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RESUMEN

En este trabajo se estudio el proceso de obtencion de carbon activado a
partir de biomasas residuales agroindustriales de pifia y cafia de azucar, ademas
de otros materiales carbonaceos como geles de almidén y sacarosa, mediante la
carbonizacion térmica con la mediacion de Fe,Os; nanométrico. Para esto se
sintetizaron particulas de Fe;O3; mediante coprecipitacion en medio basico y se
adsorbieron superficialmente sobre las fibras vegetales precursoras, para su
posterior tratamiento térmico. Se observd una aceleracidn significativa del proceso
de carbonizacién en los materiales de partida funcionalizados con las particulas, lo
cual permite llevar a cabo la carbonizacién a temperaturas significativamente
menores a las usualmente utilizadas, con la inherente reduccion de consumo
energético. Se midi6o la adsorcion de nitrogeno a 77 K de los materiales
resultantes, dando areas superficiales especificas en el intervalo entre 5y 40 m?/g.
Asimismo se estudid la aplicacion de estos materiales en procesos de remocién de
colorantes en agua, mostrando un nivel de adsorcién de bajo a moderado en

comparacion con otros carbones activados a nivel comercial.



CAPITULO I: INTRODUCCION

Este proyecto se realizé6 motivado por el creciente interés en los temas
relacionados con la proteccion del ambiente y la fabricacién de productos de
mayor valor agregado a partir de residuos agricolas; ademas de la busqueda de
nuevas fuentes alternativas para obtener productos quimicos de interés comercial
e industrial. La conversion térmica de biomasas residuales se presenta como una
opcion de gran significancia en el tratamiento de estos materiales que conforman
una parte importante del sector agroindustrial de Costa Rica y que durante afios
han constituido un problema ecoldgico dentro del sistema productivo al no existir
un método consolidado para el tratamiento de las biomasas residuales. 2

El tratamiento se proyecta de manera que sea un método adecuado para
transformar los residuos lignoceluldsicos en productos quimicos aprovechables en
diversos campos de la industria, como lo es el carbon activado, el cual debido a su
naturaleza y estructura altamente porosa, es uno de los agentes quimicos mas
empleados en los sistemas de tratamiento de agua, purificacion de sustancias y
catalisis.® En este enfoque al problema, el uso de un transportador de oxigeno,
elaborado a partir de Fe;O3, en el proceso de carbonizacion conforma un aporte
valioso en la reduccién de costos y la mejora del procesamiento de los materiales
vegetales, reduciendo el tiempo y la temperatura a los cuales dichos materiales se
carbonizan.

Esta iniciativa busca establecer un método practico, simple y con un bajo
costo para el tratamiento de los residuos biomasicos, dando la oportunidad a las

companias productoras agricolas de obtener un producto de mayor valor



agregado, como el carbdn activado, el cual puede ser comercializado o empleado
dentro del sistema productivo como método de tratamientos de aguas, filtros para

aire o en el mejoramiento de los suelos de produccion.

1.1. ACERCA DE ESTE TRABAJO
1.1.1.0bjetivo General
Elaborar carbdén activado a partir de biomasas residuales, las cuales son
subproductos importantes en la procesamiento de pifia, café y azucar; mediante
un proceso de carbonizacion térmica, co-ayudado con la aplicacion de Fe;Os;
nanoparticulado.
1.1.2. Objetivos Secundarios
a. Sintetizar y caracterizar nanoparticulas de Fe;0s.
b. Explorar diferentes técnicas de impregnacién de las particulas sobre los
biomateriales.
c. Examinar diversos tratamientos térmicos para la carbonizacion.
d. Cuantificar mediante técnicas espectroscopicas la produccién de los
materiales carbonaceos.
e. Caracterizar las propiedades superficiales de los productos finales.
1.2. PROCESO DE CARBONIZACION Y BIOMASAS RESIDUALES

1.2.1. Generalidades del carb6n activado

El carbdn activado es un material de gran versatilidad, debido a que posee
propiedades fisicoquimicas de valor significativo en diversas secciones de la

produccion industrial y fendmenos de superficie. Parte de esta importancia se



debe ademas, a que es posible encontrar diferentes variaciones comerciales de
este producto, como lo son: los polvos, los monolitos, las espumas, las particulas
granuladas y las laminas, entre otras. Entre las principales caracteristicas del
carbén activado se pueden citar: una amplia area superficial, variaciones del
tamano del poro, la conductividad eléctrica y los rasgos propios de adsorcion de la
superficie, que le confieren a estos derivados de carbdn un importante numero de
aplicaciones en la purificacion de liquidos y gases, en los procesos de catalisis
quimica, en la depuracién de aguas residuales y en el almacenamiento de
energia.’

Se entiende por carbdén activado, el conjunto de materiales carbonosos de
naturaleza porosa y con grandes areas superficiales internas (ver figura 1), que
otorgan una mayor capacidad adsorbente. El volumen del poro se encuentra en
valores cercanos a 0,2 mL/g y entre los 0,3 y mas de 1000 nanémetros de grosor,
mientras que el area interna es de alrededor de 400 m?%g. * El método de
formacién del carbon y el material de origen inciden directamente en las
propiedades fisicas, tales como la capacidad aislante, la conduccién eléctrica, las
altas o bajas areas superficiales especificas y la variabilidad de la densidad. °

El uso del carbdn activado por parte del ser humano se reporta desde la
antigledad; en Egipto se aprovechaba a modo de agente purificador en aguas y
se asociaba con aplicaciones médicas desde el afio 1500 a.C.; y en la India
antigua se utilizaba, de igual manera, para la purificacion del agua para uso
humano. Los primeros procesos de manufactura a nivel industrial se reportan

alrededor de 1900 y 1910 en productos decolorantes, en la purificacién de
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sustancias quimicas, en la industria de alimentos y en el tratamiento de fuentes

acuiferas.®

Figura 1: Micrografia SEM de la estructura interna del carbén activado a partir de
biomateriales.’

Actualmente el uso de componentes lignoceluldsicos residuales en la
obtencién de carbdn ha ido creciendo significativamente, debido principalmente a
la necesidad de reducir el impacto ambiental de la produccion agroindustrial. ® 7

El carbon activado se obtiene a partir de la combustidn, completa o parcial,
y la descomposicion térmica de diversos materiales carbonaceos. No contiene
unicamente carbdn, sino que es posible encontrar, aun en el producto de venta
comercial, cantidades significativas de otros elementos como nitrégeno, oxigeno,
azufre e hidrogeno, ademas de algunos compuestos organicos enlazados
quimicamente por grupos funcionales como los carboxilatos, carbonilos, fenoles y

quinonas, entre otros *

, que le confieren al carbon propiedades acidas,
principalmente, y basicas, en raras ocasiones; estas caracteristicas son de

importancia en las funciones de catalisis y adsorcion.® 4
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1.2.2. Estructura del carbdn activado

Durante el proceso de combustion se ha reportado la formacién de dos
tipos de carbon: el no grafitinizado y el grafitinizado. La obtencion de uno o del otro
depende tanto de la temperatura de formacion, como del material de partida. El
primero es resultado del procesamiento de sustancias ricas en oxigeno y bajos
porcentajes de hidrogeno, mientras que en el segundo la baja presencia de
oxigeno favorece su formacion.®

La estructura del carbon activado se asemeja al aloétropo grafito, modificado
por la presencia de microcristales de carbon formados durante el transcurso de la
carbonizacion que, producto de la activacion, genera uniones irregulares en el
reticulo; ademas, la presencia de impurezas y las condiciones del proceso
permiten la formacion de espacios vacios en la estructura cristalina (ver figura
2)8'9. Este proceso de formacion de la estructura porosa esta basada en etapas,
donde se forman primero los poros de mayor tamafo o macroporos por un
mecanismo de oxidaciéon de los puntos mas débiles o de borde en el area externa
de la superficie del material; seguidamente se da la formacion de los mesoporos,
que son canales secundarios generados en las paredes de los macroporos;
finalmente se da la formacion de los microporos en los planos en el interior de la

materia prima.®
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Macroporos

Mesoporos

Microporos

Figura 2: Estructura del carbon activado formado por tratamiento térmico, formacion de
poros.

1.2.3. Proceso de adsorcién

Las propiedades adsorbentes de un material, como el carbén, se basan en
las interacciones existentes entre el material adsorbente y la sustancia que se
adhiere; estas relaciones pueden ser de caracter electrostatico y por fuerzas
intermoleculares débiles. En el primer caso existe un dependencia de las fuerzas
atractivas y repulsivas producto de la densidad de carga en las superficies del
carbon, las caracteristicas quimicas de la sustancia adsorbida y de la fuerza iénica
del medio, en un proceso conocido como quimioadsorcién.10 En el segundo, las
interacciones son del tipo atractivas como las fuerza de Van der Waals, las

interacciones hidrofébicas y los enlaces de hidrogeno; este mecanismo se conoce
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como fisioadsorcion, y favorece que la identidad quimica de la sustancia adherida
se mantenga sin alteracion, es un proceso reversible y espontaneo.’ En la
adsorcion quimica las interacciones entre adsorbente y adsorbato son mas fuertes
que en la fisioadsorcion, por lo que los requerimientos de compatibilidad entre
ambos elementos es mayor para la quimioadsorcién. ' 12

Asimismo, en los mecanismos de adsorcion se deben considerar otros
aspectos como el tamafo molecular que determina la accesibilidad de las
sustancias en los poros; la solubilidad, misma que determina el grado de las
interacciones hidrofébicas entre el adsorbente y la superficie del carbdn; la acidez,
que controla los procesos de asociacion y disociacién; y la naturaleza quimica de
la molécula enlazante. % 1% 12

