method was only identified at a diffraction peak in the (10
0) plane with a specific surface area of 337 m?/g. Being
the MCM-41 synthesized by Sol-Gel the most promising
material to be used as an adsorption agent and as a possible
catalytic support of TiO; for photodegradation reactions.

Mesoporous, silicon oxide, adsorption
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Introduccion

El desarrollo de materiales porosos con
estructura ordenada es de gran importancia en
las areas de fisica, quimica y biologia. En la
altima década las investigaciones se han
intensificado en el desarrollo de materiales
mesoporos del tipo M41S debido a la necesidad
de catalizar o adsorber moléculas de alto peso
molecular (Jafarzadeh et al., 2016). El material
mas estudiado de esta familia es la MCM-41,
quien posee un sistema de poros tubulares con
tamafios de 15-100 A altamente ordenados que
no se intersectan entre si, elevada é&rea
superficial de aproximadamente 1000 m?/g
(Chen et al., 1999). La importancia de la MCM-
41 se basa en una estructura simple con
propiedades  estructurales y  texturales
moldeables en funcion de las condiciones de
sintesis y surfactante que permiten la obtencién
de poros bien definidos, grandes volimenes de
poros, areas especificas muy altas que facilitan
una buena difusion de reactantes y productos
dentro y fuera de los poros. Por otra parte, este
material presenta una estabilidad quimica y
buena sinergia con iones metalicos como el Ti,
Zr, Al, entre otros. En el presente trabajo se
reporta la sintesis de silicatos mesoporos por el
método Sol-Gel y el método no hidrotérmico,
ambos métodos son econdémicos y rapidos de
usar para la preparacion de silicatos en
comparacion con el método hidrotérmico.
Posteriormente, con los materiales resultantes se
harén pruebas de adsorcion de azocolorantes y
dopaje de los soportes con 6xido de titanio para
realizar pruebas de fotodegradacion.
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Metodologia a desarrollar
Sintesis de la MCM-41

La MCM-41 fue sintetizada por el método Sol-
Gel (Sanchez, 2012), usando cetil-trimetil-
amonio (CTAB) como agente director de la
estructura en mezcla con hidroxido de amonio
(NH4OH) y agua desionizada, la agitacion se
Ilevd a cabo a temperatura ambiente durante 45
min. Posteriormente, se adicion6 una cantidad
conocida de tetraetil ortosilicato (TEOS) y se
continud con la agitacion por un intervalo de 40-
60 min. El precipitado obtenido fue recuperado
por filtracion a vacio, lavado con agua
desionizada y secado a 60°C por 24 h. El
material resultante fue finamente pulverizado y
calcinado a 550°C por 8 h en flujo de aire
extraseco.

Sintesis del SiO2

El silicato mesoporoso fue sintetizado de
acuerdo a la literatura (Esteban et al., 2015) con
algunas modificaciones. La sintesis se inici6 con
la mezcla de bromuro de cetil-trimetil-amonio
(CTMABT, Aldrich, 99%) y agua destilada. La
agitacion fue llevada a cabo a temperatura
ambiente durante 15 min. Posteriormente, a esta
solucion se le adicion6 una cantidad conocida de
silicato de sodio (Na20O7Sis; Aldrich) y se
continud con la homogenizacion durante 30 min
a temperatura ambiente. EI pH de la solucién
alcalina se ajustd de un valor de 12 hasta 9
mediante la adicion de &cido sulfdrico a una
concentracion 2 M (H2SOa4: 2 M). El precipitado
blanco formado fue filtrado a vacio, lavado y
finalmente secado a 80°C durante 48 h. El sélido
resultante se pulverizd y calcind a 600°C por 6 h
en flujo de aire extraseco.
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Resultados
Caracterizacion de catalizadores

La isoterma de adsorcién-desorcién de nitrégeno
y distribucién de tamafio de poro de la MCM-41
es ilustrado en el grafico 1. Se observo que el
material exhibe una isoterma de tipo IV
caracteristico de un material mesoporoso
(Leofanti et al., 1998). El lazo de histéresis
asociado a este material es de tipo H1 que indica
la formacion de poros de tamafios uniformes de
alrededor de 20-35 A. Shu et al., (2015).
También se sintetizé la MCM-41 utilizando el
método hidrotérmico y reportd propiedades
texturales similares a las obtenidas por el método
Sol-Gel (tabla 1). Por otra parte, con el método
no hidrotérmico se obtuvo un silicato (grafico 2)
con isoterma de tipo V que identifica a un sélido
constituido por mesoporos y macroporos, este
tipo de sistema es similar al tipo Il (Sing et
al.,1985). El lazo de histéresis es de tipo H3,
caracteristico de un material poroso que forma
aglomerado de particulas con tamafos y formas
no uniformes con distribucion de tamarfio de poro
variado como se aprecia el gréafico 2.
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Grafico 1 Isoterma de adsorcion-desorcion de nitrégeno
del material MCM-41
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Gréfico 2 Isoterma de adsorcidn-desorcién de nitrogeno
del material SiO,

La tabla 1 muestra los parametros
texturales determinados por el método BET y
BJH. El area especifica del oxido de silicio
(SiOy) fue de 337 m?/g, similar a lo reportado por
Jung et al., (2001) para el SiO2 que fue de 332
m?/g. Un valor bajo en el area especifica de éste
material se puede atribuir a la formacion de
aglomerados de particulas, sin embargo, la
introduccién de un agente dopante en el SiO>
puede originar un incremento en el éarea
especifica tal como lo demostré Jung et al. y
Esteban et al. Por otra parte, con el método Sol-
Gel se obtuvo un silicato mesoporoso de acuerdo
a la IUPAC ya que se encuentra en un rango de
diametro de poro < 50 A, con un area especifica
de 1074 m?g, ideal para ser usado como
adsorbente y/o soporte catalitico.

Material | Sget Dp Vp
(m?g) | (A) | (cm¥g)
MCM-41 | 1074 27 0.86
SiO; 337 43 0.71

Tabla 1 Parametros texturales de los soportes cataliticos
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En el grafico 3 se presentan los patrones de
difraccion de rayos X de los soportes
mesoporosos. A bajos angulos los patrones de
DRX de la MCM-41 muestra tres picos bien
definidos en los planos (10 0), (1 10) y (2 0 0),
que caracteriza a un material con estructura
hexagonal altamente ordenada (Wang et al.,
2016). Mientras que, el SiO presenta solo un
pico de difraccion en el plano (1 0 0), la ausencia
del resto de picos indica que el material
desarrollo una estructura hexagonal poco
ordenada en comparacién con la MCM-41. Sin
embargo, ambos métodos de sintesis permitieron
obtener silicatos mesoporos con arreglos
estructurales idoneos para ser usados como
soportes cataliticos.
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Gréfico 3 Difracciénde rayos X a bajos angulos
de los soportes cataliticos

