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Presentacion

ECORFAN, es una revista de investigacion que plblica articulos en las areas de: Sistemas,
Experimentales.
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Ciencia. El contenido de los articulos y opiniones que aparecen en cada nimero son de los autores y no
necesariamente la opinién del Editor en Jefe.

En el primer niumero es presentado el articulo Incorporacion de nanoparticulas de SiO2 no
modificadas, como nanorellenos a una matriz poliacrilica por CASTILLO, Ruben, CAMPILLO,
Bernado, ROMO, Angel, como segundo articulo esta Estudio de la incorporacion de nanoparticulas
inorganicas en una matriz polimérica por HERNANDEZ, Mireya, CAMPILLO, Bernardo y ROMO,
Angel, como tercer capitulo estd Propiedades termo-mecanicas de nanocompuestos poliacrilicos-
montmorillonita por HERNANDEZ, Oscar, CAMPILLO, Bernardo y ROMO, Angel, como cuarto
capitulo estd Produccion de biodiesel a partir de microalgas cultivadas en aguas residuales por
CONDE, Carolina, LOPEZ, Antioco, AGUILAR, Karina y DIAZ, Luis, como quinto articulo esta
Lixiviacién de metales pesados (Fe, Cr) utilizando el Lirio Acuatico (Eichhomiacrassipes), en aguas
residuales por HERNANDEZ-ROMERQO, Israel, ALDANA-MAR, Francisco, RAMIREZ-LEZAMA,
Gloria Estefania, MORALES-CABRERA, Miguel Angel, RIOS-VELASCO, Lizeth
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Incorporacion de nanoparticulas de SiO2 no modificadas, como nanorellenos a una

matriz poliacrilica

CASTILLO, Ruben*t, CAMPILLO, Bernado, ROMO, Angel

Recibido 15 de Enero, 2015; Aceptado 6 de Marzo, 2015

Resumen

La adicion de nanoparticulas en materiales poliméricos ha
cambiado drasticamente las propiedades de los polimeros,
generando una nueva clase de materiales compuestos con
diferentes propiedades y funcionalidades adicionales. En
este trabajo se ha investigado la influencia de la
incorporacion de nanoparticulas inorganicas; tales como
dioxido de silicio (SiOy), sobre las propiedades en pelicula
de una matriz de latex poliacrilico. Las peliculas de latex
fueron obtenidas de una serie de emulsiones sintetizadas
mediante polimerizacion por emulsidn, via radicales libres
en medio acuoso. La caracterizacion fue realizada
mediante, calorimetria diferencial de barrido (DSC),
reologia, Deformacién uniaxial, angulo de contacto y
andlisis dindmico mecanico (DMA). El anélisis de las
propiedades térmicas y mecanicas mostré una
disminucién del moédulo de Young y temperatura de
transicion vitrea Tg en la presencia de SiO,, como se
demuestra por el andlisis mecanico dindmico vy
deformacion uniaxial. Por otra parte, las mediciones del
angulo de contacto con agua demostraron aumento
significativo en el comportamiento hidrofébico al
incorporar SiO,. Estos resultados mostraron que las
nanoparticulas de 6xido influyeron en gran medida las
propiedades fisicas y mecanicas de la matriz poliacrilico.

Polimeros, nanocompuestos, SiO:

Abstract

The addition of nanoparticles into polymeric materials has
changed dramatically the properties of the host polymers,
promising a novel class of composite materials with
different properties and added functionalities. In the
present work we have investigated the influence of the
incorporation of inorganic nanoparticles and metal oxides,
such as silicon (SiO2), on film properties of a matrix of
polyacrylic latex. The characterization was performed by,
differential scanning calorimetry (DSC), rheology,
uniaxial deformation, contact angle and dynamic
mechanical analysis (DMA). The analysis of the thermal
and mechanical properties showed a decrease of Young's
modulus and glass transition temperature Tg in the
presence of spherical nanoparticles, as demonstrated by
the dynamic mechanical analysis and uniaxial tensile
analysis. Moreover, water contact angle measurements
demonstrated significant increase in hydrophobic behavior
when incorporating SiO,. These results showed that the
metallic oxides nanoparticles greatly influenced the
physical and mechanical properties of the neat polyacrylic
matrix.

Polymer, Nanocomposites, SiO:

Citacion: CASTILLO, Ruben, CAMPILLO, Bernado, ROMO, Angel. Incorporacion de nanoparticulas de SiO2 no
modificadas, como nanorellenos a una matriz poliacrilica. Revista de Sistemas Experimentales 2015, 2-2: 66-70

* Correspondencia al Autor (Correo Electronico: kstper@hotmail.com)

T Investigador contribuyendo como primer autor.

© ECORFAN-Bolivia

www.ecorfan.org/bolivia



Articulo

67
Revista de Sistemas Experimentales

Introduccion

Los nanocompuestos Polimeros son materiales
obtenidos mediante la dispersion de nanorelleno
(nanoparticulas) en una matriz polimérica, esto
con la finalidad de inducir mejoras en
propiedades y cualidades. Hay tres métodos mas
comunes para la obtencion de nanocompuestos
poliméricos, el primero es la mezcla en masa
fundida (ampliamente usada por la industria, ya
que no se requiere ningun disolvente) (ME
Romero-Guzman, 2008) (M.E. Romero-
Guzman, 2011), como segundo método tenemos
la polimerizacion in-situ (Chorng-Shyan, 2008)
(Baghdachi, 2007) (M.L. Hernandez-Vargas,
2011), y la disolucion de disolvente de matriz de
polimero y la mezcla con las nanoparticulas (Y
Chena, 2011) (X Tong, 2002). Actualmente
contamos con un amplio gama de nanorellenos
utilizados en la generacion de nanocompuestos
poliméricos, por ejemplo:  nanoarcillas,
nanotubos de carbono, nano fibras poliméricas
electro hiladas, grafenos, y nanoparticulas
hibridas  organico-inorganicos tales como
silsesquioxano poliédrico (POSS) (Damien M.
Marquis, 2013) (Paul Holister, 2003). El efecto
que tienen estas sobre las propiedades de los
materiales compuestos depende de su
concentracion, el tamafio de particula y forma,
tamafio del agregado, caracteristicas de la
superficie. Ahora hay una comprension mas clara
de las ventajas que ofrece la inclusion de
nanoparticulas en una matriz polimérica, el tipo
de nanorelleno dictamina las propiedades y
beneficios para la matriz polimérica. Por
ejemplo, las nanoparticulas de alimina y
nanoarcillas pueden inducir resistencia a la
Ilama; las nanoparticulas de plata pueden inducir
propiedades antibacterianas; nanoparticulas de
silice pueden inducir propiedades hidrofobas;
nanoarcillas también pueden inducir propiedades
de barrera, ademas de efectos significativos en
las propiedades mecéanicas de estos materiales
compuestos. (Raymond, 2009) (Damien M.
Marquis, 2013)
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En la presente investigacion, se
sintetizaron ~ nanocompuestos  poliacrilicos,
incorporando nanoparticulas de SiO2 como
nanorelleno, via polimerizacion en emulsion,
modo por lotes, es decir, la polimerizacion in-situ
(ML Hernandez-Vargas, 2011) (Jordi, 2009). Los
cuales fueron caracterizo mediante Calorimetria
diferencial de barrido DSC para la determinacion
de las transiciones térmicas; Reologig;
deformacion uniaxial para determinar las
propiedades mecénicas; angulo de contacto con
agua para la determinacion del grado de
hidrofocidad  de los nanocompuestos.
Determinando asi el efecto de la incorporacion de
esta nanoparticula sobre las propiedades del
poliacrilico puro, es decir si se genera un material
hidrofdbico en presencia de la nanoparticula de
SiO2 y con un aumento en propiedades termo-
mecanicas, candidato a una aplicacion de
proteccion de corrosion o absorcio de agua. A
continuacion  se discuten los resultados
obtenidos.

Experimentacion

Para la preparacion de los nanocompuestos se
utilizaron los mondmeros de metacrilato de
metilo, acrilato de butilo y acido acrilico. Los
mondémeros  fueron purificados, utilizando
removedor de inhibidor, para la eliminacion de
hidroguinona, antes de los experimentos de
polimerizacion. El proceso de polimerizacion en
emulsion se realizd bajo condiciones de reflujo a
80 ° C, utilizando un iniciador de radicales y
agente tensoactivo. Las nanoparticulas (SiO2) se
dispersaron en agua destilada. La mezcla de
mondmeros, agente tenso activo de caracter
ionico, nanoparticulas y el iniciador radicalario
se afadieron al matraz antes de iniciar la
polimerizacion, el cual fue reaccionando durante
4hrs. El latex nanoparticulas-acrilico resultante
se filtro para eliminar el material no reaccionado.

CASTILLO, Ruben, CAMPILLO, Bernado, ROMO, Angel. E
Incorporaciéon de nanoparticulas de SiO2 no modificadas, como
nanorellenos a una matriz poliacrilica. Revista de Sistemas
Experimentales 2015.
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Instrumentacion

Dado que los poliacrilicos al utilizarlos forman
una capa o pelicula cuando se evapora el
disolvente, por lo que se prepararon discos de
masa constante en platos de teflon a partir de los
latex sintetizados.

