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RESUMEN

En este estudio se describe la elaboracion de carbones activados a partir de
cascara de co€o para ser utilizados como soporte catalitico de platino (Pt). Se
estudia la sinteSis~y caracterizacion de los catalizadores de Pt soportados en
carbon activado, asi.como el efecto que tienen estos materiales cataliticos en la
oxidacion del monoxido de carbono (CO). Con la finalidad de reducir el proceso
de obtencién del carbon“activado, se redujeron variables del proceso de
activacion y sintesis del(catalizador, respecto al tiempo de calcinacion y la
cantidad de platino depositado’al soporte (1 hora de calcinacion para cada una
de las temperaturas de calcinagion, 500° C, 600°C y 700° C, y 1% de Pt
respecto a la masa total del catalizador). La deposicion del platino para la
sintesis del catalizador fde/mediante~goteo lento simple sin uso de algin
dispersante. Debido al métode_'de obtercion, la técnica de Rayos X mostro
carbones activados con estructura-cristalina turbostratica (alto desorden en su
estructura). Debido a esto, los catalizadores.que mostraron areas superficiales
adecuadas en el rango de 363.300 -(777.66 m?/g, segun los resultados de la
técnicaBET, son altamente microporosos, pero no_afecta su capacidad como
soporte adsorbente del catalizador. El analisis elemental de los catalizadores no
detectd Pt debido a que el porcentaje depositado en el 'soporte fue muy bajo. Al
ser evaluados mediante un sistema de reaccién del flujo continuo, los
catalizadores de Pt/C tuvieron porcentajes de conversion‘\.de 99.99% de
monodxido de carbono a temperaturas bajas a las reportadas. Estos‘resultados
indican que los catalizadoresde Pt/C elaborados en esta investigacion tienen
actividad catalitica aceptable para la adsorcion de gases contaminantes en la

atmésfera, como es el CO.




ABSTRACT

This study ‘describes the production of coals activated from coconut shell to be
used as catalytic support of platinum (Pt). The synthesis and characterization of
Pt catalysts supported in activated carbon is studied, as well as the effect that
these catalytic materials have on the oxidation of carbon monoxide (CO). In
order to reduce the”process of obtaining the activated carbon, variables of the
activation and synthesis process of the catalyst were reduced, with respect to
the calcination time and thé amount of platinum deposited to the support (1 hour
of calcination for each of the‘temperatures of calcination, 500° C, 600° C and
700° C, and 1% of Pt with reSpeet to the total mass of the catalyst). Platinum
deposition for catalyst synthesis was\by simple slow dripping without the use of
any dispersant. Due to the/obtaining-=method, the X-ray technique showed
activated carbon with turbostratic crystalline structure (high disorder in its
structure). Because of this, the ‘catalysts that'showed adequate surface areas in
the range of 363,300 - 777.66 m?2/g, according to the results of the BET
technique, are highly microporous,” but do not affect their capacity as an
adsorbent catalyst support. The elemental analysis of the catalysts did not
detect Pt because the percentage deposited in the support was very low. When
evaluated by means of a continuous flow reaction systefn;the Pt/C catalysts had
conversion ratios of 99.99% carbon monoxide at low temperatures to those
reported. These results indicate that the Pt/C catalysts élaborated in this
investigation have acceptable catalytic activity for the adsorptionof polluting

gases in the atmosphere, such as CO.
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CAPITULO 1. INTRODUCCION

1.1 ANTECEDENTES

En la actualidad, los procesos industriales son los principales emisores de
gases contaminantes en todo el mundo, los cuales, causan un impacto
ambiental significative en la atmosfera [1]. El mondxido de carbono (CO) es un
gas contaminante sproducido por la combustion incompleta de combustibles
fosiles. Este gas inodoro”e incoloro se encuentra en grandes concentraciones
en la atmosfera, afectando’la capa de ozono. La exposicion a este gas, produce
enfermedades de pulmoén“y-€orazon, pues el CO sustituye a la hemoglobina ya

que es 220 veces mas afin que_el oxigeno para nuestro organismo [2].

Existen materiales cuya actividad\dépende de los sitios activos que posee, lo
que beneficia la remocion dé-moléculas/contaminantes suspendidas en el aire,
al tener contacto con sus sitios_activos:” Segun las investigaciones, el carbon
activado posee propiedades que lo»hacé un_buen material adsorbente de
componentes volatiles organicos, debido a sueficiente capacidad de adsorcion
[3]. Debido a estas propiedades, puede.removet elCO de la atmosfera, ya que

la interaccion de adsorcion entre éste material y el COes buena [4].

La estructura porosa del carbon activado es la principal” caracteristica de este
tipo de material y se puede medir su rendimiento a partir de_esta cualidad fisica
del material. Existen estructuras llamadas turbostraticas,. donde el plano
hexagonal de los atomos de carbono se encuentra en el plano "hexagonal
caracteristico del grafito cristalino. Esta estructura se da en aquellosimateriales
cuya fase de transicion esta en desorden, compuesta mayormente de-carbono
tipo no grafitico. Esto se debe a que el tratamiento térmico a los que se‘€xpone
en su elaboracion es corto y no termina de definirse sus fases, dejando un
estado de transicién intermedio [5].
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La actividad de los catalizadores soportados depende mucho del tipo de soporte
de la‘fase activa del catalizador. Para tener una buena dispersion de la fase
activa, se€\requiere un soporte con areas superficiales que beneficien la

actividad déel material.

En Meéxico, el “85% de la industria quimica utiliza carbdn activado de
importacion, por lo"gue es un material de alto costo, siendo los principales
paises abastecedores: Estados Unidos, Holanda, Inglaterra, Alemania, Canada
y Francia. Hay que destacar.que el costo del carbon activado, ademas de ser
afectado por su importacion en el extranjero, la pureza y disponibilidad en el

mercado juegan un papel importante [6].

La cascara de coco, es unsmaterial biomasico con alto contenido de carbono, y
se utiliza como materia prima para.la elaboracion de carbén activado, debido a
su dureza, volatilidad y bajo contenido de_cenizas, asi como una buena area
superficial de sitios activos. El platino.“Pt” €s un metal que posee propiedades
gue favorecen la oxidacibn de COj™donde .en estudios anteriores[7], se
demostro que el Pt soportado en AlzOs.reporta una_actividad de oxidacion del
100% a temperaturas de 100°C y 200°C siendo viablé $u uso para sintetizar un
catalizador soportado en carbon activado, ya que la“oxidacion de CO sin
catélisis se lleva a cabo a temperaturas de 700°C. La caseara-de coco ha sido
utilizada como precursora para la obtencion de materiales\adsorbentes, tal
como el carbdn activado, para varias aplicaciones por su alta areassuperficial y
porosidad [8,9]. Los cultivos comerciales del cocotero en nuestro-pais tienen
mas de cien afios, convigliéndose en un importante motor de la econamia de las
regiones costeras. El Corporativo Copreros de Tabasco cuenta €on seis
asociaciones agricolas locales o municipales de productores de coco;-tales
como la Asociacibn de Sanchez Magallanes (establecida en 1932), da
Asociacion de Paraiso (1944), la Asociacion de Centla (1945), la Asociacion de
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Comalcalco (1952), la Asociacion de Nacajuca (1965) y la Asociacion de Jalpa
de ‘Méndez (1966). Las cuales se agrupan en torno al Consejo Estatal de
Productores de Tabasco, A.C. (fundado en 2002). Las empresas asociadas son:
La Unién/Regional de Productores de Coco y sus Derivados en el Estado de
Tabasco (1952), la Empresa de Copreros Unidos por Tabasco S.P.R. de R.L.
(1999) y la Industria Coprera de Tabasco, S.A. de C.V. (INCOTABSA
restablecida en 2003). En nuestro pais la produccion coprera se destina en
mayor medida al mereadag interno [10]. Por otro lado la cascara de coco es una
materia prima poco utilizada en el estado de Tabasco, la cual se tira al medio
ambiente y ocasiona contaminacion del aire, debido a la quema de la cascara
ya gue se considera basura.

Por lo antes descrito este trabajo, esta orientado a la preparacion de carbén
activado a partir de este material,\con el fin de darle aplicaciones para la
catalisis. En México, la casCara de coro-es usado como desperdicio por lo que
no se le da un uso benéfico..Este estudio consiste en analizar la actividad
catalitica al sintetizar Platino soportado eh garbon activado y medir la eficiencia
de oxidacion de los catalizadores;” ya_quese busca aprovechar al maximo la
cantidad de fase activa que presenta elycarbdn activado y se desea que cada
atomo de la fase activa se utilice como sitio activo.

Para lograr los objetivos establecidos en la presénte investigacion, en el
Capitulo |, se presenta la introduccion del tema de investigacion, describiendo la
problematica por la cual este tema de investigacion sg€) ha realizado, la
importancia hoy dia de materiales que adsorben contaminantes en el aire, asi
del uso de alternativas para elaborar carbones activados, donde, como en este
caso, se utilizan precursores de carbono como lo es la cascara de eoto, la cual,
aporta caracteristicas adsortivas al ser tratadas mediante métodos fisicos o
quimicos para ser activados. También, se explica porque es importante reducir
las concentraciones de CO en el aire, pues tienen efectos adversos tante a-la
salud de la humanidad como a la atmosfera. Se determinéutilizar cascara dé

coco como precursor de carbén debido a su alto contenido de carbono y que en
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la region costera de Tabasco, la presencia de este fruto es abundante. En el
Capitulo ll, se explica el marco tedrico, la metodologia de preparacion de los
soportes’ para activar los carbones activados, el método de sintesis de los
catalizadores y las técnicas de caracterizacion para analizar la estructura de los
materiales, ‘areas superficiales, morfologia, elementos presentes y capacidad de
oxidaciéon. Los.métodos utilizados fueron difraccién de rayos X XDR, FTIR,
microscopia eleetronica de barrido (SEM), adsorcion fisica de Nz (BET),
HRTEM. En el Capitulo, Ill, se describen los pasos realizados durante la
preparacion, elaboracion, »medicion de los materiales utilizados para la
activacion de la cascara dé coco para obtener carbones activados, asi como la
sintesis de los catalizadorés’ de Pt soportados en carbdén activado y la
preparacion para ser caracterizados segun las técnicas de analisis. Los
resultados y la discusion se describen en el Capitulo IV, donde se analizan los
resultados obtenidos, desefibiendo las-eonclusiones definidas a partir de los
analisis realizados por cada~técnica .de caracterizacion y los objetivos
propuestos al inicio de esta investigacién y16 que reportan las investigaciones
anteriores, citadas en el Capitulo.ll. En_ el Capitulo V se exponen las
conclusiones tomadas a partir de los resultados/obtenidos y finalmente, en el
Capitulo VI se especifican recomendaciones y perspectivas de este tema de
investigacion, para futuros estudios sobre este tema.

1.3. Objetivo general

Desarrollar, caracterizar y evaluar un catalizador de platino soportados en
carbon activado (Pt/C), a partir de la a cascara de coco, utilizando para su
activacion el método quimico, para la adsorcion de gases contaminantes, como
el mondxido de carbono.
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1.3.170Objetivos especificos

21

Elaborar carbdn activado a partir de cascara de coco por el Método
Quimico a diferentes tiempos de reposo de la solucion
impregnante(HsPQOa4) y diferentes temperaturas de calcinacion (500°C,
600°C,y. 700°C).

Sintetizar /el . catalizador de Pt/C por impregnacion de acido
cloroplatinicoH2PtCle.

Caracterizar el catalizador de Pt/C por difraccion de Rayos X, EDS,
adsorcion fisica deN2 (BET), SEM-EDS, FTIR, HRTEM.

Evaluar la actividad.de oxidacion de CO en el catalizador utilizando un
reactor catalitico de flujo continuo con una mezcla de 60 ml N2, 20 ml de
CO y 20 ml de Oz, conectado a un cromatografo de gases.




CAPITULO Il. MARCO TEORICO

La revision bibliografica esta clasificada en dos secciones enfocadas a la
obtencién~del carbon activado para su uso como soporte del catalizador y las

técnicas de ‘caracterizacion del catalizador.

2.1 Cascara de coco

EI coco es un cultivo utilizado comunmente con fines industriales para su
comercializacion, ya gue.se elaboran jabones, fibras, para consumo alimenticio.
En México, la produccion.de coco como alimento aumento 9.2% entre los afios
2013 y 2016 segun la SAGARPA[11]. En el 2016, la produccion de coco
alcanzé las 221 mil toneladas¥ A nivel global, México ocupa el octavo lugar en
produccion de coco, el cual es producido en una superficie de 124.3 mil
hectareas distribuidas en nueve entidades del pais, donde destaca el estado de
Tabasco, donde se producen 1@ mil 955 toneladas de coco al afio.