El gréafico 4 exhibe los espectros FTIR de
los materiales MCM-41 y SiO», los materiales
presentaron banda en 434, 602 y 814 cm™ que
corresponde a la vibracion del enlace metal-
oxigeno, especificamente enlace Si-O. Ademas
se identificaron flexiones localizadas en 1054 y
1250 cmtque corresponden a vibraciones de tipo
asimétrico del enlace Si-O-Si (Kumar et al.,
2015).
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En la MCM-41 se observé una banda en
1740 cm™ que corresponde a vibraciones de
agua molecular adsorbida en el solido (Abdel et
al., 2015).
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Figura 4 Espectroscopia FTIR de los silicatos
Mesoporosos

Las imagenes de Microscopia Electrénica
de Transmision de la MCM-41 y SiO; se
muestran en la figura 1 y figura 2,
respectivamente. La MCM-41 muestra un
conjunto de canales uniformes gque indican una
estructura hexagonal altamente ordenada, lo cual
estd en correlacion con los patrones de
difraccion de rayos X a bajos angulos (figura 3).
Por otra parte, el SiO2 presenta un ordenamiento
de canales poco homogeéneo en varias secciones
de la muestra, en su mayoria son secciones
amorfas indicando que el arreglo hexagonal no
se encuentra bien definidas tal como se observo
por DRX.
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Figura 1 Microscopia electrénica de transmision del
material MCM-4

Figura 2 Microscopia electrénica detransmision del
material SiO;
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Conclusiones

Los silicatos mesoporosos obtenidos por el
método no hidrotérmico y Sol-Gel resultaron
con propiedades texturales y morfologicas
idéneas para ser usados como adsorbentes del
colorante naranja de metilo.
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Sin embargo, el silicato tipo MCM-41
preparado por Sol-Gel resultdé por sus
caracteristicas el mas prometedor para esta
finalidad, ademas, estas caracteristicas permiten
a ambos silicatos ser usados como soportes
cataliticos  para  realizar  pruebas de
fotodegradacion en una segunda etapa de esta
investigacion. Por otra parte, ambos métodos
resultaron ser mas rapidos y econdmicos para la
sintesis de silicatos mesoporosos.
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Resumen

Ante el inminente agotamiento de los combustibles
fésiles, se buscan fuentes renovables que suplan la
demanda energética a futuro. En este trabajo se realizo
un estudio preliminar para la extraccion de aceite a partir
de la semilla de Jatropha Curcas y se extendera la
investigacion hasta la produccion de diesel verde. La
extraccion del aceite de la semilla de Jatropha Curcas se
realiz6 en un equipo Soxhlet con n-hexano a 70 °C y que
posteriormente se recuper6 del producto por destilacion.
El rendimiento de producto extraido fue de 63 %. La
reaccion de transesterificacion se realizd con CH3;ONa
en CHsOH y 10 g de aceite a 60 °C por 1 h. La
caracterizacion del aceite transesterificado se realiz6 por
espectroscopia FT-IR y cromatografia de gases-masas.
Los resultados de FTIR indican que se logro la
transesterificacion al aumentar la intensidad de las
bandas de 1465, 2925 cm™* (CH3), ademas de una banda
bien definida de 1194 cm* (estiramientos de los enlaces
0O-CHgs del éster). La identificacion por cromatografia de
gases-masas indic6 la presencia de ésteres
principalmente de Cis a Cis como los productos
principales.

Jatropha curcas Aceite, transesterificacion, diesel
verde

Abstract

Faced with the imminent depletion of fossil fuels, we are
looking for renewable sources that meet future energy
demand. In this work, a preliminar study on the
extraction of jatropha curcas seed oil was made and will
be extent studies to the biodiesel production. The
extraction of jatropha curcas seed oil was made using a
Soxhlet equipment at 70 °C, with a n-hexane as a
disolvent. Followed by distillation to recover the
product. The yield of jatropha curcas seed oil was 63 %.
The transesterification was carry out on a batch reactor
operating at 60 °C with 10 g of jatropha curcas seed oil,
using sodium metoxide/metanol and the reaction time
was 1 h. The jatropha curcas seed oil was characterized
by FTIR and gas chromatography-mass spectrometry.
The product IR spectrum shows sharps bands at 1465
and 2925 cm* corresponding to stretching vibration of
C-H bonds (assymmetric CH3) and a band at 1194 cm?
indicating the presence of O-CHs; stretching bending.
The mass spectra data confirm the presence of Ci6t0 C1s
methyl esters.

Jatropha curcas seed oil, transesterification, green
diesel
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Introduccion

Ante un agotamiento inminente de los
combustibles fésiles que actualmente mueven el
mundo, gasolina, turbosina y diésel, se estan
buscando nuevas alternativas renovables y que
ademas no comprometan la  seguridad
alimentaria del pais, que no involucren un
cambio drastico en el disefio de los motores de
combustion interna, por esta razon los
biocombustibles obtenidos de semillas no
comestibles como el de Ricinus communis y el
del pifion mexicano (Jatropha curcas) parecen
ser una alternativa viable (INIFAP-HIDALGO,
2013).

Diversos estudios han mostrado la
viabilidad, (Juan J.W, 2011). Mediante procesos
cataliticos y aproximaciones no cataliticas la
preparacion de bieodiesel.

En este estudio se evalUa la extraccion de
aceite utilizando n-hexano de la semilla del
pifion mexicano, Jatropha curcas que crece en la
Huasteca Hidalguense y que posteriormente se
transesterifica para la obtencion de biodiesel.
Descripcion del método

La semilla de pifion mexicano o Jatropha
curcas se adquirié en laregion de la Huasteca del
Estado de Hidalgo. Las semillas con céscara se
secaron al sol, se pelaron, trituraron y molieron.
La extraccion del aceite se realiz6 en un equipo
Soxhlet con disolvente n-hexano (Aldrich) a 70
°C equipado con un cartucho de celulosa, la
masa de la semilla de Jatropha curcas fue 100 g,
el nimero de ciclos fue de 20. El n-hexano se
recupero del producto por destilacion.
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La reaccion de transesterificacion se
realiz6 en un reactor batch con un sistema de
calentamiento con agua a 60 °C, se adiciond una
muestra de aceite crudo y se le adiciond
metoxido de sodio (Aldrich) disuelto en metanol
(Aldrich), la reaccion se llevd a cabo por 1 hy
posteriormente se dejo enfriar y la separacion de
los productos se hizo en un embudo de
diseccion. Posteriormente se realizo un estudio
de la composicion del aceite transesterificado
por espectroscopia infrarroja con transformada
de Fourier en un equipo Thermo Scientific ATR
y el andlisis de la composicion del aceite de
higuerilla de la muestra transesterificada se
realizd en un cromatografo de gases equipado
con un espectrofotometro de masas, modelo
Agilent Technologies 5977A MSD y con una
columna capilar de 100 m.

Resultados

La extraccion de aceite de la semilla de pifion
mexicano o Jatropha curcas realizado en un
equipo Soxhlet di6 como resultado un
rendimiento del aceite crudo del 63 % calculado
del peso de la semilla molida.