En cuanto a la relacion entre la estructura del carbén activado y los
mecanismos de adsorcion, los macroporos presentan mayor utilidad para atrapar
moléculas relativamente grandes, asi que su importancia relativa radica en permitir
el ingreso de las sustancias hacia los microporos, los cuales son las estructuras de
mayor eficacia en los procesos de adsorcidn. Este sistema poroso permite que el
carbon activado funcione como una esponja molecular, que por interacciones
fisicas o quimicas en su superficie permite adherir sustancias especificas para su

purificacién o eliminacion. 8 1%

1.2.4. Aplicaciones del carb6n activado

Las aplicaciones posibles para el carbén activado son muchas y variadas,

de ahi, la enorme importancia de este producto a nivel comercial. Uno de los usos
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mas comunes y conocidos, es en los sistemas de filtracion de agua y aire, en la
eliminacion de gases y vapores en los espacios industriales y en el tratamiento de
agua. Sin embargo, puede emplearse el carbdn activado como catalizador de
reacciones, supercapacitores, adsorbentes, sensores de gases, mejoramiento del
suelo y en algunos tratamientos médicos "> '* '° Puede utilizarse también como
método de separacion de gases, en las mascarillas antigas, controladores de
emisiones de los automoviles, clarificacion del jarabe de azucar, purificaciéon de
mezclas, extracciones en fase sélida y liquida, entre otras. '

Actualmente, el empleo de carbén activado como medio de purificacion de
combustibles fosiles y biocombustibles ha adquirido importancia, especialmente
debido a la busqueda de mejores rendimientos y eficiencias en la produccién
energética y reduccion de costos en el refinamiento y eliminaciéon de impurezas;
conjuntamente se ha comenzado a implementar el uso de este material en la
remocidn de metales pesados, como cadmio, mercurio y/o plomo. 7 18 19.20

El carbén activado se utiliza en cantidades importantes en la manufactura
de hierro y en la produccién de diversos compuestos quimicos como el disulfuro
de carbono, carburo de calcio, carburo de silicio, cianuro de sodio y en diferentes
tipos de farmacos; conjuntamente se emplea en el refinamiento de metales y
aleaciones como cobre, aluminio, bronce, niquel y manganeso. ?’

En los procesos de catdlisis el uso de carbdon activado se aplica como
soporte en catalizadores heterogéneos, debido a que se mejora el area de
contacto entre la disolucion, los reactivos y el catalizador metalico que se
encuentran adherido sobre la superficie del carbén. El uso de materiales

carbonaceos como catalizadores ha sido muy utilizado debido a que es un
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material de bajo costo e inerte, sus propiedades superficiales y capacidad
adsorcion son favorables para diversos procesos de catalisis empleando paladio,

niquel u otros metales de transicion. 2% 23

1.2.5. Proceso de carbonizacion a partir de biomasas

El proceso de carbonizacién consiste en la transformacion de materiales
ricos en componentes organicos en carbon, mediante la aplicacién de altas
temperaturas en ambientes reducidos en oxigeno. Este tratamiento de alta
temperatura tiene como objetivo eliminar las sustancias volatiles de la materia
prima, para dar lugar a estructuras carbonaceas porosas. Esta operacion utiliza
temperaturas que se encuentran dentro del ambito de los 700 °C hasta los casi
2000 °C, dependiendo de la calidad del carbon deseado. 2* %

Los materiales de partida para la formacion de carbon activado son muy
variados, practicamente cualquier componente con una alta concentracion de
carbon constituye una buena fuente de obtencidén del producto. Los recursos mas
comunes empleados para este proceso son la madera, las cascaras de frutos
secos, los carbones, la turba, los residuos de papel y PVC, las fibras naturales y
algunos polimeros sintéticos, entre otros. Estas materias primas pueden ser
tratadas mediante dos operaciones basicas conocidas como método de activacion
fisica y el método de activacion quimica; dichos procesos son seleccionados en
funcién del material de partida y la calidad del carbon deseado. El primer método

consiste en generar carbon a temperaturas entre los 400 y 500°C, para después

aplicar gases oxidantes o vapor a altas temperaturas, cercanas a los 1000°C. La
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aplicaciéon de gases como CO; y vapor de agua sobre el carbén favorecen la
formacion de gases como el CO y el Hz (ecuacidon 1y 2) y aumentan el numero de

mesoporos en la superficie. ¥ %

C(s) + COz(g) - ZCO(Q) [1]

Cs) + Hy0g) = COgy + Hygy (2]

Por otra parte la activacion quimica consiste en la aplicacion en el carbon
de agentes oxidantes como acido nitrico, sulfurico o fosférico, ademas de la
aplicacion de sales como cloruro de calcio o zinc y algunos hidroxidos de metales
alcalinos los cuales colaboran en la deshidratacion o la degradacion de moléculas
organicas sobre la superficie, mejorando la capacidad de adsorcién del producto
final. %2627

Uno de los enfoques que se estan dando actualmente en la manufactura de
carbon activado se centra en la transformacion de biomasas a partir de diferentes
tratamientos térmicos. La biomasa se puede definir como el conjunto de materia
organica viva o muerta encontrada en un area determinada y que puede
emplearse como fuente de energia. Dentro de esta asignacion se incluyen
cultivos, residuos y derivados de madera, desechos animales, subproductos

agricolas residuales y material forestal. La clasificacion de la biomasa es muy

variable, debido a que diferentes autores pueden agruparlas en diferentes grupos
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basandose en su origen, disposiciéon final, posibles aplicaciones y sus
caracteristicas especiales. Una de las clasificaciones utilizadas con frecuencia, es
la que divide la biomasa en primaria y secundaria. La biomasa primaria es todo
aquel material obtenido de manera directa del ecosistema natural y que se puede
aprovechar en la produccion energética, mientras que se entiende biomasa
secundaria como los residuos o subproductos de la industria humana, que
mediante diversos tratamientos pueden también ser utilizados como fuente de
energia. %8

En los ultimos afios la industria agricola de produccién masiva se ha
enfrentado a un serio problema en la obtencién y tratamiento de biomasa residual,
que ha conducido a la apertura de nuevos mercados y el desarrollo de técnicas
novedosas para tratar, reducir o aprovechar los subproductos de la produccion. 2
®3% Una de las aplicaciones mas extendidas es la obtencion de energia eléctrica a
partir de la co-generacién de subproductos combustibles o la incineracién de la
biomasa, no obstante no toda la biomasa contiene el mismo valor energético y
humedad; y los tratamientos previos pueden llegar a constituir costes mas
elevados que los beneficios del elemento final, debido a que la biomasa en su
forma cruda tiene un bajo valor energético de alrededor de 15 MJ/kg, lo que no le
permite ser un producto que compita con los combustibles fosiles. Se han
propuesto también la formacién de productos derivados de la biomasa que
garanticen una mayor rentabilidad para el productor, la manufactura de
comodities, polimeros, materiales de sintesis o carbon activado. 3% 3" 32
La formacién de carbdn a partir de biomasa se basa en el uso de material

de residuo vegetal, que esta integrada principalmente por celulosa, un polimero 3
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de la glucosa (CeH10Os); y por lignina, un polimero no peridédico de tres
monomeros: alcohol p-coumarilico (CgH1002), alcohol coniferilico (C1oH1203) vy
alcohol sinapilico (C11H1404); que en presencia de altas temperaturas, en
ambientes reducidos en oxigeno, describen la ecuacién [3] para la celulosa.™ Los
rendimientos de formacion del carbon varian dependiendo del material de partida y
los métodos empleados en la transformaciéon de los compuestos organicos, sin

embargo diversos autores reportan rendimientos entre el 40 y 70%. 1> 3" 3212

(C6H1005(s))n g ZTlC(S) + TlHZO(g) + ZTlCOZ(g) + 27’161‘14(9) [3]

El empleo de biomasas secundarias como material de partida para la
formacion de carbdn activado constituye una medida alternativa para el control de
residuos en las empresas, en tiempos donde la proteccion ambiental es un tema
relevante a nivel comercial. La aplicacion de tratamientos no tradicionales
contribuye a la solucion de problemas, no obstante, una de las principales
complicaciones asociadas a los tratamientos térmicos de las biomasas son las
elevadas temperaturas que son requeridas para la transformacion de los residuos
en componentes aprovechables. Para reducir las temperaturas o tiempos de
tratamiento se busca como alternativas el uso de catalizadores o reactivos que

acttien como aceleradores de oxidacion. 23 34
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1.2.6. Situacion de las biomasas residuales en Costa Rica

La economia costarricense se ha caracterizado por una predominancia hacia
la produccion agricola, abarcando un total de 504 785 ha, que constituyen un 9,9
% del territorio nacional y generan cerca del 57,2 % de las exportaciones en los
ultimos anos. Dentro de este sector productivo se estima que en el 2013 el cultivo
de café ronda las 93 774 ha, el arroz las 77 240 ha, la cafia de azucar 64 000 ha y
la pifia las 42 000 ha, constituyendo estos cultivos los productos agricolas de

mayor extension para el pais.®* ® En

la figura 3 se puede apreciar el
comportamiento de la produccion agricola, segun el decimosexto estudio del
Estado de la Nacién, en el que se estima ademas que de estas actividades las de
mayor produccion de biomasas entre el 2005 y 2010 son la cafia de azucar con 3
635 403 toneladas, la pifia con 1 870 121 toneladas, el banano y la palma africana
con 1 587 618 y 879 750 toneladas respectivamente.