En la Tabla 1 se muestran los/datos estadisticos de la produccién de copra del
afio 2006, obtenidos del anuario-de-produceion agricola de la INEGI [12], donde
se destaca que Tabasco es de los principales-productores de copra, por debajo
de estados como Guerrero y Jalisco.

Tabla 1 Datcﬁ:stadisticos de la produccién de‘copra del afo 2006
15

Eetado Dictrito Sup. Sembrada | Sup. Cosechada | Produccién | dimi PMR__ | Valor Produccié

(Ha) (Ha) (Ton) on/Ha) | ($/Ton) | (Miles de Pesos)
Campeche |Escarcega 1,501.00 0 0 0 0 0
Chiapas Tapachula 905 905 963.3 1.06| 5,000.00 4,816.50
Colima Colima 246.3 246.3 223.87 0.91] 3,264.89 730.91
Colima Tecoman 19,744.00 19,592.00] 31,461.00 1.61] 5,475.00 172,248.98
Guerrero __ |Atoyac 54,686.00 54,686.00]  94,866.70) 1.74[,5,939.95 563,503.02
Guerrero__ |Las Vigas 28,834.00 28,834.00] 52,128.82 1.81] 4,363.71 227,474.93
Jalisco Tomatlan 1,814.50 1,794.50 2,202.43 1.23] 4,074.54 8,973.89
Michoacén |Coahuayana 2,332.00 2,332.00 1,596.60 0.68| 4,750.00 7,583.85
Michoacan |Huacana 40 40 20 2| 5,000.00 400
Michoacén |Lézaro Cardenas 1,182.00 1,182.00 932 0.79| 4,929.66 4,594.44
Oaxaca Costa 10,070.00 10,070.00 8,848.50 0.88| 3,000.00 26,545.50
Tabasco Cardenas 8,781.00 8,781.00 7,564.00 0.86| 4,34501 32,865.65
Tabasco Villahermosa 3,177.34 2,367.34 2,273.00 0.96| 4,332.80 9,848.45
Veracruz  |Choapas 2,000.00 2,000.00 1,225.00 0.61] 3,150.00 3,858.75

135,313.14 132,830.14| 204,365.22 1.54| 5,203.65 1,063,444.87
Referencia: Anuario de produccion agricola de la INEGI

22




2.2 Carboén activado

La céscara de coco se usa como materia prima para la obtencion de carbén
activado-[#3]. El carbdn activado es utilizado para el proceso de adsorcion de
gases dehido.a las propiedades que posee. Estudios recientes han demostrado
que estas propiedades como el area de superficie porosa y gran volumen

roso son aceptables en el proceso de adsorcién [14]. El buen desempefio del
carbén activado depénde del tipo de activacion al que sea sometida, ya que
esto contribuye en ¢l aumento de la capacidad de adsorcion, segun el pre
tratamiento aplicado [1 5].@ materia biomasica con alto contenido de carbono
tal como la cascara de coﬁyeg utilizada para la elaboracion de carbén activado
mesoporoso, optima para IaQ’sarcién [16]. Segun los estudios, la obtencion de
carbdn activado a partir de matefiales organicos ha demostrado tener el mismo
desempeno que los de uso_comercial. Generalmente, las caracteristicas vy
eficiencia de adsorcion sedetermifian con los modelos de Freundlich y
Langmuir, cuyos resultados indican la capacidad de adsorcion, distribucion del
area especifica (Seer), diametro de poro (Dr).y_volumen de poro (Vr) [17]. Es
por eso que el area de superficie porosa, elvolumen de poros y sitios activos

n de suma importancia en la preparacion del €atalizador como adsorbente de

gases contaminantes en el aire [18].

El carbén activado es un material con alto contenido de’carbono y que posee
propiedades que lo hacen versatil en el uso que se requiera, esto debido al gran
campo de aplicaciéon que tiene, uno de ellos es el de utilizarlo eomo soporte de
catalizadores debido al area superficial que posee, lo que lo haeé un material
adsorbente. Se puede preparar utilizando precursores con alto €dntenido de
carbono, materias organicas como cascara de coco, cascara de nuézs bagazo
de cafia y otras materias primas baratas que se encuentran en la natdraleza
[13].El carbén activado es utilizado en la industria para la remocion” de
componentes organicos e inorganicos volatiles que se encuentran suspendidos
ya sea en el agua o en el aire. La superficie de los carbones activados
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dbterfidos a partir de precursores organicos como los antes mencionados,
aportan beneficios al uso de estos como soportes en la elaboracion de
materiales adsorbentes como catalizadores metalicos soportados en carbon
activado [19]. Debido a sus diferentes usos, la produccion de carbon activado
se ha extendido para el uso en la elaboracién de rellenos de elastomeros,
asticos, cauchos, pinturas. También, es utilizado para modificar propiedades
ﬂsicas de ciertosymateriales. Otra aplicacion que se le da es en las baterias, ya
que es usado en los~electrodos de las celdas fotovoltaicas, condensadores
eléctricos y debido a sl altassuperficie, como soportes de catalizadores [20)].

De acuerdo con la terminologia de la IUPAC, los poros cuyo tamafio no excede
de 2 nm son llamados micropores, que son donde ocurre el fenébmeno de
adsorcion en mayor medida, los.\que exceden de 50 nm son llamados
macroporos, éstos jueganun’papel importante en el transporte del adsorbato a
través de los mesoporos hasta-los mieroporos, los mesoporos son de tamario
intermedio a los valores mencionados entre.2%y 50 nm [21].
Los solidos porosos poseen altas”areas de superficie especifica, por lo que
neralmente se les da aplicacion comio,materiales adsorbentes, ya sea como
catalizadores o como soportes para sintetizar’ catalizadores. La IUPAC
estandariza los poros en 3 tipos [22]:

e Microporos
« Mesoporos
« Macroporos

Los cuales son clasificados segun el diametro el poro, tal como lesmuestra la
Tabla 2 de acuerdo con la IUPAC:
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Tabla 2 Clasificacién de tamaiio de poro segun la IUPAC

ha”XN Definicion Tamario de poro
Microporo d<2nm
Mesoporo 2 nm<d <50 nm
Macroporo d>50nm

2.3 Obtencion‘y.activacion del carbén activado

e produce a parfir de materiales como: cortezas de almendras, cascara de
coco, turba, petroledybrea y polimeros, nueces, palmeras u otras maderas, y
carbon mineral [13, 19]. Este proceso se puede dividir en dos tipos, Activacion
Fisica (térmica) y Activacién.Quimica. En esta investigacion se opté por usar el
método de activacion quimica, ya que el agente quimico al ser impregnado
sobre el precursor, permite queala activacion se lleve a cabo a temperaturas
relativamente bajas y en rampas-{érmicas menores a las utilizadas por la
activacion fisica. Es por €s0.que el-enfoque de esta investigacion para la

activacion de los carbones, es mediante el’'método de activacién quimica.

2.3.1 Activacidon quimica

I material se impregna con un agente quimico.y/'se calienta en un horno a
temperaturas dentro del rango térmico 500-1000°.-C.)Los agentes quimicos
reducen la formacién de material volatil y alquitfanes, aumentando el
rendimiento del carbon. Sus principales caracteristicas son“el.area superficial,
tamano de particula, diametro de poro, dureza, densidad [23]. El agente de
activacion quimica cumple un papel fundamental en el - to de las
caracteristicas superficiales del precursor.La produccion de carbdn activado
puede llevarse a cabo a través de una activacion quimica por impregnacion del
precursor con un agente quimico a temperaturas moderadas. Ségun las
investigaciones, se han evaluaron diversos agentes de activacion quimica./para
determinar el rendimiento de estos al promﬁer las caracteristicas superficialgs

del material precursor, siendo el HsPOsel agente activador que presentd
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valorés de area superficial especifica (Sset) de 1262 m?/g [24]. Estos resultados
sonl en comparacién a otros agentes activos como el H2SO4, HNO3, HCI y

ZnClz, como se demuestra en la Tabla 3.

Tabla 3. Datos de diferentes estudios de produccién de carbén activado utilizando diferentes

impregnantes.

Tipo de Mat‘iy  Agente Sger Vr Vueso Vmicro Dp

prima ¢ ﬁl}lante (m%g) | (cm%g) | (cm%g) (cm*¥g) A
ZnClz 968 0.544 0.282 0.262 25.02
HaPO4 1262 1.158 1.113 0.044 36.70

Algarrobo

H2S04 179 0.104 0.044 0.060 23.10

HCI 88 0.051 0.02 0.031 -
CAC 794 1.016 0.942 0.074 51.20

Estudio de diferentes activantes quimicos en la obtencion de carbén activado a partir de la cascara de
Hymenaeacourbaril L. para la remocién de cadmig (I).'\Revista Técnica de la Facultad de Ingenieria Universidad del
Zulia, (2010).

Una ventaja de usar el écido, fosforico' (HsPO4), es que es muy util en el
laboratorio debido a su resistencia #a la oxidacion, a lareduccibny a
la evaporacion. El acido fosforicojes un agido triprotico debido a su estructura
(Tabla 4). Esto significa que puede-disociarse hasta tres veces en soluciones

acuosas, liberando cada vez un protén allagua.

Tabla 4. Datos del acido fosférico de la estructura, formula quimica y peso molecular del HaPOa.

Estructura quimica: Formula quimica: H:ROe

\ Peso molecular: 98.00

El HsPO4 estimula la activacion del carbon activado, proporcionande, la
generacion de altas capacidades para adsorber compuestos organicos volatiles,
como el monodxido de carbono, propiedades que son superiores en comparacion

con otros agentes activantes, como se demuestra en la Tabla 3 [25].
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2.4 Adsorcion

La adsorcion es un proceso mediante el cual una sustancia se concentra en la
superficie-o se adsorbe, llamada "adsorbato" y la fase adsorbente se llama
"adsorbente"..El proceso de adsorcién incluye tres pasos necesarios:

so 1.- El fluide"entra en contacto con el adsorbente (donde se establece un
equilibrio entre el fluido adsorbido y el fluido que permanece en la fase fluida)
para que el compueSto-para adsorber que adsorba en forma preferencial o
selectiva sobre la adsorberite (Figura 1).
Paso 2.- El fluido no adsorbido debe separarse de la mezcla adsorbente —
adsorbato.
Paso 3. El adsorbente debe regeherarse, mediante la eliminacion del adsorbato,
o bien, desecharse el adsorbente Utilizado y reemplazarse por material nuevo
[26].

PASO 3

Figura 1. Mecanismo de adsorcion
Desde un punto de vista microscopico, las superficies solidas lo suficientemente

idas no son completamente lisas ya que poseen poros en la superficie. "Los
atomos superficiales del solido pueden atraer a otros atomos o moléculas de la
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fase” gaseosa o liquida circundante [27]. La mayoria de los materiales
adsorbentes son altamente porosos por lo que la adsorcion tiene lugar en el
interior de las particulas sobre las paredes de los poros. Los poros en general
son muy peduenos. El area de superficie interna es varios 6rdenes de magnitud
superior al“area externa y puede alcanzar valores muy elevados como 2000
m?/g. También,.se utiliza la adsorcién sobre carbon para separarﬁmtaminantes
tales como H2S, €52, CO y otros compuestos que existen en el aire que circula
en sistemas de ventilacion, y en una gran mayoria de los nuevos automoéviles
se colocan cartuchos de carbén para evitar el paso de los vapores de gasolina
al aire [28].

2.4.1 Adsorcidn quimica (quimisorcion)

Es el resultado de la interaceidn\ quimica entre el soélido y la sustancia
adsorbida. La fuerza de la“unidén quimica puede variar considerablemente y
puede suceder que no se formen_compuestos quimicos en el sentido usual; la
fuerza de adhesion es generalmente muthe mayor que la observada en la
adsorcion fisica. El calor liberado” durante la quimisorcion es grande, es
parecido al calor de una reaccion. quimica.”Es un proceso irreversible; se
descubre que la sustancia original ha stfrido un cambio quimico [29].

2.4.2 Isotermas de adsorcion

La relacion entre la cantidad de sustancia adsorbida porsun-adsorbente y la
presion o concentracion de equilibrio a una temperatura constante se denomina
isoterma de adsorcion. Se han observado cinco tipos de isotermas en la
adsorcion de gases en sélidos (Figura 2). En los casos de la quimisetcion se
@servan solo del tipo I, mientras que en la fisica tienen lugar los cince,casos.

n las isotermas del tipo |, la cantidad de gas adsorbido para una cantidad dada
de adsorbente se incrementa con relativa rapidez con la presion y después 'mas
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lentafente cuando las moléculas del gas empiezan a cubrir la superficie del

solido.