Propiedades Térmicas

La Temperatura de transicion vitrea, Tg, de los
discos, fue determinada mediante calorimetria
diferencial de barrido, a una tasa de
calentamiento de 10 ° C/ min, utilizando un DSC
6000. Los Valores de Ty fueron corroborados
mediante pequefias deformaciones oscilatorias
por corte, usando el redmetro CVO® de tension
controlada. El redmetro CVO, equipado con
accesorio de placas paralelas de 25 mm de
didmetro, los rampeados de temperatura se
llevaron a cabo, dentro del regimen viscoelastico
lineal, con escaneoa2 ° C/miny 1 Hz.

Propiedades de Mojabilidad

Las mediciones de angulo de contacto con agua
de los materiales compuestos se llevaron a cabo
con un instrumento disefiado para la
determinacion de esta propiedad (R Castillo-
Perez, 2012). Las imagenes fueron adquiridas
con una camara digital Motic1000. El volumen
de la gota se mantuvo a 1 pl usando un micro
jeringa. Para mayor precision, las mediciones se
repitieron 5 veces en diferentes regiones de la
misma muestra.

Propiedades Mecéanicas

El Mddulo mecéanico se determind mediante
deformacion por traccién uniaxial usando el
equipo de traccion mini TST-350. Deformacion
por traccion realizada a 5 mm / min, temperatura
ambiente.
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Resultados y discusién

Los discos del poliacrilico puro y los
nanocompuestos fueron examinados utilizando
microscopia optica, con el fin de investigar si los
materiales se  mantuvieron  Opticamente
transparentes  (como se  esperaba en
nanoparticulas bien dispersadas) o mostraron
evidencia de la aglomeracién de nanoparticulas.
La Figura 1 muestra las micrografias Opticas de
acrilato puro y los nanocompuestos. El
poliacrilico puro, es un polimero dpticamente
transparente, como se muestra en la Figura la.
Los nanocompuestos con incorporacion de
nanoparticulas de SiO2 de 1 @ 3%, mantienen su
transparencia optica.

DAl CiN. 202

Figura 1 Transparencia oOptica a la luz visible de (a)
poliacrilico puro (b) SiO2.1%, (c) Si022% y (d) Si02.3%.
Las peliculas transparentes se muestran colocadas encima
del logotipo de la Universidad Nacional Auténoma de
México

Los valores de temperatura de transicion
vitrea Tq obtenidos por pequefias deformaciones
oscilatorias por corte, mediante el redmetro
CVO. Las Rampas de temperatura dinamicas,
permitieron identificar en que momento el
material sufre una transicion es decir un cambion
en propiedades mecanicas, de vidrio a caucho.
Durante esta transiciébn hay una temperatura
asociada a la maxima disipacion de energia y de
amortiguacion mecanica, Tan J. Esta temperatura
estd asociada con Tg del material, y los resultados
se muestran en la Grafica 1. Estos resultados
muestran que la Ty incrementa en presencia del
1% de incorporacion de SiO2 y una disminucion
en presencia de 2 y 3%.

CASTILLO, Ruben, CAMPILLO, Bernado, ROMO, Angel. E
Incorporaciéon de nanoparticulas de SiO2 no modificadas, como
nanorellenos a una matriz poliacrilica. Revista de Sistemas
Experimentales 2015.
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determinaron mediante ensayos de traccion mostraron
uniaxial Grafica 2, y el mdulo elastico de Young predominantemente hidréfobo con respecto al

se determin6 a partir de curvas de tension- poliacrilico puro, de acuerdo a lo ya reportado
deformacion, los resultados se muestran en la (Raymond, 2009).
Figura 3. El poliacrilico puro (Figura 2a) muestra
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Grafico 2 Curvas esfuerzo — deformacion nanocompuestos
poliacrilico/SiO,. Pruebas de tension uniaxial deformacion o
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de 5 mm/ min y temperatura ambiente

Por otro lado los resultados de médulo de R Castillo-Pérez agradece el apoyado de la beca
Young para los nanocompuestos poliacrilico / de posgrado del Consejo Nacional de Ciencia y
Si0O2 (Grafica 3) mostraron una disminuido en el Tecnologia (CONACyYT), al Instituto de ciencias
modulo de Young con respecto al poliacrilico fisicas de la UNAM Campus Cuernavaca y al
puro. posgrado de ingenieria de la UNAM.
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Conclusiones

Recordemos que para la caracterizacion vy
evaluacién de propiedades de los materiales se
han realizado anélisis de DSC, Reologia, Angulo
de contacto y deformacién uniaxial. A la vista de
los resultados obtenidos de dichos analisis
Expuestos, se concluye lo siguiente: Los discos
de nanocompuestos SiO2 exhiben transparencia
Optica, caracteristica principal de para una matriz
de poliacrilico. Esto es debido al tamafio
nanométrico de las nanoparticulas. Los estudios
térmicos, revelan una disminucion de Tg, al
incorporar nanoparticulas de morfologia esférica
como SiO2 sobre la matriz de poliacrilico puro.
Las propiedades de humectabilidad para los
nanocompuestos SiO2, muestran un aumento en
el angulo de contacto con agua, infiriendo
hidrofdbicidad a la matriz de poliacrilico. En
cuanto al estudio de las propiedades mecénicas a
la tensién, este reveld que la incorporacion de
nanoparticulas de morfologia esférica como
Si02, afectan el comportamiento mecanico,
disminuyendo la resistencia a la traccion, pero
conservando su alta elasticidad, disminuyendo en
consecuencia el modulo de Young de la matriz de
poliacrilico.
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Estudio de la incorporacion de nanoparticulas inorganicas en una matriz polimérica

HERNANDEZ, Mireya*t, CAMPILLO, Bernardo y ROMO, Angel

Recibido 16 de Enero, 2015; Aceptado 9 de Marzo, 2015

Resumen

El campo de los materiales hibridos poliméricos se ha
convertido en una nueva ruta de sintesis, desde la Gltima
década para obtener una nueva clase de materiales con
propiedades mejoradas, tales como el aumento de médulo
de Young, estabilidad térmica, resistencia a la llama,
resistencia quimica y conductividad eléctrica. Estos
materiales combinan los mejores atributos de los sélidos
inorgénicos con las ventajas de procesamiento, ligereza y
manipulacion de los polimeros organicos. En el presente
trabajo, se sintetizaron nanocompuestos poliacrilicos,
incorporando una variedad de nanoparticulas inorganicas
(Al,O3;, Fe;O3 y TiO;) en latex acrilico mediante
polimerizacién en emulsién en modo batch. Los resultados
mostraron que se obtuvieron emulsiones estables. Los
andlisis de las propiedades térmicas y mecénicas
mostraron una disminucién del médulo de Youngy de la
temperatura de transicién vitrea T, en presencia de estas
nanoparticulas. Por otra parte, el comportamiento
hidrofébico, se realizé por angulo de contacto con gota de
agua, demostrado un aumento significativo en el
comportamiento hidrofdbico al incorporar particulas de
Al>O3, Fe;03 y TiO,. Estos resultados mostraron que las
nanoparticulas inorgénicas influyen en gran medida las
propiedades fisicas y mecénicas de la matriz poliacrilica
pura (control).

Al203, TiO2, Fe203, Poliacrilico, Polimerizacion

Abstract

The field of hybrid polymer materials has become a new
synthesis route since the last decade in order to obtain a
new class of materials with enhanced properties such as:
modulus, thermal stability, flame resistance, chemical
resistance and electrical conductivity. These materials
combine the best attributes of inorganic solids using the
processability, lightweight and handling advantages of
organic polymers. In the present work, we synthesized
polyacrylic nanocomposites, incorporating a variety of
inorganic nanoparticles (Al,Os, Fe;O3 and TiO) into
polyacrylic latex via emulsion polymerization in batch
mode. The results showed that a stable emulsion was
obtained. The analysis of the thermal and mechanical
properties showed a decrease of Young's modulus and
glass transition temperature Tg in the presence of these
nanoparticles. Moreover, a hydrophobic behavior shown
indicating a significant increament, when incorporating
Al,O3, Fe;O3z and TiO; particles. These results showed that
the inorganic nanoparticles greatly influenced the physical
and mechanical properties of the neat polyacrylic matrix.

