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Introduccion

El propdsito de este libro es proporcionar informacion tecnoldgica referente a los avances en
diversos campos de la ingenieria quimica, mostrando adelantos tecnoldgicos de vanguardia
desarrollados por investigadores del drea de Ingenieria y Tecnologia presentados en 5
capitulos.

Ante la globalizacion, la ciencia y la tecnologia han innovado en todos los campos
de estudio, incluyendo en el area de Ingenieria Quimica. Para lograr transmitir y entender
estos avances, en el capitulo | se agrupan los conocimientos referentes a la ensefianza de
la ingenieria quimica, que permiten la formacién de profesionistas capaces de mantener y
mejorar la calidad de esta importante area del conocimiento.

Actualmente una de las principales problematicas es la contaminaciéon ambiental,
que incluye residuos agroindustriales, los cuales, en la mayoria de los casos son quemados
o se quedan en las plantaciones sin ningln tratamiento y contribuyen de esta manera
a la degradacion del ecosistema. Otra problematica es la contaminacion atmosférica
generada por la quema de combustibles sdlidos, las actividades agricolas y la industria de
la construccion. También los incendios forestales son una fuente de emisidn de particulas,
la contaminacion de aguas residuales y la emision de gases de efecto invernadero, lo
que ha desencadenado que las temperaturas se incrementen a niveles alarmantes. Estos
importantes temas son discutidos en los capitulos Il de ambiental y Il de biotecnologia.

Los avances en catalisis son analizados en el capitulo IV, que analiza tanto procesos
de catalisis como nuevos catalizadores propuestos. Actualmente se ha retomado con mas
énfasis el estudio, obtencién y disefio de nuevos materiales compuestos de ceramicos y
polimeros para las mas variadas aplicaciones, las cuales van desde la agricultura, industria
alimentaria, cosmética, y papel; llegando a otras tan especializadas como la farmacéutica,
biomédica y remediacion de los recursos naturales, todos estos topicos son tratados en el
capitulo V.

Sin duda las soluciones propuestas en cada una de las secciones de este libro para
la disminucidn de la contaminacion ambiental y el desarrollo de nuevos catalizadores y
materiales, a través de la ensefianza de la ingenieria quimica, seran de gran utilidad para los
ingenieros, profesores, investigadores y demas profesionistas relacionadas con la disciplina
de la ingenieria quimica.
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Impacto del Programa Peraj en la formacion integral de
estudiantes de la UJAT, Campus Chontalpa

Munguia Balvanera E., Villanueva Guevara M.C.,
Calix Madrigal V. I. y Diaz Flores L. L.

Division Académica de Ingenieria y Arquitectura de la Universidad Juarez Autbnoma de Tabasco.
Carretera Cunduacdan-Jalpa de Méndez, Km. 1 Col. La Esmeralda, C.P. 86690
Tel.: 01 (993) 358 1500 Ext 6758 Correo electronico: laura.diaz@daia.ujat.mx

Introduccion

La capacidad de actuar propia de los humanos y de sus érganos son las funciones,
entre ellas estan la cognoscitiva y afectiva. Sin embargo, la clasificacion es sélo para
su estudio pues estan intimamente ligadas, en palabras de Piaget (2005) quien
menciona que:

“..hay que distinguir netamente entre las funciones cognitivas..., y las
funciones afectivas. Distinguimos estas dos funciones porque nos parecen
de naturaleza diferente, pero en el comportamiento concreto del individuo
son indisociables. Es imposible encontrar comportamientos que denoten
Unicamente afectividad, sin elementos cognitivos, y viceversa” [1].

Este autor menciona que aun en las formas mds abstractas de la inteligencia los
factores afectivos intervienen; desde el estudiante que resuelve un problema de
algebra hasta el matematico que descubre un teorema.

Sélo se pasa a la accidn si existe un desequilibrio momentaneo, este se
traduce por una excitacién afectiva que es la conciencia de una necesidad. La accidn
termina cuando la necesidad es satisfecha; asi, el retorno al equilibrio se caracteriza
entonces por un sentimiento de satisfaccién. Por ultimo, afirmamos que nunca se
encuentra un estado afectivo sin elementos cognitivos, ni lo inverso.
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Asi el interés, interno o impuesto desde el exterior, se convierte en una
necesidad. Posteriormente, la necesidad se convierte en accion, a lo largo de
la accidon pueden intervenir estados de placer, de decepcion, de fogosidad,
sentimientos de fatiga, de esfuerzo, de aburrimiento, entre otros. Pero, al final
del trabajo apareceran los sentimientos de éxito o de fracaso; y pueden agregarse
sentimientos estéticos (una mayor coherencia y orden en la solucién encontrada).
Para lo habitual de las acciones diarias la union entre inteligencia y afectividad es
aun mas evidente y siempre hay interés intrinseco o extrinseco (ver Figura 1).

Interés
interno o
Desequilibrio impuesto Necesidad Accion Equilibrio
desde el
exterior
Placer
Curiosidad Carencia aceu
R decepcion . -
s reto aprieto ; Satisfaccién
Excitacion X fogosidad .
X deseo urgencia . éxito
afectiva - N fatiga
ansia privacion fracaso
L esfuerzo
anhelo obligacion o
aburrimiento

Figura 1. Esquema de la evolucién entre el desequilibrio hasta el equilibrio y su correspondiente afectivo

Estudio de Casos

Para los estudiantes universitarios enfrentarlos al cuidado de un nifio les creé un
desequilibrio, credandoles un interés (en parte voluntario y en parte impuesto)
dado que ellos, aunque la participaciéon en el programa Peraj es voluntario, no
conocen el programa en toda su extensidén. La excitacidon afectiva se dio en la
mayoria de los casos (de 21 estudiantes, 2 desistieron al inicio los cuales fueron
facilmente suplantados), creandoles la necesidad de resolver el problema del
“cuidado del tutorado”. Poco a poco los universitarios, en los primeros didlogos
con los nifos lograron una transferencia, es decir, lograron entablar un didlogo de
modo tal que asimilaron la problematica de su tutorado, posteriormente se dio la
contratransferencia, en donde el tutor universitario hace propuestas al tutorado,
adecuando su punto de vista al nivel del nifio, para mejorar su situacidn tanto
escolar como afectiva. La eliminacion de la resistencia por parte del tutorado fue
facilmente superada por la empatia que sintieron los nifios hacia sus tutorados, esta
Ultima, la resistencia, tiende a obstaculizar el encuentro humano pleno, novedoso,
creativo y mutuamente empatico entre ambos estudiantes de la experiencia Peraj.
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A continuacién expondremos algunos casos de los reportes de los
universitarios para constatar lo anteriormente dicho:

Gabriela manifiesta los problemas académicos que presenta su tutorada en relacion
con los conocimientos correspondientes al 5° grado.

Tutora: Gabriela. Tutorada: Martha

“La nifia presenta algunos problemas para recordar lo estudiado y algunos
detalles diarios, el tiempo que he trabajado con ellos me he dado cuenta
de que también estd un poco atrasada en las materias de matemdticas y
espafol, puesto que las tablas de multiplicar ... no se las sabe y a pesar de
que hemos repasado y en el momento se las aprende, en la siguiente sesion
ni siquiera recuerda la tabla del dos, y es una nifia de 5to grado, pero ella
asegura que antes se las sabia, sélo que no sabe porque a pesar de que las
repasa en su casa se le olvidan...”

Instintivamente Gabriela sabe que los problemas mas que académicos son sociales
y se gana la amistad de la nifia manifestdndolo posteriormente en su reporte: “...a
pesar de que ya existe la confianza entre las dos...”; “...me comentd que sentia que
sus papds le daban mds carifio a su hermanita que a ella... Pero en este tema me
pidid discrecion”.

Deyvid muestra como en corto tiempo de trabajo con los nifios se logra la
transferencia-contratransferencia y eliminacién de la resistencia. El, menciona en
su reporte, que con su tutorado lo logré en sélo un mes, tal y como otros tutorados
lo manifestaron.

Tutor: Deyvid. Tutorado: José

“En el primer mes de sesiones mi tutorado no mostraba tanto interés en las
actividades que se llevaban a cabo, se mantenia aislado y casi no queria
platicar demostrando timidez e inseguridad. No me comentaba nada de
sus problemas académicos y asi mismo de sus problemas sociales...”; “...En
el sequndo mes mi tutorado ya se muestra un poco mds interesado en las
actividades que realiza, sobre todo ya es menos dificil platicar con él, le gusta
platicar de lo que sucede en la escuela y tiene un poco mds de confianza...”

17



Jaime por su parte, detecta la conexiéon que hay entre el desempefio escolar y la
afectividad:

Tutor: Jaime. Tutorado: Rogelio

“Es un nifio bastante timido cuando algo no le sale bien o requiere de un
gran esfuerzo de su parte, muestra una cara de sufrimiento y luego deja
de poner atencion; pero su empefio es satisfactorio, entonces empieza a
confiarse un poco...”

Inclusive, los tutores detectan mecanismos de resistencia como es “la manipulacion”
en el caso de Galmiche:

Tutor: Galmiche Tutorado: Cecilia

“En el primer mes Ceci se ponia a la defensiva, y casi no me hacia caso,
pero a medida que pasaban las sesiones con ellos, poco a poco me he ido
involucrando con ella. Es muy inteligente, pero es un poco manipuladora...”

Sin embargo, no todo es éxito, hay casos en donde no se dio plenamente el proceso
y no se logré romper la resistencia, dichos casos fueron minimos (10% de los
tutorados).

Tutora: Martha Tutorada: Claudia
p . . . - , .
Desde la primeras sesiones noté que la nifia es un poco timida y callada,
pensé que era porque nos estadbamos conociendo, pero conforme pasaban

las sesiones he notado que va mds alld de eso, pues he tratado de ganarme
su confianza y no lo consigo...”

Equilibrio Afectivo
Es notorio como todos los estudiantes universitarios detectaron la necesidad

de vincular la afectividad con el funcionamiento del desarrollo cognitivo y que
transfirieron dicha relacién a su persona.
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“A decir verdad, la mayoria de las veces, aunque estdbamos muy cansados
y con ganas de irnos a casa a descansar, la sola idea de saber que los nifios
nos esperaban con gran ilusion, nos llenaba de energia y fuerza para no
faltar...”

“..Aprendimos a ser pacientes, comprensivos, responsables,
dindmicos, creativos. Aprendimos a ser mejores personas y a darnos cuenta
de las necesidades de los nifios...”

En resumen, nunca se encuentra un estado afectivo sin elementos cognitivos, ni lo
inverso. Pero entonces cabe preguntarse ¢ cudles son las relaciones entre inteligencia
y afectividad? Como bien lo menciona el parrafo de los universitarios, la afectividad
cumple el rol de la fuente energética de la cual dependera el funcionamiento de la
inteligencia, pero no sus estructuras, asi los tutorados mencionan “...nos llenaba de
energia y fuerza para no faltar...”

La afectividad es la “gasolina” que alimenta al motor que es la inteligencia,
pero se entiende que la “gasolina” no modifica ni genera estructuras cognoscitivas
ni el funcionamiento de estas. Puede decirse que la energética del comportamiento
depende de la afectividad, mientras que las estructuras intelectuales proceden de
las funciones cognitivas.

La importancia de la afectividad es su impacto en las acciones secundarias,
gue son las reacciones del sujeto a la accién primaria (simplicidad o complejidad
de la tarea a realizar) y constituyen las regulaciones de la accién; la afectividad
cumple el rol de aumentar o disminuir la fuerza del comportamiento y determinar
dicha fuerza mas alld de la accién primaria. La afectividad puede ser la causa de
comportamientos e interviene sin cesar en el funcionamiento de la inteligencia.
También la afectividad puede ser la causa de aceleraciones o de retrasos en el
desarrollo intelectual, como lo han manifestado los tutores universitarios con sus
tutorados.

El interés (afectivo) es el que conlleva a la accién. Si el nifio va a resolver un
problema de sumas la afectividad le facilitara el éxito de la empresa, o la hard mas
dificil. Pero la regla para sumar se mantiene sin modificacién. Del mismo modo, el
universitario resolvera problemas de adiciones mas complicados en conjuntos de
diferente especie, y el interés (afectivo) aparecera para resolver dichos problemas;
pero las propiedades de grupo matemadtico permanecen inmutables. Tanto para el
nifio como para el universitario, el interés y la afectividad aparecen invariantes en
las diferentes etapas el desarrollo humano, lo que cambia en cada etapa son los
intereses y las formas de regulaciéon energética. A cada nivel de comportamiento
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afectivo debe corresponderle un cierto tipo de estructura cognitiva y un tipo
de interés. Asi, la afectividad y la inteligencia se desarrollan y se transforman
mutuamente en funcién de la organizacidn progresiva de los comportamientos,
pero no una por la otra.

El interés se define como una regulacion de energias. Es la relacion de la
necesidad y del objeto susceptible de satisfacer esta necesidad. Y para determinar
el comportamiento del sujeto hay que enfocarse en la relacidon entre interés y
necesidad.

La necesidad proviene de un desequilibrio y su satisfaccién restablece el
equilibrio. Los intereses y las necesidades se van ensamblando desde la primera
infancia formandose sistemas complejos que, intelectualizdndose se convertirdn
mas tarde en escala de valores. El interés, entonces, es el punto de unidn entre
dos sistemas distintos: el sistema de valorizacion y el sistema de regulaciones
energéticas. La formacion de la estructura de la vida afectiva tiene un ritmo: alegria
y tristeza, excitacion y depresién se alternan; pero las nociones de placer y dolor
solo son encontradas desde el punto de vista de la valorizacion.

El equilibrio afectivo varia con la edad y los individuos. Es fugaz en el
nifio, cuyos sentimientos son muy vivos, pero también se alternan con facilidad,
en cambio en el universitario los sentimientos han perdido vivacidad porque su
comportamiento es mas estable. Asi, la intensidad de los sentimientos depende del
desequilibrio.

Sujeto 1 Sujeto 2

N y

Figura 2. Diagrama de las
relaciones interpersonales. R1
accion sobre Sujeto 2, S2 accidn
apreciada por el compafiero 2,
T2 deuda hacia con Sujeto 1.
V1 valor positivo que se puede
traducir en un sentimiento
benévolo

R1
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Para que pueda existir una estable relacion entre tutor-tutorado debe existir
simpatia. Para entender el mecanismo de simpatia que se da entre el nifio y el
universitario se utiliza la Figura 2 en la cual se muestran dos valores reales (con
linea continua) y dos valores virtuales (con linea punteada). El sujeto 1 (estudiante
universitario) ejerce sus acciones (actos, palabras, etc. que fueron llevados a cabo
en sesiones.) sobre el sujeto 2 (estudiante nifio). Sea R1 esta accidn, que tiene la
flecha hacia abajo por representar un gasto de energia, pero que serd apreciada
por el nifio correspondiéndole la flecha S2 como una satisfaccion hacia él y que son
valores reales que corresponden a los afectos perceptivos. El nifio respondera con
una deuda hacia el universitario y valores virtuales que se agregaran a los anteriores.

Asi, la flecha T2 representa la deuda que es un reconocimiento afectivo y
se vincula con V1 que es un sentimiento benévolo y una valoracién sobre el sujeto
1. Cabe resaltar que por reversibilidad esta figura se puede cambiar, en términos
generales las relaciones en el programa Peraj se dieron de esa forma.

Lasvaloraciones S2y V1 pueden producir unincremento en la autovaloracién
de ambos sujetos, ademas, la simpatia supone una correspondencia de la escala de
valores de cada uno de los participantes y un intercambio en donde no debe haber
déficit.

La autovaloracion se da cuando el sujeto puede tener de él una mejor o
peor opinidn de la que tiene el otro, y esta valorizacién personal puede describirse
con la ayuda de la Figura 2: a la accion R1 del sujeto le corresponde la satisfaccion
S1 que él mismo siente (complementando por reversibilidad el diagrama); ademas,
conserva la “deuda” T1, lo que ocasiona la obligacién para con el otro y para consigo
mismo, de no deformarse en el sentimiento de superioridad (mayor valoracién de
la que le da el otro) o de inferioridad (menor valoracién de la que le da el otro) el
reconocimiento del compafiero V1 es funcién de T1 (la deuda que siente hacia los
otros.) Asi, la autovaloracién es representada por la valoracion equilibrada del otro
(V1) y la deuda adquirida

Conclusion
El programa Peraj fortalecid la personalidad de los universitarios y las experiencias
vividas forman parte de su “programa de vida” que a la vez es fuente de disciplina

para la voluntad e instrumento de cooperacidn, que supone una intervencién
profunda del pensamiento y de la reflexion libre.
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El balance final de los universitarios fue: Desafortunadamente el programa
duro muy poco. Nos hubiera gustado que nos proporcionaran mds recursos
diddcticos y ayuda psicoldgica para tutores y tutorados.

Se hace mencidn que esta fue la primera experiencia del programa en la
UJAT con una duracién de seis meses, para el préximo ciclo es de un afio. Haciendo
un balance se puede argumentar que el programa ampliandolo y llevandolo con
una buena coordinacién puede tener un gran impacto en la afectividad de los
universitarios y sobre todo en su formacion integral.
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Introduccion

El bajo rendimiento académico es un hecho presente en los estudiantes de Ingenieria
Quimica de la UJAT, debido a que existe reprobacién en algunas asignaturas, asi
como desercién escolar entre otros.

El estudiante al presentar bajo rendimiento, se convierte enalumnoirregular
lo cual hace que esté tenga problemas al momento en que realiza su reinscripcion,
pues se encuentra obligado a cursar materias diferentes a las que desea o debe
cursar. Por lo que su avance curricular se ve afectado, ya que el tener un bajo
rendimiento lo lleva a reprobar materias y retrasar su ciclo normal de estudios.
También se ve afectada su situacidon econdmica, ya que al permanecer mas tiempo
en la institucidon seguira gastando en pasaje, alimentos, libros, etc. Al no avanzar, el
estudiante opta por abandonar sus estudios o cambiarse de universidad creyendo
gue esta es la causa por la que esta reprobando.

El bajo rendimiento académico es un problema el cual afecta a toda la
comunidad universitaria y es de vital importancia que este sea tomado en cuenta
para poder disminuir los indices de reprobaciéon y desercidn. Es decir es necesario
localizar cuales son los factores que influyen en el bajo rendimiento del estudiante
y atender cada uno de ellos de manera exhaustiva.

Acerca del tema de bajo rendimiento académico se han llevando a cabo
diversos escritos debido a las consecuencias que este acarrea, abarcando un rango
de estudiantes de primaria a preparatoria con la finalidad de identificar las causas
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gue lo propician. Sin embargo no se ha propuesto brindar posibles soluciones a
estas causas.

A diferencia de la presente investigacién la cual se basa en un campo de
estudio de nivel superior, realizado sobre el PE (programa educativo) de IQ (Ingenieria
Quimica). Donde pretende analizar los factores que influyen en el bajo rendimiento
académico y con ello proponer alternativas de solucién a la problematica analizada
logrando un alto rendimiento académico.

Al querer investigar sobre el rendimiento académico encontramos que
varios investigadores a nivel internacional como nacional, los cuales de una u otra
forma guardan relacién con el trabajo de investigacién a realizar, a continuacién se
mencionaran algunas opiniones por parte de ellos.

Esquivel y Rojas, en su documento “Motivos de los Estudiantes de
Nuevo Ingreso para estudiar un Post Grado en Educacidn”, indica la evidencia
de las tendencias motivacionales en situaciones educativas del aprendizaje y del
rendimiento; en ambos casos el elemento central es la motivacidon en funcion de las
expectativas para alcanzar una meta y el valor que estd asignado para alcanzarlo [1].

Jadue, G., en su documento “Transformaciones Familiares en Chile: Riesgo
Creciente para el Desarrollo Emocional, Psicosocial y la Educacion”, indica que la
implicancia de la familia en la tarea educativa comprende la participacion activa de
los padres en los proyectos educativos de la escuela y en su rol como mediadores
del aprendizaje. Sin embargo, las familias de nivel socioecondmico bajo, deben
lidiar con un conjunto de estresores que dificultan su rol en el apoyo temprano del
estudiante en el plano académico como la inestabilidad laboral, recursos materiales
y financieros inadecuados, problemas maritales y familiares [2].

El Ministerio de Educaciéon. (1997), en sus publicaciones sobre Reforma
Educativa indica la percepcién de los directores y profesores sobre qué factores
inciden en el rendimiento académico escolar en Bolivia. Los Directores concluyen
gue los factores que favorecen la calidad de la educacién son el apoyo familiar,
formacion del profesor, material didactico apropiado, curriculo acorde a la realidad,
infraestructura adecuada y la administracion eficaz; mientras los Directores opinan
respecto a los aspectos que desfavorecen la calidad de la educacidn son la situacién
econdmica de la familia, falta de materiales educativos, el salario de los profesores,
el tiempo que ven television, aprendizaje en lengua no maternay las enfermedades
de los estudiantes [3].

Esta investigacidon tiene como propdsito identificar las causas del bajo
rendimiento académico de los alumnos del PE de 1Q de la UJAT, para presentar
soluciones a dichas causas.
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Donde los puntos principales a atacar seran:

¢ Sefialar las materias que tienen un mayor indice de reprobacién en los
alumnos de Ingenieria Quimica.

* Sefalar cudles son los factores internos y/o externos que afectan al
estudiante de Ingenieria Quimica.

* Observar las diferentes metodologias de ensefianza que aplican los
profesores. Determinando si éstas son las mds adecuadas para el programa
educativo que se estudia.

Permitiéndonos identificar si la metodologia didactica utilizada por los profesores
influye en el rendimiento académico, al igual que los problemas personales de los
estudiantes. Analizando con ello si estos practican algin método de estudio o no.

Factores que Afectan el Rendimiento

Para poder determinar cudles son los principales factores que afectan al bajo
rendimiento del programa educativo (PE) de ingenieria quimica (1Q) de la Universidad
Judrez Auténoma de Tabasco se llevd a cabo la investigacion recabando datos
de diferentes fuentes de informacidn, utilizando el método cientifico aplicando
entrevistas y encuestas.

Se entrevistd al responsable de servicios escolares de la division académica
de ingenieria y arquitectura. Dependencia a la cual pertenece el PE de |Q. Donde
mediante la consulta de informacion electrénica se determind que en este PE existe
un bajo rendimiento académico. Por lo que se decidié analizar esta problematica.

En el PE de 1Q, actualmente hay 12 semestres de estudiantes en donde
se tomd una muestra de 10 a 20 estudiantes por semestre. Debido a que en los
semestres avanzados el nimero de alumnos es reducido. Se determinaron de
acuerdo a los filtros de informacién obtenidos por la oficina de control escolar. Las
variables de estudio en esta investigacidn las cuales se clasificaron de acuerdo a lo
descrito en la Tabla 1.

Basdandonos en la ubicacion de las variables se disefiaron dos tipos de encuestas.
Una para estudiantes y otra para profesores, las cuales fueron aplicadas de la siguiente
manera: se aplicaron 120 encuestas a estudiantes y 24 a profesores. Las encuestas
fueron aplicadas de manera confidencial con la finalidad de que los encuestados se
sintieran mas libres de profundizar en los temas de interés en esta investigacion.
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Tabla 1
Principales variables a analizar en los estudiantes del PE de 1Q

Institucion Estudiante Profesor
e Numero de Asignaturas e  Motivacion e Aplicacién de métodos
e Grado de dificultadde e Caracteristicas didacticos
las Asignaturas socioecondmicas y de e  Motivacion
e  (Clima institucional familia e Comunicacién
e Aplicacion de habitos de Estudiante/Profesor
estudio e Cobertura curricular
e Trabajo e Actitud

e Distancia de la escuela al
campus Chontalpa

e Antecedentes
educativos

e Actitud

Posteriormente se clasificaron las respuestas de las encuestas, para poder obtener
graficas mas significativas, que nos permitieran analizar las respuestas dadas de las
encuestas, siendo estas validadas con la informacién obtenida por el departamento
de control escolar y la obtenida de los estudiantes y profesores entrevistados.
Todo ese analisis permitid detectar los factores principales por los que se ve afectado
el rendimiento del PE. Permitiéndonos aportar algunas sugerencias para que este
fendmeno vaya disminuyendo.

Anadlisis de Encuestas y Entrevistas

Mediante el andlisis a las encuestas y entrevistas realizadas a la muestra de profesores
involucrados al PE de IQ, se determino, que la causa principal al bajo rendimiento
académico de algunos estudiantes es que durante su educacién media superior no
obtuvieron la preparacidn que exigen las instituciones de educacidn superior.

Los resultados también nos permitieron determinar que la mayoria de los
profesores que imparten asignaturas a este PE, utilizan técnicas didacticas basadas
en el aprendizaje basado en los problemas (ABP), estudio de casos y el aprendizaje
colaborativo.

Con respecto al analisis realizado sobre los resultados de las asignaturas
en las entrevistas y encuestas aplicadas a estudiantes se determino, que del 100%
de los estudiantes encuestados han dado de baja al menos 1 asignatura en los
semestres 2009. Las principales causas mencionadas han sido:
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Los estudiantes no dedican tiempo para estudiar (Los estudiantes se
preocupan por estudiar a partir de 6to. Semestre dedicando entre 3 y 7 hrs de
estudio fuera de clases, ver Figura 1).

O1ler.
B 2do.

O3er.

Oate.
u W 5to.
B&to.
B O7me.

M avo.
O%no.
H10mo.

B11 avo
012 avo

Menos de dhras. mas de 7 Horas de 4a7 hras. No estudian

Figura 1. Horas dedicadas al Estudio

Por otro lado nos encontramos que es poco comun que los estudiantes lleven a
cabo algin método de estudio. Pues no estan acostumbrados a emplearlos ejemplo
de algunos de ellos son la realizacién de lecturas, esquemas, etc. (Por lo que de los
120 estudiantes de IQ encuestados, menos del 50% se apoyan de algin método de
estudio, ver Figura 2).
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@ 2do.
O3er.
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B5to.
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] W10mo.
@11 avo

lectura subrayado Esquemas Resumen Memorizar 012 avo

14 +
12
10

-

o N & O

Figura 2. Métodos de estudio utilizado por los estudiantes de 1Q
Los estudiantes consideran que algunos profesores no aplican métodos didacticos

adecuados, por lo que algunos estudiantes prefieren dar de baja la asignatura. De
igual forma consideran que otros factores por los que se ve afectado su rendimiento
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son los problemas externos a la institucion, es decir las causas internas como los
problemas econdmicos, ya que algunos tienen que darse de baja temporal para
trabajar y asi mds adelante poder pagar sus estudios. Otro factor son los problemas
familiares, como la violencia intrafamiliar, maltrato a la madre, falta de estudios de
sus padres, desnutricién algunos de los estudiantes no tiene el dinero suficiente
para llegar bien alimentados a la universidad.etc. Ver Figura 3.
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Figura 3. Motivos por los que se genera el bajo rendimiento, segln el punto de vista de los
estudiantes del PE de 1Q de la UJAT

Otro punto que se analizo fue el de que, muchas veces el estudiante, prefiere
cambiarse de universidad, debido a que esta rebasando el limite de asignaturas
reprobadas.

Conclusiones

Los resultados obtenidos y analizados, el bajo rendimiento académico de los
estudiantes de Ingenieria quimica de la UJAT se presenta por factores internos
(factores propios del estudiante), factores externos y factores propios del profesor.
A continuaciéon se mencionan los mas significativos en la investigacion realizada:

* Falta de dedicacién al estudio por parte de los estudiantes

* ElEstudiante, no pone en practica métodos de estudio, que puedan apoyarlo
durante su aprendizaje

* Los Estudiantes que trabajan muestran tener un rendimiento menor que
los que no trabajan

* Problemas familiares (El grado de estudios de los padres, maltrato, .etc.)
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* Lasituacidn econémica que se vive

* Los profesores no emplean un adecuado método de ensefianza

* El estudiante no se siente motivado por parte del profesor

* Elcalordelaula

* Las asignaturas con mayor dificultad (Termodindmica, Cinética, Quimica
y catdlisis de laboratorios, Fisicoquimica, Simulacidon y optimizacidon de
procesos, Reactores homogéneos y heterogéneos y Bioprocesos de
separacion.

Considerando los aspectos académicos que competen a dicha investigacion, se
propone implementar ciclos de talleres y conferencia acerca de métodos de estudio
y motivaciéon, donde se vean involucrados a participar los estudiantes y profesores.
Es necesario establecer relacién directa entre el tutor y el programa implementado
de asesorias por la DAIA, donde se de seguimiento a las asesorias canalizadas
por parte del tutor. Por otro lado también es necesaria la relacién directa entre
el tutor y el psicélogo de la DAIA, para poder dar seguimiento a las canalizaciones
psicoldgicas realizadas por parte del tutor.

Se propone implementar un programa alumno-tutor, donde a los alumnos
de mayor rendimiento académico se les asigne a 2 estudiantes de bajo rendimiento,
con la finalidad de que apoyen al estudiante en las diversas asignaturas donde estos
lo requieran y que al concluir el semestre con buenos resultados, se les incentive a
los alumnos-tutor de manera académica o monetaria.
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estudiantes en ingenieria quimica de
la Universidad Juarez Autonoma de Tabasco

Ramos Ramirez M.

Division Académica de Ingenieria y Arquitectura de la Universidad Juarez Autonoma de Tabasco.
Carretera Cunduacdan-Jalpa de Méndez, Km. 1 Col. La Esmeralda, C.P. 86690
Tel.: (914) 106 6558 Correo electrénico: club_vip07@hotmail.com

Introduccion

Ante el mundo actual y la globalizacidn, la ciencia y la tecnologia han innovado todos
los campos de estudio a tal grado de que el Inglés es un idioma fundamental para el
desarrollo profesional y personal de todo joven universitario, la ingenieria quimica
no se queda atrds y ante tal circunstancia necesita de estudiantes preparados y que
estén a la vanguardia, es por eso que los estudiantes de esta ingenieria necesitan
del aprendizaje del idioma universal mas ensefiado en el mundo y comercial por
excelencia: el idioma Inglés.

Las universidades de hoy tienen que formar los profesionistas capaces de
enfrentar este mundo globalizado, estos profesionistas, entre otras actitudes y
valores, deben de tener diversidad cultural, capacidad de interaccidon y manejo del
idioma Inglés [1-2].

En este contexto, el idioma inglés cobra una gran importancia como una lengua
gue permite a los profesionales interactuar con el mundo y acceder a la informacién y
el conocimiento que exige su formacién. Entendiendo que la lengua forma parte de la
cultura, el aprendizaje de la misma posibilita y fomenta las actitudes necesarias para
la comprensién de y la convivencia con otras culturas. Esas actitudes son elementos
fundamentales enlaformacién de futuros profesionistas que asumiran laresponsabilidad
de solucionar problemas reales en nuestra sociedad. Por otro lado, el conocimiento
del idioma inglés junto con las habilidades en manejo de tecnologias informaticas y
telecomunicaciones, abre la puerta hacia una gran diversidad de informacién.
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Se pretende mejorar y optimizar la calidad del estudiante con respecto a su
aprendizaje y dominio del idioma Inglés determinando por qué hay una deficiencia
en el dominio de este idioma, asi como de concientizar a la juventud de ingenieros
gquimicos sobre la enorme importancia de adquirir dicho idioma.

Ubicacidon y muestreo

La investigacion de tipo exploratoria-descriptiva fue realizada en el afio 2009 en la
Universidad Juarez Auténoma de Tabasco, en la Division Académica de Ingenieria
y Arquitectura ubicada en la Unidad Chontalpa en el municipio de Cunduacan,
Tabasco, de esta division académica se tomd como base el estudio a los alumnos
del programa educativo de Ingenieria Quimica, el cual cuenta con una poblaciéon de
748 alumnos en sus diferentes ciclos académicos.

La informacidn obtenida necesaria para realizarla se obtuvo a través de
instrumentos aplicados a la muestra del estudio, la cual se determiné mediante
el muestreo simple aleatorio, de esta manera 200 alumnos de 748 de ingenieria
guimica en sus diferentes ciclos académicos, fueron tomados como muestra de
investigacion. El instrumento aplicado en la recopilacién de informacién fue una
encuesta de disefio exploratorio y descriptivo de naturaleza cualitativa que constaba
de 11 preguntas, 2 de tipo abiertas y 9 de tipo opcidn.

En la primera fase de la investigacion se realiz6 una prueba piloto para
comprobary analizar la encuesta, la prueba piloto se realiz con 50 alumnos de distintos
ciclos académicos y al analizar la aplicacidon de la misma se obtuvieron los resultados
esperados, por lo que posterior al éxito de la aplicacidon de la prueba se dio paso a la
aplicacién de las encuestas a la poblaciéon muestra de 200 alumnos. En la aplicacion de
las encuestas se les dio a los alumnos una pequefia platica sobre la relevancia de estudiar
inglés la cual dio resultados al dejar a los alumnos motivados por estudiar este idioma.

Se realizaron consultas bibliograficas para la deteccidn, obtencién,
extraccion y recopilacion de la informacion relevante y necesaria referente al
problema investigado (la cual se encuentra en diferentes tipos de documentos), la
revision se hizo de manera selectiva.

En la segunda fase de la investigacion la interpretacién de resultados se
llevd a cabo en una sola etapa organizando cada una de las respuestas en tablas y
graficas para hacerla mas representativa e interpretando cada uno de los resultados,
posteriormente se inicié la conclusién de la investigacion y las propuestas de la
misma, dando asi por terminada la investigacion.
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Anadlisis e interpretacion de resultados

El siguiente andlisis e interpretacidon de resultados esta basado en la encuesta
aplicada a los 200 alumnos de ingenieria quimica, la cual consta de 11 preguntas
analizadas e interpretadas de la siguiente manera:

El idioma Inglés es esencial y muy importante en la formacidon académica de
ingenieros quimicos puesto que en un futuro no muy lejano formaran parte de un
sector productivo, en el cual la mayoria de las relaciones comerciales internacionales
se realizan en idioma inglés (Figura 1).

La precision del idioma inglés exige su dominio en sus 4 habilidades principales:
hablar, escribir, leer y escuchar, pero los jovenes sélo dominan una habilidad que es
la que les resulta mas facil, en este caso la habilidad mas facil para ellos es leer en
idioma inglés (Figura 2), y que sélo le dedican de 1 a 3 horas a la semana (Figura 3).
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Figura 4. Importancia de las
consultas bibliogréficas en
idioma Inglés

Deigual manera el consultar bibliografias en este idioma es esencial en los ingenieros
guimicos, ya que los libros mds completos de ingenieria quimica se encuentran en
inglés, pero estos estudiantes no se encuentran preparados para realizar este tipo
de consultas, lo cual impide el dominio este idioma e impide el mejor desarrollo

profesional. (Figuras 4 y 5).
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Un factor primordial es determinar cudles son los causas que motivan al estudiante
de ingenieria a estudiar inglés de las cuales, la mejor oportunidad de ingresar al
mercado laboral fue la mayor relevancia puesto que los alumnos se preocupan
mucho por asegurar un trabajo en un futuro al dominar otro idioma ademas de la
remuneracion econdmica que podrian obtener (Figura 6).

s

e

Figura 6. Factores que motivan
a estudiar Inglés.

Pero también es importante determinar cuales son las causas que impiden estudiar
este idioma universal del cual es el tiempo, la economia y la motivacién los mas
importantes factores que no lo propician, de ahi que los jovenes no estudien Inglés,
pues no tienen tiempo, debido a que algunos trabajan y estudian, con respecto
a la economia los estudiantes ingenieros quimicos no cuentan con los recursos
econdmicos necesarios para el correcto aprendizaje del idioma, es decir no pueden
comprar los materiales a utilizar por ser de altos precios, y la otra parte no se
sienten motivados a estudiar Inglés (Figura 7), pues quizas no estan al tanto de la
dimension de oportunidades que obtendrian al dominar otro idioma, las cuales son
la internacionalizacién de la carrera (Figura 8), en este caso si todos los alumnos de
ingenieria quimica dominaran el idioma Inglés, y al internacionalizarse la carrera, la
calidad de esta institucion se elevaria al igual que su nivel académico y su posicién a
nivel nacional cambiaria a estar entre las 10 mejores universidades del pais, lo que
traeria para la institucién mejores ingresos econdmicos, es decir la aprobacién de
un mayor presupuesto para la UJAT.
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Otra oportunidad de dominar el idioma inglés seria de casi asegurar un lugar en
el mercado laboral nacional e internacional lo que traeria para el futuro ingeniero
un mayor ingreso econdmico y la ventaja de poder estudiar un posgrado en el
extranjero. Pero para todo esto tenemos que empezar desde el principio, es decir
saber y estar al tanto de cuantos niveles me exige el reglamento para la titulacidn,
y aqui en este aspecto la mayoria de los jovenes estudiantes si saben que son 4
niveles los que exige el programa educativo de Ingenieria Quimica para la titulacion
de sus alumnos (Figura 9).
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Ahora si este programa educativo exigiera los 8 niveles, estariamos a la vanguardia
de universidades nacionales e internacionales, cabe mencionar que algunas
universidades exigen una certificaciéon en una evaluacién internacional del dominio
del idioma inglés de los jévenes estudiantes para poder titularse, una de ellas es la
Universidad Nacional Auténoma de México que exige el certificado del TOEFL.

La Universidad Juarez Auténoma De Tabasco cuenta con un Centro de
Idiomas y Vinculacion Internacional en la ciudad de Villahermosa y otro en el
campus Chontalpa, pero los jovenes no estan al tanto de las oportunidades que
obtendrian si estudian el idioma Inglés ahi (Figura 10), por lo que por este motivo
no estan estudiando inglés en este importantisimo centro de idiomas, perdiendo asi
las grandes oportunidades de aprender Inglés con excelentes maestros capacitados
en el idioma, ademas una gran oportunidad es la preparacién que imparten para
aprobar el examen de certificacion internacional de TOEFL.

Figura 10. Oportunidades de
estudiar Inglés en el CEI UJAT



Conclusiones

La difusidon del inglés como lengua universal es un claro signo cultural de la
globalizacidon de este fin de siglo, pero la ensefianza del inglés como segunda lengua
en la escuela tradicional deja mucho que desear en todas partes del mundo. No se ha
tomado suficiente conciencia del atraso que significa para la globalizacién el no poder
comunicarse en inglés. Una vez mas la educacién mira hacia otro lado en lugar de
movilizar suficientes recursos materiales y humanos pararesolver un problematan serio
y urgente. Mucho se podria avanzar en el aprendizaje de cualquier idioma extranjero,
por ejemplo, con un facil acceso a videoconferencias y a Internet desde el colegio y
desde las propias casas. Lamentablemente todavia las comunicaciones tienen un costo
demasiado alto, nadie aprenderia su propia lengua si fuera necesario pagar las horas
de comunicacién verbal con la tarifa vigente en las compaiiias de telecomunicaciones,
cuanto mas para aprender una segunda lengua. Pero esta situacion no podra continuar
por mucho tiempo debido al crecimiento de los vinculos digitales entre las personas
y a la eliminacién de los monopolios estatales y privados. En esta tendencia hacia la
desregulacidon vemos una luz de esperanza para una educacién globalizada.

Gracias a los resultados obtenidos de las encuestas aplicadas se concluye
gue los estudiantes de ingenieria quimica de la Universidad Juarez Auténoma de
Tabasco tienen una deficiencia en el dominio del idioma Inglés por no dominar
las 4 habilidades principales (hablar, leer, escribir y escuchar) por no consultar
bibliografias enidioma Inglés al no estar preparados para realizarlas, por no dedicarle
tiempo al no estudiar mas de tres horas a la semana, por no contar con los recursos
econdmicos necesarios para adquirir el material que facilita su aprendizaje, ademas
de que no estan al tanto de las oportunidades de dominar una segunda lengua y
de las oportunidades de estudiarlo en el centro de idiomas que esta en el campus.

La solucidn propuesta a esta investigaciéon es que los jévenes estudiantes
de ingenieria quimica de La Universidad Judrez Autonoma de Tabasco estudien el
idioma Inglés en el Centro de Idiomas y Vinculacién Internacional de la Universidad
en la ciudad de Villahermosa, Tabasco o en el campus Chontalpa en el Centro de
Idiomas y Vinculacién Universitaria en Cunduacdn. Se propone:

1. Que a los alumnos que ingresen a primer ciclo se les de una platica
motivacional acerca de las ventajas de dominar el idioma Inglés.

2. Colocar en el reglamento interno de la carrera de ingenieria Quimica que
los alumnos estudien Inglés en el CIVE o en el CEl y V Chontalpa de una
manera obligatoria y reglamentaria.
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Los alumnos de nuevo ingreso ingresen a estudiar inglés desde su inicio.

Que el nivel reglamentario para la titulacidn de los alumnos sea de 8 niveles.