1 1 \Y, Vv

0 PiPo 0 PiPo 0 PiPo 1 0 PIPo 1 0 P/Po 1

Figura 2.Tipos de Isotermas lalaV

Para representar la variacion de la’cantidad de adsorcion por unidad de area o

de masa con la presion, se propuso la ecuacion de Freundlich (Ec. 1)

1
y & kPn (1)
8

Donde “y” es el peso o volumen del gas adsorbido per,unidad de area o masa

del adsorbente, “P" es la presion de equilibrio, y “K™y “n” son constantes
empiricas que dependen de la naturaleza del gas y el solidosempleado, y de la
temperatura. Por otra parte, existe una ecuacién m mas ‘exacta para las
isotermas del tipo |, propuesta por Langmuir(Ec. 2). Para ello, postulo que los
gases al ser adsorbidos por la superficie del solido forman Gnicamente una capa
de espesor mono molecular,debido a que porel equilibrio adsorcidoh-desorcion,

no hay formacion de mono capas.

bc

W= (1+Kc) @
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Donde“W" es la carga de adsorbato, “c” es la concentracion en el fluido y “b”y
“K” son constantes. La explicacion propuesta a los tipos de isotermas Il y Ill es
gue la adsorcién es en capa multi molecular, es decir, lleva apareada la
formacion de muchas capas moleculares sobre la superficie en lugar de ser una

la. Para explicar los tipos de isotermas IV y V se ha sugerido que las
sustancias que presentan esta conducta llevan a cabo no s6lo una adsorciéon de
muchas capas moleculares sino también la condensacion del gas en los poros
capilares del adsorbente [28].

2.5 Platino como fase activa

El platino es un metal noble €uya dispersion en un soporte catalitico, ya sea
mayor 0 menor, influye en gran manera en su actividad como catalizador en las
reacciones de combustionsPara’ las _reacciones de hidrocarburos, la baja
dispersion de platino en el soporte, aumenta su actividad catalitica, y esto se
debe a que es favorecida la reaccion cuandodas particulas de Pt se encuentran
relativamente cerca, como si fuera una sola particula de Pt [30, 31]. Los
catalizadores de platino comiunmente~son dtilizados en las reacciones de
combustion de hidrocarburos ya que es de los| metales mas activos para la
oxidacion [32]. Algunos estudios reportan que el“platino soportado sobre
alimina, genera buen desempefio de oxidacidon de- aquellos compuestos
volatiles organicos que se generan en las reacciones de combustion, tal como
es el caso del monéxido de carbono [33]. Por lo que es considerado en esta
investigacion sintetizar catalizadores de platino soportados en carbon activado

para la oxidacion de CO.

2.6 Estructura turbostratica

Existen estructuras llamadas turbostraticas, donde el plano hexagonal «de ‘los
atomos de carbono se encuentra en el plano hexagonal caracteristico del grafito
cristalino. Esta estructura se da en aquellos materiales cuya fase de transicion
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esta“en desorden, compuesta mayormente de carbono tipo no grafitico. Esto se
debe_a que el tratamiento térmico a los que se expone en su elaboracion es
corto 'y ,ho termina de definirse sus fases, dejando un estado de transicion
intermedio[34]. La estructura del carbdn turbostratica presenta cierto grado de
apilamientos diferentes, amorfos, los cuales se deben a la rotacién aleatoria de
las capas de grafito, por lo que existe un desorden en la fase de transicion.
Tanto el grafito coma el carbon turbostratico se apilan por capas tipo grafeno,
por lo que el carbérrturbostratico es considerado como una variante del grafito.
El desorden en la estructura puede significar la modificacion en las fases
activas del carbon activado, pues de eso dependera en gran parte el paso de
los gases hasta el interior dé Jos poros internos y tener buen rendimiento de
adsorcién, ya que la estructura de este material, se encuentra entre fase de
carbono amorfo y grafito cristalino,lo que lo hace una estructura estable, a
pesar del desorden de sus.capas [35].

2.7. Técnicas de caracterizacion

2.7.1. Adsorcion fisica de gases

ﬁuando se tienen dos fases, a y B, en‘tontacto,.@aparece espontaneamente una
region, cuyo espesor (S) suele ser del orden de varios diametros de la molécula
del gas que se adsorbe, y en la que no existe homogeneidad respecto a las
fases a y 3 (Figura 3).

o

GAS O VAPOR

S

TTTTTTITITITITITITT]  SUPERFICIE

B

Figura 3. Proceso de adsorcion fisica de gases
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El proceso de adsorcion a temperatura constante (T) puede seguirse por la
medida del descenso de la presidn (y/o volumen) de gas o el aumento del peso
del adsorbente. Tras un tiempo dado, la presion se hace constante y el peso del
solido deja )Jde aumentar. La cantidad adsorbida de gas dependera de la
presion, la ‘temperatura, la superficie especifica y porosidad del adsorbente, y
de la naturaleza del sistema gas-sélido. Para un gas adsorbido en un soélido
dado, a temperatura constante, se tendra la Ec. 3:

2= fG) T &

2
Donde x es la cantidad adserbida y P/Po la presion relativa del adsorbato (Po
es la presion de saturacion del’adsorbato a la temperatura de adsorcion T). La
representacion grafica de x frente 'a+P/Po constituye una isoterma de adsorcion
[36].

2.7.2 Método BET

La técnica de fisisorcion de gases es*la mas usual en la determinacion de areas
superficiales y distribucion de tamanos_de porOs de catalizadores. Los datos
obtenidos a partir de esta técnica=Son fiables) sb6lo si cumplen ciertas
condiciones. La teoria BET estd basada en la“desarrollada por Langmuir
extendida a la formacion de multicapas y presupone quesel calor de adsorcion
de la mono capa es distinto al de las otras capas, pero todas las siguientes
capas presentan el mismo calor de adsorcion [37]. En estesmetodo se obtienen
los valores del area superficial deédsorcién del material y el volumen de gas
adsorbido por el material (Ec.4). Las consideraciones generalés de la teoria
BET son:

* No existen sitios preferenciales de adsorcion (es decir, todos los sitios_tienen
la misma energia superficial).

» No existen interacciones laterales entre moléculas adsorbidas.

» Las fuerzas de condensacion son activas en la adsorcion.
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P/po _ 1 +C—1*p/ (4)
na(l—P/Po) NmC  nmc /P°

2.7.3 Difraceion de Rayos X

?os Rayos X son’lasradiacion electromagnética, invisible, capaz de atravesar
&uerpos opacos. Su lengitud de onda se encuentra entre los 10 a 10.1 nm. La
informacion que proporciona el patron de difraccion de Rayos X, se puede ver
como dos aspectos diferentes pero complementarios: Por un lado, la geometria
de las direcciones de difraécion (condicionadas por el tamafno y forma de la
celdilla elemental del cristal) nos.ofrecen informacion sobre el sistema cristalino
[38]. Y por otro lado la intensidad-de los rayos difractados, estan intimamente
relacionados con los atomos/y.las posiciones que ocupan en la red, tal que su
medida constituye la informagién- tridimensional necesaria para conocer la

estructura interna del cristal Figurad-

1, Haz incidente Haz difractade  1°

Figura 4. Difraccién de rayos X
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2.7.4" Microscopia electrénica de barrido

El fundamento del SEM radica en que los electrones emitidos por un catodo de
tungsteno-pasan a través de una columna en la que se ha hecho un vacio de
alrededor'de 407 Torr. En ella, el haz inicial es concentrado por una serie de
lentes electrgmagnéticas (condensador, objetivo) su diametro va disminuyendo
hasta hace casi_puntual. Al mismo tiempo, la intensidad de corriente se
disminuye. Esta disminucion en la intensidad implica una menor cantidad de
electrones primarios §a gue la intensidad inicial y suponeﬁa emision de 1015
e’/s, mientras que en la“definitiva, es de 6.106 e/s. Esta técnica permite
observar, ademéas de la‘topografia, cambios en la densidad y composicién

superficial de la muestra hasta profundidades maximas del orden de 1 ym [39].

2.7.5 Espectroscopia de infrarrojo con transformada de Fourier (FTIR)

Parte esencial de los materiales,adsorbentes, es conocer los grupos funcionales
que estos poseen en su supefficie activa, ya que, segin su metodologia de
preparacion, el medio de activacion y temperaturas de calcinacién, permiten
que los materiales varien en sus propiedades’de adsorcion, tal como lo es el
carbdn activado. Esta técnica esta relacionada.d detectar espectros infrarrojos
originados a partir de transiciones de los niveles Vibracionales de las moléculas
presentes en la muestra en un estado electronicamente bésico. Estos se
pueden observar como espectros de adsorcion en la region del infrarrojo. Para
poder identificar los grupos funcionales en las muestras, se utilizaron tablas de
espectros de absorcion. Los grupos funcionales pueden ser ‘identificados por
tres clases, acidos, basicos o neutros. En nuestro caso, la superficie acida de
nuestro material, asociada asi debido a que la activacion se llevéva cabo en
medio acido, puede asociarse con los grupos carboxilicos, anhidrido, lactano,
hidroxilo fendlico, asi como grupos de alcoholes y enlaces carbon-hidrégeno
[40]. La presencia de grupos funcionales con oxigeno e hidrogeno es importarite
pues su presencia afecta la capacidad de adsorcion del carbdn activado, donde
estos grupos funcionales localizados en los sitios con moléculas polarizadas al
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ser adsorbidas. La cantidad de grupos funcionales se obtendra mediante el tipo

de precursor y las condiciones de activacion.

2.7.6 Microcopia Electrénica de Trasmisién de Alta Resolucién (HRTEM)

Con esta técnica de caracterizacion se determina la presencia de Pt en los
catalizadores,-asi como el tamafo de particula y la distribucién del metal sobre
el soporte. Esto;.mediante la obtencién de una imagen de alta resolucion de
estructuras cristalogréficas creadas a partir del paso de un haz luminoso para
crear una imagen objetiva de la muestra analizada [41]. Esta técnica es
ampliamente utilizada* pafa conocer las nanoestructuras de materiales
cristalinos y metalicos. Debido a la potencia del equipo para realizar esta

técnica, se pueden observar |as particulas de Pt presentes en los materiales.

2.7.7 Actividad catalitica

La actividad catalitica es impartante para evaluar la eficiencia de materiales
cataliticos que tienen contacto con-sustancias.que deben ser removidas, ya sea
en fase liquida o gas. Esta propiedad-varia en/el tipo de material y depende de
diversos factores como lo son el area’superficial; fases activas, distribucion de
poros y estructura, asi como los grupos funcionales«en la superficie activa de
los materiales.
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CAPITULO Illl. DESARROLLO EXPERIMENTAL

3.1 Activacion del carbon activado

La cascara-de coco (cocos nucifera) se selecciond como precursor de carbono
para activarla mediante el método quimico, debido a sus propiedades
caracteristicas de materiales adsorbentes. El alto contenido de carbono, dureza,
bajo contenido de cehizas y su gran cantidad de poros en su estructura, hacen
de la cascara de_goco un buen precursor de carbon activado con fines
adsorbentes. Es por‘ello que el carbon activado se usa regularmente para la
remocion de componentésvolatiles organicos en el aire [42], tal como lo es el
CO.

La produccion de carbdn activado, se llevd a cabo a través de la activacion
guimica por impregnacion del precufsor con un agente quimico (en este caso
fue el acido fosférico HsPQa): Se.harreportado queel HsPOa tiene mejor
rendimiento de activacion a temperaturas+felativamente bajas, como lo son 500°
C, 600° C y 700°C [24].

La cascara de coco se obtuvo del municipio de“Paraiso, Tabasco, este se ubica
en la zona costera, la presencia de palmas proddctoras de coco es abundante.
Se secaron las muestras exponiéndolas al sol en”un.periodo de cuatro dias.
Después de secar la muestra, se procedid a separar’el huesillo de la cascara
para triturarlo hasta que el material tuviera aproximadamente tamafios entre 1 a
2 cm, para asi ser sometida a activacion.

3.2 Activacion Quimica

La activacion quimica del material modificara la superficie y el arearsuperficial
para obtener carbon activado efectivo para los fines idealizados—en, esta
investigacién. La obtencion de la muestra se llevd a cabo mediante
impregnacion, carbonizaciéon, lavado y secado de la cascara de coco. Este

proceso se dividio en dos etapas, la activacion y la calcinacion. Para ‘la
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@cién quimica, se preparo6 la solucion de acido fosférico (HsPO4) al 18%
VIV solucion se prepar6 en un matraz aforado de 1 litro, agregando como
solut ﬂml de acido fosforico y como solvente agua destilada aforando a 1
litro de s@én (Figura 5). Se pesaron 45 g de cascara de coco y se colocaron
en matraces/\\ga\ra posteriormente ser impregnadas con la solucion de acido
fosférico.

coco con HsOPa
Se colocaron 300 ml de solucion PO4,@cada muestra de cascara de
coco y se dejaron reposar a24 y48 h as (Tabla

Figura 5 Impreg dg cas

Tabla 5.Disefo de control experimental para producir e@adn activado

500

24

48 500 600 (9]0
A
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3.3 Calcinacion de cascara de coco

Una‘vez impregnadas las muestras, se procedio a la calcinacion a diferentes
temperaturas (500° C, 600° C y 700°C) a diferente tiempo de impregnacion con
HsPO4 (Tabla:5, Figura 6). Posteriormente las muestras se lavaron con una
solucion de NaOH: (1 M), para neutralizar cada muestra hasta alcanzar un pH
de 6.5 o 7. El mativo.de neutralizar el carbén activado es para evitar la corrosion
en el agente activa del catalizador, en este caso de platino. Todas las muestras
fueron secadas en una“mufla cerrada a la temperatura de 100°C durante 8
horas para eliminar lashumedad y ser depositadas en sus recipientes y
colocadas en el desecador.para.evitar la humedad en las muestras.