Al203, TiO2, Fe20s, Polyacrylic, Polymerization
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Introduccion

En los dltimos afios, los materiales hibridos
(organico-inorganicos) han atraido interés debido
a sus amplias aplicaciones potenciales en
diversos campos de la ciencia de los materiales,
que van desde pinturas, fluidos magnéticos, y
revestimientos de alta calidad para catélisis,
microelectronica y biotecnologia. (Poole Charles
P., 2007) (Raymond, 2009). Los compuestos
hibridos combinan ventajas tanto de los
polimeros y los materiales inorgénicos: los
materiales poliméricos organicos con excelentes
propiedades Opticas, buena flexibilidad y dureza
son faciles de procesar, y pueden mejorar la
fragilidad de los materiales inorganicos (S.
Gross, 43 (2007)). Por otro lado, los materiales
inorgénicos pueden mejorar la resistencia de los
polimeros (V. Castelvetro, 108-109 (2004)). Los
compuestos organicos-inorgénicos se pueden
preparar mediante la mezcla de nanoparticulas
directamente con compuestos orgéanicos o0
mediante un proceso de polimerizacion (E.
Bourgeat-Lami, 233 (2010)). Los polimeros en
emulsion son ampliamente utilizados como
sustitutos de los productos a base de disolventes
en la industria de recubrimientos, adhesivos,
selladores, industrias del plastico y del caucho
(Billmeyer, 2004) (Seymour, 2002). Las
nanoparticulas inorganicas usadas cominmente
incluyen SiOz (A. R. Mahdavian, 43 (2) (2007)),
Arcillas, ZnO, etc, para producir propiedades
funcionales, tales como la resistencia al rayado,
resistencia al moho, asi como resistencia
mecanica al impacto, es decir mejorar o ajustar
las propiedades de diversas matrices poliméricas
(T. Provder, 2007) (S. Varshney, 538 (2012)),
tales como poli(metacrilato de metilo),
poliestireno, polipropileno, poliuretano y poli
(metacrilato de 2-hidroxietilo), entre otras (J.
Zhang, 16 (1) (2007)) (H. Liu, 6 (2008)) (C.H.
Shek, 8 (5) (1997)).

ISSN 2410-3950
ECORFAN todos los derechos reservados

Marzo 2015 Vol.2 No.2 71-76

La combinacion controlada de los
compuestos inorganicos y organicos es de interés
creciente, ya que permite a los quimicos crear
nuevos materiales con inusual morfologia,
composicion y propiedades procedentes de los
bloques existentes.

En el presente trabajo se sintetizaron
nanocompuestos poliacrilicos con la
incorporacion de las particulas de Al20s3, Fe203 y
TiO2, sobre wun latex poliacrilico via
polimerizacion en emulsion. La hipotesis de este
trabajo de investigacion, consiste en que esta
incorporacion (nanoparticulas inorgénicas) a un
latex poliacrilico, modificard las propiedades
fisicas y mecénicas de la matriz poliacrilica pura.
Para estudiar este efecto, fueron realizados los
andlisis de deformacion uniaxial en tension
(Instron), calorimetria diferencial de barrido
(DSC), analisis termogravimétrico (TGA) y
determinacion del grado de hidrofobicidad por
angulo de contacto con gota de agua. Los
resultados obtenidos se discuten a continuacion.

Experimentacion

La polimerizacion en emulsion en sistema batch,
se llevo a cabo con los mondémeros: acrilato de
butilo, metilmetacrilato y acido acrilico. Para
eliminar el inhibidor hidroquinona, presente en
los monOmeros antes de la reaccion de
polimerizacion, se utiliz6 un removedor de
inhibidor. La polimerizacion en emulsion se
llevd a cabo bajo condiciones de reflujo a
temperaturas alrededor de 80°C, en sistema
batch, utilizando un iniciador de radicales y un
agente tensoactivo de caracter ionico. Para ello,
la carga inicial al reactor fue agua destilada,
tensioactivo, y las nanoparticulas previamente
dispersadas en agua destilada. Cuando el matraz
se calentd a la temperatura de reaccion, se
adicion6 la solucion de iniciador, dejando
reaccionar la mezcla durante 4 horas. El latex
hibrido de nanoparticulas-acrilico resultante se
filtr6 para eliminar el material que no ha
reaccionado.
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Instrumentacion

Dado que los poliacrilicos al utilizarlos forman
una capa o pelicula cuando se evapora el
disolvente, se prepararon discos de masa
constante en platos de teflon a partir de los latex
sintetizados para realizar la caracterizacion antes
mencionada.

Espectroscopia Infrarroja por Transformada
de Fourier (FTIR)

La caracterizacion fisicoquimica se realizd
utilizando  espectroscopia infrarroja  por
transformada de Fourier mediante el equipo de
espectroscopia Nicolet iS10. Todos los espectros
FTIR fueron adquiridos a temperatura ambiente,
16 barridos, a una resolucion de 4 cm™ y en un
intervalo de nimero de onda de 600 a 4,000 cm’
! usando el modo de resolucion reflexion total
atenuada (ATR).

Propiedades Mecanicas

El modulo mecénico se determind mediante
deformacion por traccién uniaxial usando el
equipo de traccion mini-TST-350. La
deformacion por traccion se realizé a 5 mm/min,
a temperatura ambiente.

Propiedades Térmicas

La temperatura de transicion vitrea, Tg, de los
discos poliacrilicos con y sin incorporacion de
nanoparticulas, se  determind6  mediante
calorimetria diferencial de barrido, utilizando un
DSC6000™. La temperatura y la entalpia de
calibracidn se llevaron a cabo usando indio grado
analitico (Tm = 156.6°C). Las transiciones
térmicas se determinaron a una velocidad de
calentamiento de 10°C/min, bajo una atmosfera
de nitrogeno.
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Los valores de Ty fueron corroborados
mediante pequefias deformaciones oscilatorias
por corte usando el redmetro de tension
controlada CVO®, equipado con accesorios de
placas paralelas de 25 mm de didmetro, y se
llevaron a cabo rampeados de temperatura,
dentro del régimen viscoelastico lineal, con
escaneos a 2°C/miny 1 Hz.

Las temperaturas de descomposicion
térmica, Tdec, Se determinaron mediante analisis
termogravimétrico (TGA), bajo una atmosfera de
nitrégeno, usando un TGA Q500. El programa
térmico consistié en: velocidad de calentamiento
de 2°C/min.

Propiedades de Mojabilidad

Las medidas del &ngulo de contacto con gota de
agua de los materiales, se llevaron a cabo con un
instrumento disefiado (Castillo-Perez R, 2012)
para determinar esta propiedad. Las imagenes
fueron adquiridas con una camara digital
Motic1000. EI volumen de la gota de agua se
mantuvo a 50 pl usando una microjeringa. Para
mayor precision, las mediciones se repitieron 5
veces en diferentes regiones de la misma
muestra.

Resultados y Discusién

La interaccion de las nanoparticulas Al20s,
Fe203y TiO2 con la matriz poliacrilica y la union
covalente de las cadenas de los mondmeros
acrilicos a través de la polimerizacion en
emulsion, se determind mediante espectroscopia
infrarroja, usando el modo de reflectancia total
atenuada (ATR-FTIR).
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Gréfico 1 Espectros de infrarrojo del disco del poliacrilico
del latex final a) Control y con adicidn de b) TiO, ¢) Fe;03
Yy d) A|203.

En el grafico 1, se observa el
atenuamiento de la vibracion del enlace quimico
correspondiente a la reaccion del enlace doble
C=C (correspondiente a los grupos acrilato) con
la molécula de iniciador a 1640 cm™, que
confirma la formacion de la unién covalente de
las cadenas acrilicas. Claramente, se identifican
otras vibraciones de bandas correspondientes a la
estructura de los monémeros acrilicos: C-Hz, C-
Hs, C=0, C-O-C a 2969 cm™, 2872 cm, 1725
cm?, 1452 cm?t y 1161 cm, respectivamente
(Socrates, 2001).

Las  propiedades  mecanicas  se
determinaron mediante ensayos de traccion
uniaxial, ver gréfico 2, y el médulo de Young se
determind a partir de las curvas de esfuerzo-
deformacion, los resultados se observan en el
gréfico 3. En el caso del poliacrilico Control
(gréfico 2, inciso a) muestra un elongamiento de
aproximadamente  150% de deformacion,
caracteristica tipica de materiales acrilicos
suaves.

1.2x10°

1.0x10° |
8.0x10°

6.0x10°

4.0x10° F

Esfuerzo (Pa)

(c)

2.0x10°

0.0 1 1 1 1 1 1
o 10 20 30 40 50 60

Deformacion (%)

Gréfico 2 Curva esfuerzo-deformacion de los discos del
poliacrilico final. (a) Control (poliacrilico puro); y con
incorporacion de las nanoparticulas (b) Al.Os, (c) Fe2O3 y
(d) TiO..
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Por otro lado, los resultados de mddulo de
Young para los poliacrilicos con incorporacion
de nanoparticulas (grafico 3) muestran una
disminucion en el médulo de Young respecto al
poliacrilico puro.

- Control |

=
© N

Modulo de Young (MPa)

Al,O3

’-’-,-,-,.'1—|

O N A o o

Gréfico 3 Mddulos de Young de los nanocompuestos
sintetizados en funcion de la nanoparticula adicionada

Los valores de temperatura de transicion
vitrea (Tg) se obtuvieron por pequefas
deformaciones oscilatorias por corte, utilizando
el redometro CVO de esfuerzo controlado. Las
rampas de temperaturas dindmicas, permitieron
identificar en que momento el material sufre una
transicion, es decir, un cambio en propiedades
mecanicas, de vidrio a caucho. Durante esta
transicion, se encuentra una temperatura asociada
a la maxima disipacion de energia y de
amortiguacion mecanica, conocida como Tan 9.
Esta temperatura estd asociada con la Tg del
material y los resultados se observan en la tabla
1. Donde la Tg disminuye al incorporar las
nanoparticulas de Al203, Fe203 y TiOz.