Para poder utilizar aceites vegetales en los
motores actuales es necesario convertirlos en
compuestos de caracteristicas y comportamiento
asimilables a los combustibles tradicionales. La
primera forma de efectuar esta conversion es
mediante una transformacion quimica que
convierta los aceites (triglicéridos) en
compuestos similares a los presentes en los
gasoleos (por ejemplo ésteres). Se trata de una
reaccion sencilla, que no es intensiva en
tecnologia y cuyos productos se ajustan bien al
objetivo deseado.
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La reaccion es una transesterificacion con
metanol/KOH, resultando unos productos dos
denominados ésteres metilicos de acidos grasos
y glicerina como subproducto, aunque
normalmente se suelen denominar biodiesel, la
reaccion se muestra en la figura 1.

CH2-OCOR CH2-OH

| KOH |

CH-OCOR + 3CHs-OH > CH-OH + 3RCOOCH;3
\ \

CH,-OCOR CH-OH

Aceite Metanol Glicerina Ester
(Triglicérido)

Figura 1 Reaccién de transesterificacion de un aceite,
triglicérido, (Borges M.E., 2011)

En el grafico 1 se muestran los espectros
de FTIR del aceite de Jatropha Curcas crudo y
de la muestra de aceite obtenida de la
transesterificacion que como resultado dan los
metilesteres correspondientes. El espectro de
infrarrojo del aceite de Jatropha curcas crudo
presenta las bandas en 3320, 3012, 2925, 2854,
1744, 1649, 1565, 1465, 1456, 1434, 1360,
1239, 1182, 1163, 1109, 1101, 1044, 848, 725
cm-1. La banda de 3012 cm-1 corresponde al
estiramiento del enlace C-H cis-olefinico del
fragmento —HC=CH—. La posiciéon de esta
banda depende del nimero de dobles enlaces
C=C presentes en el aceite, (Kumar S., 2017).
Las bandas con maximos en 2854 y 2925 cm-1
corresponden a los estiramientos de los enlaces
alquil C-H (estiramientos asimétricos CH3 y
CH2 y simétricos del CH2). La banda intensa en
1744 cm-1 es debido al estiramiento del
carbonilo C=0 del grupo funcional ester de los
acidos grasos. La banda de 1649 cm-1,
corresponde al estiramiento de los enlaces
olefinicos C=C de las cis-olefinas, esta banda
indica la insaturacion del aceite de Jatropha
curcas. Las bandas en el intervalo de 1480 —
1360 cm-1 corresponden a la combinacion de
diferentes modos de deformacion de los grupos
funcionales metileno y metilo.
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Las banda 1163 y 1101 cm-1 pueden ser
causados por la presencia de éteres
glicerodiaciles en los aceites (Timilsena, 2017),
especialmente la banda 1163 cm-1 es un
estiramiento asimétrico de los enlaces C-C(=0)-
O y O-C-C, mientras que la banda 1101 cm-1
esta asociada con los estiramientos simétricos C-
O-C de los triglicéridos. La banda en 725 cm-1
se le atribuye al balanceo de los enlaces CH2
(metileno) en las cis-olefinas disustituidas.

— Aceite de Jatropha Curcas crudo

—Metil esteres de aceite de Jatropha Curcas

Absorbancia (u. a)

3700 3500 3300 3100 2900 2700 2500 2300 2100 1900 1700 1500 1300 1100 900 700
Frecuencia (cm)

Gréfico 1 Espectro de infrarrojo del aceite crudo de
Jatropha Curcas y de la muestra transesterificada

Dos nuevas bandas aparecen en 1435 y
1194 cm-1 que de acuerdo a Zhang (2012)
corresponden la formacion de los metil esteres
del &cido graso (O-CH3 y CH3 en el aceite
transesterificado). Otra diferencia con el aceite
de Jatropha curcas transesterificado y el crudo,
es la aparicién de una banda amplia con un
maximo en 3320 cm-1 que corresponde a la
vibracion de los grupos OH del gricerol formado
en la transesterificacion y que todavia
permanece disuelto.

Con respecto a los resultados de
cromatografia de gases-masas del aceite de
Jatropa curcas transesterificado, debido a las
caracteristicas de la columna capilar usada en
este estudio, algunos picos no se separan de
manera eficiente y coeluyen, grafico 3.
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Entre los compuestos identificados por los
patrones de fragmentacion de la
espectrofotometria de masas, la identificacion de
los compuestos del aceite transesterificado se
hizo comparandose los espectros obtenidos con
una base de datos de espectros de NIST-2014,
los compuestos identificados con este
procedimiento fueron los siguientes: metil
tetradecanoato, metilestearato, metil ester del
acido hexadecanoico. Metil ester del acido 9-
octadecendico y su isomero respectivo, metil
ester del &cido cis-11eicosenoico y su isomero
respectivo. Se muestra un ejemplo en el grafico
4 del patron de fragmentacion del metil ester del
acido hexadecanoico.

Abundance TIC: jatrofa Didata.ms

3.4407]
322407 47

11111

-
- M»«JJ_/

Time> 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500 5000 5500  60.00 6500

Gréfico 2 Cromatograma del aceite de Jatrofa curcas
transesterificado

Abundance Scan 10596 (44.401 min): jatrofa.D\data.ms
741

50001 1432 212 203
84 1852
| 974 1454 |
oL A L A 1672 |2002 | 2432 263 3111 3410
miz-> 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340
Abundance #130813: Hexadecanoic acid, methyl esler

Gréfico 3 Ejemplo de un patrén de fragmentacion de la
espectrofotometria de masas del metil ester del éacido
hexadecanoico
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Cabe mencionar que los compuestos
presentes en el aceite de jatropha curcas
transesterificado son similares a los reportados
por Fernandes y col. (2015).
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Conclusiones

El rendimiento del aceite extraido de la semilla
de Jatropa Curcas obtenida de la region de la
Huasteca Hidalguense por el método de Soxhlet
fue razonablemente bueno al compararlo con lo
publicado en la bibliografia cientifica. El analisis
cualitativo y semicuantitativo realizado por
FTIR y cromatografia gases-masas, demostro la
posibilidad de obtener aceite en su forma de
metil ester de acido graso que se denomina
biodiesel.
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Resumen

El acero inoxidable A304 es un material muy utilizado en
la industria debido a que es resistente a la corrosion, pero
en presencia de cloruros esta propiedad se ve disminuida.
Debido a que los iones cloruro causan la produccién de
picaduras en los aceros, en el presente trabajo es de interés
estudiar, mediante técnicas electroquimicas a corriente
directa y alterna, las condiciones energéticas necesarias
para poder lograr la produccién controlada de picaduras,
en un medio rico en iones cloruro. Para el estudio se utilizé
la técnica de Polarizacién Potenciodindmica para
determinar el potencial de picado, mediante la imposicion
de una ventana de potencial desde OCP hasta 1V respecto
al electrodo de referencia de calomel saturado. A partir de
los resultados obtenidos, se seleccionaron los potenciales
que se impusieron en el estudio de Espectroscopia de
Impedancia Electroquimica. EI comportamiento de los
resultados en el barrido de frecuencias marca diferencias
importantes, segun el potencial impuesto. Por lo que se
concluye que el potencial y las frecuencias son
fundamentales para la generacién controlada de picaduras,
ya que, a mayor potencial impuesto, las picaduras
generadas son mayores en tamafio y cantidad.