En relacion con afios mas recientes, el comportamiento de los productos
agricolas en el pais se ha mantenido practicamente constante, principalmente los
bienes de mayor importancia comercial como la cafia azucarera, el banano y la
pifia, tal como se puede apreciar en las estadisticas de la Organizacion de las

Naciones Unidas para la Alimentacion y la Agricultura, FAO por sus siglas en

inglés. (ver figura 4)
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Figura 3: Produccién en toneladas de las principales actividades agricolas segun el
decimosexto Informe del Estado de la Nacion entre el 2005 y el 2009, tomado de SEPSA
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Figura 4: Produccion en toneladas de pifia, cafia de azucar y banano para Costa Rica en
el periodo 2010-2014, segun la FAOQ.*

La produccién de cana de azucar, banano, café, arroz y pifia ha contribuido al
desarrollo econdémico nacional, pero a su vez han trascendido como un problema

en el tratamiento de los residuos lignocelulésicos. Este tipo de material vegetal
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esta constituido por los restos del cultivo no aprovechable comercialmente, segun
los parametros de produccion, como lo son las hojas, mesocarpio, cortezas,
follajes, fibras o material fibroso, entre otros. Las biomasas residuales devienen
en un problema de contaminacién del medio ambiente, principalmente en fuentes
acuiferas y suelos (ver figura 5); ademas de gasto econdmico adicional en
almacenaje, disposicion y eliminacion por parte de los productores.

Asi por ejemplo, en la produccién de banano, palma y pifia, entre otros, se
mantienen parte de los residuos organicos en los campos, sin un tratamiento
especializado, conllevando a la proliferacion de plagas como la mosca Stomoxys
calcitran, que afecta al ganado y otros animales domésticos y pone en riesgo la
salud humana.®® Por otro lado, la poblacion que trata estos residuos mediante

herbicidas o eliminandolos, liberan al aire y suelo productos peligrosos.

Figura 5: Material vegetal de desecho produci;:igo durante la produccion de pifia en Costa
Rica.
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Para mitigar los efectos adversos provocados por la acumulacion de las
biomasas residuales, se ha motivado la busqueda y desarrollo de tratamientos
para estos materiales. La principal aplicacion que se ha proyectado para estos
residuos vegetales secos es la generacidn de energia a partir del proceso de
combustién o la formacién de biocombustibles.® *> 4! Se estima que cerca de un
80 % de la bioenergia producida por biomasas a partir de la quema de carbon,
madera y residuos animales, se destina a actividades no comerciales, tales como
la coccion de los alimentos y el calentamiento residencial. El restante 20 % de la
energia se emplea con fines comerciales como la obtencion de combustibles
industriales, la generacién eléctrica y al transporte.” Se calcula que solo en la
produccion de pifia se recogen unas 300 toneladas de rastrojos y fibras, las
cuales podrian ser aprovechadas en la produccion de energia u otros materiales.

Sin embargo, la elaboracion de biocombustibles y energia eléctrica mediante
la quema de las biomasas conlleva diversas dificultades, especialmente al
conformar un complejo grupo de materiales, que en algunos casos requiere un
arduo tratamiento previo para su utilizacion como materia prima. El proceso de
combustion de un material heterogéneo y con presencia de materiales
indeseables requiere elevados precios en tratamiento de las emisiones de gases
contaminantes y subproductos, que conducen a un alto costo en la produccién de
energia, dando como resultado que se requieran altos incentivos financieros para
que este tipo de produccion sea rentable.™

Los residuos biomasicos se han aprovechado también en la co-combustion
con combustibles fosiles, para la producciéon de etanol, como materia prima para

diversos productos poliméricos, compuestos quimicos sustitutos de los derivados
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del petréleo, como adsorbentes y en la extraccién de algunos metabolitos. ** 43 44

1945 Una de las aplicaciones que se obtienen de las biomasas es la elaboracion
de carbon activado, producto que debido a su gran area superficial se emplea en
el desarrollo de filtros para aire, en el tratamiento de aguas residuales, como
catalizador de reacciones, supercapacitores, adsorbentes, sensores de gases,
mejoramiento del suelo y en algunos tratamientos médicos "> '* 1°

El uso de las biomasas residuales en el pais para la produccion de carbon se
presenta como una solucién factible y practica, incrementa el valor comercial de
los residuos vegetales y se obtiene mediante un tratamiento térmico en pocos

pasos.*® Conjuntamente la produccién de carbén a partir de biomasas constituye

una opcion barata, de facil obtencion y no téxica para el ser humano o ambiente.
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CAPITULO II: METODOLOGIA

2.1. Preparacion de las particulas de Fe,0O3

Para la preparacion de una muestra tipica de 6xido de hierro(lll) particulado,
se disolvieron aproximadamente 0,97 g de FeCls anhidro (Acros Organics, 98%
de pureza) en 50,0 mL de agua, agitando constantemente hasta disolucion
completa, posteriormente se afadieron 50,0 mL de NHze) 1 mol/L (preparada
previamente a partir de amoniaco concentrado Gamma) y se agité por 10 minutos,
en este punto se precipitaron aglomerados de las particulas del 6xido. Para
mejorar la suspension se afiadieron tensoactivos, siguiendo la misma metodologia
anterior, pero incorporando estos compuestos durante la disolucion del FeCls. Se
probaron 5 tipos de surfactantes diferentes, como se muestra en el cuadro |, para

las primeras pruebas de suspension con estos materiales.

Cuadro I: Valores de masa y volumenes para las pruebas con surfactante en
la formacién de las particulas de Fe,O3

Volumen
Masa del
Masa de | de NHgy
Surfactante surfactante
FeClz (g) | 1 mol/L
(9)
(mL)
Estereato de sodio
0
-t 0,7580 0,7867 50,00
O Na

25



Dodecilsulfonato de sodio

o
¢}
lsl/ 1,0699 0,9362 50,00
(Z/\/\> :
Dodecilbencensulfonato de sodio
0
0
¥
0 Mo 1,2220 0,9332 50,00
Alcohol Poli vinilico (no es tensoactivo;
gelificar)
1,034 0,9360 50,00
OH OH
Sorbitan 20
N Liquido
: 0,9338 50,00
V “/} 4,00 mL

y+x+z+t=20
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Se realizé el procedimiento descrito para la formacion de los aglomerados
de oxido y después de formar las particulas y para mejorar la suspension, el
producto se decantd y se lavd con isopropanol, luego las particulas se
mantuvieron en el alcohol y se analizaron mediante el uso de un microscopio
electronico de transmision (TEM, Hitachi HT7700). Las muestras con alcohol poli-
vinilico se repitieron debido a la formacion de un gel de textura suave que contenia
las particulas suspendidas en su reticulo, para esto se emple6 una cantidad menor
de alcohol poli-vinilico (0,2080 g), sin embargo no se observo la formacion del gel
en la repeticion.

Para determinar la identidad de las particulas se empled difractometria de
rayos X de polvos, en la Unidad de Rayos X de la Escuela de Quimica de la
Universidad de Costa Rica, empleando un difractémetro Bruker D8 Advance con
detector LynxEye y se comparé el diagrama obtenido con las bases de datos para
Fe O3 y Fe(OH)s, del Cambridge Structural Database (CCDC) y de la Inorganic

Crystal Structures Databas (ICSD).

2.2. Impregnacién del material bioméasico con las particulas de Fe,O3

Se utilizaron fibras y rastrojos de pifia, lavados y secos, suministrados por el
Dr. Roger Moya de la Escuela de Ingenieria Forestal del Instituto Tecnoldgico de
Costa Rica; las cuales se trataron mediante diversos métodos, descritos
posteriormente, con el objeto de encontrar la técnica mas efectiva para la
funcionalizacion. Asimismo, se efectuaron pruebas de impregnacion con particulas

de Fe»03 y carbonizacién, con almidén gelificado y geles de materiales organicos
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como el PVA-borato y disoluciones saturadas de sacarosa. Los sistemas utilizados
se describen en las secciones 2.2.1, 2.2.2 y 2.2.3. Luego de la fase de secado, las
fibras funcionalizadas fueron tratadas térmicamente para obtener el carbén, esta
fase del proceso se describe en la seccién 2.3. Asimismo, para cada prueba se
realizé un blanco del material organico sin el tratamiento con las particulas de

Fe,03, con el objetivo de comparar los resultados obtenidos.

2.2.1. Inmersion directa de las fibras en la disolucion de las particulas de

Fe>0s3

Para este procedimiento se tomaron 50,00 mL de la suspension de las
particulas preparadas en isopropanol con dodencilbencensulfonato de sodio. Las
particulas se re-suspendieron mediante agitacion mecanica y se introdujo
aproximadamente 1,0000 g de las fibras que se mantuvieron en contacto con la
suspension durante 30 minutos con agitacion constante, seguidamente se decanté

el liquido y las fibras se dejaron secar al aire durante un dia.

2.2.2. Formacién de las particulas de 6xido in situ

Se probaron diferentes cantidades de FeCl; para determinar la minima
cantidad de hierro necesaria para obtener resultados 6ptimos. Los valores de
masa utilizados, tanto de la sal, como de las fibras, se muestran en el cuadro II.
Primero las fibras se introdujeron en la disolucion acuosa del FeCls y se agitaron

por 10 min, inmediatamente después se le afiadié el NHzc) Tmol/L y se continud
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mezclando durante 30 min, para garantizar el contacto de las particulas con las

fibras. Una vez finalizado el proceso las fibras se retiraron de la disolucion y se

elimino el exceso de liquido para su secado a temperatura ambiente.