5. Establecer un convenio con el CEl y V Chontalpa para que los 8 niveles
gue esta organizacién imparte en su curso de Inglés se les imparta a los
alumnos en 5 semestres, es decir reducirlo a 5 niveles para que los 3 niveles
posteriores sean de English for Specific Purposes o ESP (Ingles de Propésitos
Especificos, por sus siglas en Inglés) en el cual el alumno deberd aprender
los procesos quimicos en este idioma, y de poder dominar el Inglés técnico
de Ingenieria Quimica.

6. Que el alumno ingeniero le dedique el tiempo necesario al Inglés siendo lo

recomendable 5 horas extra clases a la semana, que practique cuanto mas

pueda con la gente con la que mas frecuenta en idioma Inglés.

e

El propdsito de las propuestas estd enmarcado dentro de la necesidad de mejorar
y optimizar la calidad del estudiante con respecto a su aprendizaje y dominio del
idioma Inglés, por lo que si el alumno estudia sus 8 niveles de Inglés podra realizar
su certificacion.
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Introduccion

Todos los estudiantes aspiran a obtener buenas calificaciones en los exdmenes pero,
al mismo tiempo estdn sujetos a muchas presiones. Los seres humanos estamos
programados bildgicamente para sentir ansiedad, cuando esto se presenta, nuestro
organismo comienza a producir las llamadas “hormonas del estrés”. Esta actitud
puede conducirnos a realizar actos académicos incorrectos como: Copiar las tareas
de los compafieros o durante los examenes. Los exdamenes son algo inevitable en
muchos tipos de estudios. Los estudiantes suelen calificarlos como desagradables,
ya que no se trata tan sélo de realizar una evaluacién sino que, ademas, si los
resultados son negativos el estudiante suele sentirlo como un fracaso escolar y
genera rezago académico. Copiar en los exdmenes es una situacién que se presenta
en muchas instituciones educativas y en los diferentes niveles, los principales
factores que obligan al alumno a realizar el proceso facsimil (copiado) son: la
falta de tiempo para estudiar sus materias, no disponen de técnicas ni habitos de
estudios, ausencia a las sesiones de clase en el aula, no comprenden los contenidos
tematicos de la materia, y no tienen deseos de aprender. La presente investigacion
tiene como propdsito conocer las causas y como el proceso facsimil impacta en
la formacién de los estudiantes de Ingenieria Quimica en la Universidad Judrez
Auténoma de Tabasco.
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Aplicacion de los instrumentos

Para averiguar los factores que llevan al proceso de facsimil a los alumnos se realizd
una encuesta. Las encuestas fueron aplicadas por los estudiantes de ingenieria
guimica en la Division Académica de Ingenieria y Arquitectura de la Universidad
Judrez Auténoma de Tabasco, durante los meses de septiembre-diciembre del afio
20009.

Este programa educativo cuenta con una poblacién de 748 alumnos inscritos
en diferentes ciclos escolares, segln datos proporcionados por el departamento de
servicios escolares.

Los procedimientos metodoldgicos que se utilizaron fueron los siguientes:

e Se utilizé el muestreo probabilistico, para determinar el tamafo de la
muestra, siendo esta de 165 estudiantes,

e Se selecciond la encuesta como instrumento para recolectar informacion,

e Se procedio a la elaboracion de 10 preguntas cerradas con respuestas de
opcion multiple,

e Se aplicaron las encuestas a los estudiantes de Ingenieria Quimica de forma
aleatoria.

e Se procedié a sistematizar los resultados obtenidos, asi como, a su discusion
y finalmente se establecieron las conclusiones que a continuacidn se
detallan.

e Posteriormente se realizd el trabajo de campo, asi como los analisis y
discusiones necesarias para establecer las conclusiones.

El objetivo fue identificar las causas por las cuales los estudiantes practican el
proceso facsimil (copiado) y determinar el impacto en su proceso formativo.

éQué se obtuvo?
Una de las caracteristicas que se consideraron durante esta investigacion fue: Qué

técnicas de estudios empleas para realizar las tareas de las materias que cursas. Los
resultados se muestran en la Tabla 1.
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Tabla 1.
Técnicas de estudio de los estudiantes

Alternativa Frecuencia Porcentaje
Subrayado 36 21.81%
Esquemas 28 16.96%
Lectura 80 48.48%
Otros 21 12.72%
Total 165 100%

Los resultados obtenidos muestran que los estudiantes de ingenieria quimica,
consideran que la lectura y el subrayado son las técnicas de estudios mas utilizadas
para realizar sus tareas en las materias que cursan, haciendo un total del 70%. Se
considera que estas técnicas o hdbitos de estudios no son suficientes para generar
aprendizajes, durante el proceso ensefianza aprendizaje.

Otro factor muy importante de esta investigacion es conocer cuanto tiempo
diario dedican los estudiantes, a preparar sus materias. Los resultados obtenidos se

muestran en la Tabla 2.

Tabla 2.
Tiempo de estudio diario dedicado por los estudiantes
Alternativa Frecuencia Porcentaje
1 hora 70 42.42%
30 minutos 55 33.33%
No estudio 31 18.78%
Otros 9 5.45%
Total 165 100%

El resultado muestra que el 42% le dedica una hora diaria a preparar sus materias, el 33%
solo utiliza 30 minutos y el 19% no estudian. Esta informacién es bastante sorprendente
pues indica que los estudiantes dedican un tiempo muy insignificante para preparar sus
materias. Y por lo tanto no hay aprendizajes requeridos en sus materias.

La siguiente pregunta fue con el propdsito de saber si o no, los estudiantes
de ingenieria quimica en algin momento de su vida académica han practicado el
proceso de copiado. Las respuestas fueron segun Tabla 3.
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Tabla 3.
Estudiantes que practican o no el proceso de copiado

Alternativa Frecuencia Porcentaje
Si 106 64.24%
No 47 28.48%
Otros 12 7.27%
Total 165 100%

Los resultados son muy interesantes porque muestran que un 64% de los estudiantes
en ingenieria quimica de los que fueron encuestados han practicado el proceso de
copiado, mientras que tan solo el 29% no han realizado este proceso. Esto demuestra
gue muchos estudiantes alcanzan a pasar sus materias porque tienen estrategias de
copiado pero no de aprendizajes.

La cuarta pregunta fue elaborada con la finalidad de conocer qué motivos
propician el copiado en los alumnos de Ingeniera Quimica. Y respondieron de
acuerdo como se muestra en la Tabla 4.

Tabla 4.
Motivos que propician la accion de copiar de los alumnos
Alternativa Frecuencia Porcentaje
No estar atentos a sus clases 35 21.21
Falta de comprgnsmn ala 48 29.09
materia
No dedican tu.'-_*mpo para 67 40.60
estudiar
Otros 15 9.09
Total 165 100

El resultado muestra que el 41% de los estudiantes les falta tiempo para estudiar, el 29%
no comprenden los contenidos de las materias, y el 21% no estdn atentos a la explicacion
del profesor al estar en clases. No hay interés de parte del alumno para aprender. Entonces
disefian estrategias no académicas como el copiado para pasar sus examenes.

En la encuesta, la siguiente pregunta tiene como finalidad conocer cudl es
la técnica de copiado mas utilizada por los estudiantes de ingenieria quimica. Los
resultados se muestran en la Tabla 5.
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Tabla 5.
Técnicas de copiado mds utilizadas por los estudiantes

Alternativa Frecuencia Porcentaje
Acordedn 60 36.36
Cambio de exdmenes 19 11.51
Borrador 57 34.54
Otros 29 17.57
Total 165 100%

Los resultados muestran que un 71% de los estudiantes en ingenieria quimica utilizan
el acordedn y el borrador como las técnicas de copiado durante los exdmenes. Este
punto es muy importante considerar, pues a los alumnos solo les sigue interesando
pasar un examen aun arriesgandose a ser descubierto y sancionado en su caso.

Conclusiones

Con base en el resultado obtenido en las encuestas aplicadas a los estudiantes
de Ingenieria Quimica de la Universidad Juarez Auténoma de Tabasco se logra
identificar que mas del 50% han incurrido en este proceso facsimil (copiado) en sus
diferentes etapas de formacién. Presentado un mayor porcentaje en el nivel medio
superior y superior. Esto es muy importante considerarlo ya que estd en juego su
futuro profesional y el prestigio de su institucidn.

Las técnicas y habitos de estudios mas utilizadas por los estudiantes cuando
preparan sus tareas, estd el subrayado y la lectura. Al parecer desconocen otras
técnicas o estrategias de estudios que pueden generar aprendizajes significativos,
y por consiguiente reducir el proceso de copiado y producir alto rendimiento en el
aprendizaje.

Existe una gran variedad de técnicas para realizar el proceso facsimil

(copiado), las mas comunes para los estudiantes es el acordedn y el borrador; estos
dos son utilizadas con mayor intensidad durante los exdmenes.
Entre los factores que influyen en la practica del proceso facsimil (copiado), se
identifica la falta de tiempo para estudiar antes de los examenes ya que los alumnos
se preocupan mas por obtener un nimero cuantitativo en sus calificaciones y no
por obtener los conocimientos que generen aprendizajes.
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Otro de los factores que influyen mucho en la practica de este proceso facsimil
(copiado), es la falta de comprension de los contenidos de las materias que cursan
los estudiantes. En este sentido es muy importante considerar la capacidad
disciplinar y didactica del profesor para generar aprendizajes en sus estudiantes.
Finalmente cuando los estudiantes realizan el proceso facsimil (copiado), estan
contribuyendo a una formacidn deficiente que seguramente afectara su desarrollo
profesional, asi como desprestigio a su institucion.
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Introduccion

Los reactores trifasicos son reactores en los cuales se afiade, ademas de la fase
acuosa y del aire utilizado para oxigenar el medio, un vector de transferencia, es
decir una fase orgdnica en la cual el compuesto que se desea transferir es altamente
soluble. El uso de compuestos orgdnicos como vector para mejorar la transferencia
de masa ha sido estudiado desde los afios 70°s [1], sin embargo la transferencia de
masa en reactores trifasicos es parcialmente entendida ya que ha sido caracterizada
principalmente a través de la determinacién del coeficiente global de transferencia
de masa (K a), sin considerar las transferencias parciales aire/agua, aire/vector y
vector/agua (Figura 1). Quijano et al. [2] han desarrollado un método que permite
la determinacién de las transferencias parciales y observaron, sin explicarlo, que la
presencia del vector mejora la transferencia global de oxigeno pero principalmente
por un aumento de la transferencia gas/agua. El coeficiente de transferencia de
masa (K a) esta constituido por dos parametros; el area especifica interfacial (a)
y el coeficiente de pelicula del liquido (K ). De acuerdo con Kawase et al. [3] y Fan
et al. [4], el coeficiente de pelicula del liquido (K ) es un parametro relativamente
constante y la transferencia de masa depende en mayor medida del area interfacial
(a). Por lo anterior, la transferencia de masa en un sistema multifasico depende en
gran medida (i) del area especifica de las burbujas de aire, (ii) del area especifica
de las gotas de vector y (iii) del contacto entre las burbujas de aire y de las gotas de
vector. Por lo tanto, influye tanto la cantidad de gas y de vector como la distribucion
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de tamafios de gotas (fase organica) y burbujas (aire) [5]. Sin embargo, la literatura
menciona pocos trabajos sobre dispersion de fases en reactores trifasicos, por lo
gue resulta interesante discutir las técnicas existentes para determinar el didmetro
de burbujas y de las gotas de vector en un reactor trifasico y proponer un método
tan sencillo como succionar una muestra de la mezcla del reactor utilizando un tubo
de vidrio horizontal para determinar el didametro de las burbujas y de las gotas en el
tubo por medio de fotografia de alta resolucion.

N

Vector Fase gaseosa

Fase acuosa

Figura 1. Esquema de las
transferencias de masa en un
sistema trifasico

Determinacion del didmetro de burbujas y de gotas

Se utiliza una columna de burbujeo de vidrio (0.115 m didmetro interior, 0.58 m
altura, 4.0 L volumen (til) aireada mediante un difusor de vidrio poroso de 0.05 m
de didmetro. La columna de burbuja se airea con un flujo de 0.5, 1.0, 1.5 v.v.m (2.0,
4.0, 6.0 I/min, respectivamente). Los tamafios de gota y burbuja en la columna de
burbujeo se determinan mediante una técnica de succién no-isocinética adaptada
de Garcia-Salas et al. 2005 y 2008 [7,8]. Brevemente, esta técnica consiste en la
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succion de una muestra del reactor (mediante vacio) en un tubo de vidrio de 4.5 m de
longitud y de diametro interno variable (3,4 0 5 mm). Una vez succionada la muestra,
se determina el diametro de burbujas y gotas por un método fotografico. A partir de
los resultados obtenidos, se determina el diametro promedio de sauter (d,,) segin
ecuacion 1. La fraccién de gas retenido es determinada por el método volumétrico.
En base a la fraccién de gas retenido y del diametro promedio de burbujas o gotas,
se determina el area especifica de cada una de las fases (Ecuacioén 2).

| | nldi3

dyi = d? y
|:| na, Ecuacion 1
E3
6*e,,
a, = -
dyi Ecuacion 2

o“:n
i

En las ecuaciones 1y 2, el subindice “/” indica si se trata de gotas (fase organica) o
burbujas (fase gaseosa) y los subindices “x, y” indican la interaccién entre fases, ya
sea gas/agua, gas/vector o vector/agua.

El primer experimento es determinar el efecto de la presién de succién
sobre el tamafo de burbujas y gotas. La tabla 1 muestra los resultados a 3 presiones
de succién (vacio de 5, 10 y 20 cmHg). Los resultados son comparados utilizando el
método de Tuckey-Kramer para determinar diferencias significativas [2]. No existe
ningun efecto de la presion de succion sobre el d,,. Por lo anterior, se decide trabajar
siempre con una presion de succidon de 10 cm Hg en los experimentos descritos de
la Tabla 1.

El experimento siguiente es realizado para determinar el efecto del nimero
de mediciones de burbujas y gotas sobre el error experimental en la determinacion
de d,,. Con este proposito se midieron el diametro equivalente de 900 gotas y
burbujas, determinandose de igual forma la desviacién estandar de gotas y de
burbujas hasta observar que dicha desviacidn permanecia practicamente constante
a cierto numero de objetos (entre 400 y 500).
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Tabla 1.
Efecto de la presion de succion sobre d (diadmetro equivalente) y d_,

Presidon de succién (cm Hg)

Didmetro tubo (mm) 5 10 20

d (burbujas) 3.54+0.46 (A) 3.49+0.68 (A) 3.62+0.75 (A)
d (gotas) 2.78 £ 0.58 (B) 2.91+0.64 (B) 2.83+0.81 (B)
d,, (burbujas) 3.77 3.82 3.80

d., (gotas) 3.04 3.11 3.07

La Figura 2 muestra un ejemplo de distribucién de burbujas en donde se puede
observar que la distribucion parece normal; cabe mencionar que la distribucién de
gotas presenta la misma tendencia. Para confirmar la hipdtesis de una distribucién
normal, se realizan pruebas de descripcidn estadisticas (NCSS’; Jerry Hintze, 2001). Los
resultados confirman la distribucién normal, con un intervalo de confianza de 95%.

Adicionalmente se determina el tamafio de muestra necesaria para obtener
resultados confiables. Con este propdsito, se usa la ecuacion 3, en donde “e” es el error
maximo permitido, “z” es el intervalo de confianza (para un intervalo de confianza
de 95%, z = 1.96) y “0” es la desviacidon estandar. De acuerdo con esta ecuacion, se
observa que se podian determinar didmetros promedios con un intervalo de confianza
de 95% a partir de 500 gotas y 500 burbujas en cada determinacion de d,.

z*s [j

e [] Ecuacion 3

80.0,

60.01 \
. ]
o
5
a ]
S 4001
) 1 —_—
©
o
£
‘é 20.0:

0.0 | .. Figura 2. Distribucién de
10 23 35 4.8 6.0  frecuencia de burbujas en un
D (mm) sistema trifasico
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El experimento siguiente consiste en determinar d_, de gotas y burbujas a diferentes
flujos de aireacién (0.5, 1.0y 1.5 v.v.m.), los cuales se presentan en la Tabla 2. Tal como
esperado en una columna de burbujeo donde la agitacion es neumatica, el didmetro
de gotas y burbujas fue inversamente proporcional del flujo de aire inyectado.

Tabla 2.
Efecto del flujo de aire sobre d_, de gotas y burbujas.

Flujo de aire (v.v.m.)

Didmetro tubo (mm) 0.5 1.0 1.5
d (burbujas) 4.22 +0.05 (A) 3.74 £0.07 (A) 3.48 £ 0.03 (A)
d (gotas) 3.69 + 0.06 (B) 3.33+0.04 (B) 3.09 £ 0.07 (B)
d,, (burbujas) 4.36 3.87 3.66
d., (gotas) 3.81 3.49 3.19

Conclusiones

El método de succidn no-isocinético es una técnica sencilla que permite determinar
tamafio de gotas y burbujas. La presion de succidn ni el didmetro del tubo de succidn
tienen impacto sobre el diametro de gotas y burbujas. A partir de esos primeros
resultados se observa que el flujo de aire tiene efecto sobre el didmetro de burbujas y
gotas. Tal como esperado en un reactor agitado neumaticamente, el flujo de aire reduce
el d,, tanto de gotas como de burbujas. No obstante lo anterior, la comprobacion de la
técnica de succidn debe realizarse mediante una calibracidn exacta del método

Nomenclatura

d Diametro equivalente (mm)

d Didmetro de sauter (mm)

n Numero de objetos medidos

d Diametro equivalente (mm)

i Subindice referente al objeto (gota, burbuja)
a Area especifica interfacial (m?/m3)

Xy Subindices refetentes a la interaccidn entre fases (gas/agua, gas/vector,
vector/agua)
€ Fraccion retenida referente a cada fase
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Introduccion

En condiciones atmosféricas los metales sufren deterioro, debido al proceso de
corrosion espontanea, cuando su superficie es cubierta con una capa de agua
condensada, rocio, lluvia, niebla o nieve [1-8]. Para el zinc este proceso de corrosion,
de naturaleza electroquimica [6-8], conlleva a la formacién de una pelicula
protectora de éxidos, hidréxidos y carbonatos de zinc, que actlia como una barrera
fisica entre el metal y el medio ambiente. Sin embargo, esta capa de corrosion
de aspecto blanco en el caso del zinc puede ser transformada en una pelicula no
protectora, debido a la remocidn fisica originada por el viento y la erosién con
arena, o una disolucién parcial de algunos productos de corrosién de zinc, durante
precipitacion pluvial o condensacion de humedad sobre la superficie del metal [9].
Cuando una parte de los productos de corrosion del metal son disueltos por las
lluvias, los compuestos quimicos del metal (iones del metal) caen de la superficie
de metal al suelo que rodea la estructura, se filtran en éste por lo que pueden ser
transportados en los rios subterraneos. Este fendmeno se reconoce mundialmente
como el proceso “runoff” (liberacién) de un metal [9-10]. En Europa y en Estados
Unidos actualmente existe mucha atencién al proceso runoff de zinc, por suimpacto
ambiental, como resultado de la corrosién atmosférica del metal. A corto plazo, a
partir de los estudios efectuados, el futuro del uso del zinc esta cuestionado, debido
a los efectos ambientales que ocasiona en organismos acudticos y terrestres.
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Ensayo de Campo

Muestras de zinc (electrolitico) de 100x150x1mm y de acero galvanizado (hot
dip) de 100x150x0.95 mm, han sido previamente expuestas desde el afio 2004 a
2009 [10], en dos estaciones de ensayo, localizadas en el estado de Tabasco; en un
ambiente rural de Cunduacan ubicado a 50 km de la costa del Golfo de México, asi
mismo en el ambiente urbano de la ciudad de Villahermosa ubicado a 68 km de
la costa del Golfo de México. Los ensayos se efectuaron segln los procedimientos
de las normas internacionales ISO 8565 y ASTM G 50-76 [49, 50]. Para recoger la
disolucién del zinc (runoff) por efecto de las lluvias se colocaron cubetas de plastico
de 6 litros, selladas, como se muestra en la Figura 1.

Figura 1. Montaje de las
muestras para el runoff de los
materiales expuestos

Composicién quimica de las Soluciones

El analisis de la composiciéon quimica de las soluciones runoff permite obtener
informacion sobre el avance del proceso de liberacién (runoff) de iones de zinc,
asi mismo que tipos de productos de corrosion solubles en agua se formaron. Por
otro lado, se pueden monitorear de esta manera los tipos de contaminantes que se
depositaron sobre el metal durante los periodos secos (sin lluvias) y posteriormente
aquellos que fueron lavados de la superficie del metal por las lluvias.

La cantidad del zinc disuelto, como parte de los productos de corrosidon solubles,
eliminados durante el proceso de lavado de la superficie, es fuertemente influenciada
por los eventos de lluvias, duracidn y temporalidad entre periodos secos, asi como por
el nivel de contaminacién. En la Figura 2. Se muestra la concentracién de zinc, obtenida
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durante los eventos de lluvia en el Ambiente rural (Cunduacan). En el caso del runoff del
zinc se registraron concentraciones en el rango de 1.6-3.6 mg/l. El runoff proveniente
del acero galvanizado mostré valores de concentracién en el rango de 1.57-3.2 mg/I. La
lluvia presenta poca concentracion del zinc el rango fue de 0.002-0.83 mg/I, por lo que
se puede observar que el impacto que tienen los metales debido al runoff es grande.
Los meses de Septiembre y Noviembre registraron mayor concentracion de zinc en el
runoff proveniente de los materiales. En Septiembre la concentracién maxima fue de
3.24 mg/l para el zinc, 2.72 mg/I para el acero galvanizado y 0.83 mg/l en el caso de la
lluvia. En Noviembre la concentracion maxima de zinc en los materiales fue de 3.6 mg/I
para el zinc, 3.2 mg/| para el acero galvanizado y 0.12 mg/l en el caso de la lluvia.
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En la Figura 3. Se muestra la concentracidn de zinc, obtenida durante los eventos
de lluvia en el Ambiente Urbano (Villahermosa). En el caso del runoff del zinc se
registraron concentraciones en el rango de 1.8-4.0 mg/I. El runoff proveniente del
acero galvanizado mostré valores de concentracion en el rango de 1.6-3.27mg/I.
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Conclusiones

En el clima tropical himedo de Cunduacdn, debido a la presencia de lluvias
débilmente 4cidas y altos niveles de humedad relativa del medioambiente, se
observa el proceso de liberacidn (runoff) de iones de zinc, como resultado de la
disolucién de algunos productos de corrosién de caracter basico. Este fendmeno
se confirma por una mayor presencia de estos iones en las soluciones runoff
recolectadas de las muestras en ensayo durante los periodos de lluvias. Se vierten al
ambiente concentraciones de zinc que sobrepasan los limites maximos permisibles
en aguas residuales como lo establece la norma Normas Mexicanas [15 y 16].
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Introduccion

Las particulas PM, son indicadoras de contaminacion atmosférica. Sus principales
fuentes atmosféricas son la quema de combustibles sélidos, las actividades
agricolas y la industria de la construccidon. También se forman en la atmdsfera por la
reaccion quimica de material gaseoso como NO , SO,y COV. Por ejemplo, el azufre
del combustible se transforma a SO, y una vez emitido a la atmosfera se oxida a SO,
y luego en dcido sulfdrico (H,SO,) o sulfatos (SO,*) en forma de aerosoles. El NH,,
cuya fuente principal es la ganaderia y la aplicacién de fertilizantes, forma particulas
secundarias como el sulfato de amonio (NH,),SO, y el nitrato de amonio NH,NO, al
reaccionar con los SO _y NO.. Los incendios forestales son también una fuente de
emision de particulas [1].

Las PM_  al igual que otros contaminantes gaseosos afectan la salud de
las personas. Un estudio de corte epidemioldgico encontrd asociacién positiva
entre los niveles diarios de PM, y la variacion diaria de consultas a urgencias por
enfermedades respiratorias agudas en nifios menores de 15 afios de edad. Asi
mismo, incrementos de 20 pg/m? se relaciond con incrementos del casi 5% en las
consultas por asma [2]. Sin embargo, otro estudio realizado con menores de 5 afios
de edad, no reveld ninguna asociacidn entre este contaminante y el numero total de
consultas por infecciones agudas [3,4]. Estudios realizados en ambientes urbanos
han detectado la presencia de hidrocarburos aromaticos policiclicos en la materia
organica asociada a las particulas PM_ [5].
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En Villahermosa, Tabasco, se han registrado concentraciones de PM
cercanas al valor estdndar de 150 pg/m?® vigente en la norma oficial mexicana
NOM-025-SSA1-1993. Por ejemplo, el maximo registrado en mayo del 2001 fue
127 pg/m?3, en abril del 2002 fue 134 pug/m3 en mayo de 2003 fue 265 pug/m?, y
en junio de 2004 fue 132 pg/m?3 [6,7,8]. En un muestreo realizado en la ciudad
de Cunduacdn, Tabasco, ciudad cercana a Villahermosa, durante el periodo marzo
2003- agosto 2004 se registré un maximo de 300 pg/m? [9]. Dichos méaximos han
coincidié con la temporada de secas, periodo en el que se acostumbra la quema
de campos y pastizales y predominan condiciones meteoroldgicas poco favorables
para la dispersion.

Lo anterior antepone la necesidad de estudiar el comportamiento de las
particulas, satisfaciendo uno de los objetivos del monitoreo. De tal estudio se
pueden sustentar programas de monitoreo y acciones encaminadas a administrar la
calidad del aire. La medicidn horaria de particulas, que en Villahermosa se empezd
desde el 2007, brinda la oportunidad de describir el comportamiento temporal de
este contaminante, mediante técnicas estadisticas de la variacion diurna, tendencia
mensual y variacién diaria de la concentracidon de particulas en la ciudad de
Villahermosa, Tabasco.

Estudio de campo y procesamiento de datos.

La ciudad de Villahermosa, tiene una poblacién total que oscila alrededor de los
390,000 habitantes y un parque vehicular alrededor de 75,000 mil unidades. Su
elevacion sobre el nivel del mar es de 20 m y el clima que predomina en esta zona
es el calido humedo [10]. La ciudad esta acotada por el Rio Carrizal y el Rio Grijalva
y en su interior se localiza la Laguna de las llusiones, la Laguna El Negro, la Laguna
del Espejo y la Laguna de la Pdlvora. Los registros horarios de PM, durante el 2007-
2008 se obtuvieron de la estacidon de monitoreo automatico ubicada en el centro de
la ciudad (Figura 1). La variacion diurna y la tendencia mensual se calcularon a partir
de los registros diarios y se representaron con la media aritmética; la variacion
diaria se calculo como el promedio de 24 horas [11,12].
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Figura 1. Croquis de la ciudad de Villahermosa, Tabasco, indicando la ubicacion de la estacién de
monitoreo

La Figura 2 muestra la distribucidén de frecuencias de las concentraciones horarias
de PM, en Villahermosa, Tabasco. La maxima concentracion, la media, la desviacion
estandar y el percentil 98 fueron de 400, 40, 26 y 105 pug/m? respectivamente. No
existe un estandar de calidad para la concentracién horaria de particulas, sus niveles
se relacionan mas con el estudio de la variacién diurna.
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PM,, y curva normal.

La prueba de normalidad aplicada al logaritmo natural de los datos rechazo la
hipdtesis de que las concentraciones horarias tienen una distribucion log normal
gue es muy comun en datos ambientales (Figura 3), por lo que seria conveniente
ajustar una distribucion diferente, beta o gamma, tal vez a los datos horarios. Ajustar
un modelo de densidad de probabilidad permitird estimar probabilidades de que la
concentracion horaria exceda de ciertos valores.

La variacion diurna de las PM_ indica dos maximos de concentracion; el
primero de 46 pug/m? se da a las ocho de la mafiana y el segundo de 47 pg/m?3 se
da a las nueve de la noche (Figura. 4). Estos picos de concentracidn en parte son un
reflejo de la influencia del parque y el flujo vehicular de la zona [13]. Ciertamente
estos picos de concentracidn no son tal altos como los observados en zonas urbanas
como la Zona Metropolitana del Valle de México o la Zona Metropolitana de
Guadalajara, aunque para hacer una comparacion tendrian que normalizarse los
datos, pero nos dan una idea de cdmo esta la calidad del aire con relacion a estas
zonas urbanas.
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PM, en Villahermosa.

La tendencia mensual de las PM,  mostrd que el mes de mayo tiene media, mediana
y maximo, de 53, 59 y 400 pg/m?3, mayores que la de los otros meses (Figura 5).
Los meses de agosto y enero registraron las medias mas bajas (34 pug/m?3). Tal vez
esto es el resultado de la influencia de los incendios forestales que se dan por estos
meses. Para corroborarlo habria que evaluar la relacién entre los dias de incendios
forestales o de roza tumba y quema y los niveles de particulas o correr modelos de

dispersion de contaminantes [14].
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La Figura 6 compara el comportamiento de las concentraciones diarias de
PM,, en la ciudad de Villahermosa en el 2007 y 2008. En 2007 el maximo valor
registrado fue 86 pg/m3, observado a finales del mes de junio, y en el 2008 fue
de 124 pg/m?3 observado a mediados de mayo, este ultimo valor excedio el limite
maximo permisible de 120 pug/m? establecido en la norma oficial mexicana NOM-
025-SSA1-1993 modificada a partir del 2005. La concentracién media de todo el
periodo fue de 40 pg/m?3. Los valores diarios si tuvieron una distribucién log normal
con media y desviacion estandar de 3.6 y 0.33 (Figura 7). Esto se debe a que los
valores diarios suavizan los valores horarios al promediar los datos de 24 horas.

Tanto la tendencia mensual como la variacion diaria establecen los mese de
mayo y junio como los meses donde se dan las concentraciones maximas. Teniendo
en cuenta la falta de recursos como un factor que limita el monitoreo automatico
durante todo el afio es aconsejable disefiar un buen programa de monitoreo
gue abarque los meses anteriores, que de hecho en contingencias pasadas han
dado las peores concentraciones de particulas en la ciudad. Esto reduciria costos
de operacién y mantenimiento del equipo y permitird mantener el programa de
monitoreo de calidad del aire en Villahermosa, Tabasco.
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Conclusiones

Durante el periodo 2007-2008 la maxima concentracién horaria de particulas fue de
400 pg/m?. Los picos de concentracion diurna se dieron a las 8 de la mafiana y nueve
de la noche y fueron de 46 y 47 pug/m? respectivamente. El mes de mayo obtuvo la
media, mediana y maximo, de 53, 59 y 400 pg/m? respectivamente, mayores que la
de los otros meses. La concentracion diaria maxima durante el 2007 fue de 86 ug/m3y
durante el 2008 fue de 124 pg/m?3, y se observaron en junio y mayo respectivamente.
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Introduccion

Las aguas residuales se someten a diferentes tratamientos dependiendo de sus
contaminantes y de la calidad que se requiera alcanzar, ya sea que esta se disponga
en los cuerpos receptores, o pueden usarse como agua de riego, asi como también
en actividades industriales que no requieran de liquidos semejantes a la potable.
En general los procesos de tratamientos de agua se componen de tres etapas.
Los tratamientos primarios que son aquellos que se basan en procedimientos de
separacion fisica para disminuir los sdélidos totales y parcialmente la demanda
bioquimica de oxigeno, Los secundarios que se basan en la degradacién realizada
por microorganismos para reducir adicionalmente la concentracién de compuestos
organicos en el agua, y es en este segundo tipo de tratamiento que se basa este
estudio [1]. Algunos autores como [2] mencionan que el proceso bioldgico en el
cual una mezcla de aguas residuales y microorganismos principalmente bacterias,
es agitada y aireada se le conoce como lodo activado. Bajo estas condiciones, las
bacterias oxidan lamateriaorgdnica (mo) convirtiendo una parte en microorganismos
nuevos y energia [2].

Para determinar la eficiencia de remocién de materia organica se medio a
través de la técnica analitica conocida como demanda quimica de oxigeno (DQO).
Se trata de un modelo matematico para la obtencion de curvas tipicas [3].
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Reactor Biolégico

Se adapta un recipiente de poliuretano cuya capacidad aproximada fue de 2 litros, el
diametro inferior fue de 8 cm el superior de 8.3 cm y una altura de 30 cm, se perford
un orificio de 1 cm en la parte superior cerca de la entrada para introducir la linea de
aireacion, cubriéndolo con una tapa del mismo material. Se coloca el difusor en el
fondo del reactor donde se inyecta aire, para que se realice una homogenizacion de
la mezcla. El lodo activado en el agua permanece noventa y seis horas permitiendo
gue las bacterias desarrollen su trabajo, convirtiendo el agua residual en un liquido
claroy sin olores.

El Lodo activado fue obtenido de un lugar conocido como “Los Pantanos de
Centla”, Tabasco.

Se utilizé un motor para la aireaciéon de una pecera, se suministrd aire en
una concentracion de 2 mg/I de oxigeno disuelto.

Toma de la Muestra

Se tomaron tres muestras de agua residual del cadrcamo localizado en Frontera,
Centla, Tabasco en fechas diferentes. El pozo tiene una profundidad de 2.5 metros,
la muestra fue tomada a 0.45 m de la superficie del agua, sin hacer disturbios y sin
acumulacién de sdlidos, y fue transportada al laboratorio de quimica de la Division
Académica de Ingenieria y Arquitectura en donde se realizaron los parametros
fisicoquimicos como es el pH, Temperatura y DQO.

Medicion de pH y Temperatura

Las lecturas de pH se hicieron bajo la norma NMX-AA-008-SCFI-2000, antes de
verter el agua residual al reactor bioldgico y después de permanecer el agua en
contacto con el lodo este procedimiento se realizo cada 24 horas. La temperatura
se determind al mismo tiempo que el pH.

Medicion de la DQO

La DQO se determiné por el método titulométrico, reflujo abierto (5220), aplicando
la técnica [4]. Las lecturas fueron realizadas antes y después del tratamiento.
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Descripcion de las variables

Las variables que se tomaron en cuenta fueron las siguientes: la primera es agua
residual con aireacion, la segunda es agua residual tratada con 1 g de lodo activado
y aireacién y la tercera es agua residual tratada con 10 g de lodo activado y aireacion
como se describe en la Tabla 1.

Tabla 1

Descripcion del agua residual en el reactor

N, Muestras H,O Residual Lodo activado Aireacion
M1A1l

M1A2

M1A3 1000 ml No Si
M1A4

M1A5

M2A2LA1 2g

M2A2LA2

M2A2LA3 1000 ml si si
M2A2LA4

M3A20LA1 10g

M3A20LA2

M3A20LA3 1000 ml si si
M3A20LA4

M3A20LA5

M1A = Muestra con aeracion

MAZ2L = Muestra aeracion con 1 g de lodo activado

MA20L = Muestra aeracion con 10 g de lodo activado

Parametros Fisicoquimicos
Determinacidon de Temperatura
La temperatura del agua es un pardmetro muy importante por su efecto en la vida

acuatica y en las reacciones, por ejemplo el oxigeno es menos soluble en el agua
caliente que en la fria. Como se puede observar en la figura 1, existe un aumento
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en la temperatura; esto puede deberse al incremento de temperatura ambiente
ya que no se le coloco al reactor algin termostato que nos generard aumento de
temperatura, o bien como lo menciona [5], diciendo que al realizar las bacterias

su degradacidon de materia organica estas generan por un lado gases y por otro
energia.
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| ——M1A - MVI2A2LA S M3A02LA temperatura durante el

tratamiento del agua residual

Determinacién de pH

En la figura 2 como se observa las lineas de pH tienen un crecimiento considerable,
debido a que el pH del lodo activado tiene un valor alto que al momento de
agregarlo al agua residual aumento la concentracién. En la linea MIA no existe lodo
activado sin embargo Serrano Espinosa [6] dice que el oxigeno oxida la materia
orgdnica haciéndola corrosiva, razon por la cual llega a tener un punto alto de pH.
La diferencia que existe de pH entre las lineas M2A2LA Y M3A20LA se debe a la
cantidad de lodo activado que contiene cada linea. En el sistema M3A20LA existe
un exceso de lodo activado (10 veces mas que la linea M2A2LA), esto provoca que
el indice de pH supere lo establecido. Seguin [7] dice que el pH es un indicador del
medio en que puede vivir y reproducirse una bacteria. La mayoria de las bacterias
no pueden tolerar nieles de pH por encima de 9.5 o por debajo de 5.5, por lo general
el pH 6ptimo se encuentra entre 6.5y 8.5.
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Determinacion de la DQO

En la figura 3 se observa que las curvas son diferentes, esto se debe a la cantidad de
lodo activado de cada linea, sin embargo la primera linea al momento de obtener
la muestra llovidé y cuando se obtuvo el agua residual del carcamo esta tenia una
cantidad de materia organica muy baja, ademas este sistema no tiene lodo activado
aun asi existe una remocidn de materia organica por la presencia de oxigeno ya que
le hace llegar una linea de aeracién. La linea M2A2LA, tiene una caida muy rapida
esto debido a que la cantidad de lodo activado fue la precisa para bajar la cantidad
de materia orgdnica contenida en el agua residual. La linea M3A20LA la curva
representa una remocién de materia organica con un tiempo mayor comparada
con la anterior, sin embargo la disminucidon de materia organica es considerable y
se estabiliza.
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4.6. Porcentaje de remocion de materia organica.

Las curvas de la figura 4 indica el tiempo y el % de remocién de la materia organica
de cada tratamiento: La curva MIA tiene una remocién del 83% con un tiempo de 72
horas. La curva M2A2LA tiene una remocién del 91% en un tiempo de 24 horas. La
curva M3A20LA tiene una remocion del 91% con tiempo de 48 horas. Observando
que la curva M2A2LA es la mejor.
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Conclusiones

El estudio propuesto cumplié con lo esperado y mas, porque se observé que la
eficiencia de remocién de materia organica de un lodo de pantano es efectivo y en
nuestro estudio sélo se trato con 1 g por cada litro de agua residual, sugerimos que
se realizan pruebas en donde se contemple menos cantidad de lodo activado para
saber si aun se pueden obtener valores mas altos que el de nosotros y el tiempo fue
muy rapido pero también sugerimos que realicen tiempos de observacidon cortos
como analizar cada 3 horas el avance de la remocion.
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Introduccion

Dentro de la problemdtica que presentan los centros de investigacion, laboratorios
de analisis y los centros técnicos universitarios a nivel nacional, internacional y
mundial, es la utilizacién, tratamiento y vertido de las aguas residuales generadas
en dichas areas; los multiples usos a que se destina el agua y la creciente demanda
la han convertido en un recurso limitado, cuando no escaso, Rigola Lapefia M [1].
Actualmente en la Divisién Académica de Ciencias Bioldgicas (DACBiol) se
generan aguas residuales industriales provenientes de los laboratorios de analisis
fisicoquimicos, cromatograficos y remediacidon, en donde se realizan diversos
analisis, los cuales generan una mezcla de agua residual con altas concentraciones
de 4cidos fuertes, material inorgdnico, asi como sustancias corrosivas, téxicas y
volatiles, que son descargadas a un estanque natural ubicado al suroeste de las
instalaciones de la DACBIOL sin tratamiento alguno. Por lo anterior, surge el interés
en evaluar las condiciones de descarga que éstas presentan, llevando a cabo una
caracterizacion fisicoquimica, teniendo como resultado descargas 4cidas, por lo que
fue necesario aplicar un pretratamiento basado en la neutralizacién de las aguas
residuales industriales, agregando tres reactivos como alternativa, el Hidréoxido
de sodio, NaOH, Hidroxido de calcio Ca(OH),, y el Hidroxido de potasio, KOH, este
método quimico es una alternativa para la depuracion de las aguas industriales,
propuesto por Fonfria y De Pablo [2]. Posteriormente se realizd la precipitacién
guimica utilizando sulfato de aluminio como coagulante quimico y un polimero como
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floculante, Noyola [3], con la finalidad de obtener aguas residuales tratadas con
caracteristicas aceptables para su descarga, esta caracterizacion estuvo basada en
la NOM-001-ECOL-1996. Aunque la denominacién del proceso secundario se aplica
generalmente a procesos bioldgicos la eliminacién de compuestos también, puede
realizarse por medio del tratamiento fisicoquimico, tal como lo propone Fair, et al
[4]. De las pruebas realizadas en la neutralizacion se determiné que la mejor opcién
para este proceso fue el hidroxido de sodio (NaOH), ya que es muy eficiente, genera
pocos sedimentos al combinarse con el sulfato de aluminio y el polimero, ademas
de su bajo costo en referencia con las caracteristicas que presentaron los otros
reactivos. Con base en los resultados obtenidos se propone un disefio del sistema
de tratamiento de aguas residuales provenientes de laboratorios ambientales
adecuado para este tipo de efluentes, que consta de los siguientes procesos:
sistema de igualacién y bombeo, neutralizacién, sistema de dosificacién quimica
y sedimentacion, los cudles de manera integral permitan eliminar compuestos o
materiales orgdnicos, asi como la precipitacion de elementos y compuestos toxicos
inorganicos generados en las dreas de laboratorios de la DACBIOL.