Corrosién, picaduras, acero inoxidable A304, técnicas
electroquimicas

Abstract

Industrially, stainless steel A304 have been extensively
use, because it has a good corrosion resistance, but in the
presence of chlorides this property is diminished. Because
chloride ions cause the production of pitting in steels, in
the present work it is of interest to study, by means of
electrochemical techniques direct and alternating current,
the energy conditions necessary to be able to achieve the
controlled production of pitting, in a chloride ions rich
environment. For the study, the Potenciodynamic
Polarization technique was used to determine the pitting
potential, by imposing a potential window from OCP up
to 1V with respect to the reference electrode of saturated
calomel. From the obtained results, the potentials that
were imposed in the Electrochemical Impedance
Spectroscopy study were selected. The behavior of the
results in the sweep of frequencies marks important
differences, according to the potential imposed. It is
concluded that potential and frequencies are fundamental
for pitting controlled generation, because at higher
potential imposed, pits generated are bigger and greater
number.

Corrosion, pitting, stainless steel A304,
electrochemical tecniques
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Introduccion

En laactualidad, se invierten millones de dolares
anualmente en reparacion o remplazo de piezas
0 equipos completos, como consecuencia de los
efectos de la corrosion, lo que ha causado que
algunas  empresas  decidan  abandonar
instalaciones completas, por los altos costos que
esto representa. Al pensar en la corrosion, lo
primero que viene a la mente es un metal
oxidado y con polvo color rojizo, por lo tanto, es
un objeto que ya acabd su vida util y debe ser
reemplazado [1]. Dentro de la clasificacion
general de corrosion, las picaduras se encuentran
en el tipo de corrosion localizada.
Superficialmente, este tipo de corrosion se puede
ver como uno o varios puntos distribuidos
aleatoriamente  por el material, pero
microscopicamente puede que exista un dafio
irreversible, al no ser detectadas en sus etapas
iniciales, puede que exista internamente un
socavado en el material. La corrosion se ha
estudiado durante varios afios, pero la gran
mayoria de los autores estudian la corrosion con
el fin de inhibir o evitar este proceso [2]. Pocos
han sido los interesados en encontrar las
condiciones energéticas necesarias para una
produccion controlada y asi poder utilizar las
picaduras en favor del desarrollo tecnoldgico. La
literatura da la pauta para estudiar las variables
como el potencial impuesto, frecuencias
impuestas, medio corrosivo y el tratamiento
superficial del electrodo, todo esto mediante
diferentes técnicas electroquimicas a corriente
directa y alterna. Mediante la técnica de
Polarizacién potenciodindmica es posible
determinar los procesos que se llevan a cavo en
una ventana de potencial impuesto, dichos
procesos se identifican mediante cambios de
pendiente como se muestra en el

Gréfico 1, con esta técnica es posible identificar
el potencial de corrosion, potencial de picado,
ademas de procesos de pasivacion y
transpasivacion.
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Gréfico 1 Curva de Polarizacion potenciodinamica

La técnica de cronoamperometria es de
utilidad para estudiar el comportamiento de la
corriente con respecto al potencial y tiempo
impuestos.

1(A)

Tiempo (s)

Gréfico 2 Estudio cronoamperométrico

Mediante la Técnica de Espectroscopia de
Impedancia Electroquimica (EIS) por sus siglas
en inglés, es de utilidad para estudiar las
frecuencias en las que se generan los procesos
que existen en los diferentes potenciales
impuestos, ademas de la naturaleza de dichos
procesos, ya que estos pueden ser de caracter
resistivo, capacitivo o inductivo. En esta técnica
se generan 2 graficos: diagrama de Nyquist (

Gréfico 3) y diagrama de Bode (

Gréfico 4)
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Gréfico 4 Diagrama de Bode

La técnica de Microscopia Electronica de
Barrido (SEM) por sus siglas en inglés, es de
gran utilidad para la caracterizacién superficial
de los materiales, ya que con esta técnica es
posible observar hasta una escala nanométrica
cualquier defecto que pueda existir en el mismo.
Por lo que para este estudio es de interés estudiar
el comportamiento electroquimico del acero
inoxidable A304 en solucion NACE TM 0177
que permitira determinar las condiciones de
potencia y frecuencia que favorecen la
produccién controlada de picaduras, que
posteriormente permita contribuir al desarrollo
de electrodos modificados electroquimicamente.
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Metodologia

El estudio electroquimico se desarroll6 en una
celda plana de 3 electrodos, el acero inoxidable
A304 fue utilizado como electrodo de trabajo,
una barra de grafito como electrodo auxiliar y
electrodo de referencia de Calomel saturado,
medio corrosivo una solucion NACE TM 0177
y el sistema se acopl6 a un potenciostato-
galvanostato AUTOLAB PGSTAT 30, mediante
la interfaz NOVA 2.0. Todos los experimentos a
corriente directa y alterna fueron realizados a
temperatura ambiente y a presion atmosférica.
La preparacion de la superficie del electrodo de
trabajo consisti6 en el desbaste y pulido
mecénico, previo a cada experimentacion, con
hojas de SiC de 80 hasta 600, para tener una
superficie uniforme y libre de picaduras previas,
seguido de un bafio ultrasénico con acetona
durante 5 minutos para eliminar los residuos del
pulido.

El medio corrosivo se prepar0 deareando
agua desionizada con nitrogeno durante 30
minutos para disminuir la cantidad de oxigeno
presente, posteriormente se agregaron acido
acetico y cloruro de sodio grado analitico, en las
proporciones de acuerdo al estindar NACE TM
0177, el pH fue ajustado a 3.5 adicionando
acetato de sodio.

En el caso del estudio de polarizacion
potenciodindmica, se barrié con una velocidad
de 1mV/s en sentido anddico en una ventana de
electroactividad desde OCP hasta 1V con
respecto al electrodo de calomel, con la finalidad
de identificar los procesos que se llevan a cabo
en esta ventana electroactiva y determinar el
potencial de picado.
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En el estudio de transitorios
cronoamperomeétricos, se impusieron
potenciales desde -0.1V hasta 0.4V con respecto
al electrodo de calomel, durante 60 segundos,
para favorecer el desarrollo del proceso; dichos
potenciales relevantes a los procesos
identificados en la técnica anterior, ademas de
estudiar la transformacion de la superficie con
respecto al potencial impuesto.

Mediante EIS se impusieron los mismos
potenciales utilizados en cronoamperometria, en
una ventana de frecuencias desde 10000 hasta
0.01Hz, con la finalidad de identificar la
frecuencia que favorece la generacion de
picaduras.