Figura 6. Carbén activado fabricado a diferentes temperaturas. a) 500° C, b)*600° C y c) 700° C

Una vez preparada la sintesis del carbon activado, se realizg la'caracterizacion
de las primeras muestras a 24 y 48 horas de impregnacion a las‘temperaturas
de 500, 600 y 700°C, con el fin de conocer la estructura{ ‘morfologia,
composicion quimica del material, rendimiento de pirolisis y él % ‘de. ceniza
segun la norma ASTME 1755 [43] para comparar cambios significatives en la
sintesis, utilizando los equipos de Rayos X, y SEM-EDS, adsorcion fisica de"Ne,
y FTIR.
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LLa_.caracterizacion de los carbones activados es esencial por lo que se
evdluaron con las diferentes técnicas de caracterizacion y con ello se eligieron
los carbones activados con area superficial y tamarno de poro adecuados para
su uso caomao soportes de catalizadores de platino. Las propiedades a evaluar
fueron el area~superficial, la distribucién de poros, la estructura cristalina del
material, la cantidad de elementos en el material asi como los grupos
funcionales presentes.

3.4. Caracterizacion de‘los carbones activados

3.4.1 Difraccion de Rayos X

El difractograma de Rayos X se'realizé utilizando un difractometro para analizar
muestras policristalinas en polve~(polvo fino), donde la radiacion a la que se
analizaron las muestras fueron con.GuKa con una longitud de onda de 1.5 pA.
Se configur6 el equipo Brack-Brentano-utilizando 35kV, 20 mA a un tamario de
paso de 0.02°. El tiempo de paso,fue dé un segundo cuyo intervalo de medicion
fue de 26, con un rango de 5° a-90°. Los datos obtenidos para graficar el DRX
fueron de 5 a 90° de medicion de “©.y. datos de 100 a 1000 en la intensidad de
difraccion. Para la composicion y las fases cristalinas que se formaron durante
el proceso de activacion de las muestras de carbon‘activado se utilizo la técnica
de Difraccion de Rayos X, con el equipo “DifracCion SolutionsD8Advance”
(Figura 7). La muestra se tamiz6 en un mortero de porcelana previo al analisis.
La caracterizacion se realizd directamente en la superficie”de-especimenes de
carbdn activado.
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Figura 7. Equipo de %‘ , Difraccién SolutionsD8Advance
a ds bar

3.4.2 Microscopia electrg ido

e determinaron usando el equipo

, (ﬁa JEOLJSM-6010LA” (Figura 8).
()

Las micrografias del carbo va

==Ana|ytica|ScanningEIectronMicmyQ)eqp

Figura 8. Equipo de analisis SEM ubicado en UJAT-DAIA

Con el equipo de la Figura 8 se observo la morfologia de los carbones act
(CA). Para utilizar este equipo y analizar los carbones activados (CA), f@
necesario seguir los siguientes pasos: .
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o" El equipo se debe operar al vacio por lo que se debe ventilar al momento
de.encender

e Seé enciende el alto voltaje y esperar 5 min. para abrir la camara,

e Enlel porta muestra se adhiere la muestra con una cinta conductora de
carbono™(grafito), se coloca en la platina y se cierra la camara del
microscopio.para empezar a realizar las micrografias, y

¢ El control sé_realiza desde la PC con el software del equipo.

En este equipo se analizaron las micrografias de los carbones activados asi

como la difraccion de andlisis elemental en las muestras (EDS).

3.4.3 Adsorcion fisica de N2

En el caso de la determinacién de area superficial y distribucién de poro, se
utilizé el equipo modelo Autesorb:1, de la marca Quantachrome Instruments
(Figura 9).

Figura 9. Equipo Autosorb-1, ubicado en Lab. 2,CECADET, UNAM

Se pesaron cuidadosamente las muestras y se sometieron a vacio para abtener
la materia necesaria que requiere el equipo. Para el andlisis se utilizo N2 fase
gas. Mediante esta técnica se determinaron caracteristicas texturales de sélidos
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como la superficie especifica (SBET, en m?/g) el volumen especifico total de
poros.y la distribucion del diametro de poro.

Para la‘médicion, se preparo la muestra de la siguiente manera para la lectura
en el equipa:Primero se peso la celda vacia, para después, agregar la muestra
a la celda y\ ser, pesada nuevamente. Enseguida se colocd la celda con la
muestra a desgasificar en la estacién de vacio en el equipo. En este paso, la
muestra en la celda\pierde peso, asi que después de desgasificar, se volvio a
pesar la celda con la‘muéstra. El peso final se le rest6 al peso de la celda vacia
y el resultado fue el peso de la muestra real. Una vez finalizado el vacio a la
muestra, se colocé en la ‘estacion de adsorcion del equipo, donde comenzd la

medicion de adsorcion del flujo.de Nz por la muestra.

e Las variables de medicion‘fueron de 77 K, con una salida de gas a 20°C
y 4 horas.

¢ La presion relativa de 1a.medicion es de cero.

Las muestras que se midieron en esta técniea,-fueron CAsz, CAs, M1, Mz, Mg y
Ms, ya que las muestras M2 y Ms, no tuvieronbtien rendimiento en peso al ser
activadas quimicamente, por lo que ne.fueron consideradas. Los pesos de las
muestras medidas se pueden ver en la Tabla 6:

Tabla 6- Peso real de las muestras para medir en el equipo de"Adsorcion fisica de Nz

Muestra peso real (después de su desgasificacién
CAa 0.0688
CAs 0.0397
M1 0.0293
Ma 0.0288
Ma 0.0648
Me 0.0698

Con estas variables, se hicieron las mediciones para determinar el ‘area
especifica (Sser) de los carbones activados, la cual se evalud a partir de la

Isoterma de adsorcién-desorcion de Nz, utilizando el método de Langmuir:
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Ademas se evaluo la distribucion del tamafo, el volumen y el diametro de poro
con el.método (BET).

3.4.4 Espectroscopia de infrarrojo con transformada de Fourier (FTIR)

Las muestras®de carbén activado (CA) se caracterizaron estructuralmente
mediante especiroscopia de infrarrojo con transformada de Fourier (FTIR). Las
uestras se mezClaron con KBr (Sigma Aldrich grado FTIR) a una
concentracion de 10%. p/p y se prensaron para la obtencidon de pastillas.
Posteriormente se amalizaron en un espectrometro FT-IR ShimadzuMod.
IRAFfinity-1, en un rango,de 340-4700 cm-1, a una resolucién de 2cm-1 y 40
escaneos. Los datos fueron prdcesados en el Software IR solutionTM.

3.4.5 Microscopia Electronica’de Transmision de Alta
Resolucién(HRTEM)

Para esta técnica, se eligio“ta“muestra/M4, pues el objetivo fue determinar la
presencia de Pt en los catalizadores; asi como el tamafio de poro. Se
selecciond una pequena cantidad de 1a m@estra.M4 de Pt/C y se coloco en un
tubo de 10 ml, diluyendo la muestra€on alcohtldsopropilico. Posteriormente se
sometid a vibracion ultrasonica para_limpieza” y~dispersar la muestra en la
solucion. Se tomé una rejilla de medicion y se impregné la solucidén de acido
isopropilico con el Pt/C y se dejé secar un dia entero,.hasta que la rejilla secara
y el catalizador quedara impregnado y pudiera tomarse lectura de ella.

3.5 Sintesis del catalizador

La sintesis del catalizador de platino sobre carbon activado (Pt/C) se llevo a
cabo usando el método de deposicion simple. Se prepararon catalizadores de
Pt soportados en CA al 1% p/p de Pt. La metodologia a seguir fue la sigliente:
La relacion entre el platino y el soporte es de 0.02 g de Pt con 1.98 g de cdrhon
activado

1%Pt= 0.02g Pt respecto a los 2g de soporte (1.98g de CA)
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1. /Se.calculd el 1% de Pt contenido en el H2PtCls mediante la relacion de
sus masas molares:
0.02 g Pt — 195.084 g/mol
X g HzPtCle — 517.81g/mol
X= 0.05308gH2PtCls(Para 2g de soporte).
Para’las 6 muestras se requieren 0.31848 g HzPtCls

En la Figura 10 se describen los pasos realizados de la metodologia utilizada
para la sintesis del catalizador de Pt soportado en carbdn activado. El método
de impregnacion fue pof'Jgoteo lento. Esta metodologia se realizd

individualmente para cada und de-las muestras a sintetizar.
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Figura 10. Diagrama de sintesis del catalizador de Pt/C
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3.6 Calcinacidn de reduccion del catalizador PY/C

La calcinacion se llevo a cabo mediante un reactor de flujo continuo (Figura 11)
adaptado-a un software para su calibracion y control. Para iniciar la calcinacion,
se calibro,_el.equipo mediante el software “RunningFlowProgram”. El reactor
cuenta con 4 ‘entradas, donde la primera corresponde al Carrier, la cual es

Unicamente parasfiujo de Ne.

Figura 11. Reactor de flujo continuo enchaquetado, para la evaluacion catalitica de las muestras,
ubicado en Lab. 2, CECADET, UNAM.

El reactor esta conectado a tres lineas, pasan las mezclas designadas segun la
operacion que se realiza. En este caso, solo se utilizd la linea llamadaCarrier,
para alimentar el reactor con flujo de N2 a 100 cm3/min y se hizo la calcinacién

de la siguiente manera:
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éoesaron 40 mg de muestra, se tomo seda de cuarzo para hacer un filtro y
colocarlo.en el interior del tubo del reactor. Posteriormente, se agregaron 40 mg
de mueﬁ\ al tubo de cuarzo y se colocaron con sus empagques en el equipo
(Figura 1®a relacion fue de 1:1 para el tratamiento (1ml de flujo con 1 mg de
muestra). Se

muestra para\gf

chaqueta térmic

c6 un flujo de 100 cm® de Nz(Carrier) en 10 min.Sobre la

r el tubo y se verificd que no hubiera fuga y se coloco la
conecto al equipo.
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Rara”la programacion de rampa de temperatura de reduccion, se programo el
sistema de reaccién desde la computadora, donde se asignaron los parametros
de operacion. Se colocaron 40 cm?® de flujo Hz(Tabla 7) y 440 min. (200 min.
para llegaf'a)400°C +120 min. estando a 400°C + 120 min. de enfriamiento).

Tabla 7. Flujo de H: para reducir el Pt mediante calcinacion.

| Linea Flujo Concentracion
9% (cmd)
Carrier - 0
1 He 40
2 - 0
3 - 0

Después de que el equiporterminé la calcinacién, se inicid la evaluacion de la

actividad catalitica de los catalizadores y los soportes seleccionados.

3.7 Evaluacion de la actividad catalitica del material

En esta investigacion se establecio unisistema de reaccion en el cual mediante
un reactor tubular donde se caloca el catalizador elaborado, se hace pasar una
mezcla de flujo de CO y Oz, para medir la eficiencia del material al oxidar el CO
en COsq. Las lecturas se realizaron médiante‘un.cromatografo de gases, el cual,
con base a la temperatura arroja valores/estadisticos que permiten identificar la
eficacia de los catalizadores de Pt/C para oxidar el CO:x

Una vez terminada la calcinacion de reduccion de las' muestras, se utilizd un
Cromatoégrafo de gases marca Agilent Technologies, modelo 7820 A
(GCSystem), el cual es monitoreado mediante el software GC 7820 A

RemoteController (Figura 13).
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Figura 13.CromatégrafoAgilent Technologies, modelo 7820.

Para iniciar la medicion, Iibraycromatégrafo desde el software de
gafo a

operacion, donde se agre s de medicion al sistema de control

(fichero de CO y COz para reg las as correspondientes) para que el
equipo midiera con los parémetro/goqecto@ eaccion. Una vez calibrado el
cromatografo, se inicia la purga del r @r pargééenzar la evaluacion:

*

e Se purgo el reactor con 100 ml de N2 a 10%;cambiar el sentido del
venteo, esto es para que se arrastre la atmoés de aire qué hay en el
reactor y no se mezcle con el flujo de CO al se va a evaluar el
material), creando una rampa de temperatura desd 22° C hasta los
400° C durante 3:09 horas.