Concentracion de

Muestra Nanoparticula (:,ré) ;E‘é;
(%g/9)

Control 0 35 367
Al203 1 33 402
Fe203 1 32 432
TiO2 1 27 425

Tabla 1 Temperatura de transicion vitrea (Tg) Yy
Temperaturas de degradacion (Tpes) de los discos
poliacrilicos.
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Latabla 1 muestra ademas, la temperatura
de descomposicion térmica obtenidas por anélisis
termogravimétrico, de los  compuestos
poliméricos con y sin incorporacion de Al20s,
Fe20s y TiO2. Los resultados muestran que la
temperatura de descomposicion térmica se
desplaza hacia un rango de temperatura mas alta
que la poliacrilico control, lo que indica la mejora
de la estabilidad térmica de los nanocompuestos
con incorporacion de particulas inorgénicas.

Los analisis de angulo de contacto con
gota de agua, ver grafico 4, mostraron un
comportamiento predominantemente hidr6fobo
con respecto al poliacrilico control. Es decir, el
angulo de contacto aumentd cuando se incorporo
nanoparticulas inorganicas de Al203, Fe203 y
TiOz respectivamente.

90

87 Q

T o
814 m o
78 )
75+ |
72! @ -
o o
66 -
63 -

Angulo de Contacto (°)

Id

0

Control Fe,O, ALO, TiO,
Gréafico 4 Angulo de contacto con gota de agua de
nanocompuestos como funcion del tipo de nanoparticula
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Conclusiones

En el presente estudio se demostro la factibilidad
de la polimerizacion en emulsion de poliacrilicos
en presencia de nanoparticulas inorganicas. Esto
es, se realizd6 la polimerizacion de los
monomeros: acrilato de butilo, metilmetacrilato
y 4cido acrilico, con incorporacion de TiOz,
Al203 y Fe203. Se demostrd ademas que es
posible obtener emulsiones estables en
concentracion de nanoparticulas de 1 %g/g. Los
estudios térmicos, revelan una disminucion de
Tg, al incorporar nanoparticulas sobre la matriz
del poliacrilico puro. El anélisis de degradacion
térmica de los latex poliacrilicos con y sin
incorporacion de nanopaticulas mediante TGA
muestra que las nanoparticulas infieren mayor
estabilidad térmica que la muestra control,
debido al caracter inorganico de las
nanoparticulas incorporadas. En cuanto al
estudio de las propiedades mecéanicas a la
tension, este reveld que la incorporacion de
nanoparticulas, afectan el comportamiento
mecénico, disminuyendo la resistencia a la
traccion, pero conservando su alta elasticidad,
disminuyendo en consecuencia el mddulo de
Young de la matriz poliacrilica. Las propiedades
de humectabilidad para los nanocompuestos,
muestran un aumento en el angulo de contacto
con gota de agua, infiriendo hidrofébicidad a la
matriz  de poliacrilica. Los resultados
anteriormente  descritos muestra que la
incorporacion de TiO2, Al203 y Fe203 modifican
las propiedades fisicas y mecanicas del latex
poliacrilico final en comparacion con el
poliacrilico puro.

Referencias

A. R. Mahdavian, M. A. (43 (2) (2007)).
Preparation of poly (styrene—methyl
methacrylate)/SiO2 composite nanoparticles via
emulsion polymerization. An investigation into
the compatiblization. European Polymer
Journal, 336-344.

HERNANDEZ, Mireya, CAMPILLO, Bernardo y ROMO, Angel.
Estudio de la incorporacion de nanoparticulas inorganicas en una matriz
polimérica. Revista de Sistemas Experimentales 2015.



Articulo

76
Revista de Sistemas Experimentales

Billmeyer, F. W. (2004). Ciencia de los
polimeros. Editorial Reverté.

C.H. Shek, J. L. (8 (5) (1997)). Transformation
evolution and infrared absorption spectra of
amorphous and crystalline nano-Al20s powders.
Nanostructured Materials, 605-610.

Castillo-Perez R, R.-U. A. (2012). Memorias del
XVIIl  Congreso Internacional Anual de la
SOMIM ISBN: 978-607-95309-6-9, 772-779.

E. Bourgeat-Lami, M. L. (233 (2010)).
Organic/Inorganic  Composite  Latexes:The
Marriage of Emulsion Polymerizationand
Inorganic Chemistry. Adv Polym Sci , 53-123.

H. Liu, H. Y. (6 (2008)). Synthesis and
characterization of PMMA/AI:Os composite
particles by in situ emulsion polymerization.
Particuology, 207-213.

J. Zhang, J. G. (16 (1) (2007)). Preparation and
Characterization of  TiO2/Poly(St-co-MAA)
Core/Shell Composite Particles. Iranian Polymer
Journal , 39-46.

Poole Charles P., O. F. (2007). “Introduccion a
la nanotecnologia”. Editorial Reverte.

Raymond, F. (2009). Nanocomposite and
nanostructured coatings: recent advancements,
Nanotechnology Applications in Coatings.
Washington, DC: Eds. ACS Symposium Series
1008.

S. Gross, D. C. (43 (2007)). PMMA: A key
macromolecular component for dielectric low-j
hybrid inorganic—organic  polymer  films.
European Polymer Journal , 673-696.

S. Varshney, K. S. (538 (2012)). Synthesis,
characterization and surface properties of Fe203
decorated ferromagnetic polypyrrole
nanocomposites. Journal of Alloys and
Compounds, 107-114.

ISSN 2410-3950
ECORFAN todos los derechos reservados

Marzo 2015 Vol.2 No.2 71-76

Seymour, R. B. (2002). Introduccion a la
Quimica de Los Polimeros. Ed. Reverté.

Socrates, G. (2001). Infrared and Raman
characteristic Group Frequencies: Tables and
Charts. John Wiley & Sons.

T. Provder, J. B. (2007). Smart Coatings.
Washington, D.C.: Eds. ACS Symposium Series
957.

Valter Castelvetro, C. D. (2004). Nanostructured
hybrid materials from aqueous polymer
dispersions. Advances in Colloid and Interface
Science, Vol. 108-109.Pag. 167-185.

HERNANDEZ, Mireya, CAMPILLO, Bernardo y ROMO, Angel.
Estudio de la incorporacion de nanoparticulas inorganicas en una matriz
polimérica. Revista de Sistemas Experimentales 2015.



Articulo

77
Revista de Sistemas Experimentales

Marzo 2015 Vol.2 No.2 77-81
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Resumen

Determinar la influencia de la nanoarcilla modificada
sobre la matriz polimérica y sus propiedades termo-
mecéanicas y de mojabilidad., Es bien conocido que la
incorporacion de silicatos estratificados en matrices
poliméricas mejora en gran medida las propiedades del
polimero. Hoy en dia, hay muchas aplicaciones de
nanocompuestos poliméricos incluyendo revestimientos
arquitecténicos, automotriz y la industria de la
construccién, entre otros. En esta investigacion el
comportamiento termo-mecanico de los acrilicos con
arcillas especialmente preparados con Montmorillonita
(MMT) fueron investigados. Los acrilicos se basaron en
acrilato de butilo (BA), estireno (sty), y acido metacrilico
(MAA), y la nanoarcilla Na-Montmorillonita (MMT).
MMT se afiadié mediante un proceso in-situ, durante el
proceso de polimerizacion. El estado de agregacion fue
investigado por DSC para determinar transiciones
térmicas, lo cuales mostraron una pequefia variacion en la
transicion vitrea (Tg), por otro lado se estudid propiedades
mecanicas para determinar mddulo de Young, el cual se
obtuvo hasta un orden de magnitud en reforzamiento
mecénico y por Ultimo se determind &ngulo de mojabilidad
para determinar la propiedad de hidrofobicidad del
nanomaterial, lo cual la arcilla induce hidrofobicidad a la
matriz polimérica.

Recubrimiento, in-situ, Montmorillonita, transicion,
modulo Young

Abstract

To determine the influence of the modified Nano clay
(MMT) on the polymeric matrix and thermomechanical
properties and wettability, it is well known that the
incorporation of silicates in polymer matrices greatly
improves the polymer properties. Today, there are many
applications of polymer nanocomposites including
architectural coatings, automotive and construction
industry, among others. In this research, the
thermomechanical behavior of acrylic specially prepared
with montmorillonite clay (MMT) was investigated.
Acrylics are based on butyl acrylate (BA), styrene (STY),
and methacrylic acid (MAA), and Na-montmorillonite
(MMT) Nano clay. MMT is added either during the (in-
situ) process, polymerization reaction. The state of
aggregation was investigated by DSC to determine
thermal transitions, which showed a small change in the
glass transition (Tg). On the other hand, we study the
mechanical properties to determine Young's modulus,
which was up to an order of magnitude in mechanical
reinforcement; and finally the wetting angle was
determined to determine the ownership of hydrophobicity
of the nanomaterial, which induces clay hydrophobicity to
the polymer matrix.