La superficie de los electrodos fue
caracterizada mediante SEM, con la finalidad de
estudiar la variacion del tamafio y la morfologia
de las picaduras obtenidas con respecto al
potencial impuesto, se realiz6 el andlisis en un
microscopio JEOL-JSM-IT300, a una distancia
de trabajo de 10mm, voltaje de aceleracion de
15kV, a 500X, 1000X y 5000X.

Resultados

A continuacion, se muestran los resultados
obtenidos en las diferentes  técnicas
electroquimicas utilizadas, dichos resultados
fueron reproducidos por triplicado para verificar
el comportamiento del sistema.

En el Grafico 5 Curva de polarizacion
potenciodindmica del acero inoxidable A 304 en solucién
NACE TM o0177se muestra el resultado
representativo de la técnica polarizacion
potenciodindmica, donde se observa que el
potencial de corrosion para este sistema se
encuentra en -0.4V vs SCE, seguido de un
proceso de pasivacion desde -0.3 hasta 0.1V ya
que la respuesta en corriente es constante, se
encuentra el potencial de picado en 0.14V
identificado por un brinco en la respuesta de
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corriente, seguido de un proceso de
transpasivacion desde 0.4 hasta 1V.

Determinando, con base a los resultados
obtenidos, que los potenciales a utilizar,
cercanos al potencial de picado, para estudiar la
morfologia y el tamafio de las picaduras
producidas.

0.8
0.6
0.4
0.2

E/V vs SCE

-7 -6 -5 -4 3 -2 -1
Log 10 (I)
Graéfico 5 Curva de polarizacién potenciodindmica del
acero inoxidable A 304 en solucion NACE TM 0177

Los resultados representativos obtenidos
de los transitorios cronoamperométricos, se
muestran en el Gréafico 6, en esta técnica se
impusieron los potenciales -0.1, 0, 0.1, 0.2, 0.25,
0.3 y 0.4V vs SCE durante 60 segundo. Las
diferentes respuestas se caracterizaron por una
disminucion de corriente al inicio de la
experimentacion, seguido de un incremento
gradual atribuido a la formacion de las
picaduras, adem&s la corriente aumenta
conforme se incrementa el potencial impuesto,
lo que es atribuido a una transformacion de la
superficie.
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Gréfico 6 Transitorios cronoamperométricos del sistema
acero inoxidable A304 en solucién tipo NACE TM 0177

En el Gréfico 7, se muestran los resultados
obtenidos mediante EIS, se observa que al
incrementar el potencial impuesto la resistencia
a la polarizacion disminuye, atribuido a la
modificacion de la superficie.
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Gréfico 7 Diagrama de Nyquist del acero inoxidable A304
en solucion tipo NACE TM 0177

En el Grafico 8 se muestra la respuesta
correspondiente al modulo de impedancia (a) y
el angulo de fase (b) con respecto a la frecuencia,
ambos logaritmicamente. En la Figura 4 a) se
observa que las diferentes respuestas de la
frecuencia con respecto al potencial impuesto,
estas respuestas se caracterizaron por presentar a
frecuencias altas un proceso resistivo atribuido a
la resistencia de la solucion
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Seguido de  procesos  capacitivos
denotados por una pendiente positiva atribuido a
la ruptura de la doble capa, a un potencial
cercano al potencial de corrosion, la respuesta
estd gobernada por un proceso de difusion, a
frecuencias medias, existen procesos inductivos
y capacitivos consecutivos, atribuidos a la
generacion de las picaduras en la superficie del
electrodo, a frecuencias bajas se tiene un proceso
inductivo, denotado por una pendiente negativa.
Lo cual es posible corroborado en la Figura 4 b),
a frecuencias altas se pueden observar picos
atribuidos a la trasferencia de carga, a
frecuencias  bajas se tienen  procesos
competitivos atribuidos a la generacién masiva
de picaduras.
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Log |z|
w

2.5 a)

Log f
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Gréafico 8 Diagramas de Bode del sistema acero
inoxidable A304 en una solucién tipo NACE TM 0177, a)
log f vs log|z|, b) log fvs 6
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Enel

Gréfico 9, se muestran las micrografias de
las superficies de los electrodos de trabajo a los
diferentes potenciales impuestos, se puede
observar que el tamafio de las picaduras se
incrementa al incrementar el potencial impuesto,
en el

Gréfico 9 a) hasta ¢) se muestran las
picaduras generadas a potenciales por encima
del potencial de corrosién, donde se obtuvieron
picaduras del orden de una micra y con
morfologia uniforme, ademas existe una gran
separacion entre ellas; en el

Gréfico 9 d) y e) se observan picaduras de
mayor tamario, del orden de hasta 3 micras, estos
potenciales  favorecieron a una mayor
produccién de picaduras, ademas adquirieron
una forma irregular, en este rango de potenciales
es donde se encuentra el potencial de picado; en
el

Gréafico 9 f) y g) se obtuvieron picaduras
del orden de hasta 35micras, la morfologia
obtenida es de rosetas, atribuido a la actividad
superficial del medio.
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Gréfico 9 Micrografias de los potenciales impuestos, a) -
0.1V, b) 0V, ¢) 0.1V, d) 0.2V, e) 0.25V, f) 0.3V y g) 0.4V
vs SCE
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Conclusiones

El acero inoxidable es el material multipropésito
més utilizado en la industria, por su alta
resistencia a la corrosion y accesibilidad, ya que
en presencia de cloruros este material es
susceptible a la corrosion ha sido de interés
estudiar este fendbmeno en el acero inoxidable
A304 con la finalidad de generar electrodos
modificados. Para lograr este objetivo, con base
a los resultados obtenidos, ademas en relacion
con los trabajos de Burnstein [2] y Tian [9], fue
de gran importancia encontrar las condiciones
eléctricas necesarias, mediante la técnica de
polarizacién potenciodinamica, se establece que
el potencial de picado para este material se
encuentra a 0.14V vs SCE, se estudiaron
diferentes potenciales mediante transitorios
cronoamperométricos de los cuales se determind
que para producir picaduras amplias es necesario
imponer sobrepotenciales mayores al potencial
de picado, lo cual fue corroborado
superficialmente mediante Microscopia
Electronica de Barrido, mediante Espectroscopia
de Impedancia Electroquimica se determiné que
las frecuencias mas favorables para la
produccién de las picaduras es a frecuencias
menores de 1 Hz.
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Resumen

En las Gltimas décadas el planeta esta sufriendo muchos
cambios debido al efecto de los gases invernadero
producidos por combustibles fésiles que emiten CO, y
azufre, por lo que se ha incursionado en la utilizacién de
combustibles alternativos. Esta investigacién se enfoca al
aprovechamiento de compuestos  lignocelulésicos
generados en la central de abastos de Pachuca, Hidalgo
para producir bioetanol como un combustible alternativo.
El bioetanol lignoceluldsico se obtiene a partir de
fermentacion directa e indirecta: La fermentacion directa
consiste en fermentacion de azlcares, mientras que la
fermentacion indirecta requiere de un pretratamiento
previo a la biomasa para aprovechar la celulosa y
fermentarla. Se utilizaron pretratamientos quimico
oxidativos y por hidrolisis alcalina. EI mejor resultado se
encontrd utilizando peréxido de hidrégeno(H202) como
agente solvente. A través de la metodologia empleada
logré producirse un 3.33% de etanol a partir de la biomasa
utilizada por fermentacién indirecta y un 5% por
fermentacion directa. Los resultados obtenidos reflejan
una conversion total del 4.33% respecto a la biomasa
procesada, lo cual se ve como una alternativa que podria
mejorar los procesos actuales dedicados a este giro.