Ya colocadas las rampas de temperatura para la evaluacion, se %aron los
flujos (Tabla 8): (9

Tabla 8. Mezcla de flujos para la evaluacion catalitica de las muestras: 6
Linea Flujo Concentracion (cm?) ;

Carrier N2 60

1 Hs 0 \S\(\
2 O2-N2* 20
3 CS-NZ' 20 o

* Las concentraciones de Oz y CO estan al 5% respecto a la mezcla 2 y 3 respectivamente. *
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Después de 5 minutos de que el flujo esté pasando por el saturador del equipo,
se ebmienza la lectura en el cromatografo.

Se comparan las mediciones hasta que él area de lectura de cada flujo sea
constantey-asi apagar el saturador para que el flujo a medir pase por el reactor.
La lectura-gue se tiene en el cromatégrafo cuando pasa por el saturador, es
para tener un econocimiento de cuanta concentracion de flujo de la mezcla
tenemos a la«éntrada y asi poder compararla con la salida al terminar la
reaccion y evaluarda eficiencia del catalizador.

Una vez que el flujo eomienza a pasar por el reactor, para cada inyeccion de
flujo, se tomé la temperatura de lectura y él area de cada flujo. A partir de que el
flujo paso por el reactory’se-toma la temperatura de la primera inyeccion y esta
fue la lectura correspondienté a esa temperatura.

Se saco el promedio de las” primeras 4 inyecciones de flujo de entrada que
fueron constantes y se utilizo la Eecuacion 5 para conocer los datos de reaccion.

(Prem.inyeccion)—inyeccion

% OxidaciondeCO. = x100 (5)

(Prom.inyeccion)

Con estos porcentajes, se“ hicieron+las’ graficas correspondientes de
temperatura/% oxidacion de CQ~y_asi évaluar la actividad catalitica de

losmateriales.
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CAPITULO IV. RESULTADOS Y DISCUSION

En estesCapitulo se discuten los resultados obtenidos en las caracterizaciones
de los catalizadores de Pt/C y de soportes de carbén activado seleccionados. El
motivo por '€k cual se analizd primero cada uno de los soportes fue para ir
delimitando las muestras y utilizar aquellos carbones que tuvieran las mejores
caracteristicas 'y féndimiento tanto en su preparacion como en la aplicacion del
mismo. La segundaSeccion de la discusion de resultados corresponde a los
catalizadores de Pt sopoftados sobre los carbones activados (Pt/C). El carbon
activado se preparo6 utilizando cascara de coco como precursor de carbono y se
analizé su estructura cristalina para asegurar que se obtuvo el material
deseado. Se prepar6 el carbéon activado mediante el método quimico de
activacion, y para la sintesis del\catalizador, se us6 el método de deposicion

simple de Pt.

Los catalizadores de Pt soportado_sobre carbon activado, fueron caracterizados

de la siguiente manera:

¢ Adsorcion fisica de Nz.

« Microscopia electronica de barrido’(SEMY.

« Espectroscopia de energia dispersa (EDS).

¢ Espectroscopia de Infrarrojo por Transformada de Fourier (FTIR).

¢ Microscopia Electronica de Transmision de Alta Resolucion(HRTEM).

e FEvaluacion de la actividad catalitica de oxidacion.

Esto se llevo a cabo para conocer las propiedades del materialrealizado en
esta investigacion y evaluar su capacidad para oxidar el monéxido de, carbono.

4.1 Rendimiento de calcinacion

En la Tabla 9, se muestra el rendimiento del material en la calcinagcién
previamente impregnado por acido fosforico, ya que la capacidad poliprotica

del acido actu6 sobre los componentes de la cascara de coco permitiendo
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romper sus fibras texturales, formando moléculas volatiles que fueron
eliminados al ser calcinadas.

Tabla 9. Rendimiento de calcinacién.

Peso muestra de Peso muestra de _
(-]
Muestra ® Temperatura (°C) entrada (g) salida (g) % Rendimiento
CA1 500 45 33.57 74.60
CA:z 600 45 32.89 73.08
CAa 700 45 31.42 69.82
CAs4 500 45 32.40 72.00
CAs 600 45 32.04 71.20
CAs 700 45 31.76 70.05
PROMEDIO 71.79

El rendimiento de calcinacién pfomedio de las muestras es de 71.79%, es decir,
poco mas de la cuarta parte del material corresponde a la cenizas y materia
volatil formada por la impregnacion del acido fosférico, lo que demuestra que el
precursor utilizado sometidod calcinac¢ion a temperaturas relativamente altas,
no pierde mucha materia respectoja su pesoatribuyéndose el resto de materia
calcinada al carbon libre de cenizasyssegun‘lg”éstablece la norma ASTM E 1755
[43]. La impregnacion se llevé a cabo duranteUna hora a temperatura maxima
constante, y que no hubo variacion significativa en el porcentaje de rendimiento
de las muestras que se dejaron en reposo a 24 Horas, respecto a las que se
dejaron por 48 horas. Por lo que las muestras CAz y CAs, no fueron analizadas
en algunos métodos de caracterizacion.
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4.2 Difraccién de Rayos X

Para“analizar la composicion y las fases cristalinas de los soportes de carbén
activado-de los catalizadores de Pt, se utilizo la técnica de Difraccién de Rayos
X, con el ‘equipo “Difraccion SolutionsD8Advance”. La muestra se tamiz6 en un
mortero de pofcelana previo al analisis. En la Figura 14, se observa el espectro
de la Difraccion de"Rayos X realizado a la muestra de los catalizadores de Pt/C
(M1, M2 y M3 a 24 horas de reposo y Ma, Ms Y Mea 48 horas) respectivamente.

W Ma
2000 "

1000 Mw Mo

INTENSITY

M ~ M,

T T T T T T T T T T T T T T T T
0 10 20 30 40 50 80 70 80

A (2 theta)
Figura 14.Difractogramas de muestras de Pt/CA.

El difractograma muestra los siguientes resultados:

¢ Segun los reportes, [13,23] entre el rango 20 de 20 y 30 se encuentran los
picos de grafito, los cuales se aprecian en los tres difractogramas, por lo
que podemos asegurar la presencia de grafito en nuestras muestras,a las 3

temperaturas de activacion.
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El grafito turbostratico contiene enlaces C-C ligeramente diferentes al grafito
cristalino, el cual muestra una fase de transicion relacionada, es decir, el
acomodo molecular de su estructura es altamente desordenado, [34] a la
variacion de la estructura electrénica de los atomos de carbono del plano
basal, lo que refleja ligeras inclinaciones de pico en el rango de entre 10 y
20 0.

El indice de plano de los picos representativos de la estructura cristalina

que se tienen en laréflexion del plano (2 0 0) y (1 0 0) [44].

En la Figura 14 observamos que todas las muestras tienen picos
representativos dentro del rango de 20 y 30 26, lo que indica que la
estructura de los materialescestan formados por microcristalitas que son
similares a grafito,las cualesiconsisten en capas paralelas de atomos de
carbono dispuestos hexagonal que-se encuentra en el rango de 20 y 30 26
en dos planos, lo que confirma que_nuestros soportes de carbdn activado

son grafiticos.

Vemos que los picos correspondientes a-grafito y carbon observados la
imagen corresponden a los observados en lgs DRX del 1 a 6, ademas de
tener el mismo comportamiento. Se aprecia |a estructura cristalina de las
muestras a partir de la informacién de los picos representativos de 20.

Se aprecia que en todos los difractograma existe un desplazamiento
posterior en los angulos de difraccion dentro de los rangos.de entre 20 y 30
206, es decir, fuera del rango en el que debe estar el pico de grafito. Dicho
pico indica que la estructura de los carbones es amorfa, y se“atribuye a que
el tiempo de calcinaciéon fue relativamente corto por lo que ne“alcanzé a
formarse su fase cristalina, sin embargo, eso no influyd en™los\fines
deseados para esta investigacion.

Se puede observar que en ningun difractograma se encuentra algin ‘pico

representativo de Pt, lo que nos indica que la presencia del Pt en cada una
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de las muestras, al ser muy poca respecto al soporte (1% p/p de Pt
respecto al 99% de carb6n activado), no influye en su estructura, por lo que
no presentan alguna variacion significativa en cada una de las estructuras
de las'muestras de carbdn activado.

Al no éncentrarse muestras de platino en los difractogramas (Figura 14),
pero si varidciones en los desplazamientos de los picos, se deduce que
aunque a muy bajas concentraciones, el Pt se encuentra presente en el
material. Debido”a-que se impregno el Pt mediante deposicion simple, y la
dispersiébn el metal no» fue homogénea, sino que la distribucién de las
moléculas estan relativamente cercanas. Ademas se atribuye a que el metal
se encuentra en las cavidades interiores de la estructura, en el rango de los
mesoporos, esto se comprobd-con el andlisis BET, al determinar el volumen

de poro que predomina en el'carbén activado.




3 Microscopia electrénica de barrido (SEM)
En@ﬁg‘hra 15 se presentan las micrografias de la cascara de coco natural
activaci uimica. Se puede apreciar en esta micrografia que la superficie del
material orfa y no posee cavidades o poros que son necesarios en el
material des@b,,por lo que después de ser activado quimicamente mediante

de la muestra

impregnacion @4, agente quimico de activacion, la estructura topografica
c r@ modificando la estructura en la superficie al formarse

poros en la estruc@/interna como externa del material, asi como la
modificacién quimica ee)a'guperficie del mismo.

Figura 15.SEM de cascara de coco a a) 500x, b) 1000x, c) 2000x y d) 50@ ;

o

En las siguientes micrografias se pueden apreciarlas propiedades cual%s
de los materiales elaborados en esta investigacion, tales como la estructur
los soportes, los tipos de poros que se encuentran en la superficie debido a la
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éaf.i()n de los componentes volatiles en la cascara de coco al ser
imp@'nados con el H3PO4. De manera general se observan estructuras
amo ﬁcon cavidades o poros,propios de los carbones activados en todas
las mues@ que se prepararon en esta investigacion, dando paso a los sitios

*

activos. Coﬁ‘ e puede observar, se aprecian diferencias notables en las
SS; as a diferentes tiempos de impregnacién. Las muestras CA1,

muestras pre
CAs, (Figuras16 respectivamente) que fueron activadas con un tiempo de

impregnacion de ras, poseen estructura tipo panal, con poros en la
superficie que corre yn al rango de los macroporo (diametro de poro

mayores a 50 nm). O

—

En la Figura 16 y 17 podemos ver en la magnificacion de 500x, que Qflbas
muestras poseen poros distribuidos casi homogéneamente, con geometria(i;o
panal, lo cual corresponde a la estructura de carbon activado quimicamente,
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édtambién poros abiertos, los cuales poseen canales continuos de
comunicacion con la superficie externa del material y favorecen el flujo de
fluido( Z adsorcion de gases, lo cual, es una propiedad de los carbones

activados@.)\le beneficia el fin de esta investigacion.

Figura 17. Muestra CAs activada a 700°c:‘2:1h, a) 500x, b)g(, c) 2000x y d) 5000x.
A diferencia de las muestras anteriores, las muestr @4 y CAs, que fueron
impregnadas con 48 horas de reposo, estas poseen est

cturas superficiales en
forma de panal amorfo para CA4 (Figura 18) y de rendija
(Figura 19).

didura para CAs

%
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Figura 18. Muestra CAs activada a 500° h: a) 500x, b) 1000x, c) 2000x y d) 5000x.

El tipo de morfologia que se ﬁcia
parecida a una inter fase de for qalb?r de

uestra CAs(Figura 19), que es
otubos, se atribuye al tiempo de

impregnacion del agente quimico y Qamief@térmico de activacion que fue
de 700°C, ya que el tiempo de calcinaci6n fue rel@mente pequefio (rampa de
se deduce que no se

1 hora a temperatura constante de 700°C), por |
terminaron de formar los nanotubos.
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Figura 19.CAs activada a’700°C/: X, b) 1000x, ¢) 2000x y d) 5000x.