Coating, in-situ, montmorillonite, transition module
Young
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Introduccion

Actualmente, los polimeros son materiales de
gran relevancia en nuestras sociedades modernas.
Esta importancia se hace presente en numerosos
ambitos de nuestra vida cotidiana, y los
encontramos en nuestros hogares, tejidos,
electrodomésticos,  automoviles, 'y  en
aplicaciones donde los requerimientos son muy
exigentes como es el sector aeroespacial. (Gao,
2004)

Los Recubrimientos desempefian una o
mas de tres papeles clave en estas aplicaciones:
1) mejorar el atractivo estético del producto, 2)
proteger el sustrato a partir de una amplia gama
por ejemplo, a la corrosion, estética superficial,
humedad en paredes, y 3) proporcionar una
funcionalidad especializada para el producto (por
ejemplo, la  conductividad, aislamiento,
repelencia al agua, y la reflexion de calor).
(BARBARA PIETERS, 2007) Es en estas dos
Gltimas funciones en la nanotecnologia ha abierto
posibilidades muy interesantes para mejorar los
atributos de rendimiento de los recubrimientos y
los productos asociados. (Fernando, 2009)

Los polimeros son materiales que estan
constituidos por gran cantidad de unidades de
mondmeros que se repiten, dando lugar a
moléculas de alto peso molecular, también
denominadas macromoléculas. Estas macro-
moléculas son las responsables de que estos
materiales presenten propiedades Unicas Yy
diferenciadas del resto de materiales
tradicionales como son los metales y las
ceramicas. (Callister, 2009)

Los polimeros son, en general,
compuestos de naturaleza organica, es decir,
estdn formados por atomos de carbono unidos
entre si. Forman lar-gas cadenas, debido a la
capacidad del atomo de carbono para enlazarse
consigo  mismo, dando lugar a las
macromoléculas que anteriormente citabamos.
(Carrasquero, 2004)
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Aunque el carbono es el principal
elemento de estas cadenas, podemos encontrar
otros elementos como son hidrogeno, oxigeno,
nitrégeno, cloro, azufre o fldor. (Jamil, 2009)

Es asi que este trabajo se investiga la
influencia de la incorporacion de nanoparticulas
inorgdnicas en la matriz nanoestructura de
poliacrilico de latex, el cual estd compuesto por
(acrilato de bulito/acido metacrilato/estireno),
reforzados con nanoparticulas inorganicas de
Montmorillonita (arcilla, A1203 « SiO2¢ H20),
dicha polimerizacion se lleva a cabo en proceso
in-situ en presencia de la particula,(Romero-
Guzman, 2008) que asi mismo al incorporar
diferentes porcentajes en peso, a mayor
concentracion de nanoparticula se obtendra un
mayor mejoramiento en propiedades
hidrofobicas, reforzamiento en propiedades
mecénicasy (Gao, 2004)térmicas. Por lo cual las
propiedades mecanicas se estudiaran en un
extensometro uniaxial, las propiedades térmicas
por Calorimetria Diferencial de Barrido y las
propiedades de mojabilidad por éangulo de
contacto, lo cual se describen a continuacion.

Esperimentacion

El polimero es un aglutinante acrilico con la
composicion 65 acrilato butilo / 33.5 estireno /
1.5 &cido metacrilico sintetizada a través de un
proceso de polimerizacion en emulsion redox-
acido procesado en la compafiia Rohm & Haas
R&D Laboratorios. La arcilla es una
montmorillonita sodica, PVG grado, fabricado
por Nanocor. Se estudio por tipo de
nanocompuestos de arcilla: en proceso en in-situ.
El latex nanocompuesto in-situ fue producido a
través de la sintesis, el polimero en la presencia
de nanoparticulas de arcilla. (M.L. Hernandez-
Vargas, 2013) (J. Cardoso, 2012).
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Peliculas de aproximadamente 1 mm de
espesor se formaron en 100 mm de diametro
platos de Petri mediante el secado de 15,9 gramos
de muestra humeda bajo condiciones de
temperatura y humedad constantes (24 °C y 50%
de humedad).

Instrumentacion

Los poliacrilicos al utilizarlos se forman una capa
o pelicula en forma de disco, cuando se evapora
el disolvente, se prepararon de los mismos discos
dependiendo la técnica a realizar para determinar
la influencia de las nanoparticulas sobre las
propiedades del poliacrilico, como se muestra a
continuacion.

Propiedades térmicas

Calorimetria diferencial de barrido (DSC). Para
los experimentos de DSC se utilizo el calorimetro
DSC6000 ™, La temperatura y la entalpia de
calibracidn se llevaron a cabo usando indio grado
analitico (Tm = 156,6 ° C). Las transiciones
térmicas se determinaron a una velocidad de
calentamiento de 10 °C / min en atmosfera de
nitrégeno seco.

Propiedades Mecéanicas

Las curvas esfuerzo deformaciéon como el
Mdbdulo mecénico se determind mediante
deformacion por traccion uniaxial usando el
equipo de traccion mini TST-350. Deformacion
por traccion se realiz6 a 5 mm / min, temperatura
ambiente.

Proiedad de mojabilidad

Las mediciones del angulo de contacto se llevaron
a cabo con un instrumento construido en el
laboratorio que consta de un microscopio éptico
Stereomaster 1, Fisher Scientific Modelo SPT-
ITH (R. Castillo-Perez, 2012).
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Las imagenes fueron adquiridas con una
camara digital Motic1000. El volumen de la gota
se mantuvo a 50 pL en todos los casos utilizando
una micro jeringa. Para mayor precision, las
mediciones se repitieron 5 veces en diferentes
regiones de la misma muestra.

Resultados y conclusion

Las transiciones térmicas se determinaron por
DSC. La temperatura de transicion vitrea (Tg) del
poliacrilico sin relleno (poliacrilico control 0% de
MMT) es 8.4 °C. Por otro lado los resultados
mostraron que Tg aumentd con la adicion de
montmorillonita sédica (MMT), cono se muestra
en el grafico 1, para todas las concentraciones.
(Maria Eugenia Romero-Guzman, 2008)
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Graéfico 1 Transiciones térmicas de los nanocompuestos de
poliacrilico-arcilla (MMT), a) control, b) 5% en peso
(MMT), ¢) 7.5% en peso (MMT), d) 10% en peso (MMT)
y €) 25% en peso SMMT)

En el grafico 2 se muestran los diagramas
de esfuerzo-deformacion de los poliacrilicos
nanoestructurados con arcilla (MMT).

Cabe sefialar que en esta prueba cada una
de las muestra fueron deformadas solo un 50%,
lo cual una de las caracteristicas fundamental es
que pueden superar el 100% de deformacion sin
llegar a la fractura. (Rajme-Mendez, Salgado-
Escobar, & Romo-Uribe, 2011)
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Gréfico 2 Curvas esfuerzo deformacion de los materiales
poliacrilicos, y su porcentaje en peso de nanoarcilla
incorporada (MMT)

El siguiente grafico 3, Se muestra que a
partir de la zona elastica se determino la
variacion del mddulo de Young, que es la
constante de proporcionalidad entre la
deformacion elastica y el esfuerzo uniaxial, y
representa la pendiente de la parte lineal de la
grafica esfuerzo-deformacion, que son cambios
que experimenta un material cuando esta
sometido a la accion de esfuerzos de traccion, se
muestra un incremento en el modulo de Young
como funcidn de la concentracion arcilla (MMT),
para todos los porcentajes agregados a la matriz
de poliacrilico.

Grafico 3 Propiedades mecénicas, modulo de Young en
funcion de la concentraciones de nanoarcilla (MMT)

Las mediciones del angulo de
mojabilidad se presentan en el gréafico 4, los
resultados mostraron que al agregar la
nanoparticula a la matriz polimérica induce una
propiedad hidrofobica con relacion a la matriz del
poliacrilico control, es decir, que al ir incremento
la nanoparticula arcilla (MMT) incrementa el
comportamiento hidrofébico en el material
poliacrilico nano estructurado.
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Grafico 4 Influencia en (%) de la nanoparticula (MMT) en
la propiedad de mojabilidad en la matriz polimérica
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Conclusiones

En el presente estudio se han realizado la
caracterizacion térmica y mecéanicas de los
recubrimientos de base poliacrilico estireno (Sty)
/acido metacrilico (MAA) /Acrilato de butilo
(BA), reforzadas con nanoparticulas de arcilla
Montmorillonita en porcentajes de 5%, 7.5%,
10%, 25%, respectivamente.

Recordemos que para la caracterizacion y
evaluacion de propiedades de los materiales se
han realizado andlisis de térmicos Calorimetria
Diferencial de barrido (DSC), Propiedades
Mecanicas (deformacién uniaxial) y angulo de
contacto, (propiedad de mojabilidad). A la vista
de los resultados obtenidos de dichos analisis, se
concluye lo siguiente:

La nanoarcilla montmorillonita induce un
incremento en la transicion vitrea Tg en la matriz
polimérica.