Caracterizacion Fisicoquimica de Aguas Residuales

Las técnicas de muestreo y de andlisis usadas para caracterizar las aguas residuales
van desde determinaciones quimicas cuantitativas y precisas, hasta determinaciones
bioldgicas y fisicas cualitativas. Las actividades de campo y laboratorio, se realizaron
de acuerdo a la Norma Mexicana NMX-AA-3-1980 y a la NOM-001-ECOL-1996
(Actualmente NOM-001-SEMARNAT-1996) [5], respectivamente, en las instalaciones
de la Division Académica de Ciencias Bioldgicas.

Muestreo del Agua Residual

Se colectaron muestras simples y compuestas, [6], se aforaron las descargas de
aguas residuales por el método de llenado de recipientes, adecuado para caudales
pequefios o descargas intermitentes y se realizd una caracterizacion a las descargas
de aguas residuales. Lo anterior de acuerdo a la normatividad antes mencionada,
asi como la aplicacién del Standard Methods, APHA (American Public Health
Association) [7]. Para determinar los criterios de disefio del tanque de ecualizacion
y bombeo, se registraron los gastos volumétricos por hora de recoleccidon de

78



muestras de agua residual durante un ciclo de 24 horas, midiendo el pH para
observar el comportamiento del mismo. Con los datos obtenidos se procedié a
proponer el disefio tedrico de la unidad de recepcidn para buscar uniformidad en el
flujo de agua; primero se calculd el volumen necesario del tanque ecualizador para
la regulacién del caudal siguiendo los pasos de disefio, de acuerdo a lo propuesto
por Metcalf y Eddy [8]. Se desarrollé una curva de caudales acumulados de agua
residual, se prepard una representacién grafica de los volumenes acumulados y
finalmente se determind el volumen necesario del tanque ecualizador.

Se realizaron ensayos de neutralizacién utilizando un potenciémetro Hanna
HI. Se hicieron ensayos de coagulacién-floculacién mediante pruebas en jarras,
para encontrar la dosis requerida de coagulante; el coagulante que se utilizd fue
el sulfato de aluminio, AIZ(SO4)3’ y se midieron los tiempos de sedimentacién de
particulas. Por otro lado, se dosificé un polimero a las muestras de agua, con las
diferentes sustancias alcalinas (NaOH, KOH y Ca(OH),), midiendo los tiempos de
sedimentacidn, para buscar la dosis éptima del hidréxido con dicho polimero.

Ensayos de Gastos de Agua Residual
Después de haber seleccionado los puntos de muestreos se procedié a la colecta

de la muestra compuesta, se midieron los gastos de agua residual, en la Figura 1 se
muestra el gasto promedio.
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Ensayos de Neutralizacion, Precipitaciéon y Coagulacion

Posteriormente se hicieron los ensayos de neutralizacién y se hizo la comparacién
de las reacciones de los agentes neutralizantes, para obtener un pH neutro, ver
Figura 2. Después de haber realizado neutralizacidn, precipitacidon y coagulacion-
floculacidn, se observé que el mejor comportamiento de la muestra fue utilizando
NaOH, ya que fue el reactivo que se utilizé en menor proporcidn como neutralizante
y fue muy efectivo, ademas de presentar una mejor formacién de fléculos con el
sulfato de aluminio y el polimero en comparacién con los otros reactivos. Por otro
lado, la muestra clarificada después de la prueba de precipitacion quimica con
coagulante, NaOH y polimero, se caracterizé y los resultados que se obtuvieron
se muestran en la Tabla 1, los cuales cumplen con lo especificado en la NOM-001
Ecol/96.
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En funcion de los gastos de aguas residuales generados en los laboratorios de
servicios ambientales, se realizaron calculos para estimar la capacidad del tanque
deigualacidn, dando un volumen aproximado de 400 litros, considerando los limites
maximos de acumulacion de caudales. En la Figura 3, se muestra la curva para
realizar los calculos de volumenes del tanque de igualacidén. Se disefiaron el tanque
ecualizador, el clarifloculador y la cama de secado de lodos para poder integrar el
Sistema de Tratamiento Fisicoquimico Independiente.
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Tabla 1.
Resultados de la caracterizacion antes y después de las pruebas de precipitacion
quimica con coagulante, NaOH y polimero

Resultados de la

Resultados muestra clarificada
de la muestra  después de la prueba % de
Parametros Método utilizado de agua residual de precipitacion v
e remocion
antes de la quimica con
prueba de jarras coagulante, NaOHy
polimero
Temperatura, °C NMX AA-7-1980 28 23.0 17.85
DBOS, mg/I NMX AA-28-1981 125.0 52.0 58.4
DQO, mg/| NMX AA-30-1981 360.0 104.0 71.1
pH, unidades NMX AA-8-1980 1.0 7.8
Conductividad eléctrica,
NMX AA-72-1981 5,450.0 1,270.0 76.69
umhos / cm
solidos suspendidos o\ Ap-93-1984 377.0 5.0 98.6
totales, mg/|
Fésforo total, mg/I APHA 1992 1.93 0.742 61.4
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Conclusiones

Con base en los resultados de la caracterizacion de las aguas residuales generadas
en los laboratorios, fué necesario aplicar una fase de neutralizacién, en donde el
hidréxido de sodio, NaOH, se considerd la mejor opcion. Se observd que en los
ensayos de precipitacién quimica, con la mezcla de NaOH y Al (SO4), se logrd
clarificar el agua residual industrial sin producir grandes cantidades de sdlidos
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sedimentables. Asimismo, para la floculaciéon con el polimero, se presenté mejor
con el NaOH, ya que con poca dosis de polimero se logré obtener una muestra
cristalina, en un buen tiempo de sedimentacion.

Con la suma de procedimientos efectuados, se generd el disefio funcional
del tratamiento fisicoquimico independiente, lo cual se considera una alternativa
eficiente de manejo en este tipo de efluentes.

Referencias

[1] Rigola Lapefia Miguel, Tratamiento de aguas industriales, aguas de proceso y
residual, Editorial Marcombo, Colombia, pp. 137, (1999)

[2] Sans Fonfria RE, De Pablo Ribas J. Ingenieria Ambiental, contaminacién vy
tratamiento, Editorial alfa omega, Colombia, pp. 97-107, (1999)

[3] Noyola R. A., Gonzalez, E. V., Ramos, J. G., Mdlgora, C. C. Alternativas de
tratamiento de aguas residuales, Mddulo 3 pp. 1, 2, 4, Manuales IMTA,
México, (2000)

[4] Fair G.M., Geyer J., Okun, D. A., Purificacién de aguas y tratamiento y remocién
de aguas residuales. Ingenieria Sanitaria y de aguas residuales, Vol. II,
Limusa, (1979)

[5] NOM-001-ECOL-1996 (NOM-001-SEMARNAT-1996)

[6] R.S.Ramalho, Tratamiento de Aguas Residuales, Editorial Reverté S.A. Barcelona
Espafia, pp. 10, 27, 93. (1993)

[7] APHA (American Public Health Association), AWWA (American Water Works
Association), WPCF (Water Pollution Control Federation), Standar Methods
for the examination of water and wastewater, Joint Editorial Board,
Washington D.C., (1990)

[8] Metcalf and Eddy, Ingenieria de Aguas Residuales, Tratamiento, vertido vy
reutilizacién, Vol. 1, Mc. Graw Hill, (2000)

82



Evaluacion del proceso de reciclaje de una mezcla de aceites
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Introduccion

En México se producen anualmente 690 millones de litros de lubricantes, que
generan un volumen de 450 millones de litros de lubricante usado. Del total
generado se recicla 37 millones y otros 13 millones aproximadamente se usan en
la elaboracion de combustibles técnico-ecoldgicos. Al resto, esto es, a 400 millones
de litros, se les da un uso ambiental inadecuado al contaminar la atmdsfera, por
guemarse en forma inadecuada [1], o bien por verterse en el suelo de las minas o
en drenaje, lo cual provoca deterioro del humus vegetal acabando con la fertilidad
del suelo y contaminacién de mantos acuiferos, rios, lagos y mares ya que en el
agua impide la adecuada oxigenacién asfixiando a los seres que alli habitan [2].

Después de su uso, el aceite lubricante adquiere concentraciones elevadas
de hidrocarburos aromaticos, solventes clorados, junto con altas concentraciones
de metales pesados. Un litro de aceite puede contaminar un millédn de litros de
agua, volumen que satisface las necesidades de 12 personas durante un afio [1];
mientras que cinco litros de aceite quemados en una estufa contaminan, con plomo
y otras sustancias nocivas, 1,000,000 m? de aire, que es la cantidad de aire respirada
por una persona durante tres afos [3].

La regeneracidon de aceites utilizando destilacion atmosférica y a vacio
gue permita presentar una alternativa viable para su reincorporaciéon o utilizar
nuevamente el aceite base regenerado para la fabricacion aceites lubricantes.
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Pruebas de laboratorio

Se utilizaron tres tipos de aceites: Aceite nuevo, mezcla de aceites usados y aceite
regenerado en laboratorio. Al aceite nuevo y regenerado se les realizaron pruebas
de viscosidad, utilizando un viscosimetro Brookfield DV-Il + Pro y un rotor tipo
63, aplicando velocidades de corte de 1.5, 3.0, 6.0, 12.0, 30.0, 60.0 y 100 sy
temperatura de 28 °C y para el aceite usado se utilizo el rotor 64.

Para la limpieza del aceite usado se colocaron en una centrifuga Hernle
modelo Z 230 A. 8 tubos de capacidad 7 mL, y se extrajeron muestras de 14 mL a
20, 30,40 y 50 min a 28 °C. Se realizaron otras 4 centrifugaciones del aceite usado a
velocidades de 2000, 3000, 4000 y 5000 rpm, utilizando el procedimiento anterior.

Para obtener el aceite regenerado en laboratorio se instalé un equipo para
destilacion atmosférica, el cual consistié en colocar una muestra de 350 ml. del
aceite mineral usado en un matraz de bola de 500 ml. conectado a un intercambiador
de calor, al cual se le colocaron las mangueras de entrada y salida de agua con una
bomba de recirculacién colocada en un recipiente con hielo y agua; y finalmente
conectado a este un matraz de bola de 250 ml para recolectar el producto de
destilacidn, tal como se muestra en la Figura No. 1.

Figura 1. Destilacidn
atmosférica de la mezcla de
aceites usados
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La muestra se destilé usando intervalos de temperatura de 25 - 150, 151 — 200, 201
— 250, y de 251 — 300 °C con la finalidad de desprender del aceite los compuestos
mas ligeros y el residuo utilizarlo como alimentacidn para la destilacion a vacio.

Cuando la temperatura del aceite sometido a la destilacion atmosférica
alcanzd los 300 °C, se aplicd gradualmente el vacio para obtener el aceite base
regenerado de la muestra inicial de aceite usado. Para ello se le instald una bomba
de vacio, una trampa de vacio y un manémetro para medir la presion de vacio, tal
como se muestra en la Figura 2.

Figura 2. Destilacion al vacio de
la mezcla de aceites usados

También se destild una muestra de aceite nuevo utilizando solamente destilacién
atmosférica para comparar la produccion de sustancias obtenidas.

Para la caracterizacién de impurezas se utilizd un microscopio dptico de
luz transmitida marca Zeigen, usando un lente SP40/0.65 160/0.17. Una gota de
la muestra de aceite usado fue colocada en el portaobjetos para ser analizada, asi
como también otra muestra de gel del destilado.

Proceso de centrifugacion

El proceso de centrifugacién de la mezcla de aceites lubricantes tenia por objetivo
que las particulas sélidas contenidas en él se sedimentaran, después de haber
realizado dicha operacidn variando la velocidad de centrifugacidén no se observaron
particulas acumuladas en el fondo de los porta muestras, esto obedece a que las
particulas presentes en el aceite son demasiado pequefiasy por lo tanto no es posible
separarlas bajo las condiciones de operacién implementadas, esto sugiere que los
solidos de mayor tamafio habian sido sedimentados durante el almacenamiento de
la mezcla de aceites. No obstante el incremento de la velocidad de centrifugacién
hasta 5000 rpm y usando el mayor tiempo de 50 minutos no permitié la separacién
de los posibles sdélidos contenidos en la muestra.
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Mediante la destilacion atmosférica de la mezcla de aceites usados se
lograron separar los compuestos ligeros, segin los intervalos de temperatura
definidos previamente, que de acuerdo con la literatura se deben a la presencia de
hidrocarburos aromaticos y solventes clorados, producto de la reaccion del aceite
con los compuestos halogenados de los aditivos que se lleva a cabo en el interior
de los motores [4]. En una comparacion realizada de la destilacion atmosférica del
aceite nuevo no se obtuvieron compuestos volatiles como ocurrié con la mezcla de
aceites usados, sugiriendo que las reacciones no han ocurrido en el aceite nuevo
0 que estos compuestos de volatiles son consecuencia de contaminacién por los
combustibles usados en los motores.

El analisis por cromatografia de gases mostré que se obtiene una amplia
gama de compuestos de alta masa molecular, por lo que es necesario separar
finamente para su identificacion.

En la destilacion a vacio se obtuvo el aceite base cuya viscosidad tiene un
comportamiento muy diferente a la obtenida en la mezcla de aceites lubricantes
usados y de los aceites lubricantes nuevos en relacién a la velocidad de corte, esto
pudiera deberse a que este no contiene aditivos y por tanto su viscosidad es mayor
tal como se muestra en las Figuras 3,4 y 5.

400

o
L
o 300
-
[
8
® 200 I [3 g ¢
> * .
100 {
. : - - - Figura 3. Viscosidad de la
rpm 15 3 & 12 30 60 :
i mezcla de aceites
Velocidad de corte (s™') lubricantes usados

86



500

-
100 1 =
o E (]
o
12 -
T 300
2
5
(=]
@ 200 -
>
100 -
Figura 4. Viscosidad del aceite rpm 1.5 3 8 12 430 80
regenerado en el laboratorio Velocidad de corte (s™)
500
400 A
o
2,
T 300 4
£ t
8 ; E 3 -
_,§; 200 1 E
s
100

T T T T

+
em 1.5 3 & 12 30 60

Figura 5. Viscosidad del :
aceite nuevo MEXLUB® veloeldad de.corte s’

En la microscopia éptica fue posible observar una especie de geles presentes en
la mezcla de aceites lubricantes usados, debido a la polimerizacién durante las
reacciones que se llevan a cabo en el interior de los motores, y que quedaron en
el fondo de los matraces que contenian los productos de la destilacidon atmosférica,
los cuales se apreciaron tal como se muestra en la figura 6.

Por otra parte también se obtuvo como residuo en la destilacién secundaria
un compuesto de alta viscosidad, de color negro y de alto punto de ebullicion,
reportado como asfalto que contiene metales pesados y por lo tanto es dificil
utilizarlo como tal para usos convencionales.
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Figura 6. Microscopia
Optica de geles

Conclusiones

En el proceso de centrifugacion no es posible separar las impurezas contenidas
en el aceite lubricante estudiado, comprobando que este método es eficaz para
la limpieza de aceites que contienen particulas pesadas como los utilizados en las
bombas de vacio.

Los solventes obtenidos en la destilacion atmosférica requieren un método
de separacién mds preciso para que en un analisis de cromatografia se puedan
identificar con mayor exactitud los compuestos presentes.

El aceite base obtenido por destilacion a vacio puede ser utilizado
nuevamente en la elaboracion de aceites lubricante, no sin antes caracterizarlo para
verificar que cumpla con los estandares establecidos.

En el caso del asfalto obtenido como residuo en el proceso de destilacion es
posible que no pudiera ser utilizado tal como el asfalto convencional debido a que
este contiene todas las impurezas y metales pesados que se retiraron del aceite
usado durante el proceso de destilacion.
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Introduccion

La creciente preocupacién de los paises desarrollados por la salud y el medio
ambiente, junto a la influencia que ejercen los distintos tipos de residuos producidos
por el hombre obliga a una gestién adecuada para reducir sus efectos negativos.
Dentro de los residuos, uno de los tipos que mas atencién requiere, si no por su
cantidad si por los potenciales riesgos que encierran, son los residuos peligrosos
producidos en los laboratorios quimicos y centros similares, entre los que destacan
laboratorios de docencia y de investigacion de diversas universidades. En estas
instalaciones suelen generarse varios tipos genéricos de residuos: urbanos o
municipales (papel, cartén, vidrio no contaminados, etc.) peligrosos (sustancias
guimicas, materiales contaminados, etc.) bioldgicos, cancerigenos y radioactivos [1,
2]. En los laboratorios de investigacion se producen residuos quimicos y bioldgicos
gue representan un riesgo potencial para la salud, la seguridad de las personas y la
contaminacion del ambiente. La generacion de residuos, manejo, almacenamiento,
tratamiento y/o disposicion final esta regulada por normas ambientales vigentes [2].

Los Laboratorios de DACB-UJAT, no cuentan con un manejo o gestién integral
de sus residuos, que permita mejorar la practica interna de usos, manejo de insumos
y residuos que son generados es su actividad diaria. Como problematica se encontré
gue los reactivos estan ordenados alfabéticamente, pero no por compatibilidad,
existen recipientes en desusé y sin clasificar; se descarga directamente al drenaje
los residuos liquidos y los sélidos al recipiente de los RSU. Se realizd la cuantificacién
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de los residuos generados mediante el método sefalado en la NMX AA 61 1985, y
se clasificaron de acuerdo al primer y segundo listado de los residuos peligrosos de
la NOM 052 SEMARNAT 2005; y para determinar la forma correcta en que deben
acomodarse y utilizarse en cada practica de acuerdo a la NOM 054 SEMARNAT
1993. La cuantificaciéon de residuos de la DACB-UJAT fue durante un periodo de
7 dias, de actividades normales. Teniendo estas clasificaciones se determind la
necesidad de disponer de medios que permitieran la recoleccidn, almacenamiento
y eliminacién de residuos, en particular mediante la utilizacion de recipientes
herméticos etiquetados de manera clara, inequivoca y legible, y colocar sefiales
de peligro claramente visibles, de conformidad con la normatividad vigente en la
materia [3,4]. Los resultados obtenidos muestran que existe mayor generacién
de residuos liquidos en los que destacan los no halogenados y acuosos, en menor
cantidad los residuos sélidos y especiales, la respuesta a esto es que la mayoria de
los laboratorios diluyen las muestras y se manejan pocas cantidades de reactivos.
Como gestion de los residuos peligrosos se realizaron las siguientes acciones:

a) Tener un stock de insumos, organizarlos en estantes de acuerdo a las
indicaciones de su hoja de seguridad y tener estas Ultimas al alcance de los
usuarios,

b) Implementar técnicas para minimizar y/o Reducir la generacion residuos
peligrosos,

c) Cada responsable de practica de laboratorio debera contar con un manual
que indique el manejo de residuos generados en sus practicas para asesorar
a los practicantes,

d) Contar en cada laboratorio con contenedores debidamente rotulados para
almacenar temporalmente los residuos dependiendo su clasificacion y

e) Entregar periddicamente a empresa autorizada los residuos generados para
su tratamiento y disposicion final.

Determinacién del Area de Estudio
El area de estudio se ubicd en el Km.1 Carretera Cunduacdn - Jalpa de Méndez.
A. P. 24 C.P. 86690.Tel. (+52) 914 336 0928. Cunduacan. Tabasco. México, los

laboratorios se ubican dentro de la Division de Ciencias Basicas de la Universidad
Judrez Auténoma de Tabasco (Figura 1).
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Figura 1. Area de estudio

Existen en la DACB-UJAT, cinco laboratorios que son exclusivos para actividades
docentes, aunque cabe mencionar que en algunos de ellos se realizan trabajos
de investigacion, tomando en cuenta para el presente trabajo los laboratorios de
docencia en el area de quimica y elaborar un plan de manejo de materiales y residuos
peligrosos generados en actividades de laboratorios de docencia de la Divisién
Academia de Ciencias Basicas de la Universidad Juarez Auténoma de Tabasco.

Actividades y Tipos de Residuos Generados en los Laboratorios de la DACB-UJAT

Para el establecimiento de los grupos de clasificacién de los residuos se realizo una
revision de las actividades cotidianas en el laboratorio. Se consideran las actividades
de investigacion por docentes y comunidad estudiantil, obteniendo un promedio de
horas trabajadas por semana en los laboratorios, Tabla 1.

Los residuo generados en los laboratorios por el uso de reactivos e insumos para
practicas e investigaciones docentes se exponen en los siguientes grupos de residuos
considerados peligrosos en base a los listados de la NOM 052 SEMARNAT 2005 y por
compatibilidad de los mismos de acuerdo a la NOM 054 SEMARNAT 2005 [5].

Tabla 1.
Horario de actividades dentro de los laboratorios de docencia

Lunes Martes  Miércoles  Jueves Viernes
Total horas por dia 8 hrs 5 hrs 8 hrs 9 hrs 4 hrs

Total horas por semana de

. . 34 horas por semana
trabajo en laboratorios P
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Grupo I: Disolventes halogenados

Se entiende por tales, los productos liquidos orgdnicos que contienen mas del
2% de algun haldgeno. Se trata de productos muy tdxicos e irritantes y, en algun
caso, cancerigenos. Se incluyen en este grupo también las mezclas de disolventes
halogenados y no halogenados, siempre que el contenido en halégenos de la mezcla
sea superior al 2%. Ejemplos: Cloruro de metileno, bromoformo, etc.

Grupo lI: Disolventes no halogenados

Se clasifican aqui los liquidos organicos inflamables que contengan menos de un 2%
en haldgenos. Son productos inflamables y toxicos y, entre ellos, se pueden citar
los alcoholes, aldehidos, amidas, cetonas, ésteres, glicoles, hidrocarburos alifaticos,
hidrocarburos aromaticos y nitrilos.

Grupo llI: Disoluciones acuosas

Este grupo corresponde a las soluciones acuosas de productos organicos e
inorganicos. Se trata de un grupo muy amplio y por eso es necesario establecer
divisiones y subdivisiones.

Grupo IV: Acidos

Corresponden a este grupo los dacidos inorgdnicos y sus soluciones acuosas
concentradas (mads del 10% en volumen). Debe tenerse en cuenta que su mezcla,
en funcién de la composicion y la concentracién, puede producir alguna reaccion
guimica peligrosa con desprendimiento de gases tdxicos e incremento de
temperatura. Para evitar este riesgo, antes de hacer mezclas de acidos concentrados
en un mismo envase, debe realizarse una prueba con pequefias cantidades vy, si no
se observa reaccion alguna, llevar a cabo la mezcla. En caso contrario, los acidos se
recogeran por separado.

Grupo V: Sélidos
Se clasifican en este grupo los productos quimicos en estado sélido de naturaleza

organica e inorgdnica y el material desechable contaminado con productos quimicos.
No pertenecen a este grupo los reactivos puros obsoletos en estado sélido (grupo VI).
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Grupo VI: Especiales

A este grupo pertenecen los productos quimicos, sélidos o liquidos, que, por su
elevada peligrosidad, no deben ser incluidos en ninguno de los otros grupos, asi
como los reactivos puros obsoletos o caducados.

Cuantificacion de Residuos

La determinacion se efectlo partiendo de las materias primas empleadas en cada
actividad, siguiendo su transformacién y mezcla con otros productos. Asi mismo se
tomo en cuenta el nimero de horas y grupos en una semana normal de actividades
para cuantificar y clasificar el tipo de residuo generado. En la Tabla 2 se muestra
los resultados de la cuantificacion de residuos del laboratorio de DACB-UJAT, en un
periodo de 7 dias, de actividades normales, de acuerdo a la clasificacidn propuesta,
mediante la metodologia de la NMX AA 61 1985.

Tabla 2.
Cuantificacion de los residuos peligrosos
Grupo Caracteristicas Cantidad
kg/ Its
Grupo I: Disolventes  Productos liquidos orgdnicos que contienen mas 7 Lts
halogenados del 2% de algun halégeno. Ejemplos: Cloruro de
metileno, bromoformo, etc.
Grupo Il: Disolventes  Liquidos orgdnicos inflamables que contengan 6 Lts
no halogenados menos de un 2% en halégenos. Ejemplo: alcoholes,
aldehidos, amidas, cetonas, ésteres, glicoles,
hidrocarburos alifaticos, hidrocarburos aromaticos y
nitrilos
Grupo llI: Disoluciones Soluciones acuosas de productos organicos e 11 Lts
acuosas inorgéanicos.
Grupo IV: Acidos Acidos inorganicos y sus soluciones acuosas 6 Lts
concentradas (mas del 10% en volumen).
Grupo V: Sélidos Productos quimicos en estado sdlido de naturaleza 5 Kgs

organica e inorganica y el material desechable
contaminado con productos quimicos.
Grupo VI: Especiales Productos quimicos, sélidos o liquidos, que, por 50 Grs
su elevada peligrosidad, no deben ser incluidos en
ninguno de los otros grupos, asi como los reactivos
puros obsoletos o caducados
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De acuerdo a la Tabla 2, se obtuvo de residuos liquidos 30 litros y de residuos
solidos 5.5 kilogramos, en un periodo de 5 dias, en una semana cotidiana de
actividades con 34 horas promedio de trabajo. Es necesario tener en cuenta que
los residuos peligrosos, en cualquier estado fisico, por sus caracteristicas corrosivas,
reactivas, explosivas, inflamables, toxicas, y bioldgico-infecciosas, y por su forma
de manejo pueden representar un riesgo para el equilibrio ecoldgico, el ambiente
y la salud de la poblacidn en general, por lo que es necesario determinar los
criterios, procedimientos, caracteristicas y listados que los identifiquen para estar
en posibilidades de proponer un manejo y disposicién adecuada, que nos ayudare
como una Instituciéon educativa que prepara recursos humanos para la sociedad
gue se cultive el orden, limpieza, manejo y practicas profesionales que cuiden el
medio que nos rodea sin dejar de ser productivos.

Conclusiones

En base a lo detectado , se propone un Plan de Manejo Integral de los Residuos
generados en los laboratorios de docencia de la DACB-UJAT, que serd un instrumento
cuyo objetivo es minimizar la generacion y maximizar la valorizaciéon de residuos
sélidos urbanos, residuos de manejo especial y residuos peligrosos especificos, bajo
criterios de eficiencia ambiental, tecnoldgica, econdmica y social, que considera el
conjunto de acciones, procedimientos y medios viables que involucra a productores,
importadores, exportadores, distribuidores, comerciantes, consumidores y
usuarios, para lograrlo se organizara en dos etapas, donde se tomaran en cuenta
principalmente los puntos que cada etapa describe:

Etapa uno, se propondra un especialista en el drea de Residuos, al especialista
ambiental le corresponde:

a) Asesorar a la DACB asi como la capacitacién del personal académico en el
ambito de gestion ambiental en un curso taller de 20 a 30 horas en donde se
tratardn algunos temas como: alta de la UJAT como generador de residuos
peligrosos y las rutas alternas para el manejo de los residuos.

b) Cuantificar la generaciéon de los residuos peligrosos en el resto de los
laboratorios que son: Laboratorio de éptica, de electrénica, de fisica, de
redes de computadoras, de investigacion de quimica (catalisis, quimica
aplicada, ambiental y alimentos)
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A la DACB-UJAT le corresponde:

Crear o designar al técnico académico o responsable de laboratorio para que exista
un adecuado control de insumos y residuos mediante una bitadcora real en tiempo
y forma cuantificando diariamente cada uno de ellos, ademds de las siguientes
actividades principalmente:

a) Tener un stock de insumos, organizarlos en estantes de acuerdo a las
indicaciones de su hoja de seguridad y tener estas Ultimas al alcance de los
usuarios.

b) Implementar técnicas para minimizar y/o Reducir la generacion residuos
peligrosos.

c) Cada responsable de practica de laboratorio deberd contar con un manual
que indique el manejo de residuos generados en sus practicas para asesorar
a los practicantes.

d) Contar en cada laboratorio con contenedores debidamente rotulados para
almacenar temporalmente los residuos dependiendo su clasificacion.

e) Entregar periddicamente a empresa autorizada los residuos generados para
su tratamiento y disposicion final.
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Introduccion

La determinacidn de la materia orgdnica es necesaria para aplicaciones en ecologia,
ciencia de suelo y cambio climatico global. Una de las principales funciones de los
suelos es regular el CO, en la atmdsfera ya que en estos se encuentran almacenados
una gran cantidad de materia orgdnica (M.O) que representa un componente
importante de las reservas de C globales [1-2] y es fundamental para conocer la
productividad agricola y forestal de los suelos [3-4].

Existen muchos métodos para la medicién de la M.O, cada uno de ellos
con sus ventajas y desventajas en términos de exactitud, costo y manipulacion
de muestras [5]. Entre los métodos mas utilizados se encuentran la comb5ustion
himeda (CH) y combustion seca (CS) por su facil realizaciéon, bajo costo y rapidez.
La CH de Walkley- Black consiste en una oxidaciéon con dicromato de potasio en
acido sulfurico. La reaccién toma el calor de la disolucién del acido, lo que eleva
la temperatura y logra la oxidacidn del carbono organico. El dicromato residual
es posteriormente titulado con una sal ferrosa [6]. Debido a que no se logra una
oxidacién completa de la M.O se utiliza un factor de correccion, el mas utilizado es
1.32 basado en la suposicion que el 76% del carbono es oxidado [7]. En la técnica
por CS se realiza la medicion de la pérdida de peso de la muestra después de realizar
una combustién a elevadas temperaturas del material organico; el procedimiento
analitico varia ampliamente con respecto a la temperatura y al tiempo de
combustion, Dean encontrd que las pérdidas por ignicién llevadas a 5502C proveen
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una medida del contenido del material organico con una precision comparable a
otros métodos como el analizador de carbono [8-9].

En este trabajo se evalud la relacidn entre los valores de Materia Organica
obtenidos por CHy CS en sedimentos con distintos tipos de vegetacién y profundidad,
para tres temporadas climdticas en el sitio de Nuevo Campechito en la regién de la
Peninsula de Atasta.

Muestreo Estacional

El poblado de Nuevo Campechito esta ubicado en la Peninsula de Atasta en el
estado de Campeche. La geomorfologia de la zona esta conformada por pantanos
y zonas inundables con una altitud entre 0 y 20 msnm. Los suelos de la region
se caracterizan por ser muy arcillosos con alta fertilidad y contenido de materia
orgdnica y se encuentran asociados a una vegetacion predominante de Mangle
Rojo (Rizophora mangle), Mangle Negro (Avicennia germinans), Mangle Blanco
(Laguncularia racemosa) y Mangle Botoncillo (Conocarpus erectus).

Se realizaron tres sesiones de muestro estacional (temporada de lluvias,
secas y nortes), las parcelas de muestreo se ubican en el sitio de Nuevo Campechito,
y fueron escogidas de forma selectiva, buscando representatividad en la regién,
inquiriendo en una composicién de factores tales como vegetacién, accesibilidad,
intervencién humana e hidrologia; en cada sitio de muestro se eligieron parcelas de
18 m? de las cuales se tomaron 3 muestras distribuidas en forma de transecto, cada
muestra estuvo compuesta por 4 nucleos con 40 cm de separacién entre cada uno
de ellos y se tomaron a 30 y 60 cm de profundidad, todo esto con el fin de incluir
una variacion de materia organica por parcela [10]

Para la determinacién de M.O por CS se utilizaron 5 g de muestra, tamizada a
2 mm, colocada en estufa a 105 2C durante 12 h, luego de pesados fueron colocadas
en horno mufla a 550 2C durante 4 h. Antes de realizar las pesadas las muestras
fueron colocadas en un desecador con silica para que alcanzaran la temperatura
ambiente y no absorbieran humedad [12].

El método de CH fue realizado con 0.5 g de muestra tamizada a 0.5 mm
y se trataron con 10 mL de K.Cr,0, 1IN en 20 mL de H,SO, concentrado. Una vez
finalizada la oxidacidn del C en el sedimento, se agregd 200 mL de agua destilada,
5 mL de H,PO, concentrado y 6 gotas de difenilamina, el exceso de K. Cr,0, se titulo
con disolucion de FeSO,. 7H,0 1N [13].
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Con el objetivo de comparar las técnicas entre si, se realizd el analisis
de regresion lineal con los datos obtenidos de CH y CS compuesta por todas las
muestras de suelo, se utilizo del paquete Statistica 7 un ANOVA anidado. La relacién
entre ambos métodos fue analizada para el conjunto de vegetacion mediante una
regresion lineal simple. Se consider6 como variable independiente M.O,, y como
variable dependiente M.O_, siendo M.O_,= contenido de M.O obtenido por el
método de CH; M.O_ contenido de M.O obtenido por el método de CS.

Comparacion de las Técnicas Analiticas

En las Figuras 1y 2 se muestran que los contenidos de M.O determinados por CH
fueron, en todos los casos, inferiores a los valores obtenidos mediante el método
de CS, resultados similares fueron encontrados por La Manna et al., Brunetto et al. y
Paez, esto tiene sentido puesto que CS permite la determinacion de la M.O total del
suelo, incluyendo las formas condensadas, humus, humatos y residuos organicos
poco alterados [14-15]. En tanto, el método de CH determina solo una parte del
carbono organico, discriminando las formas condensadas y excluyendo en un 90 a
95% el carbono elementalson [16].

Profundidad (Tecnica*Mangle*Temporada; LS Means Factores: Niveles
Curren effect F(18,180)=2,3474, p=,00237 Profundidad: 30
Type Il decomposition
Vertical bars denote 0,95 confidence intervals
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Factores: Niveles

Profundidad (Tecnica*Mangle*Temporada; LS Means
Profundidad: 60

Curren effect F(18,180)=2,3474, p=,00237
Type Il decomposition
Vertical bars denote 0,95 confidence intervals
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En la Figura 3 se puede observar la ecuacidn de la recta de regresidén que muestra la
relacion de los contenidos de M.O obtenidos por ambos métodos para el conjunto
de vegetacion. Esta ecuacion puede ser utilizada como factor de conversion para
calcular M.O_, a partir de M.O,,.

Para Nortes y Lluvias tenemos los mayores contenidos de M.O a 30 cm
mientras que a 60 cm se obtiene para nortes y secas. Hay mayor contenido de M.O
en Nortes y Lluvias, ya que hay mayor precipitacidon y el suelo permanece con mayor
humedad lo que implica una baja tasa de degradacidn de la materia orgdnica.

102



Se observa que a mayor profundidad menor contenido de M.O, este efecto es
consecuencia de la disminucidn en la degradacion de sustancias humicas y la carencia del
oxigeno a mayor profundidad que reduce la actividad microbiana. Las diferencias halladas
entre los tipos de vegetacion podrian estar influenciadas por las caracteristicas intrinsecas
de laM.O relacionadas con la composicién del tipo de residuo vegetal incorporado al suelo,
por ejemplo, para todas las temporadas la vegetacion de mangle rojo es la que contiene
mayor cantidad de M.O; esto significa una continua acumulacién de materia organica en
los suelo de M. Rojo debido a las bajas tasa de descomposicion en sus suelos por estar
continuamente inundados y |la presencia de sales que también inhiben la descomposicion.

La M.O determinada por CH fue en promedio un 45% inferior a los valores
obtenidos por CS para estos tipos de vegetacion, esta diferencia entre los métodos resulto
significativamente superior a la hallada en suelos con vegetaciéon de estepa herbdacea
y plantacion de pino ponderosa (37%) (La Manna et al., 2007), cabe mencionar que la
precipitacion en el drea de estudio es mayor ademas de tener diferente uso de suelo.

Conclusiones

El contenido de la M.O pareciera estar asociado al tipo de vegetacién; en la peninsula
de Atasta los sedimentos asociados al M. Rojo son muy finos arcillosos y tienen
los valores mas altos de M.O., los correspondientes al M. Blanco son sedimentos
finos y presentan valores intermedios, mientras, en el M. Botoncillo se encuentran
sedimentos arenosos con valores relativamente bajos de M.O.

A partir de los resultados obtenidos se puede concluir que existen diferencias
significativas en los niveles de materia orgdnica encontrados con respecto a la
técnica analitica usada, a la profundidad de muestreo, a la época climatica y a la
especie dominante de mangle asociada a cada parcela de muestreo. El estudio
realizado nos permitid seleccionar el método de CS ya que se aproxima bastante a
la cantidad real de M.O presente en la fraccidn de suelo.
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Indicadores del desempeiio ambiental en los procesos
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Introduccion

Entre las actividades de la direccidon de una organizacién se incluye la gestidon de
sus procesos. La dindmica de esta gestidon consiste por una parte en determinar y
desarrollar sus objetivos entre los que deben estar sin duda alguna los objetivos
ambientales, segln una estrategia de mejora continua previamente definida y por
otro lado efectuar los ajustes requeridos para alcanzar los objetivos ambientales.
El grado de desarrollo del sistema de indicadores es un reflejo del nivel
de madurez de las organizaciones ya que la calidad de los indicadores es muy
importante para la gestion y para la toma de decisiones, De hecho la calidad de las
decisiones esta directamente relacionada con la calidad de la informacion obtenida.

Indicadores del Desempeiio Ambiental

Losindicadoresdeldesempefioambientaltienenporobjetoproporcionarinformacién
sobre los pardmetros ligados a las actividades o los procesos implantados, por ende
los indicadores y los cuadros de mando son pues herramientas indispensables para
dirigir una organizacidn, un equipo o un proceso y alcanzar los objetivos previstos,
ademas pueden utilizarse para dirigir un sistema de gestién de medio ambiente.
Con objeto de disefiar los indicadores ambientales es conveniente identificar
a los clientes o usuarios y determinar de acuerdo a estos los elementos que mejor
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puedan contribuir a poner de manifiesto una situacion respecto a los objetivos
establecidos.

Un indicador es la medida cuantitativa o la observacion cualitativa que
permite identificar cambios en el tiempo y cuyo propédsito es determinar qué tan
bien esta funcionando un sistema, dando la voz de alerta sobre la existencia de
un problema y permitiendo tomar medidas para solucionarlo, una vez se tenga
claridad sobre las causas que lo generaron (Figura 1).
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Figura 1. Descripcidn de
indicadores

En este sentido, los indicadores se convierten en uno de los elementos centrales de
un sistema de referenciacion, ya que permiten, dada su naturaleza, la comparacién
al interior de la organizacién o al exterior de la misma.

Sin embargo, para que un indicador cumpla este objetivo de manera
efectiva, debe poseer, entre otras, las siguientes caracteristicas:

* Relevante: debe ser importante o clave para los propdsitos que se buscan,
simbolizan una actividad importante o critica.

* Entendible: no debe dar lugar a ambigliedades o mal interpretaciones que
puedan desvirtuar su analisis.

* Basado en informaciéon confiable: la precision del indicador debe ser
suficiente para tomar la decisidon adecuada, resultados cuantificables.

* Transparente/verificable: su calculo debe estar adecuadamente soportado
y ser documentado para su seguimiento y trazabilidad.
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* Basado en informacién especifica con relacion al lugar y el tiempo: debe ser
asociado a hechos reales que faciliten su andlisis.

Los indicadores ambientales pueden ser clasificados en tres grandes grupos (Figura
2):

* Indicadores de desempefio: miden la eficiencia y el desempefio ambiental
de las operaciones o procesos dentro de la organizacion.

* Indicadores de gestién: miden los esfuerzos de la gerencia para influenciar
el desempefo ambiental de la organizacion.

* Indicadores de condicién ambiental: proporcionan informacién acerca de
las condiciones del ambiente en el ambito local, regional o global.

Indicadores de

gestion ambiental

Indicadores Indicadores del
del sistema area funcional
r’ ™ s ™
Implementacion Formacion /
Tom— 1 rom—
del sistema personal
| [
{ g N
|__| Aspectos legales || Comunicaciones
y quejas extemas
Y s h vy
. L — Costos ambientales = Adquisiciones
Figura 2. Clasificacion de los

indicadores ambientales .~ @@/ S J

Para organizaciones pequefias sera suficiente con concentrarse inicialmente en la
seleccion de indicadores de desempefio, dado que la experiencia ha demostrado
gue estos indicadores son los que albergan los mayores potenciales de ahorro
econdmico y mejoras ambientales.
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Por otro lado, las grandes organizaciones pueden complementar estos
indicadores con los de gestién para asi influenciar directamente su desempefio
ambiental. Mientras que los indicadores de condicién ambiental son por lo general
mas significativos para instituciones que sean la causa principal de un problema
ambiental regional.