Cuadro |l:

Cantidades en

masa y volumen para

funcionalizacién de las fibras in situ

las pruebas de

Prueba Masa FeCl; Masa fibra Volumen (mL) | Volumen (mL)
(9) (9) NH3(c) 1mol/L de agua
0,7912 2,0747 38,70 61,30
B 0,5891 2,0186 25,80 74,20
C 0,2530 2,0756 12,90 87,10

2.2.3. Formacion de particulas de Fe,O3; sobre las fibras mediante pre-

adsorciéon de FeCl;

Las fibras se colocaron en una disolucion de FeCl; en isopropanol (0,12
mol/L) durante 2 h con agitacion mecanica para favorecer la adsorcion de la sal de
hierro sobre las fibras precursoras. Seguidamente se retiraron de la mezcla y se
introdujeron en una disolucién de amoniaco 1 mol/L con agitacion durante 30 min,
para fomentar la formacion de las particulas de Fe,O3; en el material organico,
luego se elimind el liquido y se continu6é con la fase de secado a temperatura

ambiente.
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2.3. Carbonizacién de las fibras funcionalizadas

Una vez finalizado el periodo de secado, las fibras se sometieron a un
proceso térmico mediante el uso de una estufa al vacio (Thermo Scientific, Lab
Line), las condiciones del sistema se mantuvieron a 220 °C, presion de 20 kPa y
atmosfera inerte, mediante la purga del sistema con nitrégeno (INFRA, alta
pureza). Para comparar la efectividad del compuesto transportador de oxigeno
(Fe2O3 nanoparticulado) se colocaron bajo las mismas condiciones muestras
blanco de las fibras. La duracion del proceso de carbonizacién se varié desde 12 h
hasta 3 h y se analiz6 la apariencia, textura y calidad en la adsorcion del carbon
obtenido.

Como método alternativo para la formacion del carbon se utilizé un
microondas domeéstico (Daewoo, KOR-6L0S) con una potencia de 600 MHz, el
equipo utilizado se modificd para que fuera posible introducir nitrégeno y mantener
una atmosfera libre de oxigeno y a su vez poder eliminar los vapores y gases
expulsados por las muestras. Esta técnica se empled principalmente con los geles

de almidodn por periodos menores de tiempo de sélo 5 min.

2.4. Determinacién del tamafio de las particulas de Fe,03

Para analizar el tamafo de las particulas se solicité la colaboracion del
Laboratorio de Investigacién y Tecnologia de Polimeros de la Universidad
Nacional (POLIUNA), donde se efectuaron las pruebas mediante la técnica de

dispersion de luz dinamica (DLS por sus siglas en inglés), empleando un equipo
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Zetasiser Nano ZS90 (Malver, Instruments Ltd., Woroestershire, UK), con la
finalidad de determinar el diametro hidrodinamico.

Para esto se prepard una disolucion de particulas del 6xido 0,071 mol/L a
partir de FeClz y NHz@ac) 1 mol/L y se determiné la concentracion de particulas
(porcentaje de masal/volumen) en la suspensién final. Seguidamente se
prepararon a partir de esta suspension de particulas las siguientes diluciones: 2,00
mL/50,00 mL (D2p65) y 2,00 mL/25,00 mL (D3p65).

Asimismo se realizaron pruebas con microcopia de transmision de
electrones en el Centro de Investigaciones de Estructuras Microscépicas de la
Universidad de Costa Rica (CIEMic) para definir el tamafio de las particulas y su

distribucion en la suspension.

2.5. Determinacién del area superficial especifica BET

Para el analisis del area superficial y la capacidad de adsorcion de los
carbones obtenidos se empled el sistema mostrado en la figura 6, basado en el
modelo BET. La muestra se peso y se desgasificd dentro del sistema aplicando
vacio y calentamiento menor de 220 °C, seguidamente se llevd a temperatura
ambiente, se obtuvo la masa de la muestra desgasificada, se colocé nuevamente
en el equipo y se purgd con helio.

Luego de la fase de purgado se determiné el volumen muerto del equipo,
que se realizé sumergiendo la muestra en N liquido, se sometié el sistema a

vacio y se prosiguioé a introducir pequefias porciones del gas helio (Airgas, alta
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pureza), para determinar las variaciones de presion producidas por la posible

adsorcién del material carbonaceo.

p M\
llaves de paso <« N
linea de vacio de vidrio N 2
(| )
) <«— He
mandémetro i
l PimmHg | i gital burbujeador
U g
] hacia bomba %
de vacio bureta de é
muestra gases E :
E nivelador
frasco
Dewar
L J

Figura 6: a) Esquema del equipo empleado en la medicion del area superficial especifica
mediante la adsorcién de nitrégeno a 77 K (-196 °C). *

Una vez determinado el volumen muerto del sistema se lleva a temperatura
ambiente y se limpian las vias mediante el flujo de Nyg). Finalizada la purga, se
introdujo nuevamente el tubo con el carbén en nitrégeno liquido, se generd vacio
dentro del sistema y se midié la cantidad de N, adsorbido por la muestra,
afiadiendo pequenas fracciones de gas y determinando las variaciones de presion
dentro del aparato de medicién. Estos datos de presidn se analizaron mediante las

ecuaciones [4], [5] y [6], derivadas de la ecuacion del gas ideal.
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Nadic = Nequipo [4]
PotmVadic = Pqum [5]

Donde nagic Y Nequipo SON los moles de gas adicionado y dentro del equipo
respectivamente; Vaqic €l volumen de gas adicionado a presion atmosférica y Vp,
es el volumen muerto del equipo. Los moles adsorbidos por la muestra en estudio

se determinan combinando ambas expresiones [4] y [5] en |la ecuacion [6]:

1
Nagdas = Nadic — Nno ads = RT,p (Pathadic - Peq Vm) [6]
am

en la que ny4s son los moles de gas adsorbidos por el material, Ny ags, |0S Moles
no adsorbidos, Pam, la presion atmosférica, Tamp, la temperatura ambiente y R la

constante de los gases.

2.5.1. Isoterma de Brunauer-Emett-Teller

Para determinar el area superficial especifica (area por unidad de masa de
adsorbente), los datos experimentales de cantidad adsorbida de nitrogeno a
diferentes presiones, se ajustan mediante el modelo de Brunauer-Emett-Teller

(BET, ecuacion 7):*
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Donde V es el volumen de gas adsorbido por el material en condiciones de
temperatura y presion estandar (STP), V, es el volumen de gas adsorbido por la
monocapa, P representa la presion parcial del adsorbato en el equilibrio a 77 K, Py
es la presion atmosférica y ¢ define una constante adimensional que relaciona las
entalpias de adsorcidon del gas adsorbido sobre la muestra (E4 y E.), segun se
describe en la ecuacién [8].*® El ajuste se realiza mediante regresion no-lineal,
siguiendo el algoritmo de Levenberg-Marquardt utilizando el software Origin pro

8®.

2.6. Métodos de activacién para el carbédn producido

El carbon obtenido es sometido a una serie de pruebas adicionales para

mejorar su area superficial, entre las pruebas que se efectuaron se describen:

2.6.1. Calentamiento de las fibras

Para favorecer la activacion del carbén se colocaron las fibras secas en
50,00 mL disolucién de FeCls y se hirvieron durante unos 30 min, luego se
anadieron 50,00 mL de NHsc), se dejaron 30 min adicionales en ebullicion, para

seguidamente dejarlo alcanzar la temperatura ambiente y se retiraron las fibras de
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la disolucion, para dejarlas secar y tratarlas térmicamente. Asimismo, el carbon
obtenido mediante el método inicial, se colocd en 50,00 mL de agua y se hirvié por

30 min.

2.6.2. Utilizacién de acidos

Se aplicé acidos oxidantes, tanto en el carbon obtenido, como en las fibras
antes del proceso de carbonizacion, se utilizaron HNO3; concentrado y H3PO4 al 10
%. Para el tratamiento de la materia prima se tomé aproximadamente 1,0000 g de
las fibras y se colocaron en 50,00 mL de cada uno de los acidos, se agitaron por
30 min, se retiraron las fibras del medio y se secaron, luego se trataron con las
nanoparticulas de Fe;O; mediante el método in situ, para seguidamente
procesarlas mediante carbonizacion. En cuanto al tratamiento del carbén obtenido
en pruebas anteriores, se le anadieron 50,00 mL de acido en cada analisis y se
mantuvieron en contacto por 30 min, se retird el liquido, se secd el carbdén y se

analizé la capacidad de adsorcién de las muestras.

2.6.3. Uso de reactor a presion

Se colocé 1,5000 g de fibras en un rector de presiéon, en el que se
afiadieron 10,0 mL de suspension de particulas de Fe;O3 y 0,1000 g de acido
citrico anhidro al 99,9 % de pureza, se realizaron dos pruebas a diferentes
temperaturas a 200°C y 300°C y una presion de 200 psi y 660 psi

respectivamente. El tiempo de tratamiento de las muestras fue de 3 horas. Al
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finalizar este periodo el producto obtenido se filtré y se analiz6 su capacidad de

absorcion.

2.6.4. Uso de sales inorganicas

En las pruebas de activacion del carbén obtenido con sales inorganicas, se
utilizé Na,COs3 (Merk, 99,9 % de pureza) con concentracion aproximada 0,67 %
masa/volumen y ZnCl, (Merk, 98 % de pureza) con concentracion 1,05 %
masa/volumen. Dichas sales se impregnaron sobre las fibras precursoras durante

el proceso de formacién de las particulas de 6xido de hierro(lll).

2.7. Implementacién de otras materias primas

Con el fin de demostrar la aplicabilidad del método de carbonizacion
mediado por Fe,O3 particulado, se ensayo la produccién de carbones a partir de
diversos materiales carbonaceos. Ademas de las fibras de pifia se utilizaron geles
de almidon y alcohol polivinilico-borato (PVA-borato), algodén comercial
(farmacéutico), sacarosa de uso doméstico y virutas de madera.