Bioetanol, fermentacién, compuestos lignoceluldsicos,
pretratramiento quimico

Abstract

In the last decades, the planet has suffered so many
changes due to greenhouse gases produced by fossil fuels
emitting CO; and sulfure, so that has started the use of
alternative fuels. This research focuses of the use of
lignocellulosic compounds in the central de abastos in
Pachuca, Hidalgo to produce bioethanol as an alternative
fuel. Lignocellulosic bioethanol is obtained from direct
and indirect fermentation, where the direct fermentation
consists in the fermentation of sugars, while the indirect
fermentation requires a pretreatment prior to the biomass
for the use of the cellulose and the fermentation. For this
research were used chemical oxidative and alkaline
hidrolisis pretreatments, where the best results were found
using hydrogen peroxide, as solvent (H20). Trough this
methodology it was able to produce 3.33% of bioethanol
from the biomass used in indirect fermentation and 5% by
direct fermentation. The results obtained reflect a total
conversion of 4.33% regard to the processed biomass,
which is seen as an alternative that could improve actual
processes dedicated to this turn.

Bioethanol, fermentation, lignocelullosic compounds,
chemical pretreatment
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Introduccion

Actualmente México se encuentra
implementando  energias  limpias  que
disminuyan el consumo de combustibles fésiles,
asi como lo han hecho en otros paises en el
mundo, como: Brasil, Colombia, EUA,
Alemania, entre otros paises (Rionda et al,
2016). Este proyecto pretende motivar una
nueva manera de producir biocombustibles que
pueda competir con paises desarrollados en el
area.

Hoy en dia ya existen varios proyectos
acerca de biocombustibles (Rionda et al., 2016),
sin embargo, la innovacion de éste es la
optimizacion del proceso de obtencion del
bioetanol, aprovechando al mé&ximo los azlcares
fermentables contenidos en los desechos
frutales, incluyendo céscaras y residuos sélidos.
Para llevar a cabo el proceso fermentativo se han
utilizado microorganismos presentes en la pifia,
los cuales han mostrado buenos resultados de
conversion  alcoholica. También se han
incorporando  sistemas de  deshidratacion
econdmicos y reutilizables a partir de polimeros
absorbentes para que el bioetanol reduzca sus
niveles de humedad y se tenga el méximo
beneficio de biocombustible, generando un
producto anhidro.

Este proyecto tiene como prioridad reducir
costos de operacion, implementando mejoras, ya
que procesos como este que se han desarrollado
en las ultimas décadas, éstos demandan grandes
costos de servicios y generan residuos
peligrosos, por lo que se busca reducir esa
problematica y beneficiar a la sociedad local.
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Fundamento
Biocombustibles y bioetanol

Los  biocombustibles son  combustibles
producidos a partir de materias primas de origen
vegetal o animal, del procesamiento de
productos agroindustriales o de residuos
organicos (Penner, 2009).

El bioetanol en los dltimos afios se ha
considerado como una alternativa para reducir
las emisiones de gases invernadero y ofrecer un
combustible alternativo que disminuya el
consumo de hidrocarburos.

El bioetanol es wun biocombustible
obtenido a partir de la fermentacion de materia
organica rica en azucares, éstos pueden
encontrarse de manera directa en el jugo de
diversas frutas y verduras. Por otra parte, en la
estructura de las plantas hay grandes cantidades
de celulosa, la cual se pueden transformar en
azucares fermentables por descomposicion
enzimatica que pueden ser aprovechadas para
generar bioetanol. Debido a esto, el etanol
producido a partir de celulosa de los residuos de
plantas se conoce como etanol lignocelul6sico

Compuestos lignoceluldsicos

Los compuestos lignocelulésicos son altamente
abundantes, ya que forman parte de los residuos
organicos de plantas, cultivos y deméas materia
prima referente a frutas y verduras (Robertson,
Landis & Khanna, 2007)

Estos compuestos estan caracterizados por
presentar tres capas en su composicion celular,
siendo la primera la lignina, cuya funcion es
proteger la pared celular de la degradacion
quimica, la cual es dificil de remover.
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La segunda capa estd compuesta
principalmente por hemicelulosa, la cual actda
también como proteccion de la celulosa. La
ultima capa es la que alberga la celulosa de la
biomasa, la cual puede ser fermentable y
producir etanol. (Guarnizo, Yepez & Sanchez,
2009)

Importancia del bioetanol en México

México es uno de los paises que dependen
mucho de los combustibles fosiles en
comparacion con otros paises, sin darle gran
importancia y aplicacion a energias limpias.
(Guerra, Mallén, Struck & Varela, 2008).

Comparando matrices energéticas, México
genera el 71.61% de energia con el uso de
combustibles fésiles mientras que Paraguay solo
el 14%; en cuanto energias limpias, México
genera el 3.31% y Paraguay el 28% (Penner,
2009).

Proceso de obtencion de bioetanol

Las técnicas de produccion han evolucionado
con el paso de los afios, en donde pueden
distinguirse dos generaciones de produccion de
bioetanol. La primera generacién se basa en
aprovechar los azucares y almidon presente
principalmente en la cafia de azucar y el maiz,
mientras que en la segunda generacion de
combustibles se utilizan los residuos de cultivos
alimentarios (Figura 1).
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Figura 1 Generaciones de produccion de etanol

Fuente: (Quintero, 2009)

Cualquier residuo vegetal puede ser
transformado en azucar y posteriormente ser
convertido en bioetanol. (Robertson, Landis, &
Khanna, 2007) Por otra parte, la celulosa no se
considera para uso alimentario, por lo que la
posibilidad de su aprovechamiento es amplia y
es considerada una fuente Optima de materia
prima para la produccion de combustibles de
forma sustentable (Leyva & Gonzarga , 2011).

Pretratamiento Quimico de compuestos
lignocelul6sicos

Los pretratamientos tienen como funcion la
desinteracion de la estructura molecular de los
compuestos lignocelulésicos para facilitar la
liberacion de celulosa para su aprovechamiento
en la fermentacion (Guarnizo, Yepez, &
Sanchez, 2009).