De manera especifica los indicadores ambientales obtenidos en un periodo
de tiempo determinado pueden servir para:

* Medir el desempeiio ambiental alcanzado.

¢ Definir acciones correctivas que mejoren el desempefio ambiental, tales
como innovaciones de proceso e implementacion de estrategias de gestion.

* Priorizar las acciones de forma tal que los beneficios esperados se puedan
lograr mas rapidamente y de forma mads eficaz.

* Reportar el desempefio ambiental a las instancias adecuadas: nivel interno,
nivel externo.

* Demostrar las mejoras en el desempefio ambiental ante los clientes,
accionistas, miembros de la comunidad, y autoridades ambientales
respectivas.

¢ Compararse con otros centros de tamafio y condiciones similares

* Aumentar la conciencia ambiental interna y de los proveedores, clientes,
entre otros.

La implantacién del sistema de indicadores requiere no solo la correcta
especificacién de los indicadores, sino también involucrar a las personas afectadas
en su implantacion, este segundo aspecto puede ser el mas dificil y por lo deben
considerarse adecuadamente los criterios aqui descritos sobre formacion,
comunicacién, informacién y motivacion.

En la implantacidon del sistema es muy importante considerar la formacion
y sensibilizacién del personal de la organizacidon involucrado en el drea o actividad e
evaluada, sobre los objetivos que persigue el sistema de indicadores y sobre si sistema
de funcionamiento, es muy importante explicar como el resultado de los indicadores es
fruto de las actividades que realiza el personal involucrado en el drea o actividad evaluada
ya que esto incrementa la motivacion hacia la consecucién de los resultados del personal.

Finalmente se debe comunicar de manera periddica a las personas sobre
el resultado de su trabajo, esto servird para mejorar los resultados de la actividad
evaluada. En este sentido la visualizacion de los resultados a través de los indicadores
puede ayudar a producir un cambio de cultura en las personas de la organizacion.
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Conclusiones

Los indicadores del desempefio ambiental sintetizan gran parte de la informacién
ambiental de una empresa mediante un numero limitado de puntos de
referencia. Por lo tanto, permiten asegurar una evaluacién rdpida del mejoramiento
del desempefio ambiental de la institucion como también visualizar sus puntos
débiles.

El trabajo con indicadores conlleva varios pasos: disefio de los indicadores,
establecimiento de procedimientos para su monitoreo y el seguimiento para
implementar mejoras que permiten obtener resultados concretos.

La implantacion de los indicadores ambientales requiere no solo la correcta
especificacién de los mismos si no también involucrar a las personas afectadas
en su implantacidn, por ello, deben considerarse adecuadamente los criterios de
formacion, comunicacién, informacidn y motivacion.
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Introduccion

Actualmente se ha retomado con mucho mas énfasis el estudio, obtencion vy
disefio de biomateriales para las mads variadas aplicaciones, las cuales van desde
la agricultura pasando por las industrias como la alimenticia, cosmética, y papel;
llegando a otras tan especializadas como la farmacéutica, biomédica y remediacién
de los recursos naturales; curiosamente existe un biopolimero que puede ser
empleado en todas estas areas: La quitina y su derivado la quitosana [1].
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La quitina es el segundo biopolimero mds abundante del planeta (la celulosa ocupa
el primer sitio); posee una estructura lineal de alto peso molecular conformado por
unidades de N-acetil-D-glucosamina (N-acetil-2-amino-2-deoxy-D-glucopiranosa)
enlazadas mediante enlaces B-D (1->4). Se encuentra presente en el exoesqueleto
de artrépodos como: langostas, cangrejos y camarones; insectos y en la pared
celular de las diatomeas, y otras algas, y hongos [2].

La quitosana es el derivado obtenido de la desacetilacién alcalina de la
quitina, ambos polimeros son similares ala celulosa. En la Figura 1 se pueden apreciar
las estructuras quimicas de la quitina, quitosana y de la celulosa. En los ultimos afios
estos dos biopolimeros han recibido gran atencion y estudio con el fin de obtener
una mejor compresion de sus caracteristicas bioldgicas y fisicoquimicas [3]. Dentro
de las notables propiedades que presentan este par de biopolimeros se incluyen
su nula toxicidad, biodegradabilidad, biocompatibilidad y como promotores de la
actividad biolégica en la regeneracion de tejidos [4]; adicionalmente, y debido a
la presencia de nitrogeno (del grupo acetamida en la quitina y del grupo amino en
la quitosana) en la cadena, son potenciales agentes quelantes (moléculas capaces
de atrapar e integrar a su estructura cationes, entre ellos metales pesados) [5].
Todas estas propiedades parecen satisfacer cabalmente los requisitos que algunos
autores [6y 7] han sefialado como necesarios para un material iddneo que permita
la remediacion de aguas contaminadas con metales pesados, tales requisitos son:
Remover metales pesados —obviamente-; ser de bajo costo; amigable con el medio
ambiente; preferentemente biodegradable; ademas este material debe ofrecer la
posibilidad de recuperar los metales para su posterior reincorporacion al sector
industrial.

Este trabajo ofrece evidencias de que la quitina obtenida de cdscara de
camaron (con un minimo de tratamientos) puede ser empleado para la remocion
de cadmio de sistemas acuosos.

Obtencion de Quitina

La quitina se obtuvo en el laboratorio a partir de desechos de la industria
restaurantera, estos desechos consistieron basicamente en cascaras de camarodn;
las cuales se secaron al sol por 4 hrs. en promedio; Posteriormente estas cascaras
secas fueron transformadas en una especie de harina, para ello, se molieron en un
molino marca Willey a tamafio de malla 60. Después se realizé la desproteinizacién
de la harina de camarén mediante un tratamiento con NaOH 1M (relacién 20:1) a

112



temperatura ambiente por 24 hrs. con agitacién magnética continua; al finalizar el
tiempo de esta etapa, se procedid a drenar y lavar el material con agua desionizada
hasta que el agua de lavado tuvo un pH de entre 8 y 7.5. El material desproteinizado
se sometid a una etapa de decationizado con HCI 0.5M (relacién 20:1) en bafo
maria a 602C durante 60 minutos con agitacion mecanica constante, al finalizar el
tiempo de esta etapa, se procedid a drenar y lavar el material con agua desionizada
hasta que el agua de lavado tuvo un pH de entre 6.5 y 7.0. Finalmente el material
se seco a vacio a una temperatura de 502C, el material asi obtenido es quitina sin
blanquear.

Pruebas de Remocion de Cadmio

Se emplearon sistemas dopados en el laboratorio consistentes en volimenes de 25
ml de solucion a una concentracién de 300 ppm de cadmio al cual se agregaron 0.2
gr base seca de la quitina obtenida en el laboratorio, el sistema se mantuvo a un
pH ligeramente acido (pH=5.0-5.5) y en agitacidon magnética continua, se realizaron
diversas pruebas variando los tiempos entre 10, 20 y 40 minutos; al término de
cada evento, el material se drend y el agua resultante se separd para las pruebas
de determinacidn de cadmio remanente. Como material de referencia comparativa
se empled una quitosana comercial grado reactivo de peso molecular medio marca
Aldrich®, asi como materiales adsorbentes tales como un carbdn activado comercial
y zeolita modificada comercial, todos los cuales fueron probados a las mismas
condiciones de remocién que para la quitina obtenida en el laboratorio.

Determinacion del Contenido de Cadmio

El contenido de cadmio fue determinado en las aguas residuales de los eventos
de remocidn de acuerdo a la técnica espectrofotométrica reportada por Ahmed
y Chowdhury [8] basada en la reaccién del cadmio con el DBHQ (5,7-dibromo-8-
hidroxiquinolina); seglnla cudl se forma un complejo verde amarillento que presenta
maxima absorbancia a 396 nm; en nuestro caso empleamos un espectrofotémetro
Hach DR5000 en la determinacion.
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Pruebas Espectrofotométricas del Complejo Cadmio-DBHQ

El método reportado [8] sefiala que las maximas absorbancias para el complejo
cadmio-DBHQ deberdn ocurrir a los 396 nm; para verificar y tener la certidumbre
de la exactitud de nuestros resultados experimentales con respecto a la referencia,
realizamos barridos de longitud de onda para soluciones conteniendo el complejo
cadmio-DBHQ a diferentes concentraciones de cadmio. Es de Ilamar la atencidn que
las mayores absorbancias se presentan en las zonas de alrededor de los 270 nm,
mientras que la zona cercana a los 400 nm. aparece comparativamente plana; sin
embargo y atendiendo a la razén de que el cadmio y el DBHQ forman un complejo
coloreado, se procediod a descartar las bandas de longitud de onda no visible para
nosotros y entonces nos concentramos en la region cerca de los 400 nm. La Figura
2 es el resultado de esta serie de barridos.

Con este acercamiento en la regién de los 340 a los 460 nm podemos
observar como se define la tendencia, localizando las maximas absorbancias a 392
nm, en esta longitud de onda encontramos una relacién de linearidad con respecto
a los valores de absorbancia (dados por r= 0.9294 y r2= 86.4%) en un margen
aceptable para los trabajos que realizamos.
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Los resultados de las pruebas de remocién de cadmio (evaluadas mediante la candad
de cadmio remanente en el sistema con el método espectrofotométrico del DBHQ
anteriormente mencionado) para los diferentes materiales y tiempos empleados en
este trabajo experimental, se muestran de manera resumida en la Figura 3.
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De la Figura 3 podemos comentar lo siguiente: En cuanto a la zeolita y el carbén
activado, estos son materiales adsorbentes, es decir, que el mecanismo por el cual
se realiza la remocién de los metales pesados -en este caso en particular del cadmio-
es mediante entrampamiento o por interacciones de Van Der Waals; en cuyo caso
el area de contacto es importante (porosidad), asi como la densidad del material;
eso explicaria las diferencias de remocidn entre la zeolita y el carbén activado
(el carbdn remueve entre 3 y 5 mg mas de cadmio por gramo de material que la
zeolita). Por otra parte, resulta sorprendente que la quitosana comercial presentara
un desempefio tan pobre en la remocién de cadmio en comparacidn incluso con la
zeolita y el carbdn activado; aunque el mecanismo para la remocién de los metales
pesados (cadmio) en el caso de la quitosana y quitina es por quelacién. La quelacién
en estos biopolimeros esta dada por que el nitrégeno en el grupo acetamida de la
quitina y el del grupo amino en la quitosana actia como donador de electrones y
presumiblemente es el responsable de la quelacidn selectiva con los iones metalicos
[5]; en teoria el nitrégeno del grupo amino de la quitosana estd mds expuesto que
el nitrégeno del grupo acetamida de la quitina, y por lo tanto con mayor posibilidad
de quelar al cadmio; sin embargo, los datos experimentales obtenidos indican que
la tasa de remocion de cadmio por parte de la quitina es el doble del que presenta
la quitosana comercial por gramo de biopolimero (diferencias de entre 10 y 15 mg
de cadmio removido por gramo de material).

Conclusiones

* La quitina obtenida en laboratorio a partir de cdscara de camardn remueve
de manera eficiente el cadmio de medios acuosos.
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* Se requieren de al menos dos etapas de procesamiento de la cdscara de
camaron para obtener quitina con el potencial para la remocién de cadmio:
Desproteinizacion y decationizacion.

* Las pruebas realizadas indican que la quitina obtenida en el laboratorio
presenta una tasa de remocion de cadmio del doble con respecto al de
guitosana comercial; a las condiciones experimentales aqui empleadas.

* Elmétodo con DBHQ para la determinacion de cadmio por espectrocolorimetria
es funcional y cumple con la ley de Lambert y Beer.
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Introduccion

En la dltimas décadas se han desarrollado técnicas alternativas para restaurar
ambientes contaminados, también Ilamadas emergentes o no convencionales,
como la ventilacidn forzada de aire en el suelo (bioventing), compostaje se suelos
(biopilas) y la biorremediacién, entre otras. La biorremediacidn es una técnica que
utiliza organismos vivos, para rehabilitar o restaurar ambientes contaminados por
metales pesados [1]. En la naturaleza y desde hace mucho tiempo existen plantas
llamadas metalofitas que acumulan en su estructura metales tdxicos.

La técnica donde se aplican para remediar sistemas aéreos, terrestres y
acuaticos contaminados, recibe el nombre de fitorremediacion. El concepto de
usar plantas para remediar la contaminacion ocasionada por los metales pesados,
denominado fitorremediacion ha recibido gran atencion [2,3,4], porque es una
técnica econdmica, innovadora, compatible con el ambiente, y versatil debido a
gue puede aplicarse a suelo, agua, aire y a contaminantes orgdnicos e inorganicos.
Hoy se sabe que es factible utilizar la capacidad fitorremediadora de las plantas
para permitir no solo la remediacion misma, sino también la regeneracion de
las caracteristicas del suelo. Se plantea que la bioacumulacién de plomo por la
planta objeto de estudio, permite identificarla como fitorremediadora de suelos
contaminados por plomo [5].

La bioacumulacién (concentracién de plomo) se determina mediante la
técnica de absorcidon atdmica, en la planta de nombre comun, sardinillo amarillo
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(Tecoma stans) colectada en la periferia de una presa de jales mineros. Esta
determinacidn premite identificar la especie como bioacumuladora.

Los sitios donde se colecta la especie vegetal se encuentra en el municipio
de Cadereyta de Montes, en el Estado de Querétaro. Se localiza aproximadamente
a 120 kildmetros al noreste de la ciudad de Santiago de Querétaro. Sus coordenadas
geograficas son: Latitud Norte: 20° 50°40” y Longitud Oeste 99° 34" 57”.

Estudio de Campo

Se muestrean cinco sitios equidistantes de la presa en direccion de los vientos
dominantes. En cada punto, se colectan cinco individuos completos con una altura
de 50 centimetros y se colocan en bolsas de papel, previamente etiquetadas, [6].
Las plantas se lavan con agua tridestilada, se secan completamente en una estufa a
80 °C, durante una hora. La molienda del material se realiza en un mortero de agata
hasta obtener muestras pulverizadas que son tamizadas en una malla No. 200.

La digestion acida de las plantas, se realiza en un horno de microondas
MARXS modelo 907501 pesando 0.25 g de muestra limpia, tamizada y seca. Cada
muestra se introdujce en un vaso X Press, a cada vaso se le adiciona 6 ml de acido
nitrico grado espectrométrico. Se aplican 1600 W de potencia, con una rampa de
temperatura de 25 hasta 190 °C en un tiempo de 25 minutos. Se filtra con papel
whatman nimero 40 y se afora con acido nitrico a 25 ml en un matraz volumétrico.
La concentracion de metales se determina de acuerdo a la norma Mexicana (NMXX
AA-051 SCFI 2004), utilizando el método espectrofotométrico de absorcidn atémica.

Concentraciones de Plomo

Se observa un aumento gradual de la concentracion plomo bioacumulado enla planta
a medida que disminuye la distancia a la presa de jales, es por esto que esta especie
puede ser considerada bioacumuladora de plomo en base al criterio de Brooks.

Se encuentran diferencias significativas en las concentraciones de plomo
bioacumulado en las plantas con respecto a los sitios analizados. Es posible que
esto de deba a la heterogeneidad en la concentracion del plomo en el suelo y a
otros factores aun no identificados.

La ausencia de dafio fisico posiblemente se deba a que estas plantas han
desarrollado mecanismos que les permiten evadir la accién toxica de este metal.

118



Faavy

=

200—
180—

160— i

140— |

120~ i oy

Concentracion Pb (mg/kg)

100—

80 =1

Figura 1. Bioacumulacion de
plomo en Tecoma Stans. sitios de muestreo

Conclusiones

Esta planta constituye una alternativa para resolver problemas relacionados con
la contaminacion y la eventual recuperacién de suelos contaminados por metales
pesados. La planta sardinillo amarillo (Tecoma stans) sirve para remediar suelos
rurales, agricolas y urbanos contaminados por plomo, asi como la de disminuir el
riesgo de contraer enfermedades inducidas por este tdxico y evitar que se incorpore
alas cadenastréficas o provoque contaminacién alos mantos acuiferos subterrdneos
y superficiales.Otros factores, como la edad de la planta y la concentracion de
metales pesados en el suelo pueden influir en la bioacumulacion de plomo en la
planta. Esta especie de planta puede ser un indicador de suelos contaminados por
metales
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Introduccion

Actualmente nuestro planeta, se enfrenta al cambio climatico originado por el
calentamiento global, debido a altas tasas de emisidn de gases de efecto invernadero
(GEIl), lo que ha desencadenado que las temperaturas se incrementen a niveles
alarmantes. Dentro de los gases de efecto invernadero producidos por la actividad
econdmica del hombre, el CO, es el mas abundante (Acosta, et al., 2001), éste es
el mas impactante por su magnitud y su permanencia en la atmdsfera (Seppéanen,
2002). El CO,y demas GEI pueden llegar en el 2025 al doble de la concentracion
presente al inicio de la revolucién industrial, aumentando la temperatura superficial
del planeta de 2 a 4 °C (Yafiez et al., 1998).

Como consecuencia, se han propuesto medidas alternativas que permitan
mitigar este calentamiento. El panel Intergubernamental de las Naciones Unidas
sobre el Cambio Climatico (IPCC) ha establecido que el secuestro de carbono por las
plantas es una alternativa de bajo costo para reducir el contenido de CO,atmosférico.
Ante esto, el manejo adecuado de la vegetacion forestal y de humedales puede
representar una oportunidad para el almacenamiento significativo del carbono
(Izaurralde, et al., 2001). Los manglares constituyen una de las mejores opciones
dentro de los humedales costeros en la captura de carbono (Yafiez et al, 1998). En
los suelos organicos de manglar, los promedios de descomposicién pueden ser mas
bajos y por lo tanto, el potencial de almacenamiento de carbono del suelo puede
ser mas alto que en sistemas de agua dulce (lzaurralde et al., 2001).
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Estudios realizados en el Estado de Tabasco (Moreno et al., 2002) y en el Estado de Nayarit
(Valdés y Valdez, 2005) indican que el contenido de carbono de los suelos con vegetacion
de mangle es mayor que en otro tipo de vegetacion. En el 2008 la CONABIO reportd que
Campeche es el estado con mayor cobertura de manglar (196, 552 ha), siendo el sistema
de bosque de manglar asociado a la Laguna de Términos, el mas importante. A pesar de
esto, aln no se ha integrado un inventario de almacenamiento de carbono en la region,
gue permita identificar aquéllos sitios con mayor potencial de captura de carbono, y a
su vez, promover acciones de conservacion y reforestacion con el soporte del gobierno
estatal y municipal. El presente estudio forma parte de un macroproyecto que contempla
varios sitios dentro del Area Natural Protegida Laguna de Términos, y tuvo como objetivo
estimar la tasa de captura de carbono en el sitio conocido como Estero Pargo.

Trabajo de Campo

El area de estudio se localiza en Cd. del Carmen, Campeche, México, ubicado a 18°
39’ 02.4” de latitud norte y 91° 45’ 45.8” de longitud oeste. La geomorfologia de la
zona esta conformada por pantanos y zonas inundables, con una altitud entre 0y 20
msnm. El clima del 4rea es del tipo AWO (W) de acuerdo a la clasificacion realizada
por Képpen y modificada por Garcia (1973), tipo calido sub-himedo con lluvias en
verano, con una precipitacion media anual de 1393.1 mm. La temperatura media
anual oscila entre 21.7 y 24.7 2C. La zona de influencia del proyecto presenta una
humedad relativa media anual de 70 a 80%. En el sitio, existen tres épocas climaticas
bien definidas: la época de secas ubicada entre los meses de Febrero a Mayo, la
época de lluvias ubicada entre los meses de Junio a Octubre, y la época conocida
como de “Nortes” ubicada entre los meses de Noviembre a Febrero. La vegetacion
del sitio de muestreo estd dominada por arboles de mangle, principalmente de las
especies Rhizophora mangle (mangle rojo), Laguncularia racemosa (mangle blanco),
Avicennia germinans (mangle negro) y (mangle botoncillo) Conocarpus erectus.

La ubicacién de las parcelas de muestreo se seleccionan considerando los
siguientes criterios:

a) Accesibilidad al sitio.

b) Distribucién del manglar por especie y clasificacion del mismo por tipo de
bosque.

c) Grado de preservacion de las zonas de manglar.

d) Reconocimiento de la zona a través de recorridos de campo. (Figura 1).
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Figura 1. Localizacion del area
de estudio y sitio de muestreo.

Se establecieron 3 parcelas de 48 m?, con 3 puntos de muestreo en cada una,
los cuales se georeferenciaron. Utilizando un nucleador de acero inoxidable de
193.33 cm?, las muestras se tomaron por duplicado en cada uno de estos puntos,
a dos diferentes profundidades de 0 a 30 cm y de 30 a 60 cm. Se realizaron dos
campaifas de muestreos de suelo para cada época climdtica (Nortes, Secas y
Lluvias), colectando un total de 216 muestras, las cuales se colectaron en bolsas
de plastico y se etiquetaron para su traslado y posterior andlisis en el laboratorio.
Durante las tres épocas climaticas, los suelos de las parcelas estuvieron inundados,
encontrandose agua a los primeros 30 cm de profundidad. La vegetacion del sitio
esta dominada por Laguncularia racemosa.

El andlisis estadistico se realiza con la herramienta SAS Windows V.8.
obteniéndose el andlisis de comparacién de pares de Pearson, asi como, el andlisis
de regresion simple. Las pruebas de hipdtesis se determinan mediante el analisis de
varianza bilateral y finalmente se realiza una prueba de comparacién de medias de
amplitud multiple de Duncan, con nivel de significancia a=0.05.
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Lasmuestrassesecanalasombrayatemperaturaambiente. Las propiedades
del suelo que se miden son: humedad (método gravimétrico); pH (con solucidn
de KCl a una relacién 1:2); conductividad eléctrica (CE) en extracto de saturacion;
nitrégeno total (N,) por el método micro Kjeldahl. La materia organica y carbono
organico (CO) se determinan por el método de Walkley-Black, el cual consiste en la
oxidacién de carbono organico del suelo por medio de una disolucién de dicromato
de potasio y el calor de reaccidon que se genera al mezclarla con acido sulfurico
concentrado. Los métodos usados estan descritos en la Norma Oficial Mexicana
NOM-021-RECNAT-2000. Para determinar la textura se usa el método de bouyoucos
(Manual de Ecologia, 1998) y la densidad aparente se determina por el método de
la probeta (Manual de laboratorio para el manejo fisico de suelos, 1992).

Estimacidn del Almacenamiento de Carbono Organico (CO)

Con los datos de carbono organico (CO), se realiza una estimacion de su posible
reserva en kg C m?, con el propdsito de comparar el almacenamiento de carbono
con estudios realizados en otras regiones. Esta estimacioén se obtiene de la siguiente
manera:

Mg C ha" 0 kg C m™ = [eso del suelo EO Ecuacién 1

Donde:

Peso del suelo H‘ haD1H= 'W:ofundidad :ﬂ: Ecuacién 2

Evaluacion y Caracterizacion de Suelos

Apartir de laTabla 1, se puede observar que los suelos de las tres parcelas estudiadas
en el sitio de muestreo son arenosos, con un pH neutro, y con efectos moderados
de salinidad, independientemente de la época climatica.

El contenido de materia organica, de carbono organico, es mas alto en los
primeros 30 cm de profundidad, debido a que es en la superficie donde se lleva a
cabo una mayor descomposicion. Este fenédmeno ya ha sido observado en otros
estudios.
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Tabla 1.

Resultados promedios por época climdtica y profundidad de muestreo

Epoca  Profundidad CE DA(g/ , . . .
climatica _de muestreo (dS/m) cm’) #HG % MO %CO %N Textura
Nortes 691 0.75 0.86 56.06 22.68 13.16 0.36 A
Secas 30cm 7.13 288 0.80 56.99 20.59 11.94 0.27 A
Lluvias 6.89 1.70 0.80 69.17 17.71 10.27 0.06 A
Nortes 691 0.63 093 56.46 20.96 12.16 0.25 A
Secas 60 cm 6.99 2.69 0.88 57.36 15.63 9.07 0.19 A
Lluvias 6.96 148 0.85 69.23 1694 983 0.19 A
60 A
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Figura 2. Almacenamiento de Hortaa Secas Uluvias
Carbonoencada  [mTotal 54 27 4381 4041
épocaclimatica  Igyjeqi, 74 21.91 2021

Elalmacenamientode carbonoesmasaltoenépocade NortesySecas, principalmente
en suelos con asociacion de mangle rojo y blanco (Figura 2). Sin embargo los suelos

de mangle botoncillo presentan menor almacenamiento de Carbono.

Mediante el analisis estadistico de la prueba de amplitud multiple de
Duncan, se encuentra que el pH, densidad aparente y humedad no muestran
diferencias significativas durante las épocas climdaticas. Sin embargo la CE, muestra
diferencias significativas en época de Nortes y de igual forma para Nitrogeno, MO y
CO, en época de lluvias, con un nivel de significancia de a=0.05. A partir del analisis
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de varianza se encuentran diferencias significativas con respecto a la profundidad
para humedad, materia organica y carbono orgénico.

Conclusiones

Con los resultados de este estudio, se tiene el primer estimado de tasa de captura
de carbono en suelos de manglar de la Laguna de Términos en Cd. del Carmen,
Campeche, México. El almacenamiento de carbono que se reporta es mayor que
en investigaciones realizadas en otras regiones con diferentes usos de suelo. Lo
cual quiere decir que los suelos de manglar del sitio estudiado presentan un alto
potencial de captura de carbono, a pesar de que se trata de individuos jovenes, por
lo cual se espera que la tasa de captura de carbono en este sitio tienda a incrementar
en los préximos afios.
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Introduccion

Los tratamientos para la purificacién de agua superficial son de suma importancia
para la sociedad, ya que de estos depende la calidad del agua para consumo humano,
doméstico y usos de diferente indole, si estos se aplican de manera correcta, cada
comunidad satisface un requerimiento esencial para la vida. Las grandes ciudades
dependen de abastecimiento superficial, y en la mayoria de los casos de aguas
superficiales, ya sean de corrientes, lagos, o embalses. Los abastecimientos de agua
de los rios requieren por lo comun de los mayores recursos para su tratamiento.
La turbiedad o enturbiamiento, el contenido mineral y el grado de contaminacién
varian considerablemente de un dia para otro y la variacién de la temperatura
durante el afio también pueda hacerla indeseable, especialmente durante los
meses calurosos de verano.

Normalmente se utilizan Sulfato de aluminio, Cloruro Férrico y polimeros
sintéticos convencionales para eliminar particulas en estado coloidal y disuelto en
el agua. Estos agentes quimicos y polimeros sintéticos cuando se utilizan sin un
control adecuado, dejan remanentes en el agua, volviéndose téxicos para animales,
plantas y seres humanos [2,3]. Hoy en dia, se desarrollan polimeros naturales
a base de platano y yuca, que mezclados con el Sulfato de aluminio reducen las
cantidades de estos coagulantes y floculantes comerciales. Los pardmetros de
turbiedad y color al usar estas mezclas se comportan estadisticamente de manera
similar a los obtenidos con los coagulantes convencionales puros (STATISTICA 7.0).
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Lo que plantea la posibilidad de minimizar el uso de coagulantes convencionales y
por ende un menor costo en los tratamientos y al mismo tiempo tener un menor
riesgo de contaminacién.

Coagulacion de Aguas Superficiales Usando Almidén de Yuca

Se prepara la solucion de Sulfato de aluminio y almiddn por separado, agregando 2
g de cada uno de ellos un litro de agua destilada. Posteriormente se corren pruebas
de jarras para obtener dosis éptimas de sulfato de aluminio y mezclas coagulantes.
Antes de empezar las pruebas de jarras se miden los pardmetros de entrada tales
como: Turbiedad, en NTU; Color, en CU; Temperatura, en 2Cy el pH. Color (Método
estandar 2120B) y turbiedad (Método estdandar EPA 180.1, ISO 7027), con un
instrumento de medicién marca LaMotte modelo TC-300 Trimeters. Para el pH y
temperatura, se utiliza un medidor Hanna modelo HI9812-5.

Determinacion de la Eficiencia de Remocion de Particulas

En la Tabla 1y 2 se enlista la eficiencia de remocion de la dosis éptima del sulfato
de aluminio (Tratamiento 1) y de las diferentes mezclas coagulantes de sulfato de
aluminio mas almiddn de yuca (Tratamiento del 2 al 7), asi como también se pueden
apreciar sus promedios y desviacién estandar de las variables color y turbiedad.

Tabla 1.
Resultados de turbiedad con diferentes mezclas coagulantes
Tratamientos Promedios turbiedad (NTU) DS turbiedad (NTU)

1.30(S.A.) 0.90 0.14

2. 18(S.A.)+12(yuca) 11.02 0.66

3. 20(S.A.)+10(yuca) 7.93 0.51

4. 22(S.A.)+8(yuca) 5.71 0.41

5. 24(S.A.)+6(yuca) 4.80 0.45

6. 26(S.A.)+4(yuca) 3.44 0.40

7. 28(5.A.)+2(yuca) 1.50 0.26
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Tabla 2.
Resultados de color con diferentes mezclas coagulantes

Tratamientos Promedios turbiedad (NTU) DS turbiedad (NTU)
1.30(S.A.) 10.33 1.03
2.18(S.A.)+12(yuca) 17.36 0.72
3. 20(S.A.)+10(yuca) 16.63 1.28
4.22(S.A.)+8(yuca) 13.98 0.86
5. 24(S.A.)+6(yuca) 11.64 0.42
6. 26(S.A.)+4(yuca) 10.63 0.68
7. 28(5.A.)+2(yuca) 7.11 0.32

Turbiedad.

El analisis de varianza para los datos de turbiedad a concentraciones de 30 mg/L
indica diferencias altamente significativas (p = 0.000) entre tratamientos. La prueba
de Dunnett, confirma que el tratamiento 1 (sulfato de aluminio) y la mezcla del
tratamiento 7 se comportan estadisticamente de manera similar y diferente a los
demas tratamientos.

Color.
El andlisis de varianza para los datos de color a concentraciones de 30mg/I indica
diferencias altamente significativas (p = .0000) entre tratamientos. La prueba
de Dunnett, confirma que el tratamiento 1 (coagulante convencional sulfato de
aluminio) y la mezcla del tratamiento 5 y 6 se comportan estadisticamente de
manera similar y diferente a los demds tratamientos

pH.
El analisis de varianza para los datos de pH a concentraciones de 30mg/| no indica
diferencias altamente significativas (p < .00152) entre tratamientos. La prueba
de dunnett, confirma que el tratamiento 1 (sulfato de aluminio) y la mezclas del
tratamiento 2, 3,4, 5,6 y 7 se comportan estadisticamente de manera similar.

Las mediciones de turbiedad obtenidas con el tratamiento 1 (coagulante
convencional sulfato de aluminio) (0.90 NTU) y el tratamiento 7 (28mg/L de sulfato
de aluminio mas 2m/L de almidén de yuca) (1.50 NTU) a una concentracion de
30mg/L, se encuentran cerca del limite del agua filtrada (1 UNT), seguin la Agencia de
Proteccidn Ambiental de los estados Unidos. El proceso de remocién de particulas
de 99% y 98% para el sulfato de aluminio y el tratamiento 7 (mezcla de sulfato
de aluminio mas yuca) respectivamente son comparables con los resultados de
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Martinez et al., [5], donde logra porcentajes de remocion de 80y 90 % de turbiedad
con una dosis de 10mg/L con un polimero natural a base de Cactus lefaria con
parametros iniciales de 30 NTU.

La mejor remocién de color con una dosis de 30mg/L fue la obtenida con
el tratamiento 7 que es la mezcla de (28mg/L de sulfato de aluminio mas 2mg/L
de almiddn de yuca) (94%), y la siguiente mejor remocion fue la obtenida con el
tratamiento 1 que es el coagulante convencional sulfato de aluminio (92%), cabe
mencionar que Almendarez [6] logré reducir el 48% de color utilizando al polimero
natural cochiflog obtenido de la penca de tuna.

Para valores de pH de entrada del agua de 6.9, con la dosis éptima (30
mg/L) de Sulfato de aluminio se alcanza a acidificar levemente hasta un promedio
de 6.4 y con la mezcla coagulante del tratamiento 7, el pH baja tan sélo dos
décimas manteniendo un promedio de 6.7. Navarro et al., [7] observaron en sus
resultados el efecto del pH en la capacidad de sorcién, de cationes divalentes con
biopolimeros naturales (Ascophyllum nodosum, Coronta de maiz blanco, Lentinus
edodes y Saccharomyces cerevisie), y observaron que en un pH acido de 4 y 5, los
biopolimeros adsorben una mayor cantidad de estos cationes divalentes. Este efecto
de sorcidn es diferente con lo observado con la yuca, ya que la sorcién fue minima
debido a la nula presencia de metales en el agua al utilizarse un agua superficial
carente de metales pesados, a diferencia de las soluciones de nitrato de cadmio (Il)
tetra hidratado (Cd(NO,),.4H,0) de J.T. Baker y sulfato de cinc (Il) heptahidratado
(ZnSO,.7H,0) de Riedel-de-Haén, ambas de grado analitico, utilizadas por Navarro
y colaboradores.

Conclusiones

Las mezclas con potencial coagulante aplicadas al tratamiento de aguas superficial
son factibles, esto es de suma importancia ya que este tipo de mezclas, donde se
utilizan polimeros naturales, se puede aplicar a otros tipos de aguas tales como las
residuales industriales o municipales. Mediante el analisis de acuerdo a la prueba
de Dunnet, la dosis dptima se comporta de manera similar a las mezclas 5 y 6. Sin
embargo, la mezcla 7 remueve mds unidades de color que todas. Y con respecto a
la remocién de turbiedad la dosis dptima de sulfato de aluminio se comporta de
manera similar a la mezcla 7.
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Introduccion

Hasta hace algunas décadas, los microorganismos eran considerados
como perjudiciales y los esfuerzos en tecnologias bioldgicas se enfocaban
fundamentalmente a su eliminacidn, pero recientemente se percibié y se tomo
conciencia, que por el contrario, la mayoria de los microorganismos son benéficos
para el hombre y que pueden tener varias utilidades [1]. La busqueda de nuevas
alternativas para contrarrestar los efectos ocasionados por los continuos derrames
de hidrocarburos en el medio, ya sean de forma natural o por accidentes durante
su transporte, extraccion o manejo, han llevado a investigadores a intentar la
biorremediacién, mediante el uso de microorganismos [2], en la solucidon de
problemas que presenta la contaminacién causada por el derrame de hidrocarburos
[3]. La cantidad de microorganismos es importante para optimizar el proceso de
biorremediacién, de ahi que sea importante evaluar la capacidad de las diferentes
especies de inoculantes con las respectivas dosis de Unidades Formadoras de
Colonias (UFC) preparadas en diferentes tiempos.

137



Ubicacidn del Tipo de Suelo Sujeto a Estudio
Tratamiento de la Muestra Problema

Se utiliza un mapa para seccionar el cuadrante de posible suelo afectado y se acude
a la toma de muestra recolectando aproximadamente 70 kg de suelo Fluvisol-
Eutrico. Posteriormente se aplicaran los procedimientos para el tratamiento de la
muestra: desecacion, trituracion, molienda y tamizado.

Andlisis fisicos, quimicos y biolégicos del suelo libres de Hidrocarburos derivados
del petrdleo:

e Parametros fisicos: Humedad por el Método: NMX-AA-052 de la NOM-138-
SEMARNAT-2003 [5]; Determinacién de la Densidad Aparente y densidad
real por los métodos AS-03) y AS-04 de la NOM-021-RECNAT-2000; Medicion
de la Temperatura utilizando un termémetro de Hg (-20 a 150 °C).

e Parametros quimicos: Determinaciéon de pH del suelo medido en agua
por el método: AS-02 de la NOM-021-RECNACT-2000. Determinacion
de Hidrocarburos Totales de Petrdleo (TPH) por el método de extraccion
Soxhlet 3540C.

e Parametros bioldgicos: Conteo de células viables por el método de dilucién
seriada [6].

e Estabilizacion: El crudo ligero se destila a presion atmosférica a una
temperatura de 96 °C, durante 3 h.

e Contaminacion del suelo y establecimiento del experimento en el
laboratorio: En un recipiente se colocan la muestra de suelo y se contaminan
a una concentracién de 50.000, 70.000 y 90.000 ppm, el disefo estadistico
es tipo factorial de 3 (nivel) x 3 (tratamientos) x 3 (repeticiones) = 27
unidades experimentales.

e Adicidn del inoculante: Preparado el inoculante se adicionan a las unidades
experimentales en condiciones axénicas.

e Establecimiento de experimento en el laboratorio: Establecido el
experimento se procede a realizar los analisis fisico-quimicos y bioldgicos
correspondientes. Para llevar el registro del comportamiento de los TPH
con respecto a las UFC/g.
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Remocion de Hidrocarburos

En la Figura 1 se presentan 3 tratamientos. El primero: T1 (50,000 ppm TPH); el
segundo: T2 (70,000 ppm de TPH) y el tercero T3 (90,000 ppm de TPH) cada uno de
ellos se sometido a diferentes tiempos de elaboracién del inoculante: D1 (48 h), D2
(72 h) y D3 (96 h).
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e Tratamiento T1 (50,000 PPM). En el tratamiento T1D1 los TPH se reducen
un 70.98%, en el tratamiento T1D2 fue de: 57.80% mientras que en T1D3
fue de 64.19%. Tal como lo indica la Figura 1.

e Tratamiento T2 (70,000 PPM). En el tratamiento T2D1 los TPH se
redujeron un 75.58%, en el tratamiento T2D2 fue de: 49.42% mientras que
en T2D3 fue de: 75.20%. Tal como lo indica la Figura 2.

e Tratamiento T3 (90,000 PPM). En el tratamiento T3D1 los TPH se
redujeron un 67.56%, en el tratamiento T3D2 fue de: 48.01% mientras que
en T3D3 fue de: 65.60%. Tal como lo indica la Figura 3.

La bacteria utilizada para la elaboracién del inéculo es identificada a nivel género
como Proteus sp y se observa una clara disminucién de TPH en los tratamientos,
cabe mencionar que esta cepa se obtiene de un suelo contaminado desde el afio
1970. Es posible que los microorganismos estaban adaptados al medio, ya que
toleran la presencia de petréleo. En relacién a lo mencionado, en investigaciones
anteriores [7] se reportan poblaciones de microorganismos presentes en un suelo
gleysol mdlico con 115,211 mg/kg de hidrocarburos totales del petrdleo. Estos
resultados coinciden con los encontrados en otras zonas petroleras.

Conclusiones

La sobrevivencia de bacterias puras en esta fase de seleccidn en condiciones de
laboratorio, sugiere que poseen la capacidad de utilizar hidrocarburos alifaticos y
aromaticos como donadores de electrones [6]. El experimento se mantuvo a +29°C,
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la actividad maxima de Proteus sp es a temperaturas proximas a 30 2C, Al respecto
Adoki y Orugbani [8] reportan que Proteus sp degradd el 70 % Hidrocarburos en
un medio enriquecido con petréleo como Unica fuente de carbono. Por otro lado
Madigan et al.[6], indican que las bacterias presentan el crecimiento dptimo en
un rango de temperatura de 28 a 39 °C. Ademas, el tiempo de elaboracién del
inoculante es de importancia para optimizar el proceso de biorremediacion, ya que
para obtener una mejor restauracién de suelos contaminados con petrdleo crudo
inoculando Proteus sp, es necesario preparar el inoculante no menos de 24 horas.
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Introduccion

La produccién de etanol a partir de residuos agroindustriales (lignocelulésicos) no
atenta contra cultivos que son utilizados principalmente para consumo humano. La
lignocelulosa es el polimero natural mas abundante en el planeta, representando
cerca del 50% de la biomasa en la tierra y se encuentra en residuos agricolas,
industriales, forestales, municipales, pastos de crecimiento rapido, material vegetal
del mar, y biomasa proveniente de zonas semiaridas. Esta constituida de tres
principales fracciones: celulosa (40-50%), compuesta de moléculas de celulosa;
hemicelulosa (25-35%), un heteropolimero ramificado que contiene hexosas (15%),
pentosas (85%), acidos urdnicos y generalmente esta acétilada; y lignina (15-20%),
la cual es un polimero de caracter fendlico [1].