La formaciéon de los geles de almiddn se realizé mediante la disolucién en
caliente de almidon de yuca o maiz en proporciones 1:4 almidon:agua, en este
punto se formaron también las particulas de éxido in situ, la mezcla se enfrié a
temperatura ambiente y después a 4 °C, para dar la consistencia al gel. Los geles
de PVA-borato se elaboraron con una disolucion inicial de PVA al 4-5 %

masa/volumen, calentando a 70 °C, en esta disolucion se disolviéo 0,5000 g de
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FeCl; y seguidamente se mezcld con una disolucion de borato 4-5 %
masa/volumen (en amoniaco 1 mol/L) con una proporcion 10:1 PVA:borato, hasta
que se obtuvo una consistencia adecuada. Para funcionalizar estas materias
primas, con las particulas de éxido, se sigui6 el procedimiento de la seccion 2.2.2

para deposicion de las particulas in situ.

2.8. Evaluacién de las caracteristicas de adsorcién de azul de

metileno en agua por parte de los carbones preparados

Con la finalidad de evaluar la aplicacion de los carbones obtenidos en
procesos de adsorcion en medios acuosos, se estudié la adsorcién del colorante
azul de metileno como modelo en procesos de depuracion de aguas. Se prepard
una curva de calibraciéon para azul de metileno en absorcion UV-visible, con
valores de 0,50 a 1,50 ppm y una longitud de onda de 665 nm. Para esto se
prepard una disolucion madre de azul de metileno al 1,00 % fraccion
masa/volumen, esta disolucidon se diluyé a una concentracion de 100 ppm y se
tomaron alicuotas con micropipeta en balones de 25,00 mL para preparar la curva,
la cual se midié en un espectrofotometro UV-visible (Thermo Scientific, Genesys
10S). En esta prueba se analiz6 la capacidad de adsorcién de muestras de carbén

obtenidos a partir de diversos materiales y tratamientos descritos en el cuadro lll.
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Cuadro lll: Materiales carbonaceos empleados en la determinacién de

adsorcién azul de metileno con UV-Vis.

Cddigo de la muestra

Material de origen del

carbon

Tratamiento de la muestra

FF1

Fibras de pifia

Funcionalizadas con Fe,;03
nanoparticulado coprecipitado
con NH3 1 mol/L

FF2

Fibras de pifia

Funcionalizadas con Fe;O3
nanoparticulado coprecipitado
con NaOH 1 mol/L

FF3

Fibras de pifia

Funcionalizadas con Fe;O3
nanoparticulado coprecipitado
con NH3; 1 mol/L y lavadas con
H3sPO4 al 10%

FF4

Fibras de pifia

Tratadas con Fe,O3
nanoparticulado coprecipitado
con NH3z 1 mol/L en un reactor

a presion

AF

Gel de almidén de maiz

Funcionalizado con Fe;O3
nanoparticulado coprecipitado
con NH3; 1 mol/L

SF

Sacarosa

Funcionalizada con Fe;O3
nanoparticulado coprecipitado
con NH3 1 mol/L

FSF

Fibras de pifia

Sin aplicacion del tratamiento

con Fe;O3 nanoparticulado

CC

Comercial

Carbon activado de uso
comercial (origen vegetal,

Proveeduria de Quimica, UCR)
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A dichas masas de carbon se le afiadié una alicuota de 50,00 mL de azul
de metileno de concentracidon conocida entre los 200 y los 600 ppm. Las muestras
se mantuvieron en contacto con la disolucion por un periodo de una hora.
Transcurrido este lapso se tomo una alicuota de cada disolucion y se analizaron
por espectrofotometria UV-visible.

Segun los resultados obtenidos de esta primera curva se realizd una
segunda determinacion de adsorcién de azul de metileno para las muestras de
carbon FF1, FF2, FSF, SF, AF y CC (Cuadro lll). Para esto se realiz6 una nueva
curva de calibracion con concentraciones entre los 1,00 y los 5,00 ppm.
Primeramente se prepard una disolucién madre 1039 ppm de azul de metileno y
de esta se prepararon siete diluciones para la curva de calibracidon con
concentraciones de 1,00 a 5,00 ppm. Para determinar la capacidad de adsorcion
de las muestras de carbdn, se pesaron aproximadamente 0,5000 g de cada
carbon y se le afadié una alicuota de 50,00 mL de azul de metileno con una
concentracion de 51,96 ppm; las muestras de carbdn estuvieron en contacto con
la disolucion por cuatro horas; transcurrido este tiempo se tomé una alicuota de la
disolucién en cada muestra y se analizé la adsorcion de azul de metileno por

medio de la espectroscopia UV-visible.

2.9. Anéalisis y comparacion del carbdén obtenido mediante SEM y
DRX
Para comprobar la formacién de carbén, a partir de los materiales

lignoceluldsicos, se realizdé un analisis mediante difraccion de rayos X en polvos,
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donde se compararon muestras de carbon comercial, celulosa y el producto
obtenido de la carbonizacion del material organico tratado con el Fe,Os.

Se efectud también un estudio con microscopia electrénica de barrido en el
CIEMic, para observar las areas superficiales y comparar los diferentes materiales

y el carbdén obtenido.
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CAPITULO IIl: RESULTADOS Y DISCUSION

3.1. Preparacion de las particulas de Fe,0O3

La sintesis de nanoparticulas ha tenido un crecimiento acelerado en los
ultimos afos, como producto del interés que ha despertado en la comunidad
cientifica la aplicacion de estas tecnologias en diversas areas.*® *®° Para la
formacion de nanoparticulas de diferentes materiales se han propuestos métodos
coloidales que permitan controlar el tamafo de la particulas y sus propiedades
fisicas.

Una parte importante de la carbonizacion es que se dé un paso de
combustién regulado por la cantidad de oxigeno que participa en el proceso, para
asegurar que la mayor parte del material organico se transforme en carbén y no en
CO,. Para este fin se debe trabajar en atmdsferas inertes, sin embargo se puede
regular la cantidad de oxigeno que participa en la reaccién por medio de un
portador de oxigeno. Estos materiales han que tener una alta reactividad y
capacidad de transporte de O,, a razén de esto se suelen utilizar los 6xidos de
metales como Ni, Fe, Mn, Cu y Co.** El Fe,0; se emplea como un portador de
oxigeno, ya que, ademas de poseer estas caracteristicas, es también un material
de bajo costo y los danos que provoca al ambiente son reducidos.

Para el desarrollo de un material nanométrico de Fe;O3 se prepard una
disolucion a partir de una sal de hierro(lll). La formacidon de las particulas se
realizé mediante el método de coprecipitacion en medio basico, como se describe

en la ecuacion [9], que viene a ser una de las técnicas mas sencillas y eficientes
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para su obtencion.® Durante la formacion del Fe,Os el Fe** en disolucion forma un
complejo con seis moléculas de agua, para forma el ion hexaacuahierro,® al

basificar el medio con NH3(,¢) se favorece la formacion de las particulas del oxido.

2F€+3(ac) + 60H—(ac) - F€203(5) + 3H20(l) [9]

Una de las mayores ventajas del proceso de coprecipitacion es que se
pueden producir una importante cantidad de particulas, sin embargo, también
presenta la limitacién asociada al control del tamafo, debido a que el crecimiento
del precipitado solo es controlado por factores cinéticos.*® La principal limitacion

esta asociada a la formacién de aglomerados de gran tamafio que generan la

51, 53

precipitacion de las particulas (ver figura 7).

Figura 7: Particulas de Fe,O3 formadas por co-precipitacion de FeCl; con una disolucion
NH; 1mol/L
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La sedimentacion del 6xido es un factor que puede reducir el tiempo y
calidad del contacto entre las particulas y las fibras vegetales. Para evitar que este
fenobmeno limite los resultados, se implementé el uso de tensoactivos. Estas
sustancias favorecen la suspension de las particulas porque reducen la tension
superficial del disolvente y la formacion de emulsiones, incrementando el tiempo
que el éxido nanométrico se dispersa en la disolucién. °* >

En el cuadro | se describen los surfactantes utilizados. De estos cinco
compuestos los que mostraron mejores resultados manteniendo las particulas
suspendidas fueron el docecilsulfonato y el dodecilbencensulfonato de sodio, que
aumentaron el tiempo en que las particulas se mantienen en suspension en 40
min. Este efecto puede deberse a la interaccion entre el Fe;O3 hidratado y el
sulfonato, que integran un complejo de coordinacién, con la formacién de un

quelato bidentado, un puente bidentado o por complejos monodentados, tal como

se muestra en la figura 8.%°

o
o
@
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o

o
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/
oC—w

a) b) c)

Figura 8: Formacién de complejos entre el Fe,O; hidratado con el ion sulfonato como a)
quelato bidentado, b) puente bidentado o c) quelato monodentado
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Por otra parte el alcohol polivinilico formé un gel suave, con las particulas
suspendidas en su reticulo, por lo tanto, esta consistencia no es acta para la
aplicacién del éxido sobre las fibras. En el caso del sorbitan 20, las particulas
precipitaron casi inmediatamente. Segun los resultados de los surfactantes, se
eligio la utilizacion del dodecilbencensulfonato de sodio en la formacion del
material nanoparticulado.