Este proceso se hace necesario debido a
que la lignina y la hemicelulosa presentes en la
composicion celular de las plantas, forman una
barrera contra el ataque enzimatico, lo que
imposibilita el acceso a la celulosa.
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El pretratamiento es considerado como la
etapa de proceso mas costosa para convertir
biomasa en etanol (Diaz, Blandino, Le Toullec,
De Ory & Caro, 2013), he ahi la importancia de
desarrollar sistemas de pretratamiento eficientes
y de alto rendimiento.

Entre los métodos de pretratamiento se
pueden emplear distintos métodos, los cuales
pueden ser por medios mecanicos, térmicos,
fisicogquimicos y quimicos. Algunos de los
métodos de pretratamiento mas conocidos se
muestran en la Tabla 1, donde se indica la
solubilizacién de los componentes
lignocelul6sicos en cada uno de ellos.

Proceso Celulosa Hemicelul | Lignina
0sa
Explosion | Despolimeri | 80-100% Poca 0
de vapor zacion nula
Hidrélisis | Despolimeri | Solubilizac | Poca 0
4cida zacion i6na nula
Solventes Solubilizac | Solubiliza
organicos i6n cién
Termolisis | Poca 80-100%
de
AFEX Descristaliza | 0-60% de Solubiliza
cién cién
Hidrolisis | Relajamient | >50% de Solubiliza
alcalina 0 cién

Tabla 1 Solubilizacién de los componentes
lignocelulésicos después de pretratamientos
fisicoguimicos.

Fuente: Fengel, D., & Wegener, G. (1984)

Meétodos de pretratamiento quimico

A) Via oxidacion humeda: peroxido de
hidrogeno.

El pretratamiento quimico por oxidacion
himeda es un método muy utilizado en industria
papelera como blanqueador, ya que tiene la
ventaja de no dejar residuos en la biomasa,
descomponiendose en agua y oxigeno.
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Es un método de pretratamiento de
biomasa lignocelulosica efectivo, pues remueve
selectivamente lignina y xilosas sin tener un
efecto considerable en la celulosa, pero de igual
manera disminuye la cristalinidad de la biomasa
y mejora la digestibilidad enziméatica de la
celulosa. El pretratamiento por via oxidativa se
recomienda con concentraciones bajas y con
tiempos de reposo largos (Jun, Jibin, Jin, &
Ziduo, 2009).

B) Hidrdlisis alcalina.

Se lleva principalmente a cabo con NaOH
diluido. Se sumerge el material lignocelul6sico a
una temperatura minima de 60°C por 24 horas,
se produce un hinchamiento de la biomasa,
teniendo lugar reacciones como solvatacion y
saponificacion. Esto provoca hinchamiento de la
biomasa, lo que permite el acceso a enzimas y
bacterias al interior de las particulas (Fengel &
Wegener, 1984).

La eficiencia de este método depende del
contenido de lignina de los materiales. El
hidréxido de sodio diluido reduce el grado de
polimerizacion y cristalinidad de la celulosa,
causando la separacién de las uniones
estructurales entre la lignina y los carbohidratos.
El mecanismo de hidrolisis alcalina de la
biomasa parece estar basado en la saponificacion
de los enlaces ésteres intramoleculares que unen
los xilenos de la hemicelulosa y otros
componentes, como la lignina u otros
componentes de la hemicelulosa. La efectividad
de este pretratamiento depende del contenido de
lignina del material a tratar (Espinosa, 2013).
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Fermentacion

La fermentacion alcoholica, fermentacion
etilica, o del etanol, es un proceso de tipo
bioldgico, en el cual se lleva a cabo una
fermentacidn anaerobia, es decir, sin presencia
de oxigeno. Este tipo de fermentacion se debe a
la actividad de microorganismos especiales que
convierten azucares, como la glucosa, la
fructosa, etc. a etanol. Cuando la fermentacion
se emplea en el proceso de produccion de
bioetanol a partir de biomasa lignocelulésica, los
azucares liberados durante la hidrolisis
enzimatica son fermentados con la consiguiente
produccién de etanol y CO.. La conversion
estequiométrica de la glucosa y la xilosa a etanol
es de aproximadamente 0,51 gramos de etanol
por gramo de azlcar. Estos resultados son
variables segun el método que se emplee, el
microorganismo, condiciones de temperatura, el
tipo de biomasa, etc. (Pej0d, 2010).

Para la  seleccibn  optima  de
microorganismos  debe  considerarse  que
presenten altas  conversiones, tolerancia
alcohdlica y un rango amplio de sustratos
utilizables (Picataggio, Zhang, & Finkelstein,
1994).

Destilacién

La produccién de etanol anhidro se convierte en
una prioridad a nivel ambiental, tecnologico y
economico (Vazquez et al., 2005).

El proceso de destilacion es fundamental

para purificar el etanol producido en la
fermentacion.
En los procesos de destilacion convencionales,
la separacion del etanol no es completa en su
totalidad, ya que se presenta un punto
azeotropico de la mezcla etanol-agua cerca del
95 % de concentracion de etanol.
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De esta manera, para obtener un
combustible anhidro se requieren implementar
un tercer componente que rompa el aze6tropo.

Deshidratacion

La deshidratacion del etanol es fundamental si se
busca implementarlo como combustible en
motores de combustion interna, ya que la
presencia de agua puede afectar la eficiencia de
la combustion, ademas de producir un dafio por
corrosion al motor; de esta manera, producir un
combustible anhidro es fundamental.

El proceso de purificacion del etanol
representa uno de los retos mas grandes de la
industria, ya que implica una gran inversion
econdmica y energética al proceso.

Algunos  procesos  modernos  de
produccién de etanol anhidro trabajan con
reactivos que rompen el punto azeotrépico como
benceno, di etil éter y pentano, asi como
disoluciones salinas (Véazquez et al., 2005). Por
otra parte, existen procesos que realizan la
separacion mediante tamices moleculares de
zeolitas, los cuales reflejan buenos resultados,
pero implican altos costos de material y de
servicios cuando se aplica industrialmente.

Metodologia

Se utilizaron dos técnicas de pretratamiento
quimico, con hidroxido de sodio (NaOH) y
peroxido de hidrogeno (H20.) respectivamente.

En el pretratamiento por hidrolisis alcalina
se realizo una separacion de jugos mediante una
molienda para después obtener el residuo sélido
(bagazo), el cual fue mezclado con NaOH, y se
calentd hasta una temperatura de 95 °C durante
30 minutos. Esto generod desprendimiento de
lignina y di6 acceso a la celulosa contenida.
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Una vez logrado eso, se dejo estabilizar la
temperatura para después lavar cuidadosamente
el producto y posteriormente someterlo a
fermentacion. El pretratamiento quimico por
hidrolisis alcalina presenté el problema de
estabilizar los residuos generados utilizando
acidos y alto consumo de energia, ademas de
altas generaciones de 4cido acético, por lo que se
optd por utilizar la metodologia por degradacion
oxidativa con H20:..