Por otro lado se induce un incremento de
hasta un orden de magnitud en el mddulo
mecénico (Mddulo de Young).
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Las peliculas de poliacrilico con la
nanoparticula arcilla (MMT) mostraron un
incremento en comportamiento hidrofobico.
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Resumen

Actualmente, se estdn buscando nuevas fuentes de
materias primas para la generacion de biocombustibles; las
cuales deben caracterizarse por ser economicas, no
competir directa o indirectamente con la alimentacion y no
generar impactos negativos en el ambiente. Una de las
propuestas que esta teniendo mayor interés es el uso de
microalgas para generar biomasa, que pueda transformarse
en biocombustibles. Por otro lado, estos microorganismos
también se caracterizan por funcionar como un medio para
la remediacion de aguas residuales. Por esta razén, el
presente trabajo tuvo por objetivo demostrar factibilidad
de producir biodiesel a partir de biomasa generada en el
tratamiento de agua con microalgas. Se realiz6 la
generacion de biomasa en un sistema cerrado, expuesto a
luz solar. La biomasa se separ6 del medio en periodos de
2, 3y 4 semanas. Se realizo el analisis de los porcentajes
de aceites y proteinas de la biomasa. La masa de aceite se
utilizé6 en la reaccion de transesterificacion para la
obtencién de biodiesel, observando satisfactoriamente la
generacion del biocombustible.

Microalgas, biodiesel, biomasa y transesterificacion

Abstract

Nowday, people around of word are looking for new
sources for biocombustibles production; which should be
economic, envairomental and social friendly. The interes
on biocombustibles production from microalgae biomass
is increasing. On the other hand, microalgaes can be used
in wastewater trament. For this reason, the objective of this
work was to show factibility of biodiesel production using
biomass generated from migroalgae wastewater trament.
A close system with solar light was used. The biomass was
separated from the water in periods of 2, 3 and 4 weeks.
The oils and proteins composition into biomass was
analized. The extracted oil was used in transesterification
reaction for biodiesel production, observing a success
biodiesel generation.

Microalgae, biodiesel, biomass and transesterification
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Introduccion

Actualmente la humanidad afronta una grave
problemética debido al aumento de la demanda
energética mundial, el agotamiento de los
combustibles fdsiles, el incremento en el precio
del petroleo y las dificultades ambientales
causadas por los gases de efecto invernadero. La
sociedad debe ocuparse para que las futuras
generaciones no enfrenten el desabasto de
energia. Esta situacion demanda fuentes alternas
de energia basadas en procesos renovables y
sustentables. El uso de biomasa derivada de
microalgas puede ser una de las alternativas para
la generacion de energia en forma de
biocombustibles. Principalmente, la produccion
de biodiesel puede ser una tecnologia ventajosa
debido al elevado contenido de lipidos que
algunas especies de microalgas pueden acumular.
Generalmente, la  obtencion  de  este
biocombustible se ha implementado a partir de
plantas  oleaginosas (comestibles y no
comestibles). Este tipo de materiales estan
limitados por varios factores tales como, largos
periodos de cultivo, rendimiento lipidico
restringido, las condiciones climéticas, la
ubicacion geografica, la fertilidad de los suelos,
la superficie de cultivo requerida y el volumen de
agua necesario para el riego (Endalew, Kiros, &
Zanzi, 2011; Schenk et al., 2008). En el caso de
la produccion de biodiesel basada en microalgas,
los factores mencionados no son limitantes para
la generacion de la biomasa. Sin embargo, para la
implementacion de procesos de produccién
basados en microalgas se requiere afrontar otros
retos como la adecuada separacion de la biomasa
en sus tres principales componentes, lipidos,
carbohidratos y proteinas. Por otro lado, las
microalgas pueden emplearse en la remedicion
de aguas residuales, por lo que el uso de las
mismas como medio de cultivo puede contribuir
a la solucion de dos importantes problemas, la
disminucion efluentes contaminados y la
generacion de biomasa.
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Debido al interés en el desarrollo de
tecnologias basadas en microalgas en el presente
trabajo se ha planteado por objetivo demostrar el
potencial aprovechamiento de la biomasa
derivada de microalgas cultivadas en aguas
residuales para la producciéon biodiesel. Para
lograr este fin se ha implementado una
metodologia experimental que consta de tres
principales etapas, produccion de biomasa,
extraccion de aceite 'y proceso de
transesterificacion.

Antecedentes

Bajo el término de microalga se incluyen
aquellos microorganismos unicelulares capaces
de llevar a cabo la fotosintesis. En esta categoria
quedan agrupadas las cianobacterias y las algas
eucariotas. En general organismos
fotoautotrofos, es decir, obtienen la energia de la
luz proveniente del sol y se desarrollan a partir de
materia inorganica. Los elementos inorganicos
requeridos para el crecimiento de las microalgas
son: C, O, N, P, S, Na, K, Ca, Mg, Fe, Zn, Mn,
B, Br, Si, Cu, Co, Cl, I, Sr, Rb, Al y vitaminas.
La mayoria de la especies de microalgas toleran
temperaturas entre 16 y 27°C, aungue esto puede
variar de acuerdo a la composicion del medio de
cultivo o la especie cultivada. Un valor
intermedio de 18-20°C es frecuentemente
empleado. La luz es la fuente de energia que
promueve las reacciones fotosintéticas en las
microalgas. Las microalgas crecen de manera
exponencial (Zeng et al., 2015). Se inicia con la
inoculacion del medio, después de la inoculacién
las células crecen y se dividen cada vez mas
deprisa conforme se van aclimatando a las
condiciones de cultivo. Esta fase de aclimatacion,
que dura de 2 a 3 dias, se Ilama fase de induccion.
Una vez que se adaptan a las condiciones, la
velocidad de division celular se acelera y el
crecimiento del namero de células en el cultivo
se hace exponencial.

CONDE, Carolina, LOPEZ, Antioco, AGUILAR, Karinay DIAZ, Luis.
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Este periodo dura de 4 a 6 dias y se
denomina fase de crecimiento exponencial. La
velocidad de division celular se va haciendo lenta
conforme se va limitando la penetracion de la luz
a través del cultivo o los nutrientes. Es entonces
cuando el cultivo entra en la fase estacionaria,
que puede durar muchos dias (Chiu et al., 2015).

El metabolismo lipidico de las algas es
similar al de plantas superiores, particularmente
en la biosintesis de acidos grasos y triglicéridos
por la similitud de caracteristicas bioquimicas
entre ciertos genes y enzimas, de origen vegetal
y algal. La composicion de cidos grasos en las
microalgas incluye moléculas lineales de 12 a 22
atomos de carbono en nimero par, saturadas e
insaturadas. En las microalgas dulceacuicolas
generalmente prevalecen &cidos grasos saturados
y mono-insaturados, observandose en menor
proporcion compuestos poli-insaturados. La
mayoria de los lipidos microalgales son lipidos
polares que son componentes de membrana;
mientras que los triglicéridos son una reserva de
acidos grasos para la division celular, energia
metabodlica, mantenimiento de la membrana,
sintesis y una amplia variedad de funciones
fisiolégicas. Los triglicéridos pueden llegar a
constituir hasta el 80% del total de lipidos en
microalgas eucariotas. La Tabla 1 muestra los
porcentajes de lipidos contenidos en algunas
especies de microalgas.

Especie % de lipidos
Chlorella sp 57
Chlorella vulgaris 40
Chlorella vulgaris 56.6
Dunaliella sp 67
Naochioris oleoabundans | 34
Botryococcus braunii 25-75
Chlorella sp 28-32
Crypthecodinium cohnii 20
Cylindrotheca sp 16-37
Dunaliella primolecta 23
Isochrysis sp 25-33
Monallanthus salina 20

Tabla 1 Porcentaje de lipidos presentes en algunas especies
de microalgas. Fuente Mata y col. (2010)

ISSN 2410-3950
ECORFAN todos los derechos reservados

Marzo 2015 Vol.2 No.2 82-87

La produccion de bioenergia a partir de
microalgas fue contemplada desde los afios
cincuenta; sin embargo, a partir de la crisis
energética de 1975, el potencial econémico de
esta tecnologia fue reconocido por varios paises
como EUA, Japon vy Australia (Huntley &
Redalje, 2007; Vazquez-Duhalt & Arredondo-
Vega, 1991). La produccion de biodiesel a partir
de microalgas es un proceso conformado
principalmente por las etapas de produccion de
biomasa rica en lipidos, recuperaciéon o cosecha
de la biomasa, extraccion de lipidos y
transesterificacion. Entre estas etapas la
recuperacion o cosecha de la biomasa es el paso
limitante debido a que actualmente no se cuenta
con un método eficiente a gran escala para
separar la biomasa del medio de cultivo.

La transesterificacion o alcohdlisis es la
reaccion quimica ocurrida entre los aceites y un
alcohol (comUnmente metanol o etanol) para
producir glicerol y alquil ésteres de &cidos
grasos, los cuales son conocidos como biodiesel.
Los principales factores que influyen en el
proceso son la relacion molar alcohol:
triglicéridos, el tipo de catalizador (alcali, &cido,
lipasas), la temperatura, el tiempo de reaccién y
el contenido de agua y acidos grasos libres en la
materia prima. En la actualidad, la mayoria del
biodiesel es producido mediante
transesterificacion alcalina, a causa de su rapidez
y condiciones moderadas de operacién (Liu &
Zhao, 2007; Sharma, Singh, & Upadhyay, 2008;
Vasudevan & Briggs, 2008).