Una vez obtenidas las particulas en disolucion se procediéo a definir su
identidad; para esto se utilizd el método de difraccion de rayos X de polvos (DRX),
y el patron resultante se comparé con espectros de Fe;O3 reportados. La primera
prueba de DRX se realizé a una muestra sin tratamiento térmico, a la cual se le
elimind el disolvente completamente a una temperatura cercana a los 100 °C. En
la figura 9 se observa que el patron de difraccion revela la presencia de un sélido
amorfo, puesto que los picos del difractograma no son definidos, por el contrario,
son anchos y continuos. En la DRX los atomos bombardeados por electrones de
alta energia emiten radiacion de rayos X en todas direcciones, lo que genera
interferencias por el desfase de las capas interatdmicas y la posicion relativa de
los atomos. En sodlidos cristalinos se producen picos definidos por el arreglo
ordenado de su estructura interna, mientras que en sélidos amorfos, que carecen
de un acomodo fijo de las capas y los atomos estdan ordenados al azar, la

difraccién no generan un patrén con picos precisos.>® %’
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Figura 9: Patron de DRX para la muestra de particulas de Fe,Oj sin tratamiento térmico

Al comparar el patrén de la figura 9 con espectros de Fe;O3 de la literatura
no se observd similitud en la intensidad de las sefales, por lo que las particulas
del 6xido se sometieron a un tratamiento térmico en una mufla a 200 °C y 500 °C
por una hora. Estudios previos °®* %° revelan el caracter amorfo de las
nanoparticulas a temperaturas menores a los 500 °C y como la cristalinidad del
sélido se incrementa a altas temperaturas. Las particulas de Fe;O3 luego del

tratamiento térmico se analizaron con DRX y los patrones se observan en la figura

10.
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Figura 10: Patrones de DRX para el Fe,O3: (a) con el tratamiento térmico a 500 °C (azul);
con el tratamiento térmico a 200 °C (negro). (b) reportado en la literatura.*®

Al comparar los patrones de difraccion se observa coémo el tratamiento
térmico aumenta el caracter cristalino del 6xido y mejora la definicién de los picos
de los difractogramas, concordando las sefiales entre los 20 y 60 grados, con los

reportados para el solido a-Fe,03.%° El a-Fe,03 muestra la presencia de hierro a,
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el cual presenta una estructura cubica centrada en el cuerpo, el cual se caracteriza

por presentar propiedades antiferromagnéticas.®’.

3.2. Impregnacion del material bioméasico con las particulas de
Fe,O3

De las tres técnicas utilizadas: 1. afadir las fibras a una disolucion con
particulas de Fe,O3 sintetizadas previamente; 2. formacion de las particulas in situ
sobre el material vegetal; y 3. remojar las fibras en una disolucion de FeCl; y luego
introducirlas en NH3c) 1mol//L; se obtuvieron los resultados que se resumen en el
cuadro IV. Para determinar la eficiencia del método se evaludé la rapidez de
formacion del carbén y sus propiedades fisicas.

A partir de los resultados obtenidos por esta prueba se descarté el uso del
método 3 para la funcionalizacién de las fibras, debido a que se determind una
diferencia en la coloracion del material vegetal (ver figura 11) y la adhesién del
oxido sobre las fibras no es el requerido, ya que la carbonizacion fue mucho
menor en las muestras tratadas mediante este método. Entre los tratamientos 1y
2 se eligié emplear el tratamiento 2 en pruebas posteriores, a razon de que en el
proceso in situ las particulas se forman directamente sobre las fibras que se

encuentran en la disolucion.
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Cuadro IV: Comparacion de las técnicas de funcionalizacién de las fibras
vegetales con nanoparticulas de Fe,0s.

Fraccion de
Prueba masa
FeCls/biomasa

Apariencia previa al Apariencia después del
tratamiento térmico tratamiento térmico a 240 °C

Después de 1 hora se observo la
1 0,9565 Coloracién café claro carbonizacion del material, con
algunos residuos de fibras

Después de 1 hora se observo la
2 0,9382 Coloracion café claro carbonizacion del material, sin
residuos de fibras

La coloracién fue mas clara | Después de 1 hora se observo la
3 0,9150 que en 1y 2, similar a las carbonizacion parcial del material,
fibras sin tratamiento con residuos de fibras

Figura 11: Muestras de fibra de pifa (a) con tratamiento de remojar las fibras en una
disolucion de FeCls y luego introducirlas en NH;,¢) 1mol//L y (b) afadir las fibras a una
disolucién con particulas de Fe,Oj; sintetizadas previamente

Para la prueba in situ se determiné las proporciones adecuadas de masa de
FeCl; para la formaciéon del 6xido, las cantidades de reactivos para las pruebas
descritas en esta seccidn se resumen en el cuadro Il. Las fibras se mantuvieron en

contacto con las disoluciones por 30 minutos, después del tratamiento térmico las
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muestras no mostraron signos de carbonizacion. Se repitieron las pruebas
aumentando el tiempo en que las fibras reposaron en la disolucion del Fe;O3 a 2
horas y se repitio el calentamiento a 240 °C en una estufa al vacio. Se determino
que la relacién en masa adecuada de la sal era por encima de los 0,8:1 debido a
que por debajo de esa cantidad la carbonizacion de las fibras no era completa y se

observaban material organico sin alteracion evidente (ver figura 12).

(b)

(d)

Figura 12: Pruebas de carbonizacion para fibras de pifia (a) blanco de fibras sin
funcionalizar; (b) fibras con una relacion en masa menor a 0,8000 FeCls/biomasa; (c)
fibras carbonizadas con mas de 0,8000 FeCls/biomasa; (d) fibras carbonizadas de cy

pulverizadas.
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3.3. Carbonizacion de las biomasas y caracterizacion de los

carbones obtenidos

En las pruebas de carbonizacion se mantuvieron las condiciones de 240 °C,
al vacio y purgando con Nyg), se inicid6 con un periodo de 12 horas, donde las
fibras funcionalizadas con las particulas el 6xido mostraron carbonizacion,
mientras un blanco de las fibras no mostro inicios de formacién de carbon (ver
figura 12). El tiempo se modifico luego a 6 horas, seguidamente se redujo a 3
horas y finalmente a 2 horas, donde los resultados fueron similares a los
observados a 12 horas.

Al comparar las fibras sin particulas de Fe;Os3 y las fibras funcionalizadas
con el oOxido, bajo las mismas condiciones de temperatura y duracion del
tratamiento térmico, se destaca que solo las fibras tratadas mostraron
carbonizacion, asimismo sobresale el hecho de que la temperatura a la cual se
desarrollo el proceso de carbonizacion fue menor que el reportado en otros
estudios.” '* 3" 32 También se observa que la carbonizacién se completa en un
tiempo reducido para las fibras funcionalizadas; se demuestra bajo estas
implicaciones que el uso de las particulas facilita el proceso de carbonizacion
reduciendo la temperatura y el tiempo a los que el proceso finaliza, dando como
resultado la obtencién de carbén con rendimientos que se encuentran entre el 50 y
el 70 %.

El efecto de las particulas de hierro durante el proceso de carbonizacién del
material biomasico es el transporte de oxigeno de manera controlada, es decir,

facilitan la oxidacion del carbono presente en las moléculas organicas, implicando
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segun la literatura, que aproximadamente un 39 % del Fe* se reduce a Fe?'. La
presencia de ambos cationes de hierro a una temperatura superior a los 200 °C
conlleva a la formacién de magnetita (Fes04)®?, lo que en conjunto con la
presencia de y-Fe;O3, formado por la oxidacion de la magnetita, ayuda entender
el hecho de que algunos de los carbones obtenidos mostraban propiedades
magnéticas y fueran atraidos al acercar un iman.

Para analizar la transformacion del material lignocelulésico en carbon se
realizé un estudio mediante difraccion de rayos X (DRX), comparando muestras de
celulosa, carbon comercial y carbdn obtenido a partir de fibras de pifia
funcionalizadas con las particulas del 6xido. El resultado de este procedimiento se

muestra en la figura 13.

Intensidad

40
Escala 2-Theta

Figura 13: Analisis comparativo con DRX entre celulosa (verde), Carbdn comercial
(naranja), carbon obtenido de fibras sin particulas de éxido (azul) y carbén obtenido a
partir de fibras funcionalizadas con particulas de Fe,O; (rojo)
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Como se aprecia en esta figura, tanto la muestra de carbon obtenido de las
fibras funcionalizadas, como el derivado de un blanco de las fibras sin tratar con el
oxido, muestran un patrén casi idéntico al mostrado por el carbon comercial,
mientras que no observa similitudes significativas con el diagrama de DRX de la
celulosa. Este hecho permite confirmar la transformacion de los materiales

vegetales en carbdén mediante el tratamiento realizado.

3.4. Determinacién de la concentracién y tamafio de las particulas

en disolucién

Para determinar la concentracion de las particulas se tomé una alicuota de
5,00 mL de la disolucién del oxido y se colocé en un tubo de ensayo,
seguidamente la disolucion se elimind y se midié la masa de las particulas secas,
esta prueba se realiz6 por triplicado.

La concentracion promedio de las particulas se estimé en 0,581+0,003
g/mL de la disolucion. A partir de esta concentracion se prepararon las
disoluciones necesarias para el analisis del tamano de particulas en suspension
mediante la técnica de dispersion de luz dinamica (DLS).

El método de dispersién de luz dinamica o espectroscopia de captura de
fotones, es un procedimiento que permite conocer la distribucion de las particulas
en una suspension. Consiste en irradiar la suspension coloidal con un haz de luz
laser, que al entrar en contacto con el solido presente en la suspensiéon sufre un

proceso de dispersion en multiples direcciones; los haces de luz dispersados por
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las distintas particulas sufren interferencias entre si y se produce una intensidad
de dispersion determinada.®® %

La senal obtenida por el detector se basa en la intensidad de dispersion
determinada por la interferencia que sufren los haces de luz al interaccionar con
las particulas. Como producto del movimiento browniano las particulas
suspendidas cambian constantemente de posicion y por ende también se alteran
las condiciones de interferencia y la intensidad de dispersién, asi, las particulas
pequefias que se mueven con mayor rapidez, aceleran la variacion de la
intensidad de dispersion, mientras, que las grandes, mucho mas lentas generan
variaciones mas pausadas; en consecuencia la luz que se difunde puede
presentar interferencias constructivas o destructivas dependiendo del tiempo que
tardan en llegar al detector.®®
El analisis con DLS mostré mejores resultados con la muestra D2p65, en la

que se determind la presencia de particulas con dimensiones promedio de (42318)

nm, los resultados obtenidos para dicha prueba se resumen en la figura 14.