Hidrélisis Termoquimica con Acido Diluido

Aunque existen otros métodos, el procesamiento con acido diluido a altas
temperaturas se ha convertido en una operacién comun para el pretratamiento
de muchos materiales lignoceluldsicos, por su relativa facilidad para realizarlo
y por su bajo costo [2]. Este proceso permite la hidrélisis de la hemicelulosa en
pentosas y hexosas, remueve parte de la lignina, y hace mas accesible la estructura
de la celulosa, a tal punto que una fraccion pueda ser convertida a glucosa
enzimaticamente [3]. Con este método se obtienen jarabes de hemicelulosa que
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contienen pentosas (xilosay arabinosa) y hexosas (principalmente glucosay manosa),
ademas de presentar pequefias concentraciones de acido acético, furanos (furfural
e hidroximetil-furfural) y fendlicos derivados de la hidrdlisis parcial de la lignina.
Los furanos, fendlicos y el acético inhiben el crecimiento de los microorganismos y
tienen un efecto sinérgico de toxicidad, [4].

Pastos y Etanol

En algunos paises se han desarrollado estudios para la obtenciéon de etanol a
partir de pastos de rapido crecimiento: Miscanthus giganteus y Switchgrass
(Panicum virgatum) [6 y 7], estos son pastos que crecen de manera rapida con alta
disponibilidad de agua y en climas cdlidos. Dadas las caracteristicas ambientales,
del suelo y de disponibilidad de agua, el Estado de Tabasco tiene las caracteristicas
ideales para el crecimiento de este tipo de pastos, de tal manera que una gran
cantidad de pastizales de crecimiento rdpido se desarrollan en el Estado. Una
amplia variedad de estos pastos crecen sin cuidado alguno y no tienen un uso,
frecuentemente ni siquiera para alimentar ganado, y representan un problema ya
gue tiene que ser removido. Investigaciones recientes han involucrado el estudio
del pasto gramalote (Paspalum fasciculatum), el cual es hasta dafiino para el ganado
y alcanza rendimientos de aproximadamente 25 y 35 ton/ha/afio, con el fin de ser
utilizado como fuente para la obtencion de etanol. Como primera etapa se evalué
su composicion y se llevd a cabo la hidrélisis termoquimica de la hemicelulosa para
determinar su potencial para obtener azUcares que pueden ser convertidos a etanol.

Cosecha del Pasto Gramalote (Paspalum fasciculatum)
En el municipio de Macuspana, Tabasco se cortaron 30 kg de pasto, se secaron al sol a
40 °C durante 3 dias. Con una altura de aproximadamente 1.5 m, se redujo el tamafio
con una trituradora de pastos a un tamafio semi-uniforme de aproximadamente 3
cm. Adicionalmente, para mejorar la superficie de contacto en los tratamientos de
hidrdlisis los pastos triturados fueron tamizados a través de una malla 40.

Caracterizacion del Pasto

Con el fin conocer la composicion macromolecular del pasto, se realizaron las
siguientes pruebas (reportadas por el Laboratorio de Energias Renovables de los EUA):
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* Determinacidn de extractivos: permite conocer los compuestos organicos,
gue son capaces de ser extraidos con solventes organico, por ejemplo la
clorofila que es extraida con etanol. Se realiza por medio de extraccién con
equipo Soxhlet en agua y, después en etanol; durante 6 a 24 horas cada
uno.

* Determinacion de carbohidratos estructurales y lignina: permite conocer la
cantidad de glucanos, xilanos y lignina. Los estructurales se miden con los
jarabes obtenidos en la hidrélisis termoquimica por medio de cromatografia
liquida de alta resolucién (HPLC).

* Determinacion de cenizas: permite determinar los compuestos inorganicos.
Se realiza en la mufla a 575 @C.

Hidrdlisis Termoquimica

La hidrdlisis de la hemicelulosa se estudid mediante un disefio experimental
factorial 33: se evaluaron 3 concentraciones de HSO, (1,2y 4% w/w); 3 tiempos del
tratamiento (10, 30 y 60 min); y 3 relaciones biomasa a liquido para el procedimiento
(:2,1:5y 1:10). Los 27 experimentos se realizaron por duplicado. La temperatura de
los tratamientos fue de 121 °C.

Anadlisis por HPLC

Los jarabes ricos en pentosas fueron analizados por medio de cromatografia liquida
de alta resolucion (HPLC). Para separar los compuestos se utiliz6 una columna
aminada (Aminex HPX-87H, BioRad) y H,SO, 5 mm como fase movil, a 0.5 ml/miny
a 50°C. El acético y los furanos fueron identificados usando un detector de UV y los
azucares mediante un detector de indice de refraccion.

Con excepcién de la cosecha del pasto, todos los procedimientos
experimentales para determinar la composicion del pasto gramalote, asi como las
pruebas de hidrélisis y fermentacion se realizaron en el Laboratorio de Ingenieria
de Vias Metabdlicas del Instituto de Biotecnologia de la UNAM en Cuernavaca,
Morelos.

En la Figura 1, se presenta graficamente el contenido de azlcares obtenidos
en los experimentos con mayor contenido de estos compuestos. También se
presenta la concentracidon de acético y furanos.
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Figura 1. Contenido de azucares y acidos en el pasto gramalote (Paspalum fasciculatum)

Conclusiones

Tomando en cuenta las condiciones que econdmicamente sean mas factibles en
un futuro para escalar industrialmente el proceso de hidrdlisis termoquimica asi
como los factores de facilidad de separacion. Dados los valores obtenidos en la
hidrdlisis termoquimica, el contenido de azlcares es suficiente para obtener
una produccion eficiente de etanol. Comparando, la cantidad de 19.6 g/L que se
obtuvo en el experimento 8. Asi mismo, se observa que los contenidos de furanos
(furfural y HMF), compuestos téxicos para los microorganismos responsables de la
fermentacion, son mds bajos siendo esto una ventaja en cuanto a la facilidad para
eliminarlos antes de fermentar.
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Introduccion

Con los constantes derrames de hidrocarburos en el medio ambiente, ya sean de forma
natural o por accidentes durante su transporte, extracciéon o manejo, los investigadores
se han dado la tarea de buscar alternativas para contrarrestar los efectos sobre este.
Estos han llegado a intentar la biorremediacién mediante el uso de microorganismos
[1] en la solucidn de problemas que presenta la contaminacion causada por el derrame
de hidrocarburos [2]. La biorremediacidon es una tecnologia que utiliza el potencial
metabdlico de los microorganismos fundamentalmente bacterias, pero también hongos
y levaduras, para transformar contaminantes orgdnicos en compuestos mds simples
poco o nada contaminantes, y por tanto, se pueden utilizar para limpiar terrenos o aguas
contaminadas [3]. Naturalmente existen otros compuestos superficialmente activos
derivados de microorganismos, también llamados biosurfactantes [4]. Los contaminantes
hidrofdbicos presentes en los hidrocarburos del petréleo requieren su solubilizacién
para poder ser degradados por las células microbianas; por lo que la presencia de
biosurfactantes incrementa la degradacion microbiana de los contaminantes [5].

Obtencion y Evaluacion del Biosurfactante Generado por Proteus sp

° Extraccion: Se realiza la extraccion del biosurfactante, a partir del caldo
de cultivo con la cepa bacteriana que haya presentado mayor actividad de
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reproduccién poblacional. En la precipitacion se utilizard la relacién acetona/

caldo: 1:1.2 para eliminar el grueso de las sustancias no tensoactivas, se

precipitara el caldo centrifugado con acetona [6]. La acetona debera estar
frescay se afiadird al caldo lentamente con agitacién, el precipitado obtenido

se separard del sobrenadante mediante filtraciéon en papel Whatman No. 1.

La acetona serd eliminada en un evaporador rotatorio a 40°C.

Obtencidn: La obtencidon del producto activo se realiza mediante tres

extracciones sucesivas del sobrenadante libre de células, usando la mezcla

cloroformo/metanol, relacion 2:1 v/v en un embudo de separacion. Los

extractos orgdnicos se unen y evaporan a 30°C hasta sequedad [7].

Identificacion de lipidos polares: Para la identificacion del biosurfactante

obtenido, se determina la presencia de los lipidos polares de interés:

glicolipidos, lipopéptidos y fosfolipidos, ya que estos son los que
principalmente presentan propiedades surfactantes. Se preparan 3 placas
de cromatografia de vidrio o aluminio cubiertas de silica gel con un espesor
de 0.25 mm de 3.5 x 10 cm, una para cada determinacion, se le agregan
ocho microlitros a 1 cm del borde inferior de éstas y se sumergen en una

solucion disolvente y tres soluciones reveladoras: difenilamina, ninhidrina y

azul de bromotimol [8].

Preparacion de soluciones: La solucidon disolvente se prepara con

cloroformo/acetona/metanol/acido acético/agua, usando la relaciéon de

6:8:2:2:1 v/v, lo suficiente para que la placas de cromatografia queden
sumergidas, esta ascendera por capilaridad y arrastrard a los componentes

a lo largo de la placa produciendo “manchas” de los lipidos presentes en la

muestra [8].

e La solucion para revelar los glicolipidos: Se prepara disolviendo 2 g de
difenilamina en 20 ml de etanol, 100 ml de acido clorhidrico concentrado
y 80 ml de acido acético a la solucidn; se rocia la placa con difenilamina y
se calienta a 105°Cy de 15-30 min, los glicolipidos aparecen como zonas
azul-grises sobre un fondo ligeramente gris [8].

e Solucién reveladora de lipopéptidos: Se prepara una solucién de
nihidrina al 2% en etanol. Se rocia y se calienta la placa a 100°C de 5-10
min. Fosfatidil etanolamina, fosfatidilserina y sus derivados aparecen
como manchas rojo-violeta [8].

e Soluciéon reveladora de fosfolipidos: Se disuelven 0.01 g de azul de
bromotimol en 100 ml de solucidon de NaOH 0.01 M. Se rocia la placay se
calienta a 100°C, los fosfolipidos aparecen como zonas amarillas sobre
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un fondo azul [8]. La figura 1 muestra que el crecimiento de las Unidades
Formadoras de Colonias (UFC) al paso de los 17 dias (d) presenta mayor
crecimiento a los 14 d. Posteriormente empieza a disminuir. Asi mismo, la
mezcla conformada por la repeticién 1 (R1), repeticidn 2 (R2), repeticion
3 (R3) y repeticiéon 4 (R4), presenta una lectura de absorbancia de 1743
x 108, mayor que la de inicio (736 x 10°) con la adicion de Hidrocarburo.
Esto muestra una mayor emulsificacion del petrdleo. El lipido polar
presente en el biosurfactante de Proteus sp fue el lipopéptido por
presentar manchas rojo-violeta [8].
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Figura 1. Curva de crecimiento de UFC vs Tiempo

Conclusiones

El tiempo de fermentacion del caldo de cultivo es importante, ya que la produccién
del biosurfactante comienza desde los inicios de fermentacidn relacionado con el
crecimiento de las UFC cuando estas obtienen su mayor crecimiento poblacional,
por lo tanto, significa que la produccién esta asociada al crecimiento bacteriano;
pasado este empiezan a descender las UFC por lo que la produccion se detiene. Por
lo que no es necesario dejar pasar mas 14 dias de cultivo, la produccién obtenida
de biosurfactante fue de 1.5 ml.
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Introduccion

Diferentes especies de plantas tienen la capacidad de establecer asociacién con
las bacterias de los géneros azospirillum y Azotobacter. Estas bacterias inducen al
crecimiento vegetal promoviendo el rendimiento de las cosechas ya que producen
compuestos bioactivos como vitaminas y hormonas y fijan nitrégeno atmosférico
que es utilizado por la planta.

Para sostener altos niveles de productividad, el manejo agronémico de la pifia
utiliza tecnologias e insumos de tipo convencional en donde los compuestos sintéticos
son la base. Sin embargo se aumentan los costos de produccion, se deterioran los
componentes del agroecosistema, alterando la fertilidad natural y modificando
las poblaciones microbianas [1]. Para contribuir al manejo de una agricultura
sustentable, actualmente se estan utilizando biofertilizantes que es la introduccidn
de microorganismos benéficos para las plantas en un sustrato cualquiera [2].

Seleccidén de Sitio de Muestreo y Colecta de Sustratos Orgdnicos
para el Soporte Microbiano

Se delimita una superficie de 500 m? cultivada con pifia, de la cual al azar se muestren
10 puntos, en cada punto se toma muestra de raiz (suelo rizosferico). Los sustratos
colectados de pollinaza y rastrojo de pifia se pesan en cantidades de 250 g, para
esterilizar en autoclave a 120°C y 15 Ib/plg.2
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Evaluacion de Poblaciones de Bacterias en Muestras

Se toman 10 g de cada muestra para sembrar en medios de cultivos especificos de
bacterias fijadoras de nitrégeno, Azospirillum [3] y Azotobacter [4] y se determinan
con el método de cuenta viable por dilucién seriada. Los cultivos se incuban a 282
C., alos 5 dias de incubacidn se contaran las colonias (UFC) [6].

Establecimiento de Bioensayo para Biofertilizante

Se aislan y caracterizan las colonias para posteriormente seleccionar los consorcios de
bacterias del género Azotobacter y Azospirillum 'y por arrastre de masas se vacian en
el medio liquido con extracto de carne y se mantienen a 180 rpm durante seis dias.
Se establece un disefio experimental completamente al azar con un arreglo
factorial de 4 x 2, para un total de 8 tratamientos con tres replicas (ver Tabla 1).

Tabla 1.
Disefio al azar de las unidades experimentales de pollinaza y rastrojo
Tratamientos Descripcion Repeticiones Un.ldades
Experimentales

1 Pollinaza Testigo ( PT) PTR1, PTR2, PTR3 3

2 Pollinaza + AZP* PAZPR1, PAZPR2, PAZPR3 3

3 Pollinaza + AZT** PAZTR1, PAZTR2, PAZTR3 3

4 Pollinaza + BFN¢ PBFNR1, PBFNR2, PBFNR3 3

5 Rastrojo Testigo (RT) RTR1, RTR2, RTR3 3

6 Rastrojo + AZP* RAZPR1, RAZPR2, RAZPR3 3

7 Rastrojo + AZT** RAZTR1, RAZTR2, RAZTR3 3

8 Rastrojo + BFN RBFNR1, RBFNR2, RBFNR1 3
Total de unidades experimentales 24

Bacteria Azospirillum y Bacteria Azobacter, bacterias fijadoras de nitrégeno. Una vez
esterilizados los sustratos, se les adicionan 200 ml de inéculo, integrado por el consorcio
segun corresponda al tratamiento y se incuban a temperatura ambiente a 30°C.

Analisis Fisico, Quimico y Microbioldgico en Biofertilizante

Al primer dia, a los 30, y 60 dias se evalua el por ciento de humedad, la temperatura
con termdémetro digital y las unidades formadoras de colonia. Al primero y a los
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60 dias después de establecido el bioensayo se determina el pH a través de un
potencidmetro, Nitrégeno total y el fosforo disponible [7].

Procesamiento de la Informacion

Las variables tamafio de poblacién de bacterias fijadoras de nitrégeno de vida libre,
Azotobactery Azospirillum evaluadas en campoy en el bioensayo del biofertilizantes,
asi como Nitrégeno total, se les realiza el analisis de varianza y la prueba de media
con la prueba de Tukey (a = 0.05), utilizando el procedimiento ANOVA del Statical
System SAS 2007.

Contenidos de Nitrégeno Total y Poblacion de Bacterias
del Género Azotobacter y Azospirillum en biofertilizante

Las Figuras 1y 2 muestran que en el sustrato pollinaza inoculado con consorcio de
Azotobacter mas Azospirillum, registra una poblacidn de bacterias de 40 y 115 x10°
UFC respectivamente y el por ciento de nitrégeno total liberado fue de 3.2.

O SIC (testigo)
200 T ® Clazp
@ Clazt

BClazop+azos

Bacterias (10°UFCg-1s.8)

Pollinaza |

Figura 1. Poblaciones de
bacterias fijadoras de nitrégeno
en sustratos a los 60 dias
después de la inoculacion.
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Conclusiones

El por ciento de nitrégeno total liberado con mayor diferencia significativa (p<0.05)
se registré en el sustrato pollinaza inoculado con consorcio de Azotobacter mas
Azospirillum el 3.2 % de nitrégeno total perdido, segin la NOM-021 [7] en la
clasificacion de moreno el porcentaje de nitrégeno encontrado es muy rico. Y con
155 x10° UFC g de sustrato, al respecto Matos y Zuiiiga, [8] reportan que dos cepas
de rizobios fueron soportadas en turba con poblaciones de 53 x10% UFC g. Por otra
parte el pH del sustrato fue ligeramente acido (6.7) y la actividad enzimatica de estos
microorganismos para fijar nitrégeno es dptima en un rango de pH de 6 a 7 [9]. La
mejor combinacidn para el biofertilizante nitrogenado fue pollinaza e inoculado con
consorcio Azotobacter y Azospirillum Esta combinacidn es la mas recomendable
para la fabricacién del biofertilizante, debido a que a los 60 dias se registré 1.08 % de
nitrégeno liberado. Ademas mantuvo una poblacién de Azotobacter y Azospirillum
de 40y 115 x10° UFC gramo de sustrato respectivamente.
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Introduccion

El fésforo al reaccionar con la mayoria de los elementos de la tabla periddica forma
una gran cantidad de compuestos quimicos denominados fosfuros. Los fosfuros
presentan propiedades similares a todos los compuestos metalicos ordinarios
como los carburos, nitruros, boruros y siliciuros, los cuales son buenos conductores
de la electricidad y tienen excelentes propiedades térmicas y quimicas; estas
caracteristicas permiten su uso en diversas aplicaciones. Estos materiales han
mostrado buena actividad catalitica en reacciones de hidrodesulfuracion (HDS) e
hidrodesnitrogenaciéon (HDN) de moléculas modelo [1]. Oyama y cols., en el afio
2004 [2] evaluaron la actividad catalitica de fosfuros de niquel (Ni,P/SiO,) en un
sistema de reaccion de tres fases operando a 3.1 MPa y 643 K. La alimentacion
estaba constituida por 2000 ppm de nitrégeno (quinoleina), 3000 ppm de azufre
(dibenzotiofeno), 500 ppm de oxigeno (benzofurano), 20% de compuestos
aromaticos (tetralina), todo disuelto en tetradecano. Los resultados indicaron un
99% en HDS, 91% de HDN y 80% HDO, los cuales indican la importancia de estos
materiales convirtiéndolos en una importante alternativa frente a los problemas
gue presentan las cargas que actualmente se procesan en las refinerias.
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Sintesis de Fosfuros de Niquel

Un método de sintesis usado en la obtencion de fosfuros de niquel es el de
reduccién a temperatura programada (TPR). Inicialmente el soporte se seca a 393 K
durante 12 horas y el compuesto de niquel se integra al soporte por el método de
impregnacion a humedad incipiente. Como fuente de niquel y fésforo se emplean
soluciones de Ni(NO,),6H.,0 y (NH,),HPO,, respectivamente. Una vez impregnado
el niquel y el fésforo, el sdélido se seca a 393 K durante 12 horas, seguidamente
el material se calcina a 773 K por 6 horas en aire. Finalmente, los materiales se
reducen en hidrégeno (223 micromoles/g/s) desde temperatura ambiente hasta
623 K empleando una rampa de calentamiento de 0.0583 K/s). Posteriormente la
temperatura se incrementa hasta 858 K con una rampa de calentamiento de 0.0166
K/s permaneciendo a esta ultima temperatura por 30 minutos; una vez finalizada
la reduccién de los materiales, se comienza a enfriar el horno permaneciendo el
sistema en atmdsfera inerte. Debido al caracter piroférico de los materiales, éstos
se pasivan a temperatura ambiente en presencia de una mezcla de 1% de oxigeno
en nitrégeno por 1 hora [3].

Andlisis Cistalografico de los Fosfuros de Niquel

Los materiales Ni,P/SiO, son estudiados por difraccién de rayos X mediante el método
de polvos empleando radiacion CuKa, 35 Kv y 25 mA. En la Figura 1 se presenta el
patrén de difraccidn de rayos X (DRX) del fosfuro de niquel con la relacién Ni:P de 1.0
depositado en éxido de silicio. En el catalizador fresco como en el catalizador usado
en la reaccién de HDS de dibenzotiofeno, para ambos catalizadores se identifica un
amplio pico correspondiente al dxido de silicio (Tridymite-M, syn) fase monoclinica
mediante la tarjeta 18-1170 JCPDS-ICDD; por otra parte, los picos de difraccién
localizados a 40.7, 44.6, 47.3, 54.2, 66.2 y 74.6 de la escala 28 identifican la fase
hexagonal del Ni,P de acuerdo con la tarjeta 3-953 del JCPDS, misma fase cristalina
identificada por Oyama y Cols.[2]

En la Figura 2 se muestran los patrones de difraccion de rayos X de los fosfuros
de niquel con relacion Ni:P de 1:1.5 depositado en SiO,, al igual que en el catalizador
con la relacion Ni:P de 1:1 se observa una sefial de dxido de silicio que constituye el
soporte asi como la presencia de la fase Ni2P para el catalizador antes y después de
la reaccidn, lo cual implica que el incremento en el contenido de fésforo no influye
sobre el tipo de estructura cristalina formada y que las condiciones de operacion
prevalecientes en el medio de reaccién no alteran la fase cristalina del catalizador.
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El tamaio de cristal para ambos catalizadores se determina con base en los picos
de difraccién de mayor intensidad, los cuales presentan su sefial a 40.8° (hkl = 111)
y 44.6 (hkl =201) mediante la ecuacién de Scherrer:

Dc =Kl /bcosq Ecuacion 1

Donde K es una constante con valor de 0.9, A es la radiacién emitida por la longitud
de onda de los rayos X, B es el ancho medio del pico de maxima intensidad y 6 es el
correspondiente dngulo de Bragg. La Tabla 1 resume los valores de drea especifica y
tamafio de cristal para ambos catalizadores antes y después de la reaccién de HDS
de dibenzotiofeno.
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Tabla 1.
Area especifica, tamafio de cristal en fosfuros de niquel/SiO,
Catalizador Area especifica (m?%/g) Tamaiio de cristal (nm)
Fresco usado Fresco Usado
Ni(1.0)P 345 340 37 28
Ni(1.5)P 330 320 28 27

Propiedades Texturales de Fosfuros de Niquel

El drea especifica BET y las propiedades texturales se determinan en un equipo
Quantachrome Nova 1000 atemperatura de nitrégeno liquido; previoala determinacion
las muestras son desgasificadas a 250°C por 4 horas. En la Figura 3 se observa que el
soporte (SiO,) presenta una isoterma del tipo IV caracteristica de sélidos mesoporosos
(2-50 nm, IUPAC), con una histéresis del tipo A que corresponde a capilares de forma
tubular abiertos en ambos extremos. La SiO, presenta un drea especifica de 340 m?/g.
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En la Figura 4 se presenta la distribucion de tamafio—volumen de poro de la SiO,,
en donde se puede observar que el tamafio de diametro de poro abarca desde 22
hasta 150 A, de donde se identifica el tamafio de poro promedio en el intervalo de
46 — 60 A con un volumen de poro de 0.0153 cc/g.

El area especifica de los fosfuros soportados en el dxido de silicio no difieren
en gran magnitud del 4rea de la silice pura, 340 contra 345 m?/g, lo cual indica
gue las condiciones de sintesis de los fosfuros no tiene una influencia marcada
sobre el drea especifica resultante; en este caso, se puede considerar que el flujo
de hidrégeno usado para la reduccion del oxido permite una buena difusion del
agua generada durante la reduccién, por lo cual no se presentan problemas de
sinterizacion que afecten la estructura porosa del soporte. En todo caso, el didmetro
de poro en ambos catalizadores se encuentra alrededor de 50-100 A lo cual estd de
acuerdo al tipo de isoterma en cuestion. La principal modificacidn se presenta en el
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tamafio de cristal en el fosfuro con la relacion Ni:P de 1:1.0, en la cual el tamafio del
cristal varia de 37 antes de reaccion a 27 nm después de la reaccion de HDS.

EnlaFigura 5 se observan las isotermas de adsorcidon-desorcion de nitrégeno
para ambos fosfuros de niquel/SiO, Las isotermas son del tipo IV en ambos casos,
caracteristicas de materiales mesoporosos con histéresis tipo | tipicas de sdlidos
con canales cilindricos con poros uniformes en tamafio y forma o aglomerados de
particulas esferoidales [4].

Q016

Desorcidn Dy (d) [cc/Alg]
e -—_________-

Dianeto de poro(ﬁh Figura 4. Distribucion tamafio y
volumen de poros de SiO,
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Composicidn Superficial de los Fosfuros de Niquel

La composicion superficial se determina por medio de un microscopio electrénico
de barrido (MEB) acoplado con un detector EDS (JSM-5800, 15 kV, 51 VA, 85X, cps
750). La Tabla 2 reporta la relacion tedrica y real del contenido de niquel-fésforo en
los catalizadores de fosfuros de niquel con relacion de 1:1.0 y 1:1.5, en la cual se
observa que las relaciones Ni:P reales son diferentes a los valores tedricos usados
en la sintesis; las estequiometrias experimentales obtenidas en ambos catalizadores
fueron el NiP_, yNiP_,, respectivamente, lo que indica una diferencia de alrededor
del 50% respecto al contenido de fésforo tedrico. Lo anterior puede ser originado
por migracion del fosforo en forma de PH, durante la etapa de reduccion. Oyamay
cols [5], han reportado un fendmeno similar en este tipo de materiales.

Tabla 2.
Relacion tedrica y experimental Ni:P determinada por MEB-EDS

Catalizador Relacion tedrica Relacidn real
Ni(1.0)P 1:1.0 1:0.6
Ni(1.5)P 1:1.5 1:0.8

167



Actividad Catalitica de Catalizadores de Fosfuro de Niquel

Una de las aplicaciones de los catalizadores de fosfuro de niquel es en la reaccién
de hidrodesulfuracion de dibenzotiofeno (HDS de DBT), la cual se realiza en un
reactor discontinuo operando a 623 K, 33 Kg/cm? y 600 rpm durante 5 horas. El
avance de la reaccion se realiza mediante el andlisis de muestras cada 30 minutos
en un cromatdgrafo de gases Perkin Elmer Autosystem XL provisto de una columna
empacada de OV-17. La Tabla 3 resume los resultados de la actividad catalitica con
ambos fosfuros en la reaccion de hidrodesulfuracién de benzotiofeno. La conversion
del DBT utilizando el fosfuro de niquel como ctalizador es de alrededor del 9%.
El principal producto de la reaccidn es el bifenilo (BF) y menores proporciones de
ciclohexilbenceno (CHB) y tetrahidrodibenzotiofeno (THDBT). El indice HID/DSD de
0.5 y 0.56 respectivamente, favorece las reacciones de desulfuracion directa sobre
las reacciones de hidrogenacion. La relacion HID/DSD se determina de acuerdo a la
siguiente expresion:

HID / DSD = &dDBD + CHB [JF Ecuacién 2
Tabla 3.
Distribucidn de productos obtenidos en la HDS de dibenzotiofeno con los fosfuros de
niquel/SiO,
Catalizador THDBT BF CHB
Ni(1.0)P 21 66.7 12.3
Ni(1.5)P 23 64.3 12.5

La actividad mostrada por los fosfuros estd condicionada por el tipo de sistema
de reaccién usado ya que no permite la evacuacion del azufre removido de las
moléculas reaccionantes. Esto ocasiona que el H,S que se genera durante las etapas
iniciales de la HDS de dibenzotiofeno entre en competencia por los sitios activos del
catalizador con el DBT ocasionando un bajo resultado en la remocion de azufre. Por
otra parte, se ha reportado recientemente que el tamafio de particulas de fosfuros
alrededor de 6 nm le confieren a los fosfuros depositados en silica mayor actividad
y mejor resistencia a las condiciones de reaccién [5,6]. En los fosfuros de niquel
soportados en silice con una relaciéon atomica Ni:P de 1.1 y 1.1.5 el tamafo del
cristal de los fosfuros se encuentra alrededor de 27 nm lo cual podria contribuir a la
baja eficiencia del sistema catalitico.
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Conclusiones

La fase cristalina Ni,P se genera por reduccion a temperatura programada con
hidrégeno a partir del éxido de niquel-fésforo. Las relaciones estequiométricas Ni:P
1:0.6 y 1:0.8 resultantes indican la pérdida de iones fosforo debido a la migracidn del
fosforo en forma de PH,, debido probablemente a las condiciones de temperatura
prevalecientes en el medio de sintesis. La migracion del fésforo de la estructura
final del catalizador asi como el tipo de reactor usado afectan probablemente las
propiedades cataliticas del mismo, llevando a una baja eliminacidn de azufre en la
reaccion de hidrodesulfuracion del dibenzotiofeno con un predominio de la reaccién
de desulfuraciéon respecto a las de hidrogenacién. Las propiedades texturales del
soporte no se alteran por la presencia de los fosfuros depositados en su superficie
indicando que no existe bloqueo de su estructura porosa por las particulas de la
fase activa.
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Introduccion

El dioxido de titanio (TiO,) es un Oxido metdlico ampliamente estudiado cuya
aplicacion estd determinada por sus propiedades fisicoquimicas como son: tipo de
estructura cristalina, tamafio de particula, area superficial, porosidad y estabilidad
térmica [1], dependiendo de estas propiedades el material se puede utilizar como
soporte catalitico en reacciones fotocatdliticas y en hidrotratamiento [2].

El 6xido de titanio presenta tres fases cristalograficas, anatasa, rutilo y
broquita, el desarrollo de éstas depende de la forma de preparacién y condiciones
de preparacion [3]. La modificacién de las propiedades intrinsecas puede ser
mediante la adicién de dopantes catiénicos o anidnicos, en el caso de aplicaciones
fotocataliticas su uso depende de la capacidad que este tenga para generar un
par electrén-hueco, para generar el par electronico puede ser introducido en su
estructura un dopante metadlico, sin embargo se tiene el inconveniente de que se
presente inestabilidad térmica y que los centros metalicos actien como trampas de
electrones reduciendo la eficiencia del proceso.

En la literatura se ha reportado que la modificacién de la titania con aniones
como SO,? PO,? y WO,? aumenta la acidez, estabilidad térmica y mesoporosidad
[4]. En particular, la sulfatacion del TiO, es de gran interés por su aplicacion en el
tratamiento de contaminantes orgdnicos que afectan el medio ambiente. Otras
investigaciones han reportado la preparacion de la titania sulfatada y no sulfatada
por el método sol-gel estudiando el efecto de la temperatura de calcinacién sobre
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sus propiedades fisicoquimicas y en la degradacidon fotocatalitica del fenol. En los
materiales sulfatados la Unica estructura cristalina observada fue la anatasa y el
area especifica se incrementa respecto al material puro [5].

Por otro lado, se han realizado estudios del efecto de la sulfatacidén sobre
la fotoactividad del TiO, preparado por sol-gel. El hidroxido precursor puro y
modificado con sulfato se calcinaron a 600°C, observando de igual forma que
los materiales sulfatados tienen mayor area especifica y son mas activos en la
degradacion de 2,4-dinitroanilina que el TiO, puro, lo cual fue atribuido a que los
materiales sulfatados solo presentan la fase anatasa, mientras los no sulfatados
estan constituidos por una mezcla de fase anatasa-rutilo (81%-19%) [6].

A continuacién se describe la preparacion del diéxido de titanio de acuerdo
al método hidrotérmico propuesto por Sung vy col. [7], con la finalidad de observar
el efecto del ion sulfato sobre las propiedades texturales y estructurales del éxido
de titanio.

Preparacién Hidrotérmica de TiO,

EITi(OH), se prepara en un reactor de vidrio, se mezcla hidroxipropil celulosa (75-150
cP, peso molecular 100,000), con agua destilada y 2-propanol, mediante agitacion
magnética. La mezcla se enfria a 4°C afiadiendo lentamente tetracloruro de titanio
3M. La solucidn acuosa resultante se calienta a 70°C durante 1h. Finalmente, se
adiciona hidréxido de amonio para neutralizar y obtener el precipitado, agitando por
1 ha70°C, posteriormente se afieja a temperatura ambiente por 24 h. El material se
recupera por filtracién a vacio y se lava con agua destilada y acetona. El secado se
realiza a 120°C durante 24 h para posteriormente calcinar a 400°C por 3 h.

La adicion del ion sulfato en el Ti(OH), se efectua después de la etapa del
secado, agregando la cantidad necesaria de H,SO, (1 M) para obtener materiales
con 3y 7% en peso de tedrico de sulfato [8], la pasta obtenida se seca a 120° por 24
h, finalmente el material se calcina a 400°C por 3h.

Efecto del lon Sulfato
La maxima fuerza acida (MFA) de los sitios cataliticos es determinada mediante

titulacién potenciométrica con n-butilamina (n-BTA). Dicha técnica da como
resultado mediciones de neutralizacion, como se reporta en la Figura 1 y Figura
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2. La MFA corresponde al primer punto de la neutralizacién de los sitios acidos
superficiales, para el TiO,-Hies de +100 mV lo que indica la existencia de sitios
acidos fuertes. Sin embargo, la concentracion de éstos es muy bajo, la mayoria de
los sitios acidos neutralizados con la n-butilamina son débiles ya que se encuentran
entre 0y -70 mV [9].

En los perfiles de neutralizacién de los sitios acidos del TiOZ/SO4'2 modificado
con 7% peso se obtienen valores en MFA superiores a +540 mV que corresponden
a sitios acidos muy fuertes [9]. La adicidn del ién sulfato causa la modificacién en
la fuerza de los sitios acidos superficiales del diéxido de titanio, los cuales pasan de
100 a 540 mV.

mVy
4/4

Figura 1. Perfil de neutralizacién meq of HBTAg of sdid

de sitios acidos en TiO, puro
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Efecto del lon Sulfato Sobre las Propiedades Estructurales del Oxido de Titanio

Los patrones de difraccion de rayos X de TiO, puro y los materiales TiOz/SO4‘2 se
observan en la Figura 3. Mediante el difractémetro de rayos X D5000 SIMENS se
determina la estructura cristalina del TiO,. El didxido de titanio puro esta constituido
de una mezcla de fase anatasa-rutilo y trazas de broquita. La fase broquita esta
presente en los tres materiales, la estructura broquita es resultado de la alta acidez
del medio de sintesis. Por el contrario en los catalizadores sulfatados se obtiene
la fase anatasa en alta proporcién y trazas de la estructura broquita. El idn sulfato
causa la estabilizacion de la fase anatasa sobre la rutilo a esta temperatura de
sintesis.

174



+ Anatase
* Rutile
° Brookite

*rl- Wh;}&w”ﬁm'wmnm -70?

| | ” -fv
{ il ++
r ° i il r) . 5 2
) i M + Ti0 - 3% 50
e oA S e o Iy \ i ) 2 4
A Ml Mt Wil M Vngnaed Pl L
*

+
| % * . * * p
M e
T T T T 7

Figura 3. Patron de difraccion 20 30 40 50 80 70 80
de rayos X de los materiales
preparados 2Theta

Otra técnica utilizada para la determinacién de propiedades estructurales de TiO,
es mediante espectroscopia infrarroja (FT-IR). En los espectros de FT-IR (Figura
4) se muestran las sefiales caracteristicas del TiO,-Hi, TiO,-3%SO, y TiO,-7%S0O,
correspondientes a vibraciones de los enlaces Ti-O en 643-550 cm™ [4,13], y a 3298-
3493cm®?,3639cm™?,3798 cm™ correspondientes a grupos OH superficiales, mientras
que a 1623 cm se registran las sefiales asignadas a los grupos OH de moléculas de
agua adsorbidas en la superficie [7], adicionalmente en los catalizadores sulfatados
(Ti0,-3% SO, y TiO,-7% SO,) se muestran sefiales a 1271-1027 cm™ atribuidas a las
vibraciones del tipo S-O y S=0 [4].

En la Figura 5 se reporta el andlisis cualitativo del material TiO, 7% SO,. El
espectro EDX se obtiene mediante la técnica de microscopia electrdnica de barrido
e indica que la muestra esta constituida esencialmente de titanio, oxigeno y azufre.

En la Figura 6(a) se muestran los espectros UV-vis del TiO, 3% SO,?, Ti02
7% SO4 y TiO, Hi. Para los materiales sulfatados la energia de banda prohibida es de
Eg =3.11eVy Eg =3.10 eV, respectivamente, estos materiales estan constituidos de
una mezcla de fases anatasa y broquita. Por otra parte, en la Figura 6(b) se observa
el espectro Uv-vis del material TiO,-Hi el cual tiene una Eg de 3.0 eV, valor inferior
al de los materiales sulfatados lo que indica que estan constituidos por una mezcla
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de fase anatasa-rutilo (62%-38%), respectivamente, con este material la Eg se corre
a valores de longitud de onda de 413 nm, lo cual abre la posibilidad de aplicarse en
reacciones fotocataliticas empleando luz visible.

—— Ti0, 3% SO7

——Ti0, 7% SO;
TiO-Hi

y y T v T
4000 3000 2000 1000 Figura 4. FT-IR de materiales
TiO, 3% SO,, TiO, 7% SO, y

m) TiO,-Hi

o 1 2 3 4 g 3 7
Ty 1 Eibciron image 1 Full Scale 85 cts Cursor 4428 (28 cts) kg

Figura 5. Espectro EDX de TiO,-7%S0O,
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Efecto del lon Sulfato Sobre las Propiedades Texturales del Oxido de Titanio

El ion sulfato modifica ligeramente las propiedades texturales del didxido de titanio.
La técnica utilizada para determinar el area especifica es mediante la fisisorcion de
N, en el equipo Autosorb-1, marca Quantachrome. El drea especifica del TiO, puro
es de 62 m?/g mientras que con la adicién de 3%peso de TiO,/SO,? incrementa
hasta 70 m?/g (Tabla 1). El incremento del drea especifica de los materiales se debe
al efecto estabilizante del idn sulfato, sin embargo, a mayor porcentaje del sulfato
la estructura porosa se modifica, incrementando el volumen total de poros [10-11].
El método hidrotérmico con base a estos resultados produce diéxido de titanio con
area especifica similar a la reportada para el TiO, Degussa P25 (5015 m?*/g) [12].

Tabla 1.

Valores reportados de drea y tamario de cristal de los catalizadores.

. Temperatura de < 5 Tamaiio de
Catalizador calcinacién (°C) Area (m/g) Fase cristal (nm)
TIO.-Hi 62 Anatasa 12
10_-A1
’ Rutilo 16
] 400
Ti0,-3% SO, 70 Anatasa 10
TiO,-7% SO, 65 Anatasa 9
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Conclusiones

La fase anatasa del diéxido de titanio policristalino preparado hidrotérmicamente
se estabiliza con la introduccién en la fase hidroxido de 3 y 7% de iones sulfato
aungque no causa cambios muy importantes en el area especifica de los materiales
sulfatados respecto del puro, sin embargo existe un incremento notable en la fuerza
acida de los sitios cataliticos.
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Introduccion

El estudio de la quimica supramolecular ha tenido gran interés en los ultimos afios
debido a que permite la mejor comprensién de diversos procesos, entre ellos los
bioldgicos, donde muchas de las asociaciones entre moléculas no son del tipo
covalente, sino mas bien de tipo “interacciones débiles”. Estas interacciones, a
pesar de su caracter débil, son capaces de producir grandes cambios a nivel de
propiedades fisicas y quimicas de las moléculas involucradas [1,2].

La quimica supramolecular, a menudo llamada “la quimica mas alla de las
moléculas” estudia estructuras altamente organizadas que involucran dos o mas
moléculas individuales agrupadas unicamente mediante fuerzas intermoleculares.
Las principales interacciones involucradas son: puentes de hidrégeno, interacciones
metal-ligando, interacciones hidrofdbicas, fuerzas electrostaticas y fuerzas
capilares. La quimica supramolecular tiene una gran importancia en diversas areas
como: control y catalisis de reacciones quimicas, sintesis organica, reconocimiento
molecular, disefio de materiales a escala molecular para la industria electrdnica,
separacién quimica, quimica bio-orgdnica, encapsulamiento de sustancias activas
para la industria farmacéutica, etc.[3]

A menudo cuando se estudian estructuras supramoleculares se habla de
auto-ensamblado (“self-assembly”), proceso por medio del cual las moléculas se
organizan en agregados supramoleculares estables de forma espontdnea mediante
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fuerzas no covalentes, este es un proceso altamente conveniente y simple que facilita
la sintesis de nuevos materiales y que ocurre no solo en este tipo de reacciones de
sintesis en el laboratorio, si no que es una constante en los procesos biolégicos [3].