Para cada una de las mues@,—! se r@;@ acercamientos a 500x, 1000x,

2000x y 5000x, donde se pudo ynzar | ctura superficial del material y
verificar los tamafios de poros que €é\encu en la superficie. Se observo
que todos los materiales poseen me@ macr @)s en su superficie, lo cual
beneficia al libre transito del flujo de fluidos o adsora%de gases, tal como lo es

el COz. @

Al comparar las micrografias de la cascara de coco sin tr iento quimico con
respecto a las muestras CA1, CAs, CAs y CAs, podemos @ciar el cambio
significativo en su estructura, pues el agente quimico de activacié)beneficié en
la remocion de componentes volatiles en el material y al ser &letidos a
calcinacion, estos fueron volatilizados dando paso a los poros que recian
en cada una de las micrografias, lo que nos confirma el efecto po@) del
HsPO4 como agente quimico de activacion. Al usar las escalas de cada e
las tomas, se midieron utilizando las escalas de las micrografias, algunos d I@

*
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poros observados, encontrando tamanos de poros que se describen en la

Tabla10:
Tabla 10. Tamano de poros de las muestras de CA.
I‘ue&t_ra Microporo (um) Mesoporo (um) Macroporo (um) |
C_A,_ ) 1.34,0.21 12.041, 5.27 73.08
CA; 0.645, 1.98 6.248, 15.69 64.1
CA, 1.1,0.74 42.5, 8.07 -
CAg 1.06, 0.68 7.64, 2.951 -

Se observan poros.pequenos en las paredes interiores y exteriores al material,
correspondientes a lossmesoporos y microporos. En los acercamientos a 2000x
de las Figuras 16, 1748 _y 19, se observa a simple vista poros con diametro
inferior a los 2 pmygran cantidadde pequefios poros, lo cual nos asegura que la
activacion quimica fue eficiente para la obtencion de poros tanto
superficialmente como internamente, en el material, ya sea en las paredes del
carbdn activado como en _sud superficie interna. Esto es buen indicador que
beneficia al flujo de fluido y.tener mejor contacto con el area superficial del
material, lo cual es adecuado ‘para los.fines a los que seran evaluados los
carbones activados. Esto nos indica’que el material es aceptable para su uso

como adsorbente pues la cantidad y'el famafno-dejporo es el esperado.

4.4 EspectroscopiadeEnergiaDispersadaEDS

Se realizaron los andlisis elementales de cada una de.las muestras de carbon
activado, asi como de la cascara de coco. Dicha identificacion se realizd al
observar los electrones de valencia presentes mediante la energia emitida por
los Rayos X. En la Figura 20 y 21, se puede observar que la cascara de coco
utilizada para obtener el carbén activado posee 10 elementos de los cuales, el
carbon es el componente que predomina con 58.95% en masa de este
elemento, lo que beneficid la activacion de este material al utilizarlo¥como
precursor de carbono. También posee 38.22% de Og, y el resto de elementos
con concentraciones menores de 1%, las cuales fueron volatilizadas /al

impregnar la cascara de coco con el HzPOa.
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Figura 20. Mapeo decascara de coco.
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Figura 21EDS cascara de coco.
Enla 1apnia11 se encuentran 10s porcentajes en masa y mol de cada uno dae los

elementos presentes en la cascara de coco.
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Tabla 11. % Composicion elemental cascara de coco.

Chemical Ims%% Imolss
Formula

C 58.95 66.47
(@] 38.23 32.37
Na 0.33 0.2
Al 0.18 0.09
Si 0.24 0.11
> 0.23 0.1

s 0.15 0.06
ClI 0.52 0.2

K 0.58 0.2
Ca 0.59 0.2
Total 100 100

A continuacion se describen 10s“eomponentes quimicos presentes en cada una
de las muestras activadas quimicamente y donde se aprecian los cambios que
sufrio la materia al ser calcinada."Como se pueden observar en todas y cada
una de los catalizadores, podemos distinguir claramente la distribucion de los
elementos dominantes en el soporte, es_decir, del carbon activado. Se puede
apreciar que existen elementos Que ‘no sesenecuentran en el analisis ya que
fueron eliminados al llevarse a cabq la’calcinacién de activacion de la cascara
de coco.

En el analisis EDS de M1, M2 y Ms encontramos qué los elementos presentes
son el carbono en su mayor proporcion respecto a lo§ demas elementos, que
son oxigeno y en proporciones muy pequefias P, ademés)de Na, elemento
presente en el precursor y que no fue totalmente removido (Figura 22 y 23 para
Mi).
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Figura 22.Mapeo muestra M.

MAP 1]

20.0— - = - =

15.0 —4 ¥ — 4 -

10.0—4 - - -

Countsf1.E+3]

0.00 2.00 4.00 &5.00 8.00 10.00

Lo WS
Figura 23EDS muestra M;.
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Estos elementos esian presenes en 1ws sovpories a parur dé, realizar la

activacion quimica con HsPOas y la neutralizacion con la solucioh de KOH. Las

muestras Mi,asi como se observa en Mgy Ms,poseen pequefias~cantidades

masicas de, Na y P, lo cual indica que en la calcinacion y lavado~de las

muestras, no se eliminaron completamente los residuos encontrados.
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En la'muestra Mz observamos que solo existe C, Oz y P, indicando asi un mejor
lavado'y remocion de elementos volatiles en las muestras (Figura 24 y 25). Los
soportes’de estas 3 muestras fueron impregnadas en un tiempo de 24 horas de

reposo.
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Figura 24.'Mapeo muestra M.,
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Figura 25EDS muestra M.
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En_la muestra Ms(Figuras 26 y 27), al igual que M1 y Mzse puede apreciar la
presencia de Na y K, que como ya se menciond anteriormente, se atribuyen a

los residdos que no fueron eliminados en el lavado de las muestras.

0K ———= 130 pm Nak T— 1 3pm

Figura 26Mapeo muestra Ma.
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Figura 27EDS muestra Ms.
En este tiempo, el agente quimico de activacion logré asociarse con- los
elementos volatiles del precursor para ser removidos en la calcinacion. La Tabla
12 muestra los elementos presentes en cada una de ellas, asi como las

cantidades en porcentaje de masa y mol.
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Tabla 12. % de masa y mol de los elementos presentes en las muestras de Pt/C.

C 02 Na P TOTAL
Muestra | %mol | %mol
M1 86.14 | 89.95 | 11.15 | 8.74 | 1.51 | 0.82 | 1.20 | 0.49 | 100
M2 82.90 | 86.70 | 16.75 | 13.15 | - - 1 085 | 014 | 100
M3 85.19 | 88.96 | 12.98 | 10.18 | 0.83 | 0.45 | 1 | 0.41 | 100

Apreciamos en _la Tabla 12 que la presencia de carbono en los soportes es
mayoritaria respecto a los demas elementos presentes, ya que el precursor
utilizado en esta investigacion provee grandes cantidades de carbono, lo que
representa un porcentaje por encima del 80% de masa del total de cada
muestra, asi como la“presencia de oxigeno, que corresponde a 6xidos que
reaccionan al ser calcinada, la muestra, asi como al ser impregnada las
muestras con el agente de attivacion quimica. Podemos notar que el poco
porcentaje de elementos como\Navy P se debe a que es el residuo de la
solucion de lavado utilizada"asi como_los rastros de la ceniza que no fue
completamente lavada en la muestra.

De la misma manera en que se analizaron las'muestras activadas a 24 horas de
reposo, las muestras M4, Ms y Ms activadas-a’48 horas de reposo con HzPOa,
observamos que en cada una de ellas se encentraron porcentajes de masa y
mol de C, Oz y P. El hecho de que en ‘estas muésiras no se haya encontrado
trazas minimas de Na se atribuye a que debido el tiempo de reposo en que el
HsPO4 estuvo en contacto con la cascara de coco fue mayor que las primeras 3
muestras, por lo que al disociarse el H3POs en este tiempo,“Se formaron mas
componentes volatiles, faciles de eliminar en la calcinacion y lavado.

Podemos ver que la distribucion de elementos en la superficie analizada de la
muestra Ms es homogéneamente dispersa (Figuras 28 y 29)7y~que los
elementos de carbono esta en toda la lectura, debido a que representa la,mayor

parte de la muestra.
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Las.cantidades de Oz y P en estas muestras son similares (Figuras30 y 31 para
Msy 32 y.33 para Ms). Como ya se comentd, la distribucion elemental en toda la
superficie analizada es homogénea encontrando la mayor cantidad de carbono
en el analisis. Esto beneficia al propio catalizador, pues el soporte mayormente
compuesto” de~carbono, lo hace una superficie solida y resistente a las
temperaturas de‘operacion y reaccion.

W ALY PP = S, W

100 pm "BES C————— 100ym CK
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Figura 30EDS muestra M5
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Figura 31 EDS muestra Ms.
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Figura 33EDS muestra Ms.

A continuacion en la Tabla 13 se presentan las cantidades en_porcentaje de
masa y mol de los elementos presente en estas 3 muestras. De igual)modo, las
cantidades dominantes de elementos presentes es en primer instancia, la del
carbono, con porcentajes mayores al 80%, correspondientes a maleriales

elaborados con precursores de carbono como lo es la cascara de coco.
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Tabla 13. % de masa y mol de los elementos presentes en las muestras de Pt/C.

Cc 02 Na & TOTAL
Muestra ms% | %mol | ms% | %mol | ms% | %mol | ms% | %mol
My 84.58 | 88.39 | 14.13 | 11.09 - - 1.29 0.52 100
Ms 88.71 | 91.76 | 9.90 7.69 - - 1.39 0.56 100
Ms 83.89 | 8795 | 14.44 | 11.37 - - 1.67 0.68 100

Determinamos que~las 6 muestras contienen las proporciones elementales
necesarias para los/fines de esta investigacion, por lo que los soportes
realizados benefician‘alagente activo del catalizador, es decir, al Pt. Respecto al
Pt, no se encuentra enshinguno de los analisis realizados a cada uno de los
catalizadores, lo que indica.gue la presencia de este material no es a nivel
superficial, sino interna, ademas de que las cantidades impregnadas fueron del
1% respecto al 100% del soporte.\Para corroborar la presencia de platino en el
material, se selecciond la mdestra M, la cual se analizd mediante la técnica
HRTEM y corroborar la presencia de platino.

4.5Microscopia Electréonica de-Transmisién de Alta Resolucion HRTEM

Con esta técnica de caracterizacion determinamos la presencia de Pt en los
catalizadores, asi como el tamaro de'particula 'y da distribucion del metal sobre
el soporte. En la Figura 34 podemos observar nan6particulas de Pt, dispersas
en el soporte de carbdn activado. Se aprecia que el tamano de particula de Pt
es similar en todas las particulas, cuyas formas esféricas o elipticas se
encuentran dispersas homogéneamente al fondo del soporte. De esta manera
estamos comprobando la existencia de Pt en los catalizadores. Con esto
aseguramos el argumento descrito en el analisis XDR, SEM y EDS, donde la
ausencia de particulas de Pt mediante estas técnicas, se atribuye.a las bajas
concentraciones de Pt utilizado al sintetizar los catalizadores, ademas’de que
las particulas de Pt son nanométricas y estan dispersas al interior del Soparte
de carbon activado.
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Figura 34. nm@ HRTEM PYC, muestra Ma,
L ¢

Se observaron los diametros d:/;;ft’icula(épt, las cuales estan dentro del
rango de 0.2 a 0.25 nm. En la\Figura 3QI patrén de difraccion con
transformada rapida de Fourier, se vegarticula@ Pt con diametro de 0.196
(200)y0.226 (1 1 1) nm, las cuales, estan rodea%!e particulas de carbon
activado. Claramente podemos decir que el Pt esta ado sobre el carbén
activado y que las nano particulas de Pt estan alojadas en gO MICroporoso
del soporte. Esto lo deducimos debido a los tamafios de p?@as encontrados
en este material mediante este analisis. )\
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distribucion de particula Ma.
Los arreglos moleculares del ca%pre’stén m
lo que indica que el Pt se encuentra‘en las caw@es internas de los microporos
del carbon activado. En la micrografi F{TEM bserva que el diametro de

uestos a las particulas de Pt,

particula del Pt varia segun el espacnamlento d red. Cabe destacar que la
interaccion de las particulas de Pt con el soporte de n activado favorecen
al estudio de este catalizador, ya que la fase activa del soporte, induce el libre
flujo del fluido a través de sus cavernas internas hasta lleg fase selectiva,
es decir, el Pt, el cual debido a sus propiedades, reacciona‘y oxida las
moléculas de CO, dando como resultado la conversion de CO:z.. Con esta

técnica pudimos confirmar la existencia de Pt en los catalizadores. nalisis
realizados con las otras diferente técnicas de caracterizacion no jaron
resultados con la presencia de Pt, esto debido a dos factores, uno, as

cantidades de Pt depositadas en los soportes es muy pequefa, y qu%
tamanos de diametros nanométricos y forma esférica o eliptica de las particul
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de Pt estan depositadas internamente en el soporte. La segunda razén, es que
el rango visible de los equipos utilizados para analizar las muestras es limitado
y no permitio ver mas alld de los rangos de medicion establecidos por sus
respectivas, metodologias de analisis. Lo anterior debido a que las particulas
manométricas,~como se observa en el patron de difracciébn de electrones
(Figura 29) se_encuentran ocupando sitios activos en el area microporosa del
carbono, es decir; en la superficie interna del soporte. Esto se confirma al
evaluar la actividad*€atalitica de los catalizadores respecto a la de los soportes
de carbon activado.

Figura 36. Patron de difraccion de electrones.