Metodologia Experimental

En este trabajo se desarroll6 una metodologia
experimental para demostrar el potencial de
produccién de biodiesel a partir de aceite
derivado de microalgas. Esta metodologia constd
de cuatro principales etapas, la generacion de
biomasa usando como medio de cultivo aguas
residuales, la separacion de biomasa del medio de
cultivo, extraccion de aceite y proceso de
transesterificacion (Fig. 1).
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Se estimo el porcentaje de humedad que
acomparia a la biomasa después de la separacion
del medio; para la separacion se usé filtracion.
Asi como, la estimacion de los porcentajes de
aceite y proteina presentes en la biomasa.

Materiales y reactivos

En la Tabla 2 se enlistan los materiales y
reactivos  utilizados en el desarrollo
experimental.

Determinacion del porcentaje de humedad

Para medir el porcentaje de humedad se tomaron
dos muestras de biomasa, separadas del medio de
cultivo usando filtracion. Se determinaron las
pesadas necesarias para el calculo de la humedad,
como se muestra en la Tabla 3. El secado de las
muestras se realiz6 dentro de una estufa durante
una hora a 75°C. El célculo del porcentaje de
humedad se realizé con la ecuacion (1). Donde
P, €S peso de la muestra humeda y P, €s peso
de la muestra seca.

Equipo Reactivos

Soxhlet Hexano

Kjendahl Metanol

Estufa Hidrdxido de sodio
Material de | Sulfato cdprico
cristaleria pentahidratado

Sulfato de potasio
Didxido de selenio
Acido bérico
Acido sulfdrico
Tabla 2 Lista de materiales y reactivos
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Nimero Peso del crisol | Peso del | Peso de la
de con  muestra | crisol con | muestra
muestra himeda muestra seca | himeda
1 66.52 62.60 4.0295
2 66.53 62.30 4.3642

Tabla 3 Datos de pesos para la determinacién de humedad

%Humd = “="ms X100 1)

mh

Determinacion del porcentaje de proteina por
el método Kjendahl

Para la realizacion de este anlisis se prepararon
cuatro muestras de microalga seca y molida, con
los pesos mostrados en la Tabla 4. Se realiz6 la
preparacion de los reactivos para la mezcla
digestora en los siguientes porcentajes en peso
88.88% de sulfato cuprico pentahidratado, 8.88%
de sulfato de potasio y 2.22% de dioxido de
selenio. A cada muestra se afiadieron 5 gr de
mezcla digestora y 15 ml de &cido bdrico
concentrado y se dejaron en digestion durante
aproximadamente 90 min hasta obtener un color
verde claro, se dejaron enfriar. Después se
afiadieron 75 ml de agua a cada muestra para ser
tratadas en el equipo Kjendahl, donde se utilizd
una solucion de hidroxido de sodio 1 N.
Finalmente, se realiz6 la titulacion de las
muestras usando una solucion de &cido sulfurico
0.1N y rojo de metilo como indicador.

Para la estimacion del porcentaje de
nitrégeno se usd la ecuacion (2) y para la
estimacion del porcentaje de proteina la ecuacion

3).

Muestra | Peso de la
muestra
colocada

M1 0.1002

M2 0.1001

M3 0.1043 g

M4 0.1055 g

Blanco Og

Tabla 4 Peso de las muestras para andlisis de proteina

CONDE, Carolina, LOPEZ, Antioco, AGUILAR, Karinay DIAZ, Luis.
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%N = (Vpromedio - Vblanco)Neq(Nécido) (2)
l:)promedio
%proteina = (%N)6.25 (3)

Determinacion de grasa con el equipo Soxhlet

Para determinar el porcentaje de aceites presentes
en las microalgas se empled el equipo soxhlet,
usando como solvente hexano y ocho ciclos de
recirculacién. Se ingresaron 19.5645 gramos de
microalga seca, esta muestra se reunié con la
separacion de microalga del medio en diferentes
tiempos (2, 3 y 4 semanas). Después de la
extraccion se usé un rota-vapor para separar el
solvente. El residuo sélido generado después de
la extraccion se secO y pesO, obteniendo
aproximadamente 11 gramos de solidos. El
porcentaje de aceite se determiné usando la
siguiente relacion.

Pmuestra - Ps()lidos

O%aceite = X100% (4)

Pmuestra

Resultados y discusion

El crecimiento de las microalgas se observé de
forma satisfactoria. La etapa de cosechado de la
biomasa se vio limitada al uso de filtracion
convencional, dejando parte de la biomasa en el
medio, debido al tamafio de la microalga (5um).
Los resultados del andlisis de porcentajes de
humedad, proteina y aceite se resumen en la
Tabla 5. Es importante resaltar que dentro de la
composicién de las muestras obtenidas se
encuentra un porcentaje importante de aceite, lo
cual demuestra que la produccién de biodiesel a
partir de este tipo de microalgas tiene potencial.

Con la masa de aceite obtenida se realizd la
reaccion de transesterificacion exitosamente; en
esta etapa se observd la formaciéon de las fases de
la glicerina y los alquil esteres

Componente | Porcentaje
*Humedad 97.1037
**Proteina 12.1921
**Aceite 43.7757

Tabla 5 Resultados del anélisis bromatoldgico de la

microalga. *Base himeda, **Base Seca
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Conclusiones y recomendaciones

Por medio de este trabajo experimental se ha
demostrado que las microalgas son una
alternativa interesante para obtener materia
prima para biodiesel. Es posible el cultivo de
microalgas ricas en aceite, usando como medio
agua residual. Este tipo de microalgas pueden ser
usadas en la produccion de biodiesel.

Como principales recomendaciones de
este trabajo se sugiere evaluar la composicién de
aceite en la microalga durante el periodo de
cultivo para determinar el tiempo 6ptimo para la
separacion. Se requiere de la comparacion y
seleccion de métodos de separacion que permitan
un mejor aprovechamiento de la biomasa. Por
otro lado, es necesario realizar un analisis
experimental para determinar las mejores
condiciones de reaccion que permitan obtener el
mejor rendimiento de biodiesel. Ademas, puede
evaluarse la eficiencia de varios solventes para el
proceso de extraccion de aceites.
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Resumen

Lixiviacion de metales pesados (Fe, Cr) utilizando el lirio
acuatico (eichhomiaCrassipes), en aguas residuales. A través de
la fitoremediacién aprovechar los procesos bioldgicos de las
plantas, teniendo la capacidad de absorber contaminantes como
metales pesados, que por su efecto toxico afectan, al ambiente,
hombre y todos aquellos ecosistemas en que vive un ser vivo. La
metodologia se basa en la espectroscopia UV-visible utilizando
estandares de Fe® y Cr8 con concentraciones de 20, 30 y 40 ppm,
adicionando 0.85 g de lirio acuético, tomando muestras cada 10
minutos para que posteriormente se realizaran las lecturas
correspondientes en el espectrofotémetro Jenway 7305. Se
propone un método que brinda resultados favorables y es
econdmicamente accesible, empleando la técnica de absorcidn,
donde se muestra que el procedimiento es una alternativa para la
remocion de metales pesados, utilizando lirio acuatico (tratado)
responsable de la remocioén de metales presentes en el agua.
Teniendo como resultados que la remocién de cloruro férrico
(FeCls) tuvo una eficiencia del 55.2% como maximo a
comparacion con la remocion de dicromato de potasio (K2Cr207)
con una eficiencia del 98.5%.

Lixiviaxion, lirio acuatico, metales pesados, absorcion.

Abstract

Leaching of heavy metals (Fe, Cr) using the aquatic lily
(eichhomiaCrassipes) in wastewater. Through phytoremediation
use the biological processes of the plants, as having ability to
absorb pollutants such as heavy metals, which of her effect toxic
hurts the environment, man and all those ecosystems in which
they live a living being. The methodology is based on UV-visible
spectroscopy using standard Fes and Cr6 with concentrations of
20, 30 and 40 ppm, adding 0.85 g of aquatic lily (treated), taking
samples every 10 minutes for later undertake the corresponding
readings in the Jenway 7305 spectrophotometer. It propose a
method that gives good results and is economically accessible,
using the absorption technique, which shows that the procedure
is an alternative to the removal of heavy metals, using the aquatic
lily (treated) responsible for the removal of metals present in the
water. Having as results that the removal of ferric chloride
(FeCls) it showed effectiveness of 55.2 % as maximun compared
with the removal of potassium dichromate (K2Cr.07) with an
efficiency of 98.5 %.

Leaching, acuatic lily, heavy metals, absorption
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Introduccion

La importancia del agua es parte esencial de
nuestra propia naturaleza fisica y la de los demas
seres Vivos, es por esto que la contaminacion del
agua ha adquirido importancia en los ultimos 15
afios.