Una de las asociaciones supramoleculares de especial interés en el
encapsulamiento molecular es el sistema denominado anfitrién-huésped, en
el cual para que esta interaccidon ocurra se deben cumplir ciertos requisitos: el
anfitrion debe tener una serie de sitios bien definidos susceptibles de asociacion
con la molécula huésped y ademads no deben existir impedimentos geométricos
o histéricos que requieran cambios conformacionales importantes por parte de
ambas moléculas para que ocurra la asociacién de forma estable. [4]

Dentro de las moléculas que pueden formar estructuras macromoleculares
mediante el proceso de auto-ensamblado y el modelo de anfitrién-huésped se
encuentran las ciclodextrinas (CDs); que son oligosacaridos ciclicos compuestos
principalmente por 6, 7 y 8 unidades de glucosa (a-, B- y-ciclodextrina). Estas
moléculas tienen una caracteristica particular que las hace especialmente
interesantes enlaformacién de estructuras supramoleculares mediante laasociacion
con compuestos organicos, principalmente hidrofdébicos, debido a que poseen una
estructura geométrica espacial de sus dtomos similar a una seccidn cdnica (Figura
1) donde la disposicion de sus grupos OH primarios orientados hacia el interior
formando junto con los enlaces glucosidicos una cavidad interior relativamente
mas hidrofdbica mientras que los grupos OH secundarios se encuentran orientados
hacia el exterior formando una capa externa hidrofilica. (Figura 2) [5,6].

Esta capacidad unica de las ciclodextrinas de alojar en su interior moléculas
organicas hidrofdbicas, para formar compuestos llamados complejos de inclusion,
los convierte en medios ideales para aumentar la solubilidad de compuestos
insolubles en agua, cuando éstos deben ser usados en medios acuosos, ésta ventaja
es utilizada comunmente en la industria farmacéutica [7,8].
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Figura 1. Representacion de la estructura tridimensional de las 3 mdas importantes
ciclodextrinas y su estructura quimica

180



INTERIOR DE LA CAVIDAD
ATOMOS DE HIDROGENO Y
ENLACES GLICOSIDICOS

CARA DE LOS GRUPOS
HIDROXILO SECUNDARIOS

CARA DE LOS GRUPOS
HIDROXILO PRIMARIOS

Figura 2. Representacion de la
orientacion de los grupos OH en
las ciclodextrinas

En muchas ocasiones es necesario fijar estos complejos de inclusion a sustratos
poliméricos y para ello se utilizan ciclodextrinas modificadas que posean grupos
reactivos capaces de fijarse covalentemente a dichos sustratos. La B-ciclodextrina
monoclorotriazinilizada (B-CDMCT) fue la primera en ser modificada y producida
a nivel industrial y es ampliamente usada en la modificacién de textiles donde se
utiliza para, una vez fija covalentemente a las fibras, encapsular aromas, fungicidas,
bactericidas, blanqueadores dpticos, etc. [9]

Cuando se utilizan ciclodextrinas para formar complejos de inclusién es de
vitalimportancia conocerlos pardmetros termodindamicos de dichaasociacion, yaque
de éstos depende la espontaneidad, cantidad de complejo formado y su estabilidad.
Existen varios métodos analiticos para analizar esta interaccion, pero cuando se
trata de compuestos que presentan la propiedad de fluorescencia molecular, es de
especial utilidad el uso de la espectrofluorometria como herramienta analitica para
la determinacion de la factibilidad de formacidn, estequiometria y estabilidad del
complejo formado.[10]

La formacién en soluciéon de un complejo de inclusién se lleva a cabo
entre B-CDMCT (Figura 3) y el blanqueador dptico 2,5-tiofenedil bis(5-ter-butil-
1,3-benzoxazola) (UVBNB) (Figura 4), éste ultimo es utilizado comercialmente
para incrementar la blancura de fibras de celulosa en la fabricacion de papel. Es
importante mencionar que el UVBNB es un compuesto altamente hidrofébico, lo
cual dificulta su aplicacién directa en sistemas acuosos; actualmente para su uso
es necesario el empleo de varios solventes orgdnicos y tensoactivos para lograr
aumentar su solubilidad en agua.
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Estabilidad del Complejo de Inclusiéon

Los parametros que indican la espontaneidad y estabilidad de la formacion del
complejo de inclusion, incluyen la determinacion de la constante de equilibrio (K ),
asi como el cambio en la energia libre de Gibbs (AG?).

El método para estimar la constante de equilibrio (K) consiste en medir,
a pH y temperatura constante, los cambios en la intensidad de fluorescencia de
soluciones de concentracién conocida del fluoréforo y del complejo de inclusion
como funcién de la concentracidon de CD manteniendo la concentracion de
fluoréforo constante. Se grafica la reciproca de la concentracion de CD (1/[CD])
contra la reciproca del cambio en la intensidad de fluorescencia (1/AF). La curva se
ajusta a la ecuacién de Benesi-Hildebrand [11] y se calcula la constante de equilibrio
para el complejo de inclusidn, de acuerdo con la ecuacion:
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Donde n estd relacionada con la estequiometria en la formacién del complejo.

Las mediciones de fluorescencia se obtienen en un espectrofluorometro Ocean
Optics USB-2000 FL en modo continuo, como fuente de luz una ldmpara de xendn
PX-2. La temperatura se mantiene a 25 £ 0.1 2C, y se utiliza una solucién buffer de
fosfato para mantener constante el pH en 10.5.

En la Figura 5 se presentan los espectros de fluorescencia del UVBNB solo
y en presencia de diferentes concentraciones de B-CDMCT. Se observa el maximo
de la intensidad de fluorescencia para el blanqueador solo a 493 nm, mientras
gue en presencia de B-CDMCT existe un desplazamiento del maximo hasta 443
nm por efecto de la inclusién. El aumento en la intensidad de fluorescencia de
todos los tratamientos con BCD-MCT es una evidencia de la asociacion entre las
dos moléculas, ya que la intensidad de fluorescencia se ve beneficiada cuando
la molécula de UVBNB se encuentra en la nanocavidad de la CD donde existe un
ambiente relativamente mas hidrofdbico que en la solucion acuosa.
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En la Figura 6 se presentan los resultados de los cambios en la intensidad de
fluorescencia manteniendo constante la concentracion de UVBNB en 0.5 mM
mientras que la concentracidn de B-CDMCT se varia desde 0 hasta 10.0 mM, los datos
se grafican de acuerdo a la correlacién propuesta por Benesi-Hildebrand [11]. De la
grafica anterior se calcula la constante de equilibro resultando un valor de 1787.08
M-y una AG? de -18.55 kJ/mol, estos datos indican una formacion espontanea y
estable del complejo de inclusidn en solucién. Adicionalmente, como se observa
en la Figura 5 todos los tratamientos donde se encuentra presente la B-COMCT
aumentaron su intensidad de fluorescencia como resultado de la complejacion, por
lo que es evidente que este proceso permite potenciar la propiedad de fluorescencia
de este blanqueador dptico.

Conclusiones

Es posible la formacién de un complejo de inclusidon entre CD-MCT y UVBNB de
forma espontanea y estable con una constante de equilibrio de 1787.08 M3y una
AG? de -18.55 KJ/mol, mediciones realizadas a 252C 0.1 y un pH de 10.5.

Ademas el proceso de complejacién permite aumentar la intensidad
de fluorescencia en solucion acuosa del UVBNB en comparacion con el uso del
blanqueador solo.
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Introduccion

Los monolitos metalicos estan formados por estructuras rigidas tridimensionales
con grandes poros o canales que aseguran el paso de fluidos con bajas pérdidas
de carga, se pueden fabricar con paredes finas y presentan conductividad térmica
y eléctrica mas altas que la de los monolitos ceramicos [1], otra ventaja es que
pueden ser utilizados como resistencia eléctrica para el calentamiento del sistema
de reaccién. Aunque dentro de sus desventajas podemos mencionar el efecto
telescépico bajo condiciones de tensién dindmica o de altas temperaturas vy
qgue frente a los monolitos cerdmicos la adhesién del recubrimiento que actua
como soporte de la fase activa es baja. Este problema puede solucionarse por
combinaciéon de modificaciones quimicas en la preparacidon del recubrimiento
o el uso de aleaciones con la capacidad de formar capas de dxidos adherentes
y estables que actien como anclaje. Diferentes aleaciones se han utilizado para
preparar monolitos metalicos aunque la mas usada es el FeCralloy, aleacién ferrifica
[2]. El recubrimiento por inmersiéon o “whascoating”, es un proceso simple que
consiste en introducir la estructura monolitica en una suspensién del sélido que
se quiera depositar, aunque lo complejo es preparar suspensiones que permitan
depositar grandes cantidades de material de manera homogénea para evitar
problemas difusionales que podrian ocasionarse si el material se aglomera dentro
de los canales del monolito. A continuacion se describe el método de sintesis de los
monolitos metalicos.
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Preparacion de Monolitos Metalicos

Los monolitos se construyen de la aleacién Fecralloy[] (MF) y la aleacion AlSI 304
(MA) (acero inoxidable austenitico, Goodfellow), enrollando una placa lisa y otra
rizada de 50 micras de espesor (L= 30mm, d= 16 mm, V= 6 cm? y densidad de la
celdas 55 celdas/cm?). Una vez construido el monolito se realiza un tratamiento
térmico a 900°C durante 22 horas para la segregacion de la alimina de la aleacién a
la superficie, fendmeno frecuentemente reportado en la bibliografia [3-5].

Descripcion del Método del Reflujo para Obtener el Criptomelano

El criptomelano es preparado por el método del reflujo [6], a partir de la reduccién
del acetato de manganeso. Una vez terminada la sintesis con el total de la suspension
obtenida se procede a preparar las suspensiones. Se toman 25 ml de la suspension
para posteriormente preparar diferentes alicuotas a las cuales se les adiciona 1, 2, 3
y 6 ml de alumina coloidal al 20% (Nyacol) sometiéndose a agitacion por 24 horas.

Inmersion de los Monolitos

Posteriormente los monolitos se introducen en las suspensiones a una velocidad de
3 cm/min, manteniéndose asi por un minuto y retirdandose a la misma velocidad, el
exceso de la suspensidn se retira por centrifugacién. Los monolitos se secan por 1 h
y se procede a realizar ensayos variando el nimero de inmersiones (1, 3,5y 7 veces).
La calcinacion posterior se realiza a diferentes temperaturas (4502C, 5509C y 6502C).

Medicion de la Viscosidad

La viscosidad de las suspensiones son medidas en un redmetro (Viscotester VT 500)
En la Figura 1 se presenta la viscosidad de la suspensidn tras una sintesis estandar
cuando son afiadidos 1ml, 2ml, 3ml y 6 ml de alumina coloidal al 20% sobre un
volumen de 25 ml de la suspensidon obtenida en la sintesis y que contiene alrededor
de 1.2 g de criptomelano en los 25 ml. La viscosidad tiende a valores entre 0.48 a
22.6 cP. Por observacion directa de las suspensiones se aprecia que con la adicion
de 3y 6 ml de alumina coloidal, la suspension es estable por 24 horas. Se selecciona
por tanto la suspensidn estabilizada con 3 ml de alimina coloidal, debido a que es
mas fluida que cuando se adiciona 6 ml. Una vez seleccionada la suspensién con 3
ml de alumina coloidal se recubrieron monolitos, realizando 1, 3, 5y 7 inmersiones.
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La masa cargada sobre monolitos obteniendo para el FeCralloy con 1y 3 veces cerca
de 100 mgy con 5y 7 el incremento es ya mucho menor. Para los monolitos de AlSI
304 la masa adherida es ligeramente mayor llegando hasta 140 mg.
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Morfologia de los Monolitos Metalicos

La morfologia de los sélidos se estudia con un microscopio electréonico de barrido
marca HITACHI, modelo S-2700. En el caso de FeCralloy, el tratamiento térmico
permite obtener alimina superficial en forma de agujas orientados al azar (Figura
2a). Para el caso de AlSI 304 con el tratamiento térmico en aire sintético se generan
cristales (Figura 2b) de fases ricas en Cr y Mn. En las Figuras 1la y 1b se presenta
la morfologia correspondiente a ambos metales adecuada para fijar sobre ella los
recubrimientos de catalizador. La Figura 1a revela la estructura formada por agujas
gue tienen entre 3 y 6 um. La Figura 1b muestra para el acero AlSI 304 cristales
octaédricos con espesor entre 1y 5 micras.

Figura 2. Morfologia del
FeCralloy pretratado(a) y del
AISI 304 pretratado (b)




Medicidn del Potencial Z en la Suspensidn del Criptomelano

Una vez que es realizada la suspension de MnOx, se mide el potencial Z de la
suspension del criptomelano con un equipo Malvern Zetasizer Nano-ZS, estos datos
indican que la suspensién sera estable a pH por debajo de 4 y por encima de 10.
El punto isoeléctrico es 5.6, cercano al reportado para este tipo de compuesto en
el cual se indica un valor en el potencial Z < 6 para un criptomelano sintético con

formula K ., M,O,, analizado con una sal de KNO, por el método electrocinética.

Adherencia de los Monolitos

La adherencia es evaluada por las medidas de pérdida de peso de los monolitos
tras sumergirlos en éter del petréleo en un bafio de ultrasonido [7].Las pruebas de
adherencia por ultrasonidos se llevan a cabo con monolitos de FeCralloy calcinados
a 450, 550 y 6509C tras realizarse 1, 3, 5 y 7 inmersiones. Las curvas de ignicion
son obtenidas a 2.52C/min hasta 4009C, con una corriente de aire de 510 ml/min
conteniendo 467 ppm de acetato de etilo (1.000 mgC/m?3).

La prueba de adherencia presentada en la Figura 3, evidencia que la
adhesién es muy buena tanto entre el metal y el sélido (1 deposicién) como sobre
las sucesivas capas de sélido depositadas (3, 5y 7 inmersiones). En la calcinacién a
450y 550°C la pérdida del material depositado no supera el 2.3 %. Tras la calcinacion
a 6509C la adhesion es también muy buena aunque la cantidad de material perdida
aumenta hasta el 9%. Las pruebas de adherencia de los monolitos de AISI 304
calcinados a 4509C producen pérdidas menores al 2%.
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El area especifica de los monolitos preparados (Tabla 1) es proporcional a la cantidad
de masa depositada, aunque se puede observar que para los monolitos AlSI 304 el
area es mas elevada sobre los de Fedralloy.

Tabla 1.
Area especifica y volumen de poros para monolitos con diferentes numeros de
inmersiones en suspension MnOx.

Monolito Masa ?epositada - Vp
mg) m”/monolito cm”/monolito

MEF-1 48 * *
MEF-3 92 3.02 0.011
MEF-5 100 5.02 0.014
MEF-7 112 6.9 0.017
MA-3 110 9.9 0.034
MA-5 135 14.0 0.047
MA-7 142 17.6 0.055

Los monolitos Fecralloy (MF) presentan una distribucién de poros con un maximo
en 70 Ay se aprecia un ligero hombro a 150 A atribuyéndose el primero a la alimina
coloidal y el segundo a la fases MnOx. Para los monolitos de acero AISI 304 la
porosidad es mucho mayor observandose el maximo a 85 A pero podemos también
ver mds marcado el segundo maximo correspondiente a las fases MnOx entre 150
y 200 A.

Las fases criptomelano se ven depositadas sobre ambos sustratos, en la
Figura4aseaprecian picos caracteristicosa26iguala12.6,18.5y38.12y observamos
el pico caracteristico del acero AISI 304 pretratado en 43.72, correspondiente a la
fase austenita. En tanto que cuando depositamos los compuestos de manganeso,
sobre el acero ferritico, los resultados obtenidos por DRX sugieren la presencia de
birnesita (JCPDS 80-1089) ademas del criptomelano, como puede verse cuando se
compara con el sélido no soportado obtenido en la misma sintesis masico en la
Figura 4b.

191



Intensidad u.a

Intesidadu.a

2
15 — B
L —— AISI 304
1 - -
r |
MMW Lk ‘-n.mvn \...mmw*ﬁu— i
05 - L
0 W#\g Kl HMMMM d‘m— Lo ! —‘;
10 20 30 40 50 60 70
6a Angulo 26
— MF
— Fecralloy
4575 |- MnOndforiptomeland misico ) B
3050 =
.
1525 .JJ b SR A AR T e
0 Errtrre e A e P e
10 20 30 40 50 80 70 80

8b

Angule2 @

192

a)

b)

Figura 4. DRX de las
muestras de a) AISI 304 y
b) FeCralloy pretratados y
cubiertos con MnOx.



Actividad de los Monolitos

La Actividad de los monolitos es medida en la oxidacidn total de acetato de etilo en
aire. La evaluacidn de la actividad en combustion total de acetato de etilo cuando
son comparados los monolitos MF y MA, recubiertos con siete inmersiones en
suspensiones de critomelano, la actividad del monolito de AISI 304 es superior al
de Fecralloy (T, igual a 1612C para MA frente a 195 para el MF). Dado que la
diferencia en cantidad de sélido depositado no parece muy importante, habria que
pensar para explicar esto en posibles diferencias en las fases que se forman. En el
caso del monolito MF aparece claramente la birnesita ademds del criptomelano,
mientras que para el MA solo se detecta el criptomelano.

Conclusiones

Las suspensiones de fases octaédricas tipo criptomelano producidas por reflujo se
logran estabilizar. Se utilizaron para recubrir monolitos de acero FeCralloy y AlSI
304. Existe mayor actividad en la oxidacién total del acetato de etilo, cuando se
depositan monolitos de AISI 304. En las calcinaciones a diferentes temperaturas de
los monolitos de acero no se observaron diferencias significativas en la actividad
catalitica.
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Introduccion

La capacidad del ser humano para fabricar y utilizar herramientas es quiza la razén
mas importante del notable progreso que ha dado por resultado la actual era
tecnoldgica. Las caracteristicas morfoldgicas se pueden considerar como un apoyo
paralainspeccionvisual de un estudio mas detallado de los materiales. Al reemplazar
el ojo humano con otros detectores de radiacidon se puede estudiar y realizar
experimentos en forma automadtica. De estas técnicas de analisis morfoldgico, la
metalografia es la ciencia que estudia las caracteristicas estructurales o constitutivas
de un metal o aleacién relacionandolas con las propiedades fisicas y mecanicas [1].
Para comprender la metalografia se requieren repasar algunos términos que se
utilizan para efectuar el control de superficiey el andlisis dptico de los recubrimientos.
Para el estudio de dicha ciencia se requiere un microscopio metalografico. De
acuerdo al propésito de uso, existen variedades de microscopios, dependiendo del
tipo de objetivos, oculares, aumento maximo permitido, enfoque, etc. Este tipo de
microscopio difiere de los bioldgicos en que el objeto a estudiar se ilumina con luz
reflejada, ya que las muestras cristalograficas son opacas a la luz.

Su funcionamiento estd basado en la reflexion de un haz de luz horizontal
gue proviene de la fuente, dicha reflexién se produce, por medio de un reflector de
vidrio plano, hacia abajo a través del objetivo del microscopio sobre la superficie de
la muestra. Y la informacion que se obtiene incluye desde el aspecto morfoldgico
superficial hasta la determinacion de numero y tamaio de granulos [2].
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Las series de microscopios mecanograficos modulares EC METAM PB estan
disefiados para el analisis visual de estructuras microscépicas de metales, aleaciones
y otros objetos opacos por reflexién de iluminacion directa contra un brillante y
fondo oscuro. Asi como también para caracterizacion de objetos por luz polarizada
y sobre el método de contraste diferencial de interferencia.

Diversas versiones del equipo completo de unidades modulares dan la
oportunidad de elegir un microscopio dependiendo de las especies de trabajo.

El microscopio EC METAM PB-21 estd hecho para trabajar en regiones
con altas temperaturas, con temperaturas climaticas del laboratorio, con aires de
temperatura de 15 a 352C [3].

Instalacién del Microscopio y Preparacidon de Muestras

Se realiza la instalacion del microscopio metalografico instalando el software para
el andlisis de imagenes MOTIC, y luego se preparan diferentes tipos de muestras en
estado sélido

Muestras Metdlicas.- Son muestras de acero, cobre, aluminio, sin y con
tratamiento térmico, cada una de estas muestras fueron preparadas con las soluciones
de Mital®, acetona y acido clorhidrico respectivamente para la eliminacion de éxidos
superficiales. Las dreas de medicidon son de 1um y se observaron con los diferentes
objetivos (F=4.0, F=6.3, F=16, F=25) para evaluar su microestructura interna.

Muestras Ceramicas.- Son oOxidos de SnO,, V,0,, InO,, se obtienen
mediante el proceso de solgel y se analizan tanto en forma de monolitos, como
de recubrimientos; dichas muestras se estudian con y sin tratamiento térmico a
diferentes objetivos (F=4.0, F=6.3, F=16, F=25) para analizar el arreglo morfoldgico
de las especies depositadas en cada uno de los diferentes recubrimientos.

Muestras Poliméricas.- Son comunmente conocidos como plasticos vy
en esta ocasién se usaron acrilicos y nylon 6 obtenidas mediante la reaccién de
policondensacidn in situ y se analizan con respecto a la cantidad de arcilla adicionada
a las fibras.

Analisis de las Imagenes

Las micrografias de la Figura 1, se presentan con un drea de medicién de 1 X1 um.
Y se trata de 4 muestras diferentes, en la que corresponde al fierro se observa la
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presencia de dendritas caracteristicas del acero, ademas de las perlitas con un
tamanio de aproximado de 8x10° um. Para la muestra del aluminio, se observan dos
fases, dendritas de fase ay, en los espacios interdendriticos, el eutéctico (o + CuAl,) y
de acuerdo con la regla de la palanca, practicamente la fase mayoritaria corresponde
a la fase a de aluminio. En comparacion, las micrografias de los ceramicos donde se
observa en ambas (c y d) una morfologia superficial homogénea y se hace evidente
gue por efecto del tratamiento térmico a la misma muestra (c) se le disminuye el
tamafio de poro (d).

Figura 1. Micrografias dpticas de muestras: (a) Fierro 30-60, (b) Aluminio, (c) Oxido de indio con
tratamiento y (d) Oxido de indio sin tratamiento
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Conclusiones

El estudio de las caracteristicas morfoldgicas de los materiales, obtenidos con
diferentes técnicas es en la actualidad una linea de investigacidon prometedora para
una inspeccion visual mas detallada de las superficies y estructuras de los mismos.
Se recomienda el andlisis de imagenes de diferentes materiales metalicos, ceramicos
y poliméricos con fines didacticos para que apoyen el proceso de ensefianza y
aprendizaje enlasmateriasrelacionadasconcienciasdelos materiales. Los materiales
ceramicos se obtienen via proceso solgel y los poliméricos via condensacion in situ
incorporando arcilla, para incrementar sus propiedades mecanicas; con respecto
a los materiales metalicos, estos se analizan antes y después de someterlos a
tratamientos térmicos.
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Introduccion

Se le da el nombre de sol-gel a cualquier proceso que involucre una solucién o sol
gue experimente una transicidn de liquido a sélido. Una solucion tiene fase liquida
y gaseosa, mientras que el sol es una suspension estable de particulas coloidales.
En la transicién, el sol se convierte en una masa rigida porosa y es irreversible.
Se utilizan compuestos inorgdnicos o metal-organicos como precursores, que son
hidrolizados y condensados en solventes acuosos u orgdnicos para formar polimeros
inorganicos compuestos.

La quimica del sol-gel estd basada en la polimerizacién de precursores
moleculares tales como los alcoxidos metalicos M(OR)n. Donde n es la valencia del
metal y en este caso solo se trabaja con valencias de 1 hasta +4.

M = Es un metal (Si, Al, Ti)
O = Oxigeno
Alquilicos  { -CH,
M(OR)n R = Grupos Alifaticos { -CH,CH,
Aromaticos {O-o
n = NUmeros enteros de 1-4

La reaccidn de hidrdlisis y condensacion de estos alcéxidos lleva a la formacién de un
oxopolimero metalico. De las principales caracteristicas que ofrece el sol-gel, es que
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permite la introduccién de moléculas organicas dentro de una red inorganica. Los
componentes organicos e inorganicos pueden ser mezclados a escala nanométrica,
en cualquier razén molar alcanzando con esto los nanocompuestos hibridos organico-
inorgdnico. Estos hibridos son extremadamente versatiles en su composicion,
procesamiento, asi como en sus propiedades épticas y mecanicas [3-4].

Procedimiento de Preparacion Muestras
Primero se preparan las muestras y luego se analizan como se explica a continuacion.
Preparacién Muestras de SiO,

Se mezclan en un vaso de precipitado de 400 ml inicialmente el ETOH con el TEOS
en diversas relaciones molares TEOS/AGUA con una agitacion constante durante
10 min. para este fin se utiliza un Termoagitador marca Felisa, Modelo FE-311.
Posteriormente, se incorpora la porcién del agua destilada, manteniendo la agitacién
constante durante 10 min. Finalmente se adicionan 0.3 mL de acido nitrico al 5%
en volumen como catalizador. Se continda la agitacién durante 15 minutos, hasta
observar el proceso exotérmico de la solucién al calentarse las paredes del vaso de
precipitado y cierto desprendimiento de vapor, indicando el inicio de la reaccién
de hidrdlisis, por lo que se mantiene otros 5 minutos adicionales para dar por
terminada la preparacidn de la solucién. Esta solucidn se deja en reposo durante 72
horas para dar lugar a la formacion de la cadena de dioxido de silicio (SiO,).

Preparacion del PMMA

Los reactivos para la preparacién del PMMA son: Metil Metacrilato, Hidroxido de
Sodio, Peréxido de Benzoilo y Agua Destilada. Se calientan 200 ml de agua destilada
en un bafio Maria, en seguida se vierten 20 ml de Metil Metacrilato en un vaso de
50 ml, se adicionan 0.4 g de Hidréxido de Sodio, y se agita durante 10 minutos, para
este fin se utiliza un termoagitador Marca Felisa, Modelo FE-311. Después se filtra
la solucidon con papel filtro medio, luego se le agregan 0.2 g de Perdxido de Benzoilo
a la mezcla y se agita nuevamente durante otros 5 min. Finalmente, la mezcla se
sumerge en el bafio maria hasta que la mezcla se polimeriza, observandose una
apariencia de gelatina de consistencia espesa.
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Analisis de Materiales

Mediante los andlisis por FTIR, se obtienen diversos espectros de cada una de las
muestras para observar los cambios en la composicidon quimica de los materiales. En
esta espectroscopia de adsorcion infrarrojas de las muestras se grafican en el eje de
las abscisas el numero de onda [cm™] y en el eje de las ordenadas la absorbancia [V.A].

En la Figura 1 se presenta el espectro correspondiente a la muestra de SiO,
puro sin la incorporacién de PMMA, en esta, se aprecia el rango de 400 a 4000 cm™
en numero de onda versus las unidades absolutas (u.a) de absorbancia.

Con respecto al material hibrido de PMMA/SiOz, solamente se realiza la
medicion de una de las muestras y es la correspondiente a la que tiene la proporcién
LRX10

En este espectro se pueden observar tres bandas principales, la de mayor
intensidad alrededor de los 1070 cm?® correspondiente al modo vibracional
de estiramiento (v) del SiO,, y a 800 y 540 cm™ el de balanceo (6) y flexion (p)
respectivamente. Asi mismo, también se aprecian dos bandas adicionales, una mas
ancha alrededor de los 3200 cm?, correspondiente al modo de estiramiento de O-H
y la otra en 920 cm™ del modo de Si-OH.

También se obtuvo el espectro infrarrojo del MMA, el cual se presenta en
la Figura 2. En esta Figura se aprecian bandas de absorcion correspondientes a los
diferentes modos de absorcion de los grupos funcionales C=0, C=C, C-H y solo se
enunciaran, los mds importantes [4].

06 4
05 sio,
04 4
03
02

0.1

Absrobancia (u.a)

0.0

-0.1 4

-0.2

— — 17—
X i . 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000
Figura 1. Espectro infrarrojo de

- -1
la muestra de SiO, puro Nimero:de:anda o )

203



0.8

06+

04

Absrobancia (u.a)

0.2

0.0+

T L T ¥ T L T L T L T ¥ T 1
500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 ) . )
Figura 2. Espectro infrarrojo de

. -1
Numero de onda (cm ) la muestra de MMA

0.6 -
0.5 4 PMMA-SiO,
0.4 4
0.3 4

0.2

Absrobancia (u.a)

0.1

0.0

B e e L A AL A R A S Figura 3. Espectro infrarrojo
500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 o :
de la muestra hibrida de SiO, -

Nimero de onda (cm™) PMMA

También se obtuvo el espectro infrarrojo del MMA, el cual se presenta en la Figura
2. En esta Figura se aprecian mayores bandas de absorcidon correspondientes
a los diferentes modos de absorcién de los grupos funcionales C=0, C=C, C-H y
solo se enuncian, los mas importantes. Tal espectro se presenta en la Figura 3,
donde se aprecian diversas bandas de absorcién siendo las de mayor intensidad
las correspondientes a las de SiO,, sin embargo, las bandas asociadas al material
hidrocarbonado del PMMA, estadn presentes en el rango de 1250 hasta 1750 cm™
aproximadamente.
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Las muestras por calorimetria diferencial de barrido permiten observar que
la muestra correspondiente al PMMA, se observa un pico endotérmico a 150 °C,
el cual sufre un corrimiento a mas altas temperaturas (275 °C) con la adicién de
la silice, tal y como se presenta en la Figura de SiOZ/PMMA. Asi mismo, en este
Termograma se aprecia otra transiciéon a 200 °C, que corresponde al contenido de
oxido de silicio [5].

o] PMMA

Energia suministrada [meV]
3

50 100 150 2(‘)0 2\%0 5(.30 ﬁéﬂ
TEMPERATURA °C

=
2 os )
= Si02
'g 0.0
5 0.5 -] -
% -1.0 - {
|
1.5 4 ]
-z.0 - = — = —
100 200 300

TEMPERATURA °“C

SIOZ2IPMMA 1/0.5

Energia suministrada [me\V]

Figura 4. Termogramas de DSC
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de la mezcla de PMMA/SIO, TEME ERATURA: G
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Conclusiones

Utilizando el proceso de sol-gel a temperatura ambiente, se obtienen monolitos
hibridos de SiOZ/PMMA. Mediante la caracterizacidon de FTIR, se encuentra que
existe compatibilidad entre los compuestos organico e inorganico participantes en
la obtencién de los monolitos. Adicional a las redes de 6xido de silicio y de PMMA
observadas, también se observa la presencia de enlaces Si-O-C, que evidencian la
formacion de redes que contribuyen a la estabilidad del PMMA incrementando sus
propiedades térmicas de resistencia a la degradacidon a mas altas temperaturas.
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Introduccion

Uno de los parametros mas importantes en el disefio de materiales compuestos
es el nivel de adherencia entre los componentes que lo constituyen. El analisis de
la adherencia en materiales compuestos se realiza de manera tradicional usando
técnicas de analisis micromecanico en las cuales se mide el esfuerzo necesario para
extraer o para fracturar una fibra embebida en una matriz polimérica [1-3].

La distribucidon de esfuerzos puede ser analizada también por medio de
sistemas dpticos que generan patrones de franjas de interferencia. Una técnica de
analisis y disefio mecanico es la fotoelasticidad, en la que dos haces luminosos con
polarizacion lineal interfieren entre si al propagarse a través de un material sometido
a una carga. La interferencia de estos haces produce imdagenes con patrones de
franjas que muestran la distribucién y el nivel de los esfuerzos generados en el
material [4]. De esta manera se correlaciona la distribucion de esfuerzos obtenida
aplicando la técnica de fotoelasticidad y la distribucién equivalente obtenida a
partir de las teorias de transferencia de esfuerzo cortante para tres geometrias de
desprendimiento a tensidon. Las geometrias empleadas fueron: Pull-out, Single Fiber
Composite (SFC) y Crack Bridging([5].
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Obtencion de Probetas y Curado

En este proceso se obtienen las probetas y posteriormente se realiza un sistema de
curado.

Obtencion de las Probetas

Se utiliza una fibra de poliéster de la marca KIRSCHBAUM con un didmetro de 1,3
mm mientras que para la fabricacién de las probetas fueron fabricadas utilizada
una resina epoxica a base de un tipo de bisfenol-A denominado DER 331 de Dow
Chemical. Para realizar la reaccidon de entrecruzamiento se usa una diamina alifatica
de Air Products and Chemicals, Inc,llamada comercialmente ANCAMINE 1784. La
relacion molar entre la resina epoxi y el agente de curado es de 0,6 (g resina epoxi
mol/g diamina alifatica mol) [7].

Para obtener las probetas se emplea un molde rectangular con un puente
removible. Las probetas tienen las dimensiones siguientes: el bloque de resina es
de 4 cm de ancho, 6 cm de largo y 1,1 cm de espesor. La fibra es longitudinalmente
embebida en el centro de la probeta; la longitud libre de la fibra es de 3 cm de largo
para las probetas de Pull-out, de 2 cm para las de Single Fiber Composite (SFC) y
embebida longitudinal para las de Crack Bridging.

Proceso de Curado

El proceso de curacién se realiza en ocho dias en condiciones controladas de
humedad a temperatura ambiente. El instrumento de polarizacién se dispone para
conformar un polariscopio plano, con dos elementos de polarizacion cruzados 90 °
y una fuente de luz blanca. La carga es transmitida a la muestra utilizando un marco
de carga con un sistema cantilever. Las imagenes de todos los patrones obtenidos
se graban con una camara.

Propiedades Mecanicas de las Fibras y de la Resina Epodxica

La fibra de poliéster tiene las propiedades mecanicas mostradas en la Tabla 1
mientras que el analisis a tensidon de la resina epodxica es presentado en la Tabla 2.
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Tabla 1.
Propiedades mecdnicas de la fibra poliéster

Probeta Modulo Elastico Esfuerzo Max.  Deformacion Esfuerzo de
(MPa) (MPa) Max. % Ruptura (Pa)
Promedio 6003 0.58 46.6 0.57
Desviacion Estandar 252.4 0.06 2.6 0.017
Tabla 2.
Propiedades mecdnicas de la resina epdxica
Probeta Médulo Elastico Esfuerzo Max.  Deformacion Relacién de
(MPa) (MPa) Max. % Poisson
Promedio 1032.05 22.80 9.24 0.38
Desviacién estandar 50.85 1.84 0.43 0.01

El mddulo de Young para la fibra es en promedio 6 veces mas alto en comparacién
con el médulo en la matriz lo que asegura que la fibra tenga deformaciones bajas o
nulas y que se mantenga en su region elastica al realizar ensayos.

Esfuerzos en la Probeta Pull-out

La distribucion de los esfuerzos en una probeta de Pull-out varia a lo largo de la fibra
embebida y en direccién radial como se puede observar en la Figura 1a. El proceso
de falla de la interfase se monitorea al mismo tiempo que la carga aplicada se
incrementa. Se identifican tres fases del proceso de falla iniciando con una probeta
libre de carga. La primera fase muestra una respuesta fotoelastica incipiente,
obtenida cuando el espécimen es cargado por debajo de 24.5 N.

Enlasegundafase se produce unaumento notable enla actividad fotoelastica
al multiplicarse las franjas isocromaticas. Durante este proceso y antes de la falla
de la interfase, se desarrollan tres franjas isocromaticas. La fase final es advertida
después del desprendimiento de la fibra debido a que los patrones fotoeldsticos
cambian a causa de la falla interfacial. Los patrones muestran la actividad fotoelastica
generada por la extraccion de la fibra en el extremo embebido de ésta.

La Figura 1b muestra la distribucién de la relacion entre el esfuerzo cortante
interfacial y el esfuerzo aplicado (z, / ¢ ), para los valores experimentales que se
obtienen por fotoelasticidad para cuatro grupos de 5 probetas y empleando la
teoria Shear-lag [6,7]. La distribucion del esfuerzo cortante experimental alcanza su
valor maximo (z, en un punto que se ubica a 2.5 veces el didametro de la fibra a

MAX)
partir del borde de la probeta (Figura 2).
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Figura 1. Patrén fotoelastico para la geometria de Pull-out obtenida en un polaroscopio circular de
campo oscuro (1a). Distribuciones de la relacién (r, / 0,), empleando la teoria de transferencia de
esfuerzo cortante Shear-lag y para los valores experimentales (1b)

El detalle mas importante de la geometria de Crack-bridging es el frente de fractura
entre la fibra y el bloque de resina generado durante la fractura de esta probeta.
La forma de este frente se considera recta y en un plano en direccién transversal
a la fibra. Sin embargo, el frente de fractura obtenido fue irregular (Figura 2). Por
consiguiente, al ejercer una carga sobre las probetas los patrones fotoelasticos
generados fueron asimétricos[1].

La diferencia substancial de los ensayos para la geometria de Crack-bridging
respecto a los de la geometria de Pull-out es el comportamiento de falla de esta
geometria que permite observar el proceso de desprendimiento interfacial en el
momento de la falla. Esto permite establecer el mecanismo de falla y calcular el
esfuerzo cortante interfacial en el proceso de desprendimiento.

El proceso de falla finaliza con la extraccién de la fibra generando en el
extremo embebido patrones fotoeldsticos simétricos producidos por la fricciéon con
la cavidad vacia de la resina.

= shedar-tag
—v— crach-bridging

.,

Orden N-=-21

Borde-de:

-.iil’_‘la ‘probeta Tw
| I

-

/7 Fibra

o

L3

10

15

20

26

30

Figura 2. Conteo de bandas isocromdticas en una probeta de Crack-bridging (2a). Comportamiento del
esfuerzo cortante interfacial para una probeta de Crack-bridging antes de propagarse la fractura (2b)
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La técnica del SFC, aunque mas comunmente utilizado para medir la fibra/
matriz de resistencia a la rotura de la interfase, es una excelente manera para
determinar las longitudes de la falla de la fibra y el estrés sobre el terreno el fracaso
de fibra en cada lugar de la fractura asi, en una prueba de SFC, la fibra embebida se
fractura en varias ocasiones a lo largo de su longitud en los sucesivos puntos débiles
gue estdn situados al azar[2-5].

El modelo SFC empleado no divide en pequefias secciones de la misma
longitud a la fibra embebida, de forma contraria, la fibra al ser un termoplastico se
deforma en una magnitud muy cercana a la de la matriz que circunda a este (Figura
3). En otras palabras, la teoria que sigue es la descrita por Cox (1952) que constituye
lo que hoy se conoce como el modelo de transferencia de esfuerzo cortante el
conocido como el modelo de Shear-lag [4,5-8].

Figura 3. Patrén fotoelastico para la geometria de Pull-out obtenida en un polaroscopio circular de
campo oscuro (1a). Distribuciones de 7y o empleando la teoria de transferencia de esfuerzo cortante
Shear-lag (1b)

Conclusiones

La técnica de fotoelasticidad se emplea como base para disefiar una metodologia
para medir la distribucidn del esfuerzo cortante interfacial en un sistema de fibra
termoplastica y matriz termofija. También por medio de esta técnica se definen los
modos de falla en base a las direcciones de los esfuerzos principales en modelos de
Pull-out, SFCy Crack-bridging.

La prediccidn hecha por medio de la teoria de Shear-lag y los resultados
experimentales tienen tendencias similares en el rango comprendido entre L/D =
0y L/D = 10 y son reproducibles para todas las pruebas realizadas. Los 6rdenes
fotoelasticos N =% y N =1 (0.27 y 0.33 MPa respectivamente), se desvian de la
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prediccion hecha por medio de la teoria de Shear-lag, obteniéndose valores
experimentales de esfuerzo interfacial mas altos que los predichos tedricamente
para distancias mayores a 15 veces el didametro de la fibra

Las franjas fotoelasticas en las probetas de Crack-bridging presentan un
comportamiento similar al observado en las probetas de Pull-out. Los ensayos
de Crack-bridging muestran franjas correspondientes a la friccion en la parte
desprendida del filamento al generar un doble I6bulo fotoeldstico simétrico.

En el caso de la geometria de Crack-bridging, al igual que en el caso de la
geometria de Pull-out, se presentan los modos de falla del tipo | por apertura y
de tipo Il por deslizamiento. En el proceso de propagacién del frente de fractura
interfacial, la carga aplicada a la fibra es balanceada en la superficie de fractura. En
este punto, la superficie de la fibra se separa del bloque de resina (modo de falla
tipo 1) provocando que el frente de fractura avance en la interfase entre la superficie
de la fibra y del bloque de matriz. El proceso de propagacion del frente de fractura
es iniciado cuando el valor de esfuerzo cortante interfacial tiene un valor de t, = 0.62
MPa, generando dos ordenes fotoelasticos.