4.6 Analisis de BrhaumerEmmer y Teller (BET)

Las caracteristicas del area superficial del material, los poros asi como &l
volumen total de poros dentro del mismo y a que clasificaciébn segun ‘fa
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IUPAC[22] pertenecen, se discuten en esta seccion. El andlisis se realizo
primero, a los soportes (carbon activado) para obtener el area superficial del
materialy/el volumen total de poros, con este dato se relaciona la concentracion
de Pt que’se)va a impregnar y tener un mejor control del metal sobre el soporte.
Fue importante~conocer la relacion que existe entre el volumen de poros en el
material respecto_a la cantidad de metal que se va a impregnar, esto permite
determinar cuanto” metal es posible impregnar en el carbén activado sin
saturarlo o de lo contrario, no impregnar suficiente Pt respecto al volumen del
carbon. Se caracterizaronslos soportes en los cuales, vari6 mucho él area
superficial y tamano de pofo segun la preparacion de los mismos. Los carbones
con areas dentro del rango €stablecido por investigaciones anteriores datan de
los 500, 930 y 1200 m?g [13, 45,.48].

El analisis BET permite determinar las propiedades texturales, de los carbones
activados CAs y CAe, dué” fuerdnpreparadas a diferentes tiempos de
impregnacion del agente quimico actival (HsPO4). Se seleccionaron estas dos
muestras de carbdn activado para realizar, este-analisis y compararlos con los
que se realizaron a los catalizadores de Pt/C..El area especifica (Seer) de los
carbones activados se evalu6 a partir'de’la Isoterma de adsorcion-desorcion de
Nz, utilizando el método de Langmuir. Ademas se évalud la distribuciéon del
tamanio, el volumen y didametro de poro con el método” (BET). Estos resultados

se muestran en la Tabla 14:

Tabla 14. Andlisis de las propiedades Texturales del Carbén activado (BET).

Muestra Sger (M?/g) D, (A) V1 (cm/g) icro (CM/Q)
CAs 389.7 6.388 0.2357 0.07202
CAs 585.1 6.39 0.3269 0.1193

La adsorcion fisica de N2 a 77 K para cada una de las muestras de carbon
activado, se representaen la Figura 37, que corresponden a las muestras dea)

CAs y b) CAerespectivamente, donde se pueden apreciar las Isotermas de
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adsercion, las cuales corresponden a las Isotermas de Langmuir, Isotermas
Tip0 |(Figura 2), denominado isoterma de Langmuir, definida para materiales
en donde la adsorcion ocurre en una sola capa (monocapa). La cantidad
adsorbida™aumenta con P hasta alcanzar un valor limite correspondiente al
recubrimiento de la superficie por una monocapa. Es la isoterma caracteristica
de un proceso unicamente de quimisorcion. Este tipo de isotermas
corresponden a aquellos materiales cuya adsorcion se lleva cabo a presiones
muy bajas, relativarmente cercanas al 0.1. Esto indica que la adsorcion se lleva
a cabo en la primera capa, fambién llamada monocapa, lo que atribuye que este
tipo de isotermas correspenden a materiales que son capaces de adsorber una

sola molécula del gas analizado por cada poro, en este caso el N2[46],
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Figura 37. Isoterma tipo | a) muestra CAs, b) muestra-Cis,

A continuacion, se describen las propiedades encontradas en los analisis de las
dos muestras:El area superficial (Sser) de CAs fue de 389.7 m?/g,-a diferencia
del area superficial de CAs, que fue de 585.1 m?/g, lo que indica un atmento de
casi el doble del area superficial del CAs. Esto se infiere al tiempo‘de
impregnacion del HzPOa4 en el precursor, pues en el CAs se dejo un tiempo de

reposo de 24h y en el CAs, el tiempo de reposo fue de 48h, lo que indica que el
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area”aumenta con el tiempo de reposo del agente quimico de activacion. El
volimen total de poros es en el rango de 0.2357 y 0.3269 (cm®/g) para CAs y
CAs regpectivamente, esta variacion, fue influenciada por el tiempo de
calcinacion.de las muestras para su activacion fue de 1 hora, a temperatura de
700°C. Esto0 influye ya que entre mayor es el tiempo de contacto del HaPOa4 con
la cascara de co€o, mayor es la impregnacion del agente quimico activo con los
componentes volatiles que posee la propia cascara de coco. En otras palabras,
se deduce que entre'mayar es la impregnacion, mayor es la cantidad de materia
volatilizada en las muestras; dando espacio a los poros dentro del material.

4.6.1 Distribucion de volumen de poros de CA

La Figura 38, nos ayuda a identificar que los carbones activados obtenidos con
esta metodologia son microporosos,‘debido a que segun la lectura del grafito, la
adsorcion de Nz en los materiales fue_mayor en poros cuyos diametros son
menores a los 20 A (2 nmj), donde,’ segin la nomenclatura de la IUPAC,
pertenecen a los microporos. ‘Los datos-obtenidos para cada material con el
método de desorcién BET fueron dé 0.07202 y 0.1193 cm3/g para CAs y CAs
respectivamente, indicando que losmateriales, aunque su estructura es
desordenada, posee gran cantidad de micropora@s_internos que favorecen a la

adsorcion del monéxido de carbono.
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Con este método de caracterizacion se determinaron

las

isotermas de

adsorcion de N2z para los soportes CAs y CAe, cuyas isotermas son del TIPO .

Los carbones activados determinados como CAs y CAs, fueron los que mayor

area superficial.poseen.

4.6.2 Area supeftficial de catalizadores de Pt/C.

El area especifica (Seer) de los catalizadores de Pt/C se evalu6 a partir de la

Isoterma de adsorciondesorcion de Nz, utilizando el método de Langmuir. El

método Langmuir aplicado”a cada catalizador, determind que la tendencia de

isotermas es Tipo | (Figura, 39), es decir, la adsorcion se lleva a cabo a

presiones cercanas a cero, muy bajas.

Presl r reativa (PF2)

Fresl nrelativa (PPo)
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De._igual manera, evalud la distribucién del tamano, el volumen y diametro de

poro con, el método (BET) tal y como se hizo con los soportes de carbon

activado( Estos resultados se muestran en la Tabla 15:

Tabla 15. Analisis de las propiedades Texturales del Carbon activado (BET).

Muestra” E\ Seer (M2/g) D, (A) Vr (cm®/g) Viiero (cM?/Q)
1 -
My 163.200 6.391 0.108 0.041
Ms 363.300 8.135 0.155 0.098
Ma 747600 5.578 0.416 0.159
Me 547.000 8.170 0.186 0.147

Los catalizadores Ms y Ms*tienen propiedades similares a pesar de tener
diferentes tamafios de area espécifica (363.3 m?/g para Ms y 547 m?/g para Ms).

Los valores de diametro de_poro de ambos esta entre 8.135 y 8.17 A, volumen
total de poros de 0.1553 y~0.1862 'em®/g respectivamentey el volumen de
microporos para estos dos catalizadores_son.de 0.09857 cm®/g y 0.1477 cm®/g.
El catalizador M1 tiene un area superficial~por debajo de lo normal para
materiales carbonosos y Ma, posee mayor aréa que las otras muestras, las
propiedades internas de los poros son“menores/a los demas catalizadores, lo
que atribuye que es la muestra con mayor cantidad de microporos y que
favorece la reaccion, ya que en cada uno de los micro poros, se alojan
moléculas de Pt. Comparando los resultados obtenidos entre.los soportes CAz y
CAe respecto a los catalizadores Ms y Ms, podemos ver_como existe una
disminucion en las areas de cada uno, respectivamente. Esto se atribuye a la
presencia de Pt en los sitios activos del material, ya que las moléculas de Pt
ocupan un sitio activo, disminuyendo asi el area superficial de la materia. Por lo
tanto, el diametro de poros también disminuye pues el Pt reduce esta propiedad
al estar fisicamente impregnado al material, lo que conlleva a que también
exista una disminucién en el volumen total de poros y de microporos. Esto

soporta el argumento descrito en la Figura 28, en el analisis de HRTEM al
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encentrar el tamafno del diametro de la particula de Pt en el material. Cabe
mehcionar que los compuestos oxigenados menos estables, presentes en la
estructura del material, son calcinados en el tratamiento térmico, lo que permite
el libre agomodo de las moléculas de Pt en los sitios activos del soporte pero
manteniendo una cercania molecular del Pt, es decir, que las moléculas de Pt
estan depositadds_en sitios activos, aglomerados, actuando como si fueran una

sola molécula de"Pt de mayor diametro.

4.6.3 Distribucion de volumen de poros de Pt/C

La distribucién de volumen“de poro segun su diametro se aprecia en la Figura
40, el cual muestra que los~cuatro catalizadores tienen el mayor volumen de
diametro de poro en el rango dé 20 A (2 nm), lo que nos indica que los soportes
ya impregnados de Pt, son altaménte micro porosos en su estructura interna.
En esta region micro porosa‘de las muestras se encuentran las particulas de Pt
depositadas sobre los sitios activos nanomeétricos, esto con base a el analisis de
las muestras en HRTEM, donde”el taman¢ de particula del Pt esta por debajo
de los 20 A. En comparacion con6s resultados observados en los soportes,
vemos que los catalizadores Pt/C tienen,una disminucion de volumen de poros
y diametros de los mismos, donde sé_aprecia ‘el_mayor cambio en el rango
menor a los 20 A, debido a que el Pt ocupa sitiosyactivos en este rango,
disminuyendo el diametro de microporos y por lo tanto, disminuye el volumen de

estos en todo el soporte de carbdn activado, respecto al soperte sin Pt.
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4.7 Infrarrojo con transformada de Fourier (FTIR)

La técnica IR, nos permitid conocer los grupos funeionales presentes en los

catalizadores de Pt/C. La funcion de estos grupos es la'de aportar propiedades

que ayudan al soporte en sus capacidades de adsorcionEsta técnica esta

relacionada a detectar espectros infrarrojos originados a partiride transiciones

de los niveles vibracionales de las moléculas presentes en la muestra en un

estado electronicamente basico. Estos se pueden observar como gspectros de

absorcion en la region del infrarrojo. Para poder identificar “loS" grupos

funcionales en las muestras, se utilizaron tablas de espectros de absorcion

(Anexo A),

las cuales,

nos dieron

los siguientes grupos funcienales

correspondientes a CA1, CAz, CAs y cascara de coco (Figura 41).
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Figura 41. FTIR de las muestras a).GA1, b) GAz;/c) CAs y d) cascara de coco.

El rango en el que se evaluaron 1gs Jpicos fue. de 4000.500 cm™' lo cual
corresponde a las frecuencias de infrarrojo medio=“Valores del nimero de onda
a 500°C fueron de (3500-3000) 3400 alcoholes, enfaces H, (2500-2000) 2400
Acidos Carboxilicos O-H, 1550, 1600, 1700, (N-H amihas'y amidas primarias y
secundarias, flexion, alquenos y aromaticos C=C, acido carboaxilico C=C), 1200
alcoholes, éteres, esteres acidos carboxilicos, anhidridos C:C_(f). Las bandas
obtenidas en 1000 cm™' corresponden a enlaces tipo P=0, correspondientes a
la presencia de fosforo, atribuidos al agente quimico de activaciongasi como de
enlaces S=0 correspondientes a alguna impureza en el material. las /bandas
relacionadas debajo del 600 de numero de onda corresponden a enlaces C-X,
enlaces de halogenuros que estan presentes en el material. Como podemos
observar, los grupos funcionales que contiene cada muestra, son similares{ y
favorecen al contacto del carbén activado con otros elementos con los que va &

82




interdctuar al llevar a cabo su aplicacion, en este caso, como soporte catalitico
[47]. Los.grupos funcionales pueden ser identificados por tres clases, acidos,
basicos /0 neutros. En nuestro caso, la superficie acida de nuestro material,
asociada @si debido a que la activacion se llevo a cabo en medio acido, puede
asociarse con Jes grupos carboxilicos, anhidrido, lactano, hidroxilo,fendlico, asi
como grypas de alcoholes y enlaces carbdn-hidrégeno [40]. En la Tabla 16
estan los grupos funcionales presentes en las muestras de carbon activado.
Tabla 16. Grupes funcionales en las muestras a) CAi, b) CAg, c) CAa.
a] i
PICOS 3400 2400 1550 1600 1700 1250 120 1000
ENLACES H 0-H N-H (=C (=C C 5=0 P=0
b)
PICOS 3500 2400 155 10 165 970 125 100 1000

ENLACES H 0-H N-H C=C (=C C-H C-C 50 P=0
(

PICOS 3500 3400 240 B30 1550 1700 1650 1600 150 1200 1000

ENLACES H H, 0-H 0-H P=0 N-H (=C (=C (=C (- 50 P=0

La presencia de grupos funcionales con” oxigeno e hidrogeno es importante
pues su presencia afecta la capacidad, de adsorcion del carbon activado, donde
estos grupos funcionales localizados enlos sitios con moléculas polarizadas al
ser adsorbidas. El oxigeno contenido debe ser.entre el 1% y 20%, lo que
nuestro analisis elemental [40] y la presencia de las vibraciones del FTIR de
cada muestra nos aseguran que el contenido de oxigeno.en las muestras es el

adecuado para beneficio de las propiedades adsortivas de ntiestro material.