Para el desarrollo de la metodologia
seleccionada se recolectaron residuos de frutas y
verduras diversos. Se lavo superficialmente la
materia prima Unicamente con agua para
posteriormente molerla, se recupero el bagazo y
los jugos por separado. Se control6 que el jugo y
pulpa obtenidos fueran esterilizados para dejar
que la mezcla sea lo méas limpia posible, donde
se implementd el uso de equipos germicidas.
Una vez que el jugo y pulpa molidos alcanzaron
una consistencia liquida (sin ser espeso), se
adicionaron las levaduras de pifia y se dejo en
reposo alrededor de 3 dias bajo un sistema
cerrado y posteriormente se destilo la mezcla.

Por otra parte, al producto solido se le
aplicdé un pretratamiento quimico para la
liberacion de celulosa fermentable, se mezcld
con peroxido de hidrégeno (H20.) y se dejo a
condiciones ambientales en reposo hasta que el
reactivo actué adecuadamente. Una vez
realizada la oxidacion quimica se filtro la
solucién. La biomasa s6lida se enjuag6 con agua
estérilizada para adecuar el producto, al cual se
le adicionaran levaduras y se dejo fermentar por
alrededor de 5 dias, donde se controlaron las
condiciones del sistema y posteriormente se
procedié a destilar. El liquido resultante del
pretratamiento quimico se dejo estabilizar en
reposo para que eliminara el reactivo que no
reacciond en el proceso.
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Una vez estabilizado se desecho (ya que no
genera residuos peligrosos).

R T

- ——

M
Figura 2 Pretratamiento quimico oxidativo de la biomasa

Posteriormente, una vez que se
transformaron los azlcares en bioetanol se
destil6 el producto.

Figura 3 Proceso de destilacion para recuperacion de
bioetanol

Finalmente se adicion6 un polimero
absorbente, el cual absorbié selectivamente el
agua dejando el producto obtenido como etanol
anhidro; siendo ésta una alternativa al uso de
zeolitas y reactivos convencionales que pudieran
llegar a ser contaminantes. Una vez absorbida el
agua, se separo el alcohol del hidrogel generado
utilizando filtracion.
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Figura 4 Polimero en bioetanol concentrado (izquierda) y
polimero en presencia Unicamente agua (derecha)

Resultados

Durante el desarrollo de la investigacion se
sometieron a prueba dos técnicas de
pretratamiento quimico para obtener celulosa
fermentable a partir de bagazo y residuos sélidos
de frutas y verduras.

Los rangos de °BRIX presentes en en la
biomasa tratada con NaOH (hidrdlisis alcalina)
y H>0> (degradacion oxidativa) se muestran en
la Figura 2, se muestra mayor cantidad de
azUcares presentes que pueden ser aprovechadas
para la produccién de bioetanol.

Intervalos de "BRIX obtenidos después del pretratamiento
quimico con NaOH Y H202

45

40

X—@omm °
4
A

NAOH H202

Figura 2 Intervalos de °BRIX obtenidos después del
pretratamiento quimico con NaOH y H,0;
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Al determinar que la técnica por
degradacion oxidativa presentaba mejores
resultados, se continu6 la experimentacion con
esta metodologia.

La materia prima utilizada contenia frutas
y verduras diversas, entre las que se encontraban
manzana, melén, mango, papaya, lechuga,
naranja, guayaba, cilantro, entre otras en
catidades distintas, por lo que a partir de varias
mezclas  preparadas con  composiciones
diferentes se obtuvo un promedio de
composicién de pesos para una muestra general
de 1 kilogramo de biomasa que ingresa al
proceso. Los pesos promedio para una muestra
general de 1kg fueron determinados utilizando
una hoja de calculo de acuerdo a los resultados
obtenidos de los pesos de 25 muestras
preparadas con distintas frutas y verduras, los
cuales se presentan en la Tabla 2.

% peso Peso (g)
Cascaras 30.3538175 303.538175
Pulpa+jugo 56.29156691 | 562.9156691
Semillas 13.35461559 | 133.5461559
Total 100 1000

Tabla 2 Composiciones en peso promedio de biomasa
procesada.

Al aplicar esta técnica, se consideraron las
muestras mas representativas, ya que no existio
grandes variaciones en los valores, ya que se
controlé la cantidad y composicion de manera
que fueran similares para cada muestra. Para las
pruebas experimentales se monitorearon
variables como los °Brix iniciales, finales, °G-L
(Grado alcohdlico en escala Gay-Lussac),
tiempo de fermentacion, volumen inicial de
liquidos fermentados y volumen final destilado.
Se realizaron las pruebas para fermentacion
directa e indirecta, donde los datos se presentan
enlaTabla3y4.
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Fermentacion directa.(Liquido de jugo y pulpa) Para este proyecto se Conté con el apoyo
ml ml Dias de °Brix °Brix | °G-L

Muestra | iniciales | destilados | fermentacion | iniciales | finales | (15°C) |% rendimiento de proveedOrES de la central de abastos de la

1] 400 100 3 9.6 5.4 20 5 H
T E— e — C|uda(_j de_ Pachuca, Hgo., como fuente de
i o 100 A o8 a3 10 475 materia prima para el proceso, pero actualmente

4 400 100 5 9.9 1.4 17 4.25

Tabla 3 Datos experimentales a muestras representativas
de fermentacidn directa

Fermentacion indirecta. (Biomasa después de pretratamiento)
ml ml Dias de °Brix °Brix | °G-L
Muestra | iniciales | destilados | fermentacion | iniciales | finales | (15°C) |% rendimiento
1 400 100 3 3.9 11] 8 2
2 360 100 4 2.9 1.3] 5 1.3888
3 270 100 5 4.7 1.4 9 3.3333

Tabla 4 Datos experimentales a muestras representativas
de fermentacién indirecta

Conclusiones

Al desarrollar este proyecto se logro la obtencion
de bioetanol de frutas y verduras aprovechando
los jugos y la biomasa, con base en una
metodologia por degradacién oxidativa con
peréxido de hidrégeno. Esta metodologia
presentd buenos resultados, ya que la biomasa
solida que queda después de extraer todo el jugo
y los azlcares fermentables contenidos no puede
generar bioetanol a menos que se le dé un
tratamiento quimico. Este tratamiento presento
ventajas de las cuales se pueden resaltar el alto
nivel de liberacion de celulosa, el cual se ve
reflejado en el incremento de grados brix en las
muestras; ademas, la conversion alcoholica
generada es del 4.33% con respecto a la biomasa
total procesada, considerando que la materia
prima es de baja calidad (bajo contenido de
azucares). Otra ventaja fué el bajo costo de
reactivos, el ahorro en uso de energia y la no
generacion de residuos peligrosos al ambiente.
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se cuenta con oportunidad de escalamiento
industrial, tomando en cuenta diversas fuentes
de materia prima como mercados, restaurantes,
casas o cualquier otro lugar que genere desechos
organicos aprovechables; ademas se puede
considerar la opcion de implementar materia
prima de buena calidad como son el maiz y la
cafia de azlcar para aumentar la produccion de
bioetanol.
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