Referencias

[1] J.M. Vazquez-Rodriguez, P.J. Herrera-Francoa y P.I. Gonzalez-Chi. “Analysis of the
interface between a thermoplastic fiber and a thermosetting matrix using
photoelasticity “.Composites Part A: Applied Science and Manufacturing.
38, 3 819-827 (2007)

[2] Herrera-Franco P. J. and Drzal L.T. “Comparison of methods for the measurement
of fibre/matrix adhesion in composites”. Composites. 23, 2-27. (1992)

[3] Piggott Michael R. “Load bearing fibre composites”. Cap 5. First edition. Pergamon
Press (1980)

[4] Piggott M. R. “Debonding and friction at fibre polymer interfaces I: criteria for
failure and sliding”. Composites Science and technology. 30, 295- 306. (1987)

[5] Kelly A, Tyson W. R. “Tensile properties of fibre-reinforced metals—copper/
tungsten and copper/molybdenum”. J. Mech. Phys. Solids. 13, 29-50. (1965)

[6] Gonzalez-Chi P. 1., R. J. Young “Crack Bridging and fibre Pull Out in polyethylene fibre
reinforced epoxy resins” Journal of Materials Science. 33, 5715-5729. (1998)

[7] Vazquez-Rodriguez J. M. Herrera-Franco P. J., Gonzdlez-Chi P. I. “Micromechanical
Analysis of Thermplastic-Thermoset Interphase”. Macromol. Symp. 216,
117-129. (2004)

212



[8] Broutman L. “Measurement of fiber—polymer matrix interfacial strength”. In:
Interfaces Composites STP-452. Philadelphia, PA: American Society for
Testing and Materials. 27-41. (1969)

213






Influencia de los factores poscosecha en la viscosidad
del latex de hule (Hevea brasiliensis)

Madrigal Mendoza M.}, Urrieta Saltijeral J. M.%, Sifuentes Gallardo P.2,
Obeso Granados V.}, Lopez Rodriguez A. S.2 y Vazquez Rodriguez J. M.2

!Instituto Tecnoldgico de Villahermosa. Carretera a Frontera Km. 3.5
Cd. Industrial, C.P. 86010, Villahermosa, Tabasco, México.
Correo electrénico: mm_magui@hotmail.com
2Divisién Académica de Ingenieria y Arquitectura de la Universidad Juarez Autonoma de Tabasco,
Carretera Cunduacén-Jalpa de Méndez Km. 1
Col. La Esmeralda, C.P. 86690, Cunduacan, Tabasco, México

Introduccion

El Iatex de Hevea brasiliensis, estd constituido por el citoplasma de las células
laticiferas encontradas en la corteza interna del arbol de caucho [1]. El caucho o
hule es una sustancia obtenida de forma natural o sintética que se caracteriza por
su elasticidad, repelencia al agua y resistencia eléctrica, cuya molécula isopreno
(C,H,), se muestra en la Figura 1 [2].

H H C
—Cc— C| = C—C—
H H—C—H H
Figura 1. Férmula quimica |
del hule natural (cis-1,4- n
poliisopropeno) H

La produccién primaria de hule depende, en cuanto a cantidad, del volumen de latex
extraida por pica, de la duracién del derrame y del porcentaje de hule contenido en el
latex. En cuanto a calidad, el factor determinante es el porcentaje de Hidrégeno, pH, cuyo
valor se relaciona directamente con la actividad metabdlica, pero se ha observado que
el latex extraido en temporada de lluvias es mas inestable que el extraido en el estio.
La calidad también es afectada por la eficacia del preservador utilizado para permitir la
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precoagulacion al fluidificar el ltex a la vez que neutraliza la acidificacién natural. Un buen
preservante también actia como antiséptico y detiene los procesos enzimaticos que se
producen en medios neutros o acidos. El preservante mas utilizado es el amoniaco [3].

La viscosidad, o resistencia a fluir de las sustancias, es una propiedad
importante del latex. En el ambito industrial, su estudio es un tdpico de gran interés
principalmente porque el comportamiento de los fluidos que contienen latex es
heterogéneo. Las suspensiones que contienen latex, tienen un comportamiento
peculiar y se ha observado, ya sea por la presencia de particulas coloidales,
macromoléculas o agregado, que la viscosidad depende de la velocidad de
agitacién de la suspensién. Sin embargo, la humedad presente en el momento de
la extraccidon, es un factor que impacta en la viscosidad del latex natural (Hevea
basilienses). Por esto aqui se describen técnicas que permiten cuantificar dicho
impacto. Dichas técnicas han sido probadas en la Rancheria Lerdo de Tejada 1ra.
Seccién ubicada en el municipio de Macuspana localizado en la regidn de la sierra
al sur del Estado de Tabasco, entre los paralelos 17°45’ y 92932’ de latitud oeste.

Técnicas para Evaluar la Influencia de los Factores Poscosecha

Para evaluar la influencia de los factores poscosecha, es necesario un control
cuidadoso desde el momento de la extraccidn. El procedimiento empieza con la
pica o sangrado del drbol de hule. El |atex se recoge en tazones especiales que se
sujetan al drbol. El latex recolectado se transfiere a botellas PET de 1 litro, en las
que previamente se agrega hidroxido de amonio (NH,OH) como preservante. Una
vez hecha la transferencia las botellas PET se cierran herméticamente para evitar la
volatilidad y de conservar liquido el latex.

El impacto de los efectos ambientales se califica aplicando diferentes
concentraciones de preservante a un mismo volumen base de latex. Por ejemplo,
para una base de 400 ml de latex se pueden disefiar varios tratamientos, digamos 4
tratamientos con 3 repeticiones cada uno, rotulando los envases de PET de acuerdo
a la cantidad de preservante, por decir: 5/400, 6/400, 7/400 y 8/400. Para descartar
otros factores, el muestreo se realiza de manera aleatoria para lograr una muestra
representativa del plantio, con sus diferentes variedades. Los tratamientos se
distribuyen en un disefio aleatorio por bloques completos. Un tamafio de muestra
adecuado de la unidad experimental, por citar alguno, es de 40 arboles ubicados
en la parte central y vértices del terreno para una poblacion de 2,000 arboles,
distribuidos en una superficie de 45,000 m2.
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Las muestras se analizan montdndolas en un porta-muestras de vidrio, cada
una con 230 ml de latex a 27 2C con las diferentes concentraciones de preservante
utilizado, en un viscosimetro utilizando una gama de velocidades conveniente,
como son, corridas a 7 velocidades de corte con un minimo de tres repeticiones por
corrida. Para establecer la influencia de los factores de la temporada de la cosecha
es necesario repetir el experimento con muestras colectadas en la temporada de
sequia (Diciembre—Enero), por ejemplo, para el Estado de Tabasco) y muestras
obtenidas durante la temporada de lluvias (Agosto— Noviembre).

Las caracteristicas a observar, se relacionan con la calidad de la preservacién
y son: el color, el pH, el tiempo de coagulacidn y consistencia. El latex se conserva
en botellas PET selladas herméticamente con empaques de papel parafilm
almacenadas en una atmdsfera controlada con temperatura de 26 2C (BS) y una
humedad relativa de 94%.

Comparacion Cuantitativa

La Figura 2 muestra una comparacién del comportamiento del latex natural para
diferentes concentraciones de preservador y dos temporadas de cosecha. Se
observa que la viscosidad no sélo varia de una concentracién a otra sino también
depende de la velocidad de corte y cambia notablemente de una temporada a otra.
La viscosidad es menor en las muestras obtenidas en la temporada de lluvias y, en
general, es notable la disminucidn de la viscosidad al pasar de una temporada a
otra.

Considerando el efecto de la velocidad de corte se observa que para la
concentracion mas baja 5/400 existe una disminucidn de la viscosidad desde 16 a
10.88 cP. Parala concentracidn 6/400 la variacion de viscosidad es aproximadamente
de 18 a 11.05 cP, muy similar con la concentracién de 7/400 que pasa de 18 2 11.13
cP. Las disminuciones de la viscosidad se deben probablemente a que las particulas
de caucho permanecen aglomeradas entre ellas y al aumentar las velocidades de
corte disminuye la cantidad de particulas suspendidas en el liquido, orientandose
longitudinalmente en la direccidn del fluido [4]. El menor cambio en la viscosidad
ocurre para las muestras con concentracién 8/400. En estas se observa que la
viscosidad disminuye de 13.33 a 10.83 cP. Esto se atribuye a que la mayor adicién de
preservante, permite un mayor aislamiento entre las particulas y por consiguiente
una mayor dispersion.
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Viscosidad del latex natural
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Con respecto a la temporada de muestreo se observa a simple vista que el latex
obtenido en tiempo de seca presenta una mayor viscosidad comparada con la
obtenida en tiempo de lluvia. Sin embargo, el comportamiento de la viscosidad con
la velocidad es bastante similar para las dos estaciones.

La viscosidad del latex varia de acuerdo a la temporada de cosecha, porque
influye el contenido de caucho en el latex fresco. En temporada de seca se obtiene
un latex con 38.15% de caucho, esto se debe a que en tiempo de seca la variacion
estacional de la disponibilidad en agua y sol se traduce a nivel del latex por una
variacién estacional del DRC (contenido de hule seco) [ifror Marcador no definido.] 'Fy astg
temporada, los DRCYy los extractos secos (TSC) son los mas elevados; un DRC elevado
conduce légicamente a una viscosidad mayor del latex, aunque limita el derrame
y la produccién. En temporada de lluvia, el contenido de caucho es alrededor de
un 33%. Este valor hace referencia a la baja viscosidad obtenida, debido a que
se obtiene mayor cantidad de latex pero una concentracién menor de caucho,
posiblemente por el aporte de una nueva molécula de agua (y de disolucién) en los
vasos laticiferos, esencialmente en el momento de la fase lenta del derrame.

Los valores anteriores corresponden a una zona especifica del Estado de
Tabasco pero tienen gran similaridad con valores reportados en la bibliografia.
Friedenthal (2000), sefiala que la viscosidad de un latex fresco al 35% de contenido
de caucho en el latex estd comprendida entre 12 y 15 cP mientras que la de un latex
concentrado a 60% se sitda entre 40y 120 cP [5].

EnlaTabla 1 se muestran los datos de preservacién del latex con sus diferentes
concentraciones de preservante, en la cual se observa que la concentracién mas baja
con tan solo 5 ml de NH,OH fue la primera en coagularse a los 20 dias, seguida de
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la concentracion de 6 ml de NH,OH la cual se coagul6 a los 28 dias posteriores a su
recoleccion; sin embargo, las concentraciones con 7y 8 mlde NH,OH no se coagularon.

El pH inicial muestra valores altos que presentan la estabilidad del latex
debida a la repulsién de sus particulas, pero al transcurrir los dias se observa que
el pH disminuye colocdndose en valores criticos que pueden perjudicar su calidad.
En la concentracidn 5/400 se observa que el pH final es de 7.25 lo cual muestra que
se encuentra en una zona de inestabilidad para el latex, ya que es muy cercano al
pH del latex recién colectado (casi neutro) susceptible a la accidon enzimaticay a la
proliferacién de microorganismos que llevaron a su degradacién total, lo volvieron
acido provocando su coagulacién y el cambio de un color blanco a un gris oscuro
(ver Figura 3), esto debido a que la cantidad de preservante es poca, ademds de su
volatilizacién.

Figura 3. Degradacion del
latex con respecto a la
concentracién de NH,OH

La muestra 3 con una concentracion de 7 ml de preservante aln se encontraba
liqguida con una consistencia muy buena y conservando el color blanco, al igual la
muestra 4 la cual presenta un pH final bastante elevado lo que no permite la accién
enzimatica ni microorganismos que puedan degradarlo, aunque esta uUltima se
presenta muy diluida siendo eficaz para procesarla en un rango mayor de tiempo.

Tabla 1.
Preservacion del latex
No.de Cantidad de PH Tiempo de Color Consistencia
muestra NH,OH (ml) |njcial final coagulado (dias)
1 5 9.77 7.25 20 Gris oscuro Coagulado
descompuesto
2 6 1027 855 28 Blancocon < ompuesto
manchas gris
3 7 10.34 894 - blanco Muy buena
4 8 11.11 945 = -—-——--- blanco Muy diluido




Conclusiones

La gréfica de viscosidad del latex natural con sus diferentes concentraciones de
preservante, muestra la diferencia que existe entre una concentracién y otra,
ademas, de la diferencia entre la temporada de lluvia y seca con la finalidad de
determinar cémo afectan cada uno de los factores en su calidad.

Las viscosidades obtenidas se encuentran entre un rango de 18 a 13 cP
y de 14 a 10 cP en temporada de seca y lluvia respectivamente, variando por la
concentracion del preservante. Con estos comportamientos se explica la plasticidad
gue tiene el latex natural, ya que la curva obtenida muestra un punto de fluidez en
el que la viscosidad disminuye al aumentar el gradiente de velocidad, esto debido al
a que los cambios de las condiciones de contorno (esfuerzos o velocidades) cambian
la disposicidn de las particulas y sus energias de interaccion.
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Introduccion

En vista de la problematica mundial de la durabilidad de las estructuras de concreto
armado, varios grupos de investigacién de paises de Ibero América, interesados en
aportar soluciones, disefiaron el proyecto denominado “Influencia de la accidn
del medio ambiente en la durabilidad de las estructuras de concreto armado”
DURACON, con el objeto de caracterizar la durabilidad del concreto expuesto a las
condiciones ambientales en Iberoamérica [1].

La corrosién del acero de refuerzo es una de las mayores causas de
deterioro prematuro de las estructuras de concreto reforzado. El mecanismo es el
resultado del ingreso de especies quimicas a través de la red de poros que tiene el
concreto que provocan inestabilidad del relativo estado de reposo electroquimico
en el sistema acero-concreto. El fendmeno tiene como origen principalmente la
penetracion de cloruros y la carbonatacion de la matriz cementante [2].

Los estudios en México han orientado la investigacion de la corrosién
en concreto de acuerdo a la Red Ibero América conocida como DURACON, estos
estudios se han realizado en Xalapa Veracruz, México y en otros paises como
Argentina, Brasil, Chile, Colombia, Cuba, Espafia, México, Peru, Portugal, Uruguay y
Venezuela [3].

Sin embargo, los estudios de concreto no se han realizado en Tabasco, por
lo que se pretende evaluar el proceso de corrosién de vigas de concreto armado
en condiciones naturales en un ambiente de Cunduacan, ademas estudiar el efecto
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de los contaminantes (cloruros y carbonatos) en la durabilidad del concreto. Este
estudio es importante para que los constructores tomen en cuenta la importancia
de los factores climaticos y de contaminacion a la hora de realizar una construccion
y con esto hacer mas duradera la misma.

Fabricacion de Vigas de Concreto
Los especimenes bajo estudio son fabricados tomando en cuenta las siguientes
especificaciones: cemento portland, agregado siliceo grueso (grava), arena cuarzosa,
(polvo de piedra), varilla de acero 3/8 plg, agua potable.
Preparacion y Colocacion de las Vigas
Se preparan 9 vigas de concreto de 15 x 15 x 30 cm, de concreto reforzado con

varillas de acero del # 3 (9.5 mm de diametro). Las varillas se colocan dentro de las
vigas, a 3 diferentes espesores de recubrimiento de concreto: 15, 20 y 30 mm [4].

Figura 1. Vigas de concreto armado expuestas en Cunduacan

Potencial de Corrosion

Los potenciales se miden utilizando un electrodo de cobre-sulfato de cobre de
acuerdo a la norma ASTM (C876-91. El potencial electroquimico de corrosion
(ECORR) del acero en el hormigdn es un parametro que indica el estado de avance
de la corrosidn de la armadura (pasivo o activo). La medicidon de ECORR se realiza
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empleando un electrodo de referencia estandar de Cobre/Sulfato de Cobre (Cu/
CuSO0,) saturado (CSE), conectado a un multimetro de alta impedancia [5].

Los valores de potencial de corrosidn indican la probabilidad de que exista o
no corrosion en el acero estructural (varilla). En la Tabla 1, se muestran los criterios
de evaluacién de potenciales del acero de refuerzo en el concreto empleando
electrodo de referencia de Cu/CuSO, (norma ASTM C 876).

Tabla 1.
Criterios de evaluacion para potenciales de corrosion [5]
I;:re(r;;l‘g)l Riesgo de Daiio
<-200 10 % de probabilidad de corrosion
-200 a -350 Cierta incertidumbre
>-350 90 % de probabilidad de corrosion

La Tabla 2, muestra los resultados de potencial de corrosidn del acero estructural
(varillas) expuestas en Cunduacdn. Se observa al comparar los los resultados de la
Tabla 2 con los criterios de potencial de corrosion de la Tabla 1, que se tiene valores en
elrango de 57.4 2 108.9 mV, lo que indica 90% la probabilidad de corrosién del acero.

Tabla 2.
Valores de potencial de corrosion (mV) en las vigas expuestas al ambiente de Cunduacdn
Muestras Fecha Potencial (mV) Resistencia (mQ)
1 27-may-09 108.9 40
2 11-jun-09 90.5 42
3 24-ago-09 106.1 42
4 24-sep-09 57.4 -19.58
5 20-nov-09 60.1 -18.26

El potencial de corrosion da valores altos debido a la oxidacion que tiene la varilla.
La caracterizacion con Rayos X (Figura 1), muestra que contiene magnetita y 6xido
de Fe (Fe,0,), lo cual hace que se acelere la corrosion de la varilla en el concreto
aumentando su resistividad, en la Tabla 2 se muestran los resultados de Resistencia
de la varilla. Se observa que el comportamiento estd en el rango de -18.26 a 42 mQ,
lo que indica una velocidad de corrosién con tendencia moderada o alta, debido a
que el acero estd activo.
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Figura 2. Difractograma de Rayos X de la varilla antes de ser expuesta al ambiente

Penetracion de los lones Cloruros y Contenido de Carbonatos en el Concreto

La extraccion de cloruros totales se realiza utilizando el procedimiento recomendado
por las normas ASTM D1411 [6]. El contenido de carbonatos se determina en base a
la Norma RILEM CPC-18 .Esta norma indica la profundidad de carbonatacién en una
estructura de hormigdn [7].
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En la Figura 2 se muestra el comportamiento en % de cloruros que penetran
en las vigas de concreto armado a diferentes tiempos, asi como las velocidades de
deposicién de los cloruros en el ambiente de Cunduacan. La velocidad de deposicion
de cloruros presentes en la atmdsfera se efectla siguiendo la metodologia descrita
en la norma ISO 9225:1992 [8], con los dispositivos de la candela humeda.

Se observa en la Figura 2, que él % de cloruros en el cemento varia poco
con respecto al tiempo de exposicidon de las vigas de concreto en el ambiente e
influye por la cantidad de cloruros depositados, estos cloruros provienen de fuentes
naturales, son emitidos por el mar, ya que Cunduacdn se encuentra a 50 km de la
Costa del Golfo de México.

El contenido de carbonatos se muestra en la Tabla 3, resultando que las
muestras tienen carbonatacidon que aumenta con la profundidad e influye en el
tiempo de exposicion de las muestras de cemento.

Tabla 3.
Profundidad de carbonatacion de las vigas de concreto expuestas en Cunduacdn

Profundidad
carbonatacion (cm)

Muestras  fecha Observacion Fotografias

1 27-may- 3 Muestra muy
09 solida no
carbonatada

2 11-jun-09 6 Muestra
muy sélida
carbonatada

3 24-ago-09 6.5 Muestra
porosa
carbonatada

4 24-sep-09 7 Muestra
porosa
carbonatada

5 20-nov-09 7.9 Presencia de
armadura

corroida muy

carbonatada = ]

Nota: El fushia indica la parte no carbonatada, donde no existe color se indica la carbonatacion.
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Conclusiones

Debido al clima tropical de Cunduacan vy a la influencia de factores como; la humedad
relativa, cloruros, CO,,la degradacion del acero de refuerzo es alta a los seis meses de
estar expuesto al ambiente, igualmente en la red del cemento penetran los cloruros
y el CO, como consecuencia se acelera la velocidad de corrosion de la varilla. La
carbonatacién del cemento, genera una disminucidn del pH en el cemento, debido
alareaccién del CO2 atmosférico con las sustancias alcalinas de la solucién de poros
y los productos de hidratacién de la pasta de cemento.
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Introduccion

El plastico que constituye a los envases de bebidas, posee un amplio potencial de
reciclaje que, hasta la fecha, no ha sido aprovechado ampliamente y sabemos que
muchos de los materiales que utilizamos y desechamos en la vida cotidiana son
pldsticos. La descomposicidon de los desechos plasticos es un proceso que tarda
muchos afios, lo que trae como consecuencia la acumulacion de los desperdicios
en lugares como alcantarillas, provocando muchas veces inundaciones. Ademas,
cuando se degradan, dejan como residuo elementos téxicos que al filtrarse a las
aguas subterraneas las contaminan.

El reciclaje quimico constituye una alternativa para transformar estos
desechos en materias primas para la fabricacion de diferentes productos utiles
a la sociedad. El reciclado de plasticos se realiza frecuentemente, pero en la
actualidad no se ha desarrollado el estudio para fabricar pinturas que sirvan en las
pavimentaciones, reduciendo asi los costos de estos productos y la contaminacién
por desechos de botellas [1].

La finalidad es utilizar las botellas desechadas de PTE para obtener pinturas
que puedan ser usadas sobre el pavimento y que tengan una gran resistencia. Para
lo anterior se utilizan reactivos como el etilenglicol, glicerol, didxido de titanio y
trioxido de antimonio y finalmente se analiza el producto final.
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Proceso de Reciclado y Andlisis de Laboratorio

Es necesario realizar reacciones para transformar las sustancias hasta obtener
productos a los cuales se les analiza su calidad.

Depolimerizacion del PTE

Se recolectan las botellas transparentes de PTE, se cortan, lavan, secan y
posteriormente se adiciona 100 g de PTE reciclado y 40 g de etilenglicol en un matraz
de 250 ml, aplicando agitacion, llevandose a cabo la reaccion a una temperatura de
220 °C en un tiempo de 1 hora y 45 minutos. La reaccidon se efectla con atmaésfera
inerte aplicando nitrégeno gaseoso para evitar la reaccion de degradacion.

Reaccién de Oligomerizacion del PTE y PTE/Arcilla

Para la obtencion del oligdmero se adiciona 50 g de (BHET), 50 g de glicerol, 0.5
g de Sb,0, y 0.5 g de TiO, en un matraz 250 ml, la reaccion se lleva a cabo a una
temperatura de 250 °C durante un tiempo de 1 hora. Posteriormente se aplica vacio
durante 25 minutos con la finalidad de extraer el exceso de etilenglicol y obtener el
oligémero de PTE, posteriormente se varia la concentracién de arcilla en la reaccién
de oligomerizacién, empezando la primera reaccion con 1%, posteriormente con 10%,
20%, 30%, y 40% masa de arcilla, para la obtenciéon de compuestos de PTE/arcilla.

Entrecruzamiento del Oligdmero y Compuestos PTE/Arcilla

El oligdmero se entrecruza en un reactor tipo batch, a una temperatura de
calentamiento de 180 °C durante 4 horas y aplicando vacio. Esto con la finalidad
de extraer humedad y exceso de etilenglicol. Posteriormente se incrementa la
temperatura hasta 270°C para la reaccion de entrecruzamiento por 30 minutos.
Una vez terminadas las reacciones de entrecruzamiento de las pinturas con diferente
contenido de carga (arcilla), se procede a la caracterizacién, como es detallado en
el siguiente apartado.

Analisis de la Pintura Entrecruzada

Las muestras obtenidas durante la reaccién de entrecruzamiento son analizadas por
la técnica de extraccidén sélido-liquido, dureza Shore D, color y microscopia dptica.
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Extraccion sélido-liquido

Se toma 0.1g de la pintura entrecruzada de las diferentes reacciones y es colocada
en los cartuchos de celulosa, previamente pesados. Los dedales se colocan en un
matraz que contiene el disolvente fenol-tetracloroetano en la cual el PTE lineal es
completamente soluble en esta solucidon. Mediante esta se realiza la extraccion, la cual
es una operacién unitaria [!]. Posteriormente se pesan y se determina el porcentaje
de entrecruzamiento de la pintura, utilizando la férmula de la ecuacion 1.

%Ent=h*100

M, 0FM, Ecuacion 1
Donde:
% Ent = Porcentaje de entrecruzamiento
M_. = Masa de entrecruzamiento

ENT .
M, = Masa inicial
F = Fraccion de arcilla

a

Y la masa de entrecruzamiento se determina por diferencia, de acuerdo con la
ecuacion 2.

My = Mﬁnal OFM, Ecuacién 2

Donde:

Mﬁml = Masa total retenida en el dedal y considerada como arcilla y PTE-G/arcilla.

Dureza Shore D
La dureza se determina utilizando el durémetro Shore D [2]. El cual tiene una
pequefia aguja que se inserté repetidas veces sobre la superficie de la muestra, la

dureza se leyd directamente en la caratula del durémetro.

Colorimetria

Se obtiene la medicion de color utilizando un colorimetro CIELab el cual se coloca
por encima de la muestra y se realiza la medicion.
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Microscopia dptica

Se prepara una pelicula delgada del polimero de cada muestra con diferentes
porcentajes de arcilla, sobre un portaobjetos. El portaobjetos con la muestra es
colocado en el lente del microscopio para observar la dispersién de las particulas de
arcilla en la pintura, utilizado el microscopio dptico.

Calidad del Producto
Caracterizacion de Compuestos PTE Entrecruzado/Arcilla
En esta seccién se describe la caracterizacion de los compuestos de PTE entrecruzado
con glicerol y con diferente contenido de arcilla. Las técnicas que se utilizan son

extraccion sélido-liquido, colorimetria, microscopia y dureza Shore D.

Extraccion Sélido-Liquido

Con este analisis se determina la cantidad de material entrecruzado en el PTE y en
los compuestos de PTE/arcilla obtenidos al final del proceso de entrecruzamiento,
observando que al incrementar el contenido de arcilla, disminuye el porcentaje
de entrecruzamiento (Figura 1), ocurriendo lo contrario solamente en la muestra
con 10% de arcilla, alcanzando un valor de 77%. Este comportamiento puede ser
debido a que la muestra analizada no tiene la arcilla homogéneamente dispersa,
provocando un alto contenido de entrecruzamiento.
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Colorimetria

Por esta técnica se determina el color que presenta cada una de las muestras de
PTE/arcilla entrecruzadas. Los resultados principales de ésta técnica son el indice
de amarillamiento (Yi) y el indice de blancura (Wi). Se encuentra reportado que los
valores de indice de amarillamiento se asocian con la degradacion de un material
por efecto de la luz [3]. Como se puede observar en la Figura 2, el Yi se incrementa
en la muestra con 40% de arcilla. Este comportamiento puede ser debido a que
un alto contenido de material cerdmico permite la transferencia de calor hacia el
material polimérico, en el indice de blancura, ocurre lo contrario a Yi, en la muestra
con 40% de arcilla se obtiene un valor menor comparado a las muestras con menor
porcentaje de arcilla.
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Figura 2. indice de 0 10 20 30 40 50

amarillamiento y de blancura

de las muestras entrecruzadas Contenido de arcilla (%)

Dureza Shore D

La dureza incrementa conforme se adiciona una mayor concentracién de
arcilla, llegando a un valor de 84.7 para el compuesto de PTE/arcilla con 40% de
montmorilonita (Ver Figura 3). EI PTE entrecruzado y sin arcilla tiene una dureza de
37.1, siendo un valor mucho menor al obtenido con 40% de arcilla. La presencia del
material ceramico en el polimero incrementa la dureza del homopolimero. También
ha sido reportado que el incremento en la dureza del PTE con algin material
ceramico puede ser por un cambio en la estructura del polimero [4].
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Microscopia optica

En la Figura 4 se muestran las micrografias de los compuestos de PTE/arcilla
entrecruzados, con diferente contenido de arcilla [5]. Como se menciond
anteriormente, lafase oscuraindicalapresenciadearcilla, porloquelamuestra PTE-G
corresponde a la muestra con 0% de arcilla. Conforme se aumenta el contenido de
arcilla, se incrementa la fase oscura, indicando la presencia de un mayor contenido
de montmorilonita. También se puede observar que en las muestras con mayor
contenido de arcilla, existen algunas aglomeraciones de particulas, que pueden
ser las causantes del incremento en la dureza, como se determind en la seccién
anterior.

PTE-G PTEG-1 PTEG-10

Figura 4. Micrografias de las
muestras de PTE entrecruzado

con diferente contenido de

PTEG-20 PTEG-30 PTEG-40 arcilla
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[1]A.S.

Conclusiones

Se obtiene PTE entrecruzado con aplicacién en pinturas para pavimento a
partir de PTE reciclado, glicerol y diéxido de titanio a una temperatura de
270 °Cy 30 minutos de reaccion.

Mediante la técnica de microscopia dptica se determina que al incrementar
el contenido de arcilla existen aglomeraciones de particulas, lo que permite
la formacion de un material con mayor dureza.

La dureza de los materiales entrecruzados y con arcilla incrementa de
acuerdo con el aumento en el contenido de arcilla, debido a la presencia
del material ceramico y a las aglomeraciones de particulas.

Se tiene un material que puede ser utilizado como impermeabilizante, por su
facil adhesion a superficies de concreto y por ser un material entrecruzado
no permite el paso de agua.

. Al utilizar los envases de PTE se tiene mejor destino de las botellas y se

reduce considerablemente la contaminacion al medio ambiente.

Se obtiene un material con un indice de amarillamiento maximo de 57.64,
pero que al aumentar el porcentaje de TiO, se puede incrementar la
pigmentacién blanca.

Referencias

Goje, S. A. Thakur, y Col, Chemical Recycling, Kinetics, and Thermodynamics
of Hydrolysis of Poly(Ethylene Terephthalate) Waste with Nonaqueous
Potassium Hydroxide Solution, Polymer—plastics Technology and
Engineering, Vol. 43, No. 2, pp. 369-388, (2004)

[2] Cheremisinoff Nicholas R., Polymer Characterization, 1a. Edicidn, Editorial Noyes

Publications, (1996)

[3] Scheirs Jhon, Long Timothy E., Modern Polyesters: Chemystry and Techology of

[4] Wu

Polyesters and Copolyesters, 1a. Edicién, Editorial Wiley Series in polymer
Science, (2003)

Yuguang, Zhang Tonghe y Liu Andoni, The modification behaviour for si
implanted PET, Science in China (Series E), Vol. 46 no. 2, 125-130, (2003)

[5] Ojeda Sahun, J. Método de microscopia electronica de barrido en biologia, 12.

Edicion, Editorial Univ. de Cantabria, (1997)

233






Sintesis y caracterizacion de fibras de
nanocompuestos estructurados de nylon 6/arcilla

Pérez Montiel J. C., Lopez Rodriguez A. S., Sifuentes Gallardo P.,
Diaz Flores L. L., Herndndez Rivera M. A. y Falconi Calderén R.

Universidad Judrez Autonoma de Tabasco. Carretera Cunduacan-Jalpa de Méndez Km.1
Col. La Esmeralda, C.P. 86690 Cunduacan, Tabasco, México.
Tel.: (993) 336 0342 Correo electrénico: Juank_beta@hotmail.com

Introduccion

El nylon 6 también conocido como policaprolactama es un polimero el cual se
obtiene calentando caprolactama a unos 250°C en presencia de aproximadamente
5-10% de agua []. El nylon 6 pertenece a la familia de las poliamidas, debido a los
grupos amida en la cadena principal y se utilizan cominmente como fibras. Algunas
de las aflicciones de las fibras de nylon 6 son la fabricacién de botellas de cerveza y
otras bebidas alcohdlicas, se utiliza como material duro en la fabricacion de diversos
utensilios, como mangos de cepillos, peines, etc. [2]. En la Figura 1 es mostrado el
esquema de la reaccion de nylon 6.

(0]
H
N 0
- CH;—CHo—CH>;—CH>;—CH,—C—N—
H n

Figura 1. Esquema de la

reaccion de sintesis de nylon 6 seapraisiama Hyeint

Sintesis de Fibras de Nanocompuestos Nylon 6/Arcilla

La reaccion de polimerizacién se realiza en un reactor de acero inoxidable tipo
batch, adicionando la caprolactama y acido aminocaproico, a una temperatura
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de 260 °C durante 8 horas de reaccién, con atmdsfera inerte de nitrégeno. En la
Figura 2 es mostrado el esquema del equipo que es utilizado en la sintesis de los
nanocompuestos. Una vez obtenidos los nanocompuestos, se procede a la extrusién
de las fibras.

Trampa de
de ealor E I =

L
=
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Bafo de E 1
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giicerina . Reactor fd
tipo bateh Bomba de
= N vacio
Condensador
- Eoae==
@ [ Rp——

Controlador de
tem peratura

Figura 2. Equipo utilizado en la
obtencién de nylon 6

Tanque de gas
nitrdgeno

Se obtienen reacciones con diferentes concentraciones de arcilla montmorillonita
(MMT) y/o arcilla Cloisite 10A (CL), considerando un porcentaje masa fijo de 1%.
Ademas se realizan las reacciones de los materiales puros: nylon 6 sin arcilla, nylon
6 con 1% masa de montmorillonita y nylon 6 con 1% masa de cloisite 10A.

Caracterizacion de Fibras de Nylon 6

Se clasifican las fibras de acuerdo al didmetro para realizar posteriormente la
caracterizacion mediante el uso de las técnicas de fusiometria, espectroscopia
infrarroja, viscosidad de soluciones, modulo de tensidn, esfuerzo a la ruptura y
difraccion de Rayos X.

A continuacion se muestran los resultados de la caracterizacién de las fibras
de nylon 6. Durante la sintesis de las fibras de nylon 6 se realiza el registro de datos
de la temperatura (°C), presién (psi) y velocidad del agitador (rpm) con respecto al
tiempo de reaccion. En la Figura 3 se muestra el perfil de temperatura, presion y
velocidad de agitacion para la muestra de nylon 6.
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Analisis estructural

La polimerizacién de la caprolactama es confirmada mediante el andlisis de
espectroscopia infrarroja, como se muestra en la Figura 4. Esta técnica es utilizada
para determinar los principales grupos funcionales de un material. En el caso del
nylon 6, las principales bandas del infrarrojo corresponden al grupo amida, el cual
esta formado por un grupo amina (N-H) y carbonilo (C=0). Estas bandas fueron
encontradas en 3500 cm™para el grupo amina (N-H), y en 1710 cm™ para el carbonilo
(C=0) 3].
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Analisis térmico

En la grafica de la Figura 5 se puede observar que la fusidn del nylon 6 es de 246°C
para este tipo de nanocompuesto. Este valor es mas alto que la temperatura de
fusion reportada para el nylon 6 homopolimero que es de 230°C [4].

En el caso de las muestras que tienen arcilla, la del orden micrométrico
(MMT) provoca una disminucién en la temperatura de fusion, todo lo contrario a la
arcilla nanométrica (Cloisite 10A).
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MMT-0.8 MMTO 5 MMTO 2 Figura 5. Puntos de fusidn de las
Muestra muestras de nylon 6

Determinacion de la masa molecular

Se obtiene una masa molecular del nylon 6 de 24,417 g/mol mayor que la reportada
[5] (Figura 6). En el caso de las fibras que tienen solamente la arcilla micrométrica
o nanométrica (NY6-MMT-1y NY6-CL-1) se obtienen valores mayores al nylon 6 sin
arcilla. Este comportamiento no ocurre cuando se mezcla una cierta cantidad de
arcilla micrométrica y nanométrica, ya que la masa molecular disminuye.

Andlisis por difraccion de Rayos X

La Figura 7 muestra los patrones de difraccién de Rayos X de los dos tipos de
arcilla utilizadas en los nanocompuestos. La montmorillonita inorganica MMT
presenta un pico de difraccién en 206=6.5° y la Cloisite10A en 20=4.64°. En el
caso del nanocompuesto con 0.8% de MMT (CLO.2-MMTO0.8) muestra un pico de
difraccion alrededor de 26=4°. Este resultado se atribuye a que se tiene una mayor
concentracion de MMT que es una arcilla de tamafo milimétrico, por lo que la
dispersion de la arcilla esta distribuida de forma intercalada en vez de exfoliada,
debido a una débil interaccién de las cadenas de nylon 6 y la arcilla MMT [5].
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Conclusiones

. Se obtienen fibras de nylon 6 a 260°C en 8 horas de reaccion con 1 % masa
de arcilla micrométrica y/o nanométrica.

. Por la técnica de fusiometria las fibras de nylon 6 sintetizadas tuvieron una
temperatura promedio de 246 2C, la cual es mayor que la temperatura de
fusion reportada para el nylon 6.

. Enla técnica de viscosimetria de soluciones se obtiene una masa molecular
de 24,470 g/mol mayor a la del nylon 6 utilizando la arcilla MMT o la cloisite
10A.

. En la técnica de Rayos X la arcilla micrométrica inorganica (MMT) presenta
un pico de difraccion en 26=6.5° y la arcilla nanométrica orgdnica
(Cloisite10A) en 26=4.64°. La ausencia de estos picos caracteristicos es una
fuerte evidencia de que se tiene un nanocompuesto.
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Introduccion

Actualmente una de las principales problematicas ambientales en nuestro medio
es la alta generacion de residuos agroindustriales, los cuales, en la mayoria de
los casos son quemados o se quedan en las plantaciones sin ningln tratamiento
y contribuyen de esta manera a la degradacién del ecosistema [1]. La industria
bananera produce grandes cantidades de residuos vegetales, ya que de la planta
solamente se aprovecha el fruto y todo lo demas es desechado. Estudios previos
han mostrado que es factible obtener fibras lignocelulésicas de los desechos de
la planta del platano [2], por lo tanto, estos desechos agricolas son una atractiva
fuente potencial para la obtencidon de nanofibras de celulosa (NFC). Estas NFC,
también llamadas whiskers de celulosa, son monocristales muy delgados que
tienen una relacién longitud/didametro mayor a 100. Como consecuencia tienen alto
grado de perfeccidn cristalina y estan practicamente libres de defectos, y por ello
tienen resistencias excepcionalmente elevadas. Las nanofibras de celulosa (NFC)
se pueden emplear en la elaboracidon de nanocompuestos de base polimérica [3].

Asi con el uso de estas nanofibras se explora la posibilidad de darle un
valor agregado a los desechos agricolas del banano, especificamente al raquis y
al seudotallo, mediante su conversidon a nanofibras de celulosa para ser utilizadas
como materiales de refuerzo en nanobiomateriales.
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Preparacion de las Nanofibras

Las nanofibras se obtienen aplicando tres procedimientos: la preparacion de fibras,
obtencidn de celulosa y finalmente la produccidn de nanofibras. A continuacion se
describe cada uno de ellos.

Preparacion de Fibras

El material bioldgico se recolecta en una finca bananera de la Chontalpa, Tabasco y
se trata con una solucién acuosa de NaOH al 10% con el objetivo de eliminar ceras,
pectinasy resinas. Para obtener las fibras, los raquis y seudotallos son cortados a una
longitud de 30 cm y posteriormente se les realizan 4 cortes longitudinales, para que
la solucién de NaOH al 10% penetre perfectamente y la solucién se calienta hasta
ebullicién. Las muestras se mantienen en la solucion durante 20 minutos, después
de alcanzar la temperatura de ebullicion. Posteriormente los raquis y seudotallos se
sacan de la solucion de NaOH, se dejan enfriar y se lavan con agua corriente, para
comenzar a desfibrarlo manualmente, luego se cortan las fibras con una medida de
2 cm de largo y se secan en una estufa a una temperatura de 60°C durante 12 horas.

Obtencion de Celulosa

Para la obtencidon de la celulosa se realiza la técnica de pulpeo [4], que consta de
cuatros pasos:

1. Se aplica una hidrdlisis acida suave con H,SO, al 0.4% por una hora, con el
objetivo de eliminar ceras y un lavado posterior;

2. Luego una cloracién con NaClO al 3.5%, homogenizando la solucién en un
bafio de agua a 302C, una vez que alcance pH 9.2, se lava con agua destilada
por 4 ocasiones, para desincrustar y facilitar la penetracion de reactivos;

3. Es necesaria una extraccion alcalina con NaOH al 20% en agitacion por 1
hora seguido por un proceso de lavado;

4. Se efectla un blanqueo con una solucién de NaClO al 0.5%, agitando
continuamente por 1 hora y un lavado nuevamente. Finalmente, el material
desmenuzado se colocaenunacharoladealuminio, durante 1diaatemperatura
ambiente y posteriormente, en una estufa durante 24 horas a 60°C. El material
se pesa, para determinar el rendimiento y por uUltimo, la celulosa se pulveriza
por medio de un molino Brabender, tamafio de malla 0.67 mm.
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Produccion de Nanofibras

Se obtiene una suspensién coloidal de nanocristales de celulosa preparada de la
siguiente manera:

1. La obtencidon de microfibrillas de celulosa (MFC), por hidrdlisis acida se
realiza utilizando una solucién de HCl 4N, es decir, a 10 g de celulosa se
adicionan 350 ml de una solucién de HCl 4N, agitando continuamente a
802C por 225 min. Posteriormente se somete a lavados repetidos por
centrifugacion aplicando una velocidad de 3800 rpm durante 5 min a 49C,
hasta obtener un pH >4 [5].