12 4

10

Intensidad

d/nm

Figura 14: Distribucién de diametros hidrodinamicos de las particulas de Fe,O; en
suspension, obtenidos mediante la técnica de dispersion de luz dinamica (DLS).
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Para examinar el tamafo de la particula se realiza un analisis estadistico
mediante una distribucién lognormal, misma que se caracteriza por mostrar como
se distribuye la probabilidad de una variable aleatoria cuyo logaritmo esta
normalmente distribuido y una de las variables es el resultado del producto de
factores independientes,®’ para realizar el ajuste lognormal se aplica la ecuacién

[10]

log (%)2

202

= 4 _ 10
y= [W] [10]

Se observa que el tamafo del Fe,O3 en la disolucién es mayor a 100 nm y
se entiende que por definicidn de nanoparticulas el tamano de las mismas debe
ser menor a este valor, sin embargo, se debe tener en cuenta que el tamafo del
material solido suspendido en la disolucion se determina, mediante el diametro
hidrodinamico, esta propiedad esta relacionada con el proceso de solvatacion que
sufren las particulas por el disolvente, debido a que se forma una capa bipolar
sobre la superficie del corpusculo que influye en su movimiento,®® por dicha razon,
muchas veces el diametro medio de las particulas determinado por la técnica de
DLS es mayor al que se puede determinar mediante un microscopio electronico de
transmisién (TEM). Asimismo las dimensiones de la esfera de solvatacion estara
asociada a las propiedades eléctricas del disolvente.?® "

Con el propodsito de definir el tamano real de las particulas se efectuaron
pruebas de TEM. Esta técnica se emplea frecuentemente en disoluciones

coloidales por ser una manera confiable de estimar las dimensiones y morfologia
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de particulas en suspension. El uso de electrones en este proceso tiene la ventaja
de lograr observar detalles en escala nanométrica, al poseer menores longitudes
de onda que la radiacién electromagnética empleada en las técnicas de

dispersion.”

Los resultados obtenidos se observan en la figura 15, en 15 a) y b)
se confirma como las particulas de Fe;O3; forman aglomerados de tamano
significativo, alrededor de 400 nm, tal como se determiné por medio de la técnica

de DLS. Eltamano de las particulas individuales se estimo entre los 4,0 y 60 nm.

Figura 15: Imagenes TEM de particulas de Fe,O3; en suspension a) formacion de
aglomerados con amplificacién de 2 000x; b) aglomerado (amplificacién 15 000x); c) y d)
particulas individuales del éxido (amplificacion 70 000x y 50 000x respectivamente)

3.5. Determinacién del area BET

El analisis del area superficial se realiza mediante la medicion de las
isotermas de adsorcion de nitrégeno a 77 K. Los datos experimentales se ajustan
utilizando el modelo BET para la adsorcidon en mesoporos. Este modelo fue
desarrollado por Stephen Brunauer, Paul Hung Emmett y Edwar Teller en 1938
explicar la adsorcion fisica de gases sobre la superficie de sélidos. El ajuste de los
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datos obtenidos permite determinar el area especifica (area por unidad de masa)
del material poroso. La aplicacién del sistema BET se basa en los principios de
adsorcion de monocapa en la isoterma de Langmuir, segun las siguientes
suposiciones: la adsorcién de las moléculas de gas se desarrolla por medio de
capas infinitas, no existe la interaccion entre las moléculas y las capas del solido;
la ecuacidn de Langmuir puede ser aplicada a en cada capa y los procesos de
adsorcion y desorcion ocurren Gnicamente en las superficies expuestas. "

La determinacién del area superficial del material obtenido, mediante la
carbonizacion de las fibras, se realiz6 empleando la ecuacion [11], que describe el
modelo BET. Los datos de adsorcion suelen representarse como el volumen total
adsorbido (V) en condicién estandar de presién y temperatura (273 K, 1 atm), en
funcién de las diferentes presiones relativas aplicadas x = p/po (con po como la
presion de saturacion, es decir, presion atmosférica), V,, es el volumen de
adsorbato (N2) adsorbido formando una monocapa y C es una constante
relacionada con la entalpia de adsorcion del adsorbato. En algunos casos es

necesario agregar al modelo un parametro V, que representa la presencia de

microporosidades:

Vi C-x
V= +
1-x)(A—-x—-C-x)

oo 1]

el cual representa la cantidad de adsorbato adsorbido sobre la microporosidad del

adsorbente, debido a que la isoterma BET, unicamente describe la adsorcion
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sobre mesoporosidad.” El ajuste de los datos experimentales de acuerdo al
modelo de la ecuacion [11] se realiza mediante regresion no-lineal.

La figura 16a, muestra la isoterma de adsorcion de nitrégeno a 77 K para el
carbon comercial y 16b para material carbonaceo obtenido a partir de una muestra
de fibras de pifia funcionalizadas. Los resultados se ajustan a la ecuacion entre las
presiones relativas de 0,05 y 0,30 dado que entre estos valores se ubican los sitios
de mas alta energia en el material que han sido ocupados a las presiones mas

bajas.”?
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Figura 16: a) Ajuste de area BET para la muestra de carbon a partir de carbdn comercial,
b) ajuste de area BET linealizado de adsorcién para carboén a partir de fibras de pifia.

Las pruebas de area BET se realizaron a muestras del carbén producido
con diversos materiales biomasicos, los resultados de las areas se resumen en el
cuadro V. Las areas obtenidas presentan proporciones muy bajas en comparacion

con el carbén comercial y para algunos materiales obtenidos la dispersion de los
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resultados no convergia en el modelo como producto de las bajas areas

superficiales especificas.

Cuadro V: Determinacion del é&rea superficial especifica y tiempos de
carbonizacion de diferentes biomasas residuales mediante una analisis BET

Material de origen del Tlempo d?, Vqume.n de (N2) Area superficial
carbon carbonizacion adsorbido por la especifica (m?/g)
a 240 °C monocapa (cm?) P g
 Fibras de pina oh 3,1+0,1 13,5+ 0,4
funcionalizadas con Fe,O3
Ge_l de qlmidc’m de maiz 4h 8+ 2 35+9
funcionalizadas con Fe,O3
Fibras de pifa
funcionalizadas con Fe,O3 4h 2,7+0,3 11 +1
lavadas con HCI
Comercial | = -—- 2339 1014 + 39

Los carbones obtenidos por los materiales lignocelulésico presentan areas

pequefias y los carbones a partir de otros tratamientos, como el lavado con H3POy,

sales inorganicas o en un reactor a presién, mostraron dispersion del ajuste, esto

producto de una baja adsorcion del Nyg) en sus superficies.

El volumen del gas adsorbido por los poros del material se establece a

partir de la ecuacion obtenida por el ajuste del grafico y con este parametro se

pueden encontrar las dimensiones del area superficial, considerando la superficie

de monocapa, como se describe en la figura 17.
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Figura 17: Consideracion de la monocapa en la determinacion del area BET.

La teoria de area BET considera la existencia de multiples capas y zonas
sin adsorbato y permite determinar el volumen molecular mediante la ecuacion
[11]. Donde Snoiec €5 la superficie molecular representada por la ecuacion [12], P y
T son presion y temperatura a condiciones estandar, Nao es el numero de
Avogadro, M es la masa molar y R es la constante de los gases. Estos factores, en
conjunto, a excepcion del Vn,, dan como resultado 4,35; por esta razén para
estimar el area por cantidad de masa (m?/g) para el carbén producido, el valor de
Vm obtenido por el ajuste no lineal se multiplica por este factor.”® La superficie

molecular del N, se considera que es de S,y = 16,2x10720 m?,

S. V. -P-Ny-107°
SBET: molec mR.T A [12]

Debido al aumento en las rapideces de carbonizacion, asi como en la

reduccion considerable de las temperaturas necesarias durante los tratamientos
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térmicos, se experimentd la generacidon de materiales carbonaceos a partir de
fibras de pifa, geles de almidon, PVA, algodén y sacarosa (ver figura 18). Se
observd que los tiempos de carbonizacién se reducian en comparacion con los
blancos. Inicialmente se consideraron tiempos de carbonizacién mayores de 24 h
a 12 h, sin embargo, se demostro que en menores tiempos entre 1 h y 5 h las
muestras tratadas con las particulas sufrian una transformacion a carbon (cuadro
V), mientras que los mismos materiales sin funcionalizar no presentaban cambios
visibles. De igual manera no hubo diferencias en los valores calculados de las

areas superficiales.

Blanco

Figura 18: Pruebas de carbonizacion con materiales ricos en carbono y sus respectivos
blancos a) almidén de maiz, b) algodén y ¢) sacarosa.

Para comparar con un ultimo material biomasico de mayor densidad, se

ensayo con virutas de madera (aserrin), las cuales se sometieron a un tratamiento
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similar al de las fibras, con una fraccion en masa de 0,02 FeCls/NH3; 1mol/L,
mostrando una coloracién oscura en las muestras tratadas (ver figura 19); estas
muestras se colocaron en la estufa a 200°C y pasadas 2h el aserrin tratado

mostraba carbonizacion, mientras el blanco continuaba sin alteracion.

Figura 19: Aserrin previo al tratamiento térmico a) tratado con particulas de Fe,O3 y b)
blanco sin particulas. Aserrin después del tratamiento térmico c) blanco sin particulas, d)
tratado con particulas de Fe,Os;.
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3.6. Activacion del carbon obtenido a partir de las biomasas y

absorcion de azul de metileno

Como producto de las observaciones del area superficial de los carbones
obtenidos mediante la aplicacion de las nanoparticulas, se procedié a buscar
maneras de activar dichos materiales. Para esto se utilizaron acidos oxidantes
como el nitrico y el fosférico, que son agentes de activacion comunmente
utilizados®, ademas de la aplicacién de sales inorganicas como el ZnCl, y el
Na,COs, cuya finalidad es aumentar la porosidad del material por medio de la
accién electrolitica, que genera un efecto de hinchazén de la estructura de la
celulosa, que conlleva a la ruptura de los enlaces que promueven el desarrollo de
los poros en el carbon.” Asimismo se utilizé agua como un método de activacion
fisico, mediante la aplicacién de vapor a altas temperaturas, hirviendo el carbén
por periodos controlados de tiempo o con un reactor a presion, donde las fibras
eran colocadas en su estado natural y se anadié disolucién con particulas de
F6203.