4.8 % Eficiencia de los catalizadores de Pt/C

La finalidad de esta investigacion es la de evaluar los catalizadores_preparados
con Pt, fase selectiva del material, y carbon activado fabricado a“partir de
cascara de coco, para conocer la actividad catalitica del materiahen la
oxidacién. Los catalizadores se sometieron a temperaturas de entre 20° C a
400°C con flujo de CO en un reactor tubular, conectado a un cromatografo de

gases, con el cual se determin6 el % de oxidacion de CO respecto a la
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temperatura. En la Figura 42, se muestra un comparativo entre la actividad
catalitica de las muestras de Pt/C M1, Ms, May Me, y de los soportes de carbon
activado/CAs y CAes.

Como se ebserva (Figura 42), los carbones activados CAsz y CAs comienzan su
actividad de oxidacion del CO a temperaturas de entre 130° C a 140°C, pero
dicha conversion”es.por debajo del 10% respecto a la mezcla de Oz y CO. El
incremento de conversion de estas dos muestras llega a un punto maximo de
casi 20% de conversion,a temperaturas de 270° C y 280°C y el decaimiento de
conversion, indica que_esStos soportes son activos, ya que al interactuar los
grupos funcionales, se aseCia el CO con los grupos carboxilicos, anhidrido,
lactano, hidroxilo fenodlico, asi.como grupos de alcoholes y enlaces carbén-
hidrogeno (Tabla 16) favoreciendo la oxidacion, pero no liberando las moléculas
de CO2 formadas, evitandosque, las muestras continien con su ciclo de

oxidacion.

De igual manera, las muestras=M1, Mas, M4 Ms tienen la misma tendencia de
comenzar la oxidacion de CO a las"mismas {temperaturas de los soportes, pero
el grado de conversion en estos cuatrocatalizadores son diferentes.
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Figura 42. Oxidacion del CO respecto a la temperatura.
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*" La muestra Ma es la que tiene mejor actividad de conversion respecto a
las demas muestras (Figura 42), arriba de 140°C, comienza el proceso
de oxidacion del CO de manera gradual, teniendo un porcentaje de
oxidacion de casi 60% a los 212 C y a los 219°C alcanza el maximo
rendimiento de la oxidacion de CO en un 99.989 %.

e La muestra.Ms fue la que tuvo mejor actividad de oxidacion, después de
Ma, logra avanzar en un 90% la oxidacién del CO, a la temperatura de
220°C, la mayoreonversion fue del 99.98% a 240°C.

¢ La muestra M3 muestra un comportamiento parecido a la Ms, pero esta,
al llegar a los 210°C.y con un 80% de oxidacion, llega a su maxima
oxidacion (99.98%) a'lastemperatura de 240°C.

¢ La muestra M1 logro su méaxima oxidacién de 99.82%, a temperaturas
mayores que las demas muesiras (300°C).

¢ Los soportes CAs y CAs alcanzaron la maxima oxidacion de 19.01 y
18.12 % respectivamente; cuyas t€mperaturas maximas fueron de entre
270° C y 280°C.

Esta comparacion demuestra la diferencia en’ la actividad catalitica entre el
soporte con y sin Pt. Nuestros catalizadores dé Pt/C alcanzaron la maxima
oxidacion a temperaturas relativamente bajas respecto a la que de manera
natural se oxida el CO en COz(el CO se oxida a temperaturas mayores de los
700°C). El Pt favorece la oxidacion del CO en esta reaccidn, ya que por sus
propiedades, oxida el CO y lo libera del soporte, dando pas@ a la oxidacion
continua del flujo hasta alcanzar el mayor porcentaje de oxidacién, como se
aprecia en la Figura 42. Como se explico antes, los soportes se.saturan a
determinado grado de oxidacion, pero el Pt favorece a la oxidacionwy liberacion
del CO:2 retenido por el propio soporte. En los convertidores catalitices de
automoviles, el CO comienza a aparecer a temperaturas de 140°C, porio que
estos materiales, como Ms, pueden ser aplicados como convertidores cataliticos

de automoviles, pues su grado de oxidacion es eficiente respecto a la
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temperatura y los materiales con los que se realizaron los catalizadores.En
comparacion con investigaciones anteriores, se ha reportado que el Pt
sintetizado en diferentes soportes presenta diversos comportamientos al
evaluar la actividad y selectividad de estos catalizadores monometalicos. La
alimina (Pt/Al2Qs3) usada como soporte de Pt, se ha reportado tiene buena
actividad coma.catalizadores de oxidacion selectiva, al igual que los materiales
realizados en esté .proyecto [48]. En otras investigaciones, usando como
soporte zeolita, se”hayreportado que aumenta la selectividad del Pt en la
oxidacion de CO, pero requiere de un exceso de Oz en la reaccion [49]. Estas
investigaciones concuerdan, con lo que se reporta de los catalizadores
realizados en esta investigacion, como se aprecia en la Figura 35, donde la
actividad de los catalizadores tomienza a temperaturas de entre 120° C a 140°
C, y la selectividad del catalizador. apertada por el Pt permite la oxidacion de CO
a temperatura por debajo dé los 200° C.-Este analisis también permite observar
la baja actividad del Pt a temperaturas por-debajo de los 100° C [50].
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CAPITULO V. CONCLUSIONES

lOs-catalizadores poseen areas superficiales adecuadas al propoésito de
esta investigacion. El método de Langmuir define que son materiales de
Tipo |, ‘'es decir, microporosos y la adsorcion se lleva a cabo en la
monocapa~a,presiones relativamente bajas. Esto favorece a la reaccion
de oxidacion~del CO debido a que las molécula de Pt se encuentran
depositadas en cada sitio activo del material, dentro de los microporos, lo
que permite el contacto con el flujo de CO, permitiendo la oxidacion de
CO debido a su selegtividad como agente oxidante.

La estructura cristalina-de:los soportes es amorfa, cuyo desorden en sus
capas interplanares forman una estructura turbostratica. Pero al ser
evaluado el rendimiento de los catalizadores, se observdo que este
desorden estructural ‘no“afecta |a capacidad de catalitica del material
Pt/C.

El catalizador que presentdo _mejorés_resultados fue el M4, cuya area
superficial BET fue de 777.600m?/g, ‘mieroporoso, lo cual beneficié la
oxidacion del CO ya que cada Microporo~es un sitio activo donde se
encuentran las moléculas de Pt de tamano nanométrico.

El XDR indica que la estructura de grafito es“tipo Turbostratica, cuyo
desorden en la estructura no afecta al carbon” activado, ya que los
microporos se encuentran de manera interna en la‘estructura y no en la
superficie. Esto va soportado por el tipo | de isoterma de Langmuir,
donde la adsorcion se lleva a cabo en la monocapa, atribuido a
materiales cuya estructura es microporosa.

Los catalizadores de Pt/C tienen una eficiencia de oxidacion del’99.99%
de CO a temperaturas de 220°C, que es una temperatura baja respecto a
los 700°C a los que se oxida el CO sin catalisis., ideal para su uso como

catalizador en automoviles.
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La impregnacion de Pt en los soportes disminuyé el volumen de los
microporos, y por ser materiales que adsorben en la monocapa, reduce
su area superficial. Esto se debe a que el Pt reduce el volumen del sitio
activoidonde se deposita.

No se encontraron muestras de Pt en las técnicas de caracterizacion
empleadas..a excepcion del HRTEM, y eso es debido a la muy baja
concentracibn-de Pt utilizado en cada catalizador (1% de Pt respecto a la
masa total de eatalizador). El analisis por HRTEM demostré la presencia
de Pty el tamano _de particula manométrica que se encuentran en los
catalizadores, ademas, en la evaluacion catalitica de los materiales, se
observa la diferencia en la actividad de los soportes respecto a los
catalizadores.

La dispersion del Pt en el soporte mediante agitacion simple favorecio al
material, pues el Pt se.distribuyéhomogéneamente en el rango de los
micro poros, favorecen Jaractividad'y selectividad catalitica.No se utilizd
urea como dispersante, ya-que |a dispersion homogénea de Pt en los

rangos porosos no favorece‘lareaccion.




CAPITULO VI. RECOMENDACIONES Y PERSPECTIVAS

Es recomendable dispersar el Pt mediante agitacion simple, ya que para este
tipo de@plicacion, adsorcion de gases, como lo es el CO, para ser oxidado en
COz, la presencia de Pt y la distribucion de este metal en el rango de los
microporos es esencial, pues la distancia molecular de los sitios activos donde
se encuentran las'moléculas de Pt, deben estar en el mismo rango de poro, en
este caso, microporos. Se espera que se apliguen otras técnicas de
caracterizacion a las. muestras para conocer al detalle otros parametros que
aporten valor a los catalizadores y pueda optimizarse la metodologia al elaborar
los materiales, tales comoe” quimisorcion, andlisis termo gravimétrico, para
conocer el comportamiento ‘o variacion de la masa del material a diferentes
temperaturas. Estos materiales son activos para convertir CO, disminuyendo la
cantidad de CO dispersa en la atmdsfera. Se recomienda utilizar Hs3PO4 como
agente quimico de activacidn, pues /su capacidad poliprotica le permite
disociarse tres veces al tener) contacto. con el precursor, lo que forma
compuestos volatiles que son faciles. de eliminar.del precursor al ser calcinados

y lavados.

Se propone modificar el catalizador monometalico .por bimetalico, es decir,
adicionar un metal de transicion al Pt que aporte suSpropiedades REDOX al
material y mejore la actividad y selectividad de los¢ya elaborados en esta
investigacion.Pt soportado como catalizador, presenta=~baja actividad a
temperaturas inferiores a 100° C.
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Anexo B. ASTM E (1755) Standard Test Method for Ash in Biomass

Es un.proceso de combustion que transforma la materia organica de los
residuos~€n materiales inertes (cenizas) y gases.La ceniza es el residuo
obtenido después de la incineracion de la materia organica hasta que queda
libre de carbon, 'y representa el contenido de material mineral presente en esa

materia.

Procedimiento:Aproximadamente 2 g de muestra con humedad conocida se
pesan en un crisol previamente calcinado a 800°C y pesado. La muestra se
calcina inicialmente a 300°C, por una hora y por mas de dos horas a 800°C.

Después de la calcinacion, el'erisol se enfria y pesa.

Tabla B1 % de cenizas de dos muestras de CA

Muestra Temperaturaf’ Criscnv () Crisol con cenizas | % cenizas
- (9)
1 300 36.136 36.29 16.35
2 300 26.826 27.151 16.25
PROMEDIO 16.3

Propiedades del Pt
Es un metal noble blanco, blando y ddctil. Los/metales del grupo del platino

(platino, paladio, iridio, rodio, osmio y rutenio) Se_encuentran ampliamente
distribuidos sobre la tierra, pero su dilucion e€xirema imposibilita su
recuperacion, excepto en circunstancias especiales. Los metales del grupo del
platino se utilizan mucho en el campo de la quimica a causa.de su actividad
catalitica y de su baja reactividad. Como catalizador, el platind-se emplea en las
reacciones de hidrogenacion, deshidrogenacion, isomerizacion, ciclizacion,

Nombre Platino

deshidratacion, deshalogenacion y oxidacion.

Niamero atémico 78
Valencia 2.4
Estado de oxidacion 2
Electronegatividad 2.2
Radio covalente (A) 1,28
Radio i6nico (A) 0,52
Radio atémico (A) 1,38
Configuracién electrénica [Xe]af‘5d%6s’
Primer potencial de 9.03
lonizacién (eV) !
Masa atomica !g/mol) 195,09
Densidad (g/ml 21,4
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Caracteristicas del carbén activado

El carbon activado tiene una estructura microcristalina que deriva de la del
grafito [51]-Se puede definir como un arreglo irregular de capas de grafeno, las
cuales no estan perfectamente orientadas respecto a su eje principal y se
solapan de mahera irregular.

La quimica superficial del material se determina por la composicion quimica de
su superficie. En el gasorde los carbones activados, las perturbaciones en la
estructura elemental microeristalina debido a la presencia de imperfecciones, da
origen a una variacion en'elarreglo de las nubes electrénicas del esqueleto de
los carbonos, lo que crea electrones desapareados y valencias parcialmente
saturadas. Estas caracteristicas 'son las que definen las propiedades de
adsorcion del carbén activado, especialmente por tener compuestos polares y

polarizables.

Los grupos superficiales mas importantes-€n.el carbon son los oxigenados. En
principio, cada agente activante y las reacciones quimicas que se producen en
el interior del material (reacciones' de.oxidaeion, condensacion entre otros),
introducen distintos grupos oxigenados-Superficiales'y en cantidades diferentes,
lo que permite disefar la quimica superficial del carbon partiendo de su

aplicacion [51].
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