Se tiene como obetivo demostrar los
beneficios del lirio acuatico
(eichhorniacrassipes) aplicando sus propiedades
de absorcion  utilizando el  método
espectrofotométrico, comprobando la remocién
de metales pesados por medio de graficas para
demostrar la reduccion de las concentraciones,
haciendo la evaluacién conforme a las normas
correspondientes de cada concentracion,
teniendo como hipdtesis que es posible remover
metales pesados como el Fe y Cr, presentes en el
agua, por medio del lirio acuatico.

El método propuesto brinda resultados
favorables y es econdmicamente accesible ya
que el lirio acuéatico se considera actualmente
como maleza por su proliferacion masiva en
lugares con clima humedo y se distribuye casi en
la totalidad del continente americano y parte de
los continentes africano, asiatico y Oceania
(figura 1).

Figura 1 Distribucion a  nivel mundial
(eichhorniacrassipes)
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Existen diferentes tecnologias para el
tratamiento de aguas contaminadas con metales
pesados, e.g., adsorciéon,  cementacion,
precipitacion, intercambio i6nico, extraccion
con solventes y electrodilisis (Brooks 1991).
En procesos de bioadsorcion, en donde se utiliza
biomasa viva y no viva de diversas plantas
terrestres y acudticas, algas marinas, hongos y
bacterias (Cheny col. 2001, Gardea-Torresdey y
col. 2004).

En 2009, Nufiez R. et al., estudiaron el
lirio acuatico para el tratamiento de aguas
contaminadas con plomo, obteniendo una
eficiencia de bio-absorcion de plomo de 77.5%.
Recientemente, se ha estudiado el uso de
metodologias alternativas, como la reduccion de
Cr (VI) a Cr (II) por Pseudomonas sp (McLean
y Beveridge, 1991), Desulfobrivio
desulfuricans (Mabbett et. al. 2004), Candida
maltosa (Ramirez-Ramirez et. al. 2004), la
recuperacion de Cr (VI) por lirio acuético
(Alvarez, et. al., 2004) y la bioadsorcion del
mismo por biomasas fungicas (Acosta et.al.,
2004).

Metodologia

Se llevé a cabo un proceso, por el cual fue
elegido el lirio en etapa adulta, se deshidrato y
trituro, seguido de esto se preparan dos
soluciones patron una de cromo y otra del hierro,
utilizando dicromato de potasio (K2Cr207) para
el cromo y cloruro férrico (FeCls) para el hierro.
Posteriormente se realizaron soluciones a 10, 20,
30y 40 ppm para el cloruro férrico y 10, 20, 30,
40 y 50 ppm para el dicromato de potasio para
asi poder realizar la curva de barrido para
conocer la longitud de onda de ambas
soluciones.
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LEZAMA, Gloria Estefania, MORALES-CABRERA, Miguel Angel y RIOS-
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Se analizaron 6 muestras de cloruro
férrico asi como de dicromato de potasio a
diferentes concentraciones de 20, 30 y 40 ppm,
realizando las lecturas correspondientes en el
espectrofotometro Jenway 7305.

Resultados
Realizacion de longitud de onda FeCls3

Se calibro el equipo JENWAY 7305 con un
blanco, para realizar el barrido de la muestra
patron (FeCls) de longitud de onda a un rango de
200 - 300 nm, obteniendo la absorbancia méas
alta a 230 nm, con la cual se trabajo.

Determinaciéon de la curva de calibracion
FeCls

Para determinar el Cloruro Férrico se realiza una
curva de calibracidon,obteniendo  como
resultados diferentes absorbancias sefialadas en
la tabla 1 para realizar un grafico de dicha curva
de calibracién donde se observa una correlacion
de 0.94, lo cual nos indica un 94% de
confiabilidad en los resultados (figura 2).
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Figura 2 Curva de calibracién FeCls;
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Calculo de la concentracion absorbida de la
muestra problema (FeCls)

A partir de la curva de calibracion y su respectiva
ecuacion se obtienen las concentraciones con las
diferentes absorbancias obtenidas. En la tabla 1
se muestra la cantidad absorbida de FeCls por el
lirio acuatico, asi como las concentraciones
finales de FeCls.

Como se observa en la figura 3.3, el lirio
acuatico tiene una eficiencia muy considerable
para la retencion de hierro en solucion acuosa.

Concentracion Cantidad absorbida de FeCls
inicial Porcentaje | Concentracion | Calidad
(ppm) (%) final (ppm) Ambiental
Descarga
Efluentes
40 54.7 15.310
30 471 13.497 1.0 ppm
20 55.2 15.103

Tabla 1 Concentraciones finales de FeCls.

Se observaron resultados positivos de un
55.2% de absorcion del hierro y utilizando 0.85
g de lirioacuatico (tratado) en todas las pruebas,
ademas de que la reaccion lleva a su maxima
absorcion aproximadamente entre los 30 y 40
min.  De acuerdo a la Norma de Calidad
Ambiental y de Descarga en Efluentes, las
concentraciones finales de hierro en las
soluciones de cloruro férrico después del
tratamiento no se encuentran dentro del limite
maximo permisible que es de 1.0 mg/L (ppm).
Por lo tanto este método de remocidn no es muy
eficiente para remocion de este metal.
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Resultados de la remocién del Cromo
Hexavalente en soluciones de Dicromato de
Potasio (K2Cr20y7)

Las soluciones que se prepararon fueron de 20
ppm, 30 ppmy 40 ppm a tratar con lirio acuético.

Realizacion de longitud de onda del K2Cr,07

Se procede a calibrar el equipo JENWAY 7305
con blanco, para realizar el barrido de la muestra
patron (K2Cr20y7), para determinar la longitud de
onda para la solucion de dicromato de potasio a
un rango de 300 - 500 nm; obteniendo la
absorbancia méas alta a 360 nm, con la cual se
trabajo.

Determinacion curva de calibraciéon de
K2Cr,07

Se realiza una curva de calibracion de 10 a 50
ppm, obteniendo como resultado diferentes
absorbancias como se sefiala en la tabla 1.4, para
realizar un grafico de dicha curva de calibracion
donde se observa una correlacion de 0.9916, lo
cual nos indica un 99% de confiabilidad en los
resultados (figura 3).
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Figura 3 Curva de calibracion del Dicromato de Potasio

ISSN 2410-3950
ECORFAN todos los derechos reservados

Marzo 2015 Vol.2 No.2 88-93

Calculo de la concentracion absorbida de la
muestra problema (K2Cr.0v)

A partir de la curva de calibracion y su respectiva
ecuacion se obtienen las concentraciones con las
diferentes absorbancias obtenidas. En la tabla 2
se muestra la cantidad absorbida de K2Cr207 por
el lirio acuatico, asi como las concentraciones
finales de K2Cr207.

En base a lo observado, se puede
verificar que el lirio acuatico tiene una mayor
eficiencia para retener el ion cromo (VI) en
solucion acuosa a concentraciones elevadas

De acuerdo a la norma mexicana NOM-
001-SEMARNAT-1996, que establece los
limites méximos permisibles de contaminantes
en las descargas de aguas residuales en aguas y
bienes nacionales, el limite méximo permisible
de descarga del cromo (V1) esde 0.5y 1.5 mg/L
(ppm), sin embargo la concentracion de 20 ppm
obtenida después el tratamiento supera el
pardmetro de la norma, excepto la de 30 y 40
ppm en las cuales se observa que absorben gran
parte del cromo (V). Por lo tanto este método de
remocion es muy eficiente para este metal.

Concentracion Cantidad absorbida de K:Cr,0;

inicial (ppm) | Porcentaje | Concentracién| NOM-001-
(%) final (ppm) | SEMARNAT-
1996. LMP
40 90.6 1.427
05-1.5
30 98.5 1< opi
20 80.9 5.881

Tabla 2 Concentraciones finales K,Cr,05.

Como se puede apreciar en la tabla 2 la
bioabsorcion del cromo es del 98.5% a 30 ppm,
mejorando lo estudiado por Nufiez R. et al., en
2009 pero con bioabsorcién de plomo y con lirio
acuatico.
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Corroborando lo obtenido por Acosta et.
al. 2005, con un 98% de bioabsorcion de cromo
pero con la biomasa celular de la levadura
capsulada Cryptococcus neoformans.

Conclusiones

Es posible remover metales como el Fe y Cr,
presentes en agua por medio del lirio acuatico.

El lirio acuético tiende a saturarse entre
los 30 y 40 minutos durante el proceso, es muy
eficaz para reducir cierto tipo de metales
presentes en el agua ademas de que no necesita
agentes quimicos para degradarlos.

Al comparar los resultados con los
pardmetros establecidos en las normas, se
concluye que el método de absorcidn es eficiente
para la remocion del Cromo (VI), ya que las
concentraciones finales son menores al limite
maximo permisible que es de 1.50 mg/L.
Haciendo la comparacion en el caso del hierro la
remocion es minima, aproximadamente de un
55.2%; lo cual es mejor para el cromo con una
concentracion de 30 ppm ya que tiene un 98.5%
de bioabsorcion con el lirio acuatico. También es
importante sefialar que absorbe otros metales
como el plomo, que es mucho mas peligroso.
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