Los carbones obtenidos y activados mediante estos métodos se analizaron
a partir de la técnica de absorcion de azul de metileno para determinar si la
retencion del colorante en el solido aumentaba en comparacion con el carbon
obtenido en las primeras pruebas. En primera instancia se realiz6 una prueba
cualitativa, para valorar si ocurria un cambio significativo en la coloraciéon de las
disoluciones. Los carbones analizados se obtuvieron a partir de las muestras
sefaladas en el cuadro Ill. En dicho analisis se observé una alteracion en la

coloracion de las disoluciones donde se encontraban las muestras FF1, AF, SF,
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FSF y CC; que se tornaron de un color verde claro. Sin embargo al dejarlas por 8
horas se observd que en el carbon comercial la coloracion desaparecio
completamente y en estas tres muestras la coloracion se redujo

considerablemente (ver figura 20).

¥ Ny
)84 = P

Figura 20: Pruebas de adsorcion de azul de metileno con diferentes carbones: a) CC, b)
FF1, c) SF y d) FF4.

Las demas muestras se mantuvieron sin cambios apreciables con el
trascurso del tiempo, como se aprecia en la figura 20d. A raiz de estas
observaciones se procedid a repetir las pruebas, empleando Unicamente estos
materiales de partida en la obtencion del carbén.

Para esta nueva determinacion se realizé6 una curva de calibracién y se
determindé mediante la ecuacion de Beer-Lambert, el cambio en la concentracion
de las disoluciones de azul de metileno analizadas después de una hora de
contacto con los carbones.

Las muestras analizadas mostraron una disminucion de la coloracion
practicamente desde el inicio de la prueba, la coloracién azul oscuro se torné

verde claro, mientras que el carbén comercial se comporté de manera similar,
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presentando una disminucion de la coloracion lentamente hasta desaparecer

completamente, después de una hora los resultados se muestran en el cuadro VI.

Cuadro VI: Cambio de concentracion de azul de metileno adsorbida por las
muestras de carbon producidas a partir de biomasas

Material de partida Masa de Relacion m/m de
del carbdn carbon (g) colorante
adsorbido por el
carbén (mg/g)
SF 0,5036 3,9
FSF 0,5014 4,1
FF1 0,5053 3,9
cC 0,5020 3,4
AF 0,5095 3,3

Sin embargo, al analizar el area superficial de los carbones mostrados en el
cuadro VI mediante el método BET el area no muestra un cambio con respecto a
las mediciones iniciales realizadas a estas muestras. La disminucion de la
coloracién es producto de la interaccion del azul de metileno con el Fe* que se
forma durante el proceso de carbonizacion, ya que esta tintura se emplea como un
indicador 6xido-reduccion. A razén de esto se procedid a lavar los carbones SF,
FF1 y AF con HCI concentrado para eliminar los restos de Fe,O3, se observé que

el liquido sobrenatante de los carbones obtenidos presentaba una coloracion
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amarilla, por la presencia de iones de hierro. Luego de lavar los carbones se
secaron y se repitieron las pruebas de adsorcién de azul de metileno, dando como
resultado que la coloracion azul se mantenia sin cambios significativos, por lo que
se concluye que tienen menos efectividad en la adsorcién de colorantes que el
carbon comercial, y que la alteracion del color fue el resultado de las interacciones
del colorante con el hierro.

Como ultima prueba se determin6 si el aumento de la temperatura de
carbonizacion mejoraria el area superficial del carbon obtenido con las fibras de
pifia o si el empleo de un material biomasico con mayor proporcién de lignina,
como lo es la madera, generaria mejores resultados en cuanto al area del
producto final. Las fibras de pifia se sometieron a un calentamiento de 500 °C en
una mufla por 10 minutos, mientras las muestras de aserrin se trataron con las
particulas y se carbonizaron a 200 °C. El carb6on obtenido con estos materiales se
lavé con HCI para eliminar los residuos de hierro, se secaron y se repitieron las
mediciones de adsorcion de azul de metileno después de 3 horas de contacto con
la disolucion.

Los resultados de la adsorcion de azul de metileno obtenidos de esta
prueba fueron similares a los presentados en el cuadro VI, siendo la muestra con
mayor adsorcién la del carbdn obtenido a partir de madera, con una concentraciéon
adsorbida de 2,50 mg de azul de metileno por gramo de carbdén. Al analizar el area
superficial especifica de este carbon mediante la adsorcion de Nyg a 77 K se

determind que el area es de 7,40 m?/g.
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3.7. Analisis del carbén obtenido mediante la carbonizacién de

diferentes biomasas mediante Microscopia Electrénica de Barrido

Finalmente se realiz6 un analisis mediante microscopia electronica de
barrido (SEM, Hitachi S3799M) a muestras de: carbon obtenido de fibras de pifia
funcionalizadas con nanoparticulas (CFF), fibras de pifia sin ningun tratamiento
(FST), fibras de pifia funcionalizadas sin tratamiento térmico (FFT), carbon a partir
de fibras funcionalizadas y lavadas con HCI (CFF/HCI), carbon a partir de fibras de
pifia sin tratamiento (CFB), madera sin particulas y tratada térmicamente (MST),
carbon a partir de madera funcionalizada con las particulas del 6xido (CMF) y
carbon comercial (CC). Esto con el objetivo de analizar la forma y rugosidad de las
superficies y determinar si se observaba una diferencia entre las muestras con y
sin tratamiento, ademas de valorar las areas superficiales de las muestras para
relacionarlas con los datos obtenidos mediante el ajuste de las curvas BET. Las
imagenes obtenidas empleado SEM se compilan en la figura 21.

Las micrografias 21 a-d muestran las fibras sin tratamiento térmico, no
obstante, se observa una diferencia en las superficies entre b y d, debido a la
aplicacién de las particulas sobre las fibras en d. En cuanto a los carbones
producto de la carbonizacion de fibras de pifia (21e-21j) el area superficial se
asemeja en los diferentes tratamientos y no se presenta una rugosidad o
porosidad significativa. Las muestras de madera 21k-21m presentan un mayor

caracter rugoso en la superficie del material.

66



Figura 21: Micrografias SEM de a) FST (x50); b) FST (x1,10K); c¢) FFT(x50); d)
FFT(x1,10K); e) CFF/HCI (x50); f) CFF/HCI (x1,10K); g) CFF (x50); h) CFF (x1,10K); i)
CFB (x50); j) CFB (x1,10K); k)MST (x50); I) MST (x1,10K); m) CMF (x50); n)CMF
(x1,10K); o) CC (x50); p) CC (x1,10K).

Las rugosidades de la superficie de los carbones activados estan
generalmente relacionadas con la liberacion de gases o compuestos volatiles

presentes en la materia prima y que son expulsados durante el proceso térmico, la
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formacion de microporosidades esta ligada a la temperatura de carbonizacién, ™
no obstante los carbones producidos muestran un tipo de superficie compacta,
que podria verse mejorada con una exposicion a mayores temperaturas. Una
superficie mas rugosa y con un incremento de la microporosidad podria aumentar
la capacidad adsortiva de los productos carbonaceos obtenidos, ya que estas
caracteristicas se asocian con una mayor area de contacto superficial y un

aumento en las interacciones entre el carbon y el adsorbato.”

Las observaciones de las pruebas realizadas a los diferentes materiales y
los procesos ejecutados revelan que las particulas de Fe,O3 realmente aceleran el
proceso de carbonizacion y reduce las temperaturas a las cuales este ocurre, sin
embargo las areas superficiales especificas del producto obtenido son bajas (5-40
m?/g). El proceso desarrollado abre nuevas perspectivas para la produccién de
carbones, no obstante se requiere de investigaciones adicionales dirigidas hacia la

activacion de las superficies de estos carbones.
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CAPITULO IV: CONCLUSIONES

El proceso de coprecipitaciéon de la sal de hierro(lll) en medio basico
permite la sintesis de nanoparticulas de Fe;O; de manera sencilla. Estas
particulas forman aglomerados hidratados que precipitan con el paso del tiempo;
pero la aplicacion de tensoactivos permite mantener por un mayor periodo esta
suspension, para mejorar el contacto entre las fibras y las particulas.

La identificacién de las particulas mediante DRX demostré que el 6xido
antes del tratamiento térmico presenta un caracter amorfo, pero al calentar la
muestra aumenta el caracter cristalino del material. A su vez se determin6 que el
tamafio de la particula en disolucion mediante la técnica de DLS era de (423+8)
nm aproximadamente considerando el didmetro hidrodinamico, y que el tamafio de
las particulas analizadas mediante TEM se encontraba entre los 4,0 y los 60 nm.

La aplicacién de las nanoparticulas de Fe,Os; reduce el tiempo y la
temperatura a la cual el material biomasico inicia el proceso de carbonizacion.
Esto permite obtener carbon a partir de residuos lignocelulésicos, lo que brinda
una posible solucion para el tratamiento de estos materiales de desecho, que
constituyen una problematica ambiental considerable en el pais.

Aunque el area superficial del carbon obtenido no fue la esperada, se abre
la posibilidad para estudios posteriores, enfocados en aumentar la capacidad de
adsorcién del material producido o el aprovechamiento de las propiedades

magnéticas que presentan los carbones.
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