2. Las NFC se obtienen por hidrdlisis acida con H,SO, al 64%: A 100 g de
solucion de MFC se le aflade, gota a gota, 500 ml de acido al 64%, en un
proceso de sonificacion de 5 ciclos de 3 min y en bafio de hielo, para evitar
gue la temperatura no rebase 502C. Con la finalidad de detener la reaccion
la suspensién es diluida en una proporcién 1:10.

3. Lasuspension se lava repetidamente con agua destilada y desionizada, a una
velocidad de centrifugacion de 12,500 rpm a 42C por 5 min, hasta obtener
un sobrenadante turbio blanquecino, que se almacena y posteriormente
es concentrado en un rotavapor, hasta alcanzar una suspensién coloidal. La
suspension es colocada en una cama de resina (Sigma) por 48 h vy filtrada
a través de papel filtro (Whatman 541) con tamaio de poro de 0.45um y
almacenada en refrigeracion [6]. Ahora es necesario analizar las NFC por
algunos métodos que se describen a continuacion.

Analisis de NFC

Se emplean algunas técnicas para conocer las caracteristicas de las NFC como
espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) y en esta ocasion se
utiliza un espectrémetro de infrarrojo FTIR Nicolet Magna Protegé 460 en el modo
de transmision, con una resolucion de 4 cm™® y 100 barridos. Las pastillas de las
muestras se preparan con 1 mg de sustancia en 100 mg de KBr utilizado como
aglomerante y que es transparente a los rayos X.

Otra de las técnicas utilizadas es Difraccion de Rayos-X (XRD) que sirve para la
determinacion de la cristalinidad y es realizada usando Difraccién de Rayos X por el
método de polvos conocido como PXRD por sus siglas en inglés. Lo importante es
investigar la cristalinidad antes y después del tratamiento de hidrélisis acida de las
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NFC, obtenidas por liofilizacidon de la suspensidn de nanofibras, para esto se utiliza
un equipo Siemens D 5000 Difractometer, donde se obtiene un difractograma
utilizando un electrodo de CuKa con longitud de onda a = 1.5418 A y energia de
8.047 keV.

Para conocer el tamafo de las NFC se puede utilizar microscopia, en esta ocasion de
Fuerza Atémica (AFM), con el equipo Anfatec Instruments AG, Germany, que tiene
una resolucion de 0.45 nm en X,Y y 0.078 nm con un area de escaneo de 30x30 um.
Se usa una sonda de una punta con un radio de la curvatura de 10 nm recubierta
con nitrito de silicio. Las muestras son escaneadas en alrededor de 512 puntos en
los ejes X e Y, en cada area de interés.

Las Nanofibras y sus Caracteristicas

¢Qué se encontro en las fibras?, éCOmo son sus caracteristicas a este tamafio tan
diminuto? En la Figura 1 se presentan fotografias tomadas en un polariscopio lineal
para las NFC. En ellas se puede observar los patrones tipicos de birrefringencia
gue se forman por agitacion en suspensiones coloidales [6]. En las Figuras 2 y 3 se
muestran los patrones de difraccién de rayos X para la celulosa nativa y las NFC,
respectivamente. El porcentaje de cristalinidad de estas muestras es calculado
basado en el analisis de rayos X por la ecuacién 1.

%C - Icristalina
Icristalina + [amorfa Ecuacién 1

Figura 1. Imagen de
polariscopio de la suspension
de las NFC
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Recuerde que ésta es la parte ordenada de los materiales, y que estad formada por
unidades pequefias denominadas cristales, y que el resultado es un espectro de
difraccion de rayos X, como los mostrados en esta seccion.

La principal intensidad de difraccidon para la muestra natural fue de 26 = 22.62 y
para esta muestra la cristalinidad es aproximadamente del 72%. Es posible que
estas fibras contengan algunos residuos de lignina y hemicelulosa, que contribuyen
ligeramente a la mds baja cristalinidad. El tamafio de los cristales es de 31.2 nm
(3.12 A) (Figura 2). Las fibras tratadas con hidrdlisis acida (Figura 3) muestran una
alta cristalinidad de 87.1%, aproximadamente con un pico de 26 = 22.89.

Figura 2. Difractograma de
celulosa nativa

Figura 3. Difractograma de NFC
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Como se puede apreciar, la cristalinidad relativa de las muestras se incrementa
después del tratamiento con hidrdlisis acida. El tamafio de los cristales es de 35.9
nm (3.59 A). En la Figura 4 se presentan los espectros de infrarrojo de la celulosa
nativay las NFC, la curva correspondiente a la celulosa nativa presenta picos en 3384
cm?, que corresponden a los grupos O-H de compuestos de acidos y metanol. La
banda de 2890 cm™ es tipica para el grupo H-C-H de compuestos alquil y alifaticos.
El pico de 1731 cm™ se relaciona con los enlaces C=0 de cetonas no conjugadas,
presentes en la hemicelulosa [7-9], mientras los picos en 1633 cm™ y 1434 cm™ se
asignan a enlaces C=C de los anillos de benceno, presentes en la lignina [8-9]. En lo
que respecta a las NFC se puede observar una disminucién en los picos 1633 cm?
y 1434 cm?, asignados a enlaces C=C de los anillos de benceno, correspondientes
a la lignina. Asi mismo, el pico en 1731 cm?, correspondiente a hemicelulosa,
desaparece totalmente en dicha curva de NFC (Whiskers), demostrando asi que se
ha eliminado la mayor cantidad de lignina y hemicelulosa (celulosa amorfa). En la
Figura 5 se muestran las micrografias de AFM de las NFC en suspension. En ellas
se puede apreciar que los didmetros de las fibras se encuentran entre 7 y 70 nm
mientras que el rango de longitudes va de 200 nm a 400nm. Estas dimensiones son
tipicas de muestras de celulosa tratadas con acidos fuertes [10-12].

—-=—- Celulosa nativa
Nanofibra de celulosa

Absorbancia (u.a)

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
1 Figura 4. Espectro de FTIR de

Numero de onda (em ') celulosa nativa e hidrolizada
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Figura 5. Micrografia AFM de NFC con diferentes diametros: (1) 47 nm, (2) 70 nm, (3) 40 nmy (4) 7-8 nm

Conclusiones

Esta seccidon describe como se extraen las nanofibras de celulosa del raquis
y seudotallo de banano (Musa cavendish), usando tratamiento quimico de
doble hidrélisis acida (clorhidrica y sulfurica). El blanqueamiento y subsecuente
tratamiento de las fibras permiten que los agregados (atados) de celulosa liberen
a las NFC (Whiskers de celulosa). Los patrones de difracciéon de rayos X sugieren
una alta cristalinidad, debida a la manera eficiente de disolucidn de las regiones
amorfas por los tratamientos acidos. Estos afirmaciones se confirman por FTIR,
en cuyos espectros observamos que el incremento de la cristalinidad podria ser
asociada a la desaparicién de bandas tipicas de la lignina y la extraccién parcial de
hemicelulosas no cristalinas.

Las micrografias de AFM permiten evaluar las dimensiones caracteristicas
de las NFC: didmetros de las fibras entre 7 y 70 nm; longitud de 200 a 400 nm. Los
andlisis confirman el potencial de los desechos agroindustriales del banano, como
una fuente para la obtencién de nanofibras de celulosa (NFC).
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Introduccion

Los nanocompuestos son materiales formados por dos o0 mds componentes en los
cuales al que se encuentra en mayor porcentaje se le denomina matriz y al de menor
porcentaje carga, la cual debe estar en tamafio nanométrico. La matriz, asi como la
carga, pueden ser de diversos materiales, esto permite obtener nanocompuestos
de matriz-carga, metal-metal, metal-inorgdnico o inorganico-metal, orgdnico-metal,
orgdanico-inorgdnico, entre otras [1].

Elconjuntodeinvestigacionesqueabordanelusopotencialde nanoparticulas
de tipo magnético, encapsulados en materiales poliméricos, resultan interesantes
hoy en el campo de la biomedicina. Estos polimeros magnéticos pueden utilizarse
tanto en tratamientos de hipertermia magnética como para el transporte de
medicamentos. El uso de estos materiales hibridos estd relacionado con el tipo de
particulas encapsuladas en el interior de la corteza polimérica, cuya magnetizacién
asi mismo, esta en funcién del campo aplicado.

Existe el interés en la necesidad de que los polimeros magnéticos sean
biocompatibles, no téxicos, y en ocasiones, también biodegradables. Sin embargo,
lo esencial es que su nucleo esté formado por un material magnético y el material
hibrido esté compuesto por particulas inorganico-poliméricas muy pequefias, a
fin de poder ser utilizadas en biomedicina. A tamafio nanométrico las particulas
muestran una mayor estabilidad; facilitindose su circulacién por el cuerpo humano
y su degradacién o eliminacién, a través de los procesos digestivos [2].
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Método de Sintesis de Particulas de Magnetita Liquida

Un método de sintesis de nanoparticulas de magnetita (Fe,0,) es la coprecipitacion
quimica utilizando cloruro ferroso tetrahidratado (FeCl,. 4H,0) y cloruro férrico
hexahidratado (FeCl,. 6H,0), ademas de hidroxido de amonio (NH,OH) al 10 %
v/v para precipitar las particulas de Fe,O,. La reaccion se realiza a 70 °C, 1000 rpm
y concentracion de 0.10 M para los cloruros y 0.1 M para la solucién de NH,OH,
durante 20 min. Posteriormente las particulas de Fe,O, son sedimentadas y lavadas
con agua [3].

Anadlisis Estructural de Nanoparticulas de Magnetita

La técnica utilizada para determinar las propiedades estructurales de las
nanoparticulas es la difracciéon de rayos X en un rango de medicién de 26 desde 10
hasta 50. Un difractograma de rayos X de nanoparticulas de magnetita es mostrado
en la Figura 1. El difractograma de rayos X muestra los picos caracteristicos de la
Ferrita, que concuerda con resultados de otros autores, como es el reportado por
Aldama y Arévalo [4]. En las reflexiones del difractograma de rayos X se aprecia
un cierto ensanchamiento de las bandas, lo que puede ser debido al caracter
nanocristalino de la muestra obtenida.
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Analisis Morfoldgico de las Nanoparticulas de Magnetita

El microscopio Optico es un equipo utilizado para determinar la morfologia de
particulas. En la micrografia de la Figura 2 se presenta una muestra de magnetita
solida, se pueden observar diversos campos formados por particulas muy finas
de color oscuro. Esto es indicado por la aglomeracion de particulas, las cudles son
afines unas a otras, por lo que tienden a unirse.
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Figura 2. Micrografia de la
magnetita en estado sélido

Sintesis de Nanocompuestos Cis-1,4-poliisopreno/magnetita

A continuacidn se describen dos métodos de sintesis para nanocompuestos de Cis-
1,4-poliisopreno/magnetita.

e Meétodo 1. Mezclar 100 ml de la magnetita en soluciéon en 100 ml de latex
previamente concentrado. Calentar a 70 °C, con 1000 rpm de agitacion
durante 20 minutos.

e Método 2. A 50 ml de una solucién acuosa de cloruro férrico hexahidratado
0.1 M se adicionan 50 ml de cloruro Ferroso tetrahidratado (FeCl2. 4H20)
0.10 M, cuya solucién es calentada hasta 702C y con una agitacién mecanica
de 1000 rpm por 20 minutos, seguidamente se agregan 50 ml del latex
previamente concentrado. La nueva mezcla formada se agita por 20 minutos
mas a las mismas condiciones de temperatura.

Andlisis Morfolégico de los Nanocompuestos
Para el analisis de la morfologia de las particulas se utiliza un microscopio dptico

marca Zeigen, modelo ZB-300. La preparacién de la muestra es en forma de pelicula
delgada de cada uno de los nanocompuestos sintetizados. La pelicula es formada
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vertiendo 1 ml en un vidrio de reloj, posteriormente se deja secar por un periodo de
24 horas a temperatura ambiente. La pelicula formada es desprendida y colocada
sobre un portaobjetos para su analisis en el microscopio.

En las Figuras 3 y 4 existe una tendencia de las particulas en los
nanocompuestos de cis-1,4-Poliisopreno/Magnetita a formar aglomerados, debido
a su tamafo nanométrico. Estos mismos aglomerados son también observados
a través de un microscopio metalografico lograndose apreciar particulas
independientes, cuyo tamafio medio, tras evaluar al menos 5 particulas de la
muestra, resulta ser de 0.00003 p.

Figura 3. Micrografia del
nanocompuesto por
el Método 1

Figura 4. Micrografia del
nanocompuesto por
el Método 2
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Viscosidad de Nanocompuestos

Para la medicion de la viscosidad se utiliza el viscosimetro marca Brookfield DV-II
+Pro, usando el rotor S-61 y con velocidades de corte de 1.5, 3, 6, 12, 30, 60 y 100
rom a 30 °C.

Las graficas de la Figura 5 muestran el efecto de la velocidad de corte sobre
la viscosidad en los nanocompuestos de cis-1,4-poliisopreno/tetradxido férrico.
Existe una disminucidn de la viscosidad segun se incrementa la velocidad de corte.
Esto debido a que al inicio de la adicién de reactivos, las particulas se encuentran
aglomeradas y tienen mayor resistencia a fluir, y conforme se incrementa el tiempo,
existe una homogeneidad en la dispersidon de las particulas presentes en el latex,
la magnetita y el nanocompuesto [5]. En la misma gréfica se logra observar que
el nanocompuesto Cis-1,4-Poliisopreno/Magnetita sintetizado por el método 1
obtiene mayor viscosidad con respecto al método 2, esto debido una aglomeracion
entre particulas de magnetita y latex o entre particula y particula. En el segundo
caso la viscosidad del nanocompuesto fue un 50 % menor ya que el proceso se
realiza in situ mezclando soluciones de cloruros y latex cuyas caracteristicas de
viscosidad son muy bajas comparadas a la viscosidad de la magnetita en solucion.

Dureza Shore A de los Nanocompuestos

Para determinar propiedades mecdanicas de dureza de las peliculas obtenidas a
temperatura ambiente se usa el Durdmetro Shore A marca Pacific Transducer Corp.
SER-36026, modelo 306 L usando muestras de aproximadamente 30 mm de lado
y 5 mm de espesor. En la Tabla 1 se muestran los resultados de la dureza Shore A
para el latex concentrado secado a temperatura ambiente y mediante una estufa
de vacio, esta no representd cambios significativos lo que indica que el latex no
presenta un cambio en la conformacién quimica aun siendo secado por diferentes
procesos. Estas mismas caracteristicas se observan en los dos procesos de secado
para el nanocompuesto Cis-1,4-Poliisopreno/Tetradxido Férrico. Al comparar la
dureza del nanocompuesto con respeto a la del latex puro preservado se logra
observar como hay una disminuciéon, esto se debe a que el latex concentrado
contiene pocas particulas de NH,OH y al ser aplicado calor las particulas se unen
unas con otras aglomerandose y produciendo una dureza mayor con respecto a la
del nanocompuesto que contiene las particulas de ferrita posiblemente con una
mayor cantidad de NH,OH.
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Tabla 1.
Dureza del ldtex puro y del nanocompuesto
Muestra Dureza Shore A

Latex concentrado secado a T ambiente 77
Latex concentrado Vulcanizado a 60 °C 82
Nanocompuesto Cis-1,4-Poliisopreno/Tetradxido Férrico (método 1) 50
Nanocompuesto Cis-1,4-Poliisopreno/Tetradxido Férrico (método 1) 55

Medicién de Color de los Nanocompuestos

El color es determinado usando el colorimetro marca Color Tec PCM/PSM utilizando
muestras de 20 mm de lado y 5mm de espesor. Para ello cada pelicula es colocada
en una caja de 60 cm de largo por 80 cm de ancho teniendo una luz uniforme
emitida por un foco de 100 W. En la Tabla 2 son presentados los valores reportados
de color para los nanocompuestos con diferente método de sintesis. El pardametro
L* es similar en el latex y en los nanocompuestos con coloracién poco oscura
debido a la aplicacion de calor y a la pérdida de sustancias naturales que propician
la aglomeracion de particulas dentro del latex.

Los resultados del indice de blancura y de amarillamiento se asocian con la
degradacién de un material por efecto de la luz, exposicidon quimica o procesamiento,
indicando que el método 1 presenta mejores resultados que para el método 2. Para
el caso del latex secado por los dos procesos, los mejores resultados son para el
proceso de secado a temperatura ambiente, esto debido a la poca interaccion de
las particulas a que el latex posiblemente conserva su composicidon quimica en
comparacién con el mismo latex secado con aplicacién de calor.
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Tabla 2.

Datos obtenidos durante la determinacion de color para las muestras de Cis-1,4-
Poliisopreno/Tetraoxido Férrico y Idtex puro concentrado

Muestra L* A* B* Wi YI
Latex Vulcanizado 2601.75 0.01144 1244.66 -1355.58 4689.16
Latex Secado a T ambiente 2706.54 0.03533 1597.81 -1734.18 5602.72

Nanocompuesto Cis-1,4-

Poliisopreno/ Tetradxido Férrico 2253.90 0.02439 1210.18 -1491.54 5010.90
(Método 1)

Nanocompuesto Cis-1,4-

Poliisopreno/ Tetradxido Férrico 2157.41 -0.0078 827.50 -1127.77 3965.83
(Método 2)

Conclusiones

1.

Las nanoparticulas de magnetita, Fe,O, son sintetizadas utilizando un
método de coprecipitacién de cloruros en medio amoniacal. Los estudios
realizados por Microscopia metalografica ponen de manifiesto el tamafio
nanométrico debido a los resultados en micras, 0.00003 p, de las
nanoparticulas, asi como la formacién de aglomerados con una distribucion
uniforme.

El espectro de rayos X y las imagenes obtenidas por medio de microscopia
metalografica confirman la presencia de Fe, O, en la pelicula del
nanocompuesto magnetizable.

A partir de las diferentes caracterizaciones utilizadas para el estudio del
nanocompuesto Cis-1,4-Poliisopreno/Fe,0, se evidencia que el proceso de
obtencidn de este no interfiere de manera significativa en la naturaleza de la
magnetita ya que no se presentan variaciones en los parametros hiperfinos
o cristalograficos del éxido.

Se determina que la viscosidad para las diferentes muestras disminuye en
funcién de la velocidad de corte. Entre las posibles aplicaciones de este
nanocompuesto estd su uso en medicinacomo liberadores de medicamentos
y para su uso en la descontaminacién de aguas.
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Introduccion

Los polimeros o macromoléculas, conocidos cominmente como plasticos, se
constituyen a partir del enlace de un gran niumero de pequefas moléculas, lamadas
mondmeros. Hay muchos tipos de polimeros, uno de ellos son las poliaramidas
gue se obtienen por reacciones de condensacidon. Se denominan asi porque se
obtiene un subproducto que es retirado del medio de reaccién y posteriormente
condensado. Existe una diferencia entre las dos poliaramidas mas importantes.
La poli (m—fenilen isoftalamida) se utiliza para hacer ropas resistentes a la flama.
Este polimero tiene grupos meta-fenilo, es decir, los grupos amida se unen al anillo
fenilo en las posiciones 1y 3. Esta estructura permite un buen empaquetamiento
en el espacio, y por consecuencia rigidez del polimero.

La poli(p—fenilen tereftalamida) se empaqueta mejor que la poli (m—fenilen
isoftalamida). Esto permite utilizarlo para hacer chalecos anti-balas y neumaticos
resistentes, cascos anti-balas, cordones para escalar, entre otros objetos
gue requieren propiedades de gran resistencia al impacto. La poli(p—fenilen
tereftalamida) es una poliamida, en la cual todos los grupos amida se unen al anillo
fenilo en posiciones opuestas entre si, en los carbonos 1y 4, como se muestra en
la Figura 1.
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Proceso de Fosforilacion en Solucion

La sintesis de poli (p-fenilen tereftalamida) se realiza mediante el proceso de
fosforilacién en solucidn, utilizando acido tereftalico y parafenilendiamina como
reactivos principales, un catalizador y un agente desecante. Los reactivos son
colocados en un reactor de vidrio de 100 mL, al cual se le aplica agitacion magnética
y suministro de nitrégeno para mantener atmdsfera dindmica inerte. Las condiciones
de reaccidn para la sintesis de poli (p-fenilen tereftalamida) se presentan en la Tabla 1.

Tabla 1.
Condiciones de reaccion utilizadas en la sintesis de poli (p-fenilen tereftalamida)
Reaccion No. Temperatura (°C) Tiempo (h)
1 115 5
2 115 8
3 115 11
4 145 8
5 175 8
6 210 8

Analisis del Producto de Reaccion

Los resultados del andlisis de solubilidad de cada uno de los reactivos utilizados y los
productos obtenidos en la sintesis de poli (p-fenilen tereftalamida) son mostrados
en la Tabla 2.

La Tabla 2 muestra que la acetonay el metanol que son las sustancias utilizadas
para purificar el producto obtenido, disuelven todos los reactivos involucrados con
excepcion del acido tereftalico y la poli (p-fenilen tereftalamida). Esto significa que
durante el lavado solo podria haber quedado la poli (p-fenilen tereftalamida) y el
acido tereftdlico. De estas dos sustancias es facil determinar si hay acido tereftalico
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sin reaccionar mezclado con el polimero, para lo cual se agrega acido sulfurico que es
el solvente reportado para el polimero, pero que no disuelve el acido tereftélico, y por
consecuencia se observaria directamente en forma de particulas o polvo fino. Esto no
ocurrey por lo tanto puede indicar que no permanece acido tereftalico contaminando
la muestra. Es importante mencionar que el acido tereftalico no se disolve en los
solventes utilizados atin usando un tiempo de 30 minutos y 60°C de temperatura.

Tabla 2.
Solubilidad de solventes y reactivos
Reactivos Solventes
Agua Acetona Metanol Etanol  Acido Sulfurico

Cloruro de calcio X X v v X
Cloruro de litio ' X v v v
Piridina ' X Vv ' Vv
Trifenil fosfito v v v v v
Parafenilendiamina X v X v v
1 Metil 2 Pirrolidina X X v v v
Acido Tereftélico X X X X X
Poli (p-fenilen tereftalamida) X X X X v

V Buen disolvente X No disolvente

La técnica de espectroscopia infrarroja mediante la transformada de Fourier (FTIR)
es utilizada para identificar los grupos funcionales caracteristicos de la poli (p-fenilen
tereftalamida). En la Figura 2 es mostrado el espectro de FTIR para la reaccién 3 (115
°C por 11 horas). En la Tabla 3 son sintetizadas las principales bandas caracteristicas
de la poli (p-fenilen tereftalamida).
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Se pueden realizar dos analisis mediante FTIR, uno considerando el efecto de la
temperatura y otro considerando el efecto del tiempo de reaccidn. Para analizar el
efecto del tiempo de reaccidn sobre la masa molecular se consideran los espectros
correspondientes a las reacciones con diferentes tiempos de reacciéon, manteniendo
la temperatura constante. Los resultados son mostrados en la Figura 3 para las
reacciones con duracion de 5, 8 y 11 horas y temperatura constante de 115 °C.
Las sefiales se hacen mas intensas a medida que transcurre la reaccion debido
posiblemente a la aglomeracién de un mayor niumero de grupos funcionales como
consecuencia de una mayor masa molecular del polimero.

Tabla 3.
Asignacion de bandas obtenidas por FTIR
Rango de absorcion

1 Enlace Tipo de movimiento
(em™)
3300 N-H Estiramiento
c=0 Estiramiento hidrégenos unidos al grupo
1660 . .
Amida | amida)
N-H
N Doblamiento en el plano y estiramiento
1500 Identificacién del aco 'Tadosy
Grupo C-N-H o P
Amida Il
C-N, N-Hy C-C Estiramiento, doblamiento en el planoy
1311 . . . "
Amida lll estiramiento Aromatico
1615 C=C Vibracion de estlraln.wlento de anillo
aromatico
2435 P-O-H Estiramiento

En la Figura 4 se muestran las bandas de la poli (p-fenilen tereftalamida) para las
reacciones realizadas a tiempo constante de 8 horas y temperatura de 115, 145
y 175 °C. Al comparar la reaccién a 115 y 145 °C, las bandas caracteristicas de la
poliaramidaseincrementan conelaumento delatemperatura. Este comportamiento
sugiere que existen mayor nimero de grupos funcionales de la poliaramida, lo cual
ocasiona una mayor masa molecular, como fue comprobado mediante la técnica de
viscosimetria de soluciones (Tabla 4).
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En el caso de la muestra a 175 °C, la intensidad de las bandas caracteristicas de la
poliaramida disminuyen, comparandolas con las reacciones a 115y 145 °C. Esto sugiere
que entre 145 °Cy 175°C se encuentra la mejor temperatura de la sintesis de la poli
(p-fenilen tereftalamida). Esto se comprueba por viscosimetria de soluciones, como es
mostrado en la Tabla 4y 5. En la Tabla 4 son mostrados los resultados correspondientes
alas reacciones a 115 °Cy variando el tiempo de reaccién. Se observa que conforme se
incrementa el tiempo de reaccidn, se obtiene una masa molecular mayor.

Tabla 4.
Masa molecular para las reacciones a 115°C y diferente tiempo de reaccion
Tiempo de reaccion (h) Masa molecular (g/mol)
5 1094
8 4225
11 5734
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En la Tabla 5 se puede observar que la masa molecular se incrementa conforme
aumenta la temperatura de la reaccién, pero en contraste con el parametro de
tiempo, en este caso el incremento si fue sustancial.

Tabla 5.
Masa molecular para reacciones realizadas a diferente temperatura y un tiempo de
reaccion constante de 8 h

Temperatura de reaccion T (°C) Masa molecular M (g/mol)
115 4225
145 12110
175 11602
210 5902

Conclusiones

Mediante las técnicas de caracterizacién se determina que el polimero sintetizado
fue poli (p-fenilen tereftalamida) y que la mayor masa molecular es a la temperatura
de 145°C y en un tiempo de 8 horas utilizando la reaccién de fosforilacién. Es
importante mencionar que se podria analizar la temperatura de reaccién entre
145°Cy 200°C para identificar si es posible obtener una mayor masa molecular.
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Introduccion

El término dpalo se asigna a diversos tipos de silice amorfa hidratada, desde los
depdsitos naturales dentro del bambu tabasheer y cuerpos microscépicos de silice,
dentro de tejidos vivos, hasta depdsitos minerales masivos alrededor de fuentes de
calor. Es amorfa debido a que no da un claro patrén de difraccién de rayos X, pero en
algunas variedades, se ha demostrado que consisten de cristalitas submicroscépicas
de cristobalita con agua entre los cristales. Sin embargo, el 6palo que muestra
colores brillantes e iridiscentes es casi completamente amorfo y se identifica como
“bpalo A” o “silice hidratada” [1]. Este muestra una banda de difraccién difusa que
corresponde a un espaciamiento de 4.1 Ay no muestra la endoterma en la curva de
analisis térmico diferencial a 150°C que son silices opalinas [2].

Cuando particulas coloidales tienen la misma forma y tamafio, pueden
acomodarse en un estado uniformemente compacto, asi como las moléculas pueden
arreglarse en una red cristalina. En realidad el resultado es un acomodo compacto
hecho de particulas coloidales. Sin embargo, debido a que el espaciamiento
reticular es muy grande, las leyes de Bragg de interferencia aplican, no para rayos
X, sino para ondas de luz, que son mas grandes. El resultado es que los agregados
ordenados presentan color cuando se ven desde ciertos angulos de luz reflejada.
Estructuras de este tipo formadas con particulas uniformes de silice coloidal de
100-500 nm de diametro se encuentran en la naturaleza en forma de épalos. En
investigaciones recientes [3-4], se han intentado obtener dpalos sintéticos que
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tengan las propiedades de los cristales fotdnicos., que presenten caracteristicas de
opalescencia o juego de colores (fendmeno de difraccién), que de forma natural
pueden difractar la luz de una manera andloga.

Se han obtenido particulas con didmetros mayores a ~2um usando
tetrapentilortosilicato, adicionando mas alcéxido después de que las particulas se
han formado, o realizando la reaccidn a baja temperatura [5,6], técnica conocida
como SBF. A estas suspensiones coloidales, Coeneny colaboradores [7], introdujeron
Ludox’ como nucleador en la mezcla de reaccion para producir particulas pequefias
(de radio ~20-35 nm) con tamano uniforme.

Adachi y colaboradores [8], lograron obtener particulas de silice
monodispersas en el rango de 0.2 a 8 micrdmetros con la adicién de TEOS después
de la hidrdlisis aplicando calor, para controlar el espesor de capas de cristales
liguidos en substratos de vidrio.

Bardosova y Tredgold [9], hicieron suspensiones coloidales organicas e
inorganicas con particulas de tamafios del orden de algunos cientos de nanémetros
de didmetro, pero ademads, colocaron algunos metales en los intersticios formados
por las esferas, obteniendo mejores ordenamientos. Luego utilizaron la misma
técnica de preparacion de suspensiones coloidales en medios organicos, pero
lograron hidrofobicidad con la adicién de 3-(trimetoxisilil) propilmetacrilato,
obteniendo tamafios de particula y arreglos bidimensionales mds uniformes
(método Langmuir-Blodgett) [10]. Liy colaboradores [11], desarrollaron una técnica
para separar agregados (clusters), de las particulas monodispersas.

Sintesis de Monolitos de Silice (SiO,) Dopados con Vanadio

Los monolitos de silice (SiO,) dopados con vanadio se denominan asi por la
caracteristica de tomar las formas tridimensionales en volumen perceptibles a
nivel macroscépico el proceso sol gel de sintesis por la via himeda de formacién de
coloides, se esquematiza en la Figura 1.

Caracterizacion Optica por Espectroscopia de Infrarrojo de Monolitos de Silice
El espectro de absorcidn infrarroja proporciona informacién del tipo de enlaces
quimicos involucrados en la estructura del SiO,. Ademas, la espectroscopia IR

permite, de acuerdo a la posicidn y ancho de las bandas, interpretar la estructura
del material asi como su composicion. En la Figura 2, se presentan los espectros de
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absorcion IR de las muestras de estudio, en este caso es una muestra de SiO, - Vcl..
En ésta se exhibe la caracterizacidon de IR de los monolitos, en la cual se muestran
5 espectros correspondientes a la evaluacidn, sin tratamiento térmico(S/T), y con
tratamiento térmico, con un incremento de 300 a 800 °C. Como puede observarse,
a medida que se incrementa la temperatura, la posicién de los picos y ancho de la
banda sufren cambios, debido a un mejor acomodo homogéneo de las particulas y
disminucién de los aglomerados.

Monolitos de SiO, dopados
con iones de vanadio

Preparacion de las
suspensiones

[

Alcohdlica Coloidal (SiO,)
Vanadio (VCLO,)

Soluciones de iones
de vanadio

Silice con incorporacion
de iones de vanadio
(solucién gel)

Secado

Monolitos

Tratamientos térmicos

Figura 1. Procedimiento de preparacién de los monolitos de silice
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Analisis Morfoldgico de los Monolitos Mediante Microscopia Electronica de Barrido

Las micrografias SEM que se muestran en las micrografias de la Figura 3
corresponden a una muestra de los monolitos tratados térmicamente a 500°C, con
un aumento de 8000x (a) y 12000x (b), en esta se distinguen aglomerados, con
apariencias uniformes esféricas, con tamafio de 0.5-1 um. Esta microestructura en
la que se aprecia con regularidad homogénea en el acomodo de las particulas, con
la porosidad que se asocia a la estructura amorfa de la silice.

Conclusiones

Es posible la sintesis de soluciones precursoras de monolitos utilizando la
modificacién del método SBF [5], para la produccién de esferas submicrométricas
de silice de tamafo controlado, con la utilizacion de hidréxido de amonio como
fuente de amoniaco y etanol como disolvente, para obtener mayor control de la
evaporacion del disolvente y posteriormente doparlo con iones de vanadio.

Se han sintetizado monolitos de SiO, con bajas concentraciones de agentes
impurificantes. Los cuales dieron lugar a materiales semitransparentes a la radiacion
visible, utilizando una ruta adecuada de secado y tratamientos térmicos. Los tiempos
de procesamiento de estos monolitos son aproximadamente de 12 diasy 17 horas,
tiempos relativamente cortos comparados con los reportados en la literatura [5].

En el analisis por espectroscopia IR de las muestras dopadas con iones de
vanadio, se concluye que laintroduccién del agente dopante no produce modificacion
alguna en los modos vibracionales del SiO, amorfo, por lo cual se deduce que estos
agentes se encuentran diluidos en la matriz en posiciones intersticiales sin formar
parte de la red de SiO,. Adicionalmente los espectros IR muestran que todas las
muestras obtenidas contienen alta concentracién de humedad y grupos OH.

Mediante la espectroscopia Ultravioleta-Visible, se identifican dos estados
de oxidacién del V en el sistema SiO,-Vcl, el V** / V>*. Este Ultimo estado de oxidacion
fue promovido debido a los tratamientos térmicos utilizados. Concluyendo que la
mayor parte de iones V* y ciertas cantidades de VO?%, son oxidados a iones V>,
induciendo el cambio de color de la muestra, este cambio de color depende de la
concentracion de vanadio y del tratamiento térmico que se le asigne.

Mediante los resultados del Microscopio electronico de barrido (SEM), se
deduce que los tratamientos térmicos aplicados a los monolitos a 800 °C, disminuyen
el tamafio de las particulas de los aglomerados propiciando el aumento de color de
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los monolitos. El tamafio de los aglomerados es de unos cuantos nanémetros con
lo cual se concluye que el aspecto traslucido y coloreado final de los monolitos, se
debe a especies nanometricas del V, uniformemente dispersas en la matriz de silice.
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Introduccion

A nivel industrial el uso de los recubrimientos es ampliamente utilizado debido a
que una gran variedad de articulos y/o objetos son tratados por diferentes métodos
de recubrimientos para conferir propiedades distintas a las del sustrato que las
contiene. Algunos ejemplos del empleo de las peliculas y recubrimientos comestibles
se pueden mencionar los utilizados en la industria alimenticia, principalmente en el
campo de frutas y hortalizas, que permite mantener en ellas el aspecto de producto
fresco y alargar su periodo de conservacién. Del mismo modo los recubrimientos
son la tecnologia mas importante en la proteccion moderna contra la corrosién de
estructuras metdlicas ya que las demandas de una larga vida util en la proteccion
contra la corrosidn estdn en constante crecimiento.

El didxido de estafio dopado con indio, es un buen conductor ademas de la
excelente transparencia (en la regidn del visible) con estas propiedades las peliculas
tienen una gran aplicacién en el campo de la industria y tecnologia opto eléctrica
incluyendo ventanas inteligentes, celdas solares, cristales liquidos, sensores y
pantallas LCD entre otros. Estas peliculas pueden ser preparadas a través de varias
técnicas, como pulverizacién catédica, deposicién por evaporacion quimica (CVD),
reacciones térmicas, spray pirolisis, ablacion laser y el mas reciente por el proceso
sol-gel. Este ultimo, conviene para la preparacion de In_SnO,, tipo (ITO) mediante
las reacciones de hidrdlisis y condensacidn, ya que ademas de ser una técnica
versatil para la sintesis quimica de diversos tipos de materiales no requiere de
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equipos sofisticados y permite hacer deposiciones sobre grandes sustratos, en
gran escala y especialmente a bajo costos. Las bases fisicas de los sistema ITO son
similares a los oxidos semiconductores tipo-n con una brecha de energia de 4 eV, y
band-gap indirecta de 2.6 eV. Siendo la principal atraccién de este tipo de material
su obtencién a partir de la hidrdlisis de sales de estafio a temperatura ambiente y
una vez sintetizado su facil manejo en el depésito de peliculas delgadas [1, 2,3].

Método de Sintesis del ITO

El precursor de SnO, se obtiene a partir de la hidrolisis de reflujo de los cloruros
de Sn disolviendo las sales en concentraciones adecuadas en etanol absoluto en
reflujo durante cierto tiempo. Concluido este procedimiento se deja envejecer la
solucién para la adecuada condensacion de la formacion de cadenas mds grande de
SnO,. Al finalizar este proceso denominado “condensacion” se toman 10 ml de Ia
solucion de SnO,, para disolver hasta completa disolucion 1g de InCl, el cual para
posteriormente ser depositadas sobre un sustrato. El método de centrifugacién
(spin coating), es una de las técnicas de depositacion de peliculas delgadas sobre
sustratos planos, y se establecen parametros de tiempo y velocidad (rpm) para el
depdsito sobre los vidrios. Se procede a secar las muestras a una temperatura de
1802C por 20 min. Una vez secos los recubrimientos, se someten a tratamientos
térmicos de 4509C a 5502C, proporcional al nimero de capas de cada sustrato,
durante una hora para favorecer la formacion del ITO (In,0,Sn).

Analisis Morfolégico, Optico y Eléctrico de Recubrimientos ITO

Al depositarse sobre sustratos planos, los recubrimientos pueden analizarse
por técnicas no destructivas que van desde el morfoldgico, dptico, estructural y
eléctrico. Morfolégicamente las muestras deben de ser uniformes (ver inserto
Figura 1), bien adheridas al sustrato y dpticamente transparente a la radiacién
visible. La espectrometria ultravioleta-visible o espectrofotometria UV-Vis implica
la espectroscopia de fotones en la regidn de radiacidn ultravioleta-visible. Utiliza la
luz en los rangos visible y adyacentes (el ultravioleta (UV) cercano y el infrarrojo (IR)
cercano. En esta region del espectro electromagnético, las moléculas se someten a
transiciones electrdnicas. Esta técnica es complementaria de la espectrometria de
fluorescencia, que trata con transiciones desde el estado excitado al estado basal,
mientras que la espectrometria de absorcion mide transiciones desde el estado
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basal al estado excitado. De ahi que en la Figura 1 se presentan algunos espectros
de trasmitancia de recubrimientos ITO obtenidas en pruebas experimentales de
laboratorio y tomando como referencia el material de vidrio, cuarzo y el aire.
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Tabla 1.
Andlisis del porcentaje de transmitancia de recubrimientos de InSnO, depositados
sobre vidrio desde 1 hasta 4 capas de depdsito

Capas A(nm) Absorbancia %T
1 550 359 83.22
2 550 362 80.74
3 550 397 70.55
4 550 397.82 75.24

Para mejor apreciacién en la Tabla 1, se presentan de manera comparativa los
porcentajes de trasmitancia (%T) de los recubrimientos ITO con una longitud
de onda fija (A=550 nm) en funcién del nimero de capas depositadas sobre el
sustrato. Como puede observarse, el nUmero de capas, al incrementar el espesor del
recubrimiento, disminuye el %T, sin embargo con 4 capas, debido a los tratamientos
de solidificacién con los tratamientos térmicos sucesivos del recubrimiento y ya con
la red formada, el recubrimiento mejora la calidad dptica aumentando el %T.
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Dado que el nimero de capas depositadas, es un parametro importante a
considerar en la calidad dpticay morfoldgica de los recubrimientos, la caracterizacion
eléctrica, es posible llevarla a cabo exponiendo el recubrimiento en un campo de
excitacion entre 0.1 a 1 V. La conductividad en mA se incrementa, en funcion del
espesor o numero de capas depositadas sobre el recubrimiento. La resistencia
depende fuertemente de la concentracion de dopado, esta aumenta al incrementar
el numero de capas, obteniendo una mayor conductividad. La tabla 2. Indica los
valores obtenidos de resistencia (R) y capacitancia (Cp) de un recubrimiento de 4
capas a un tratamiento térmico de 550 °C expuesto a diferente voltaje y frecuencia.

Tabla 2.

Valores de capacitancia y resistencia de una pelicula de 4 capas 550°C
Voltaje Parametro Fri((:)l(‘)el-rllzda
sy S

Con estos valores se obtienen los datos de impedancia utilizando la ecuacidn 1.

V(s) Rs
I(s) 1+ RsCp(s) Ecuacion 1

Con el resultado se obtienen los diagramas de Bode (Figura 2) y Nyquist (Figura 3)
utilizando el valor de resistencia y de impedancia.

Conclusion

El proceso de hidrélisis de sales de estafio y el método de depositacién de peliculas
delgadas por la técnica de centrifugado es eficiente para la fabricacién de peliculas
de 6xidos conductores transparentes de ITO sobre sustratos de vidrio. El método
permite depositar hasta 4 capas sobre el sustrato, sin fractura ni desprendimiento
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con apariencia uniforme. Con las mediciones eléctricas, se determina que los
recubrimientos tienen respuesta eléctrica cuando son excitadas con una fuente
externa. Ademas, con la caracterizacion espectrofotométrica, es posible determinar
la capacidad de trasmitancia y absorbancia de cada placa y a diferentes capas, asi
mismo, los resultados indican que con recubrimientos de espesores nanométricos,
se consigue incrementar la calidad éptica de los recubrimientos.
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