| &
TEShJ B

TIANGUISTENCO uA

INGENIERIA AMBIENTAL

TECNOLOGICO DE ESTUDIOS SUPERIORES DE TIANGUISTENCO

DIVISION DE INGENIERIA AMBIENTAL

OPCION IX

TESIS

SINTESIS SUSTENTABLE DE GRAFENO A PARTIR
DE RESIDUOS DE CASCARA DE PINA.

Qué para obtener el
Titulo de INGENIERO
AMBIENTAL

PRESENTA:
ADOLFO PULIDO GUERRERO

DIRECTORA:
DRA.JEMIFFER JIMENEZ CEDILLO

ASESORA:
DRA. LAURA GA,RDUNO PINEDA
DR. JULIO CESAR GOMORA HERNANDEZ

OCTUBRE, 2024




Tecnolégico de Estudios Superiores de Tianguistenco-Ingenieria Ambiental

DEDICATORIA

Esta Tesis esta dedicada principalmente a mis padres Aurelio Pulido Alarcon y Irma Guerrero Garcia porque
gracias a ellos pude tener la oportunidad de desempefiarme y llegar aqui, con su apoyo incondicional hizo que
hicieran que esto fuera posible logrando mis metas y objetivos, al igual que Jaqueline Lopez Castillo por su
apoyo incondicional y emocional ayuddndome a seguir adelante y demostrar las capacidades que tenia,

COmOo amigos que me apoyaron en este proceso.



Tecnolégico de Estudios Superiores de Tianguistenco-Ingenieria Ambiental

AGRADECIMIENTO

El presente trabajo se realiz6 en las instalaciones del Tecnoldgico de Estudios Superiores de Tianguistenco,
en el laboratorio de Instrumental de la Division de Ingenieria Ambiental y en Tecnol6gico de Estudios
Superiores de Jocotitlan como parte del proyecto CAT2021-0111 del proyecto “Estudio de las alternativas de
mejora de la PTAR de Jocotitldn para dar cumplimiento con la NOM-001-SEMARNAT-2021" bajo la
responsabilidad de la Dra. Laura Gardufio Pineda.

Este trabajo de investigacion fue registrado con el titulo: “SINTESIS SUSTENTABLE
DE GRAFENO A PARTIR DE RESIDUOS DE CASCARA DE PINA con el nimero
ACA-IA/PI-016 ante la Academia de Ingenieria Ambiental.

El trabajo se inscribe en la linea investigacion: Ingenieria de Ambiental y
Energias Renovables del Programa de Ingenieria Ambiental del Tecnologico de

Estudios Superiores de Tianguistenco.



Tecnolégico de Estudios Superiores de Tianguistenco-Ingenieria Ambiental

RESUMEN

En la actualidad existen diversos residuos de tipo lignocelulésico (cascaras de
frutas, tallos de flores, huesos, etc.), los cuales no tienen una disposicion final
adecuada y que pueden tener otro uso. Es el caso de los residuos de pifia
(cascara y hoja), los cuales, contienen &cido citrico y malico que al ser
desechados en el suelo provocan erosién y contaminacion, alterando el pH del
suelo y dificultando el crecimiento de las plantas. En este trabajo se utilizaron
estos residuos de pifia para obtener una fuente de carbono de forma sostenible,
que pueda utilizarse como adsorbente. El material carbonoso se obtuvo a partir de
un proceso de activacion quimica con HsPOas utilizando un concentrador solar,
como una fuente de energia para generar calor, donde se variaron parametros
como el tiempo en el concentrador solar y el secado del material lignocelulésico,
dando como resultado que el material denominado HP5 (hoja de pifia seca en un
tiempo de 5 horas en el concentrador solar) tiene la apariencia de un material
carbonoso. Después con este material se realizé una sintesis de 6xido de grafeno
mediante el método Hummers tradicional y modificado, donde se pasa por un
proceso de oxidacion y exfoliacion buscando obtener un aumento en la distancia
interlaminar con caracter polar e hidrofilico para separar las placas de grafeno
teniendo una ruptura parcial en su estructura, y obtener laminas bidimensionales
que contienen atomos de carbono en forma de panal de abeja con grupos
funcionales de hidroxido y oxigeno. La caracterizacion de los materiales por MEB-
EDS permiti6 observar la morfologia y composicion quimica de los materiales,
tanto en su forma natural como modificada, se obtuvieron materiales con
caracteristicas similares al 6xido de grafeno, se observdé una porosidad y
rugosidad en su superficie con respecto al material natural lo que mostré un
cambio morfologico, ademas se observd una disminucibn de oxigeno

significativamente.
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tradicional y modificado

ABSTRACT

Currently, there are various types of lignocellulosic waste (fruit peels, flower stems,
bones, etc.), which do not have an adequate final disposal and can have another
use. This is the case of pineapple waste (peel and leaf), which contain citric and
malic acid that, when discarded on the ground, cause erosion and contamination,
altering the soil pH and hindering plant growth. In this work, these pineapple
wastes were used to obtain a sustainable source of carbon that can be used as an
adsorbent. The carbonaceous material was obtained from a chemical activation
process with H3PO4 using a solar concentrator as an energy source to generate
heat, where parameters such as time in the solar concentrator and drying of the
lignocellulosic material were varied, resulting in the material called HP5 (pineapple
leaf dried for 5 hours in the solar concentrator) having the appearance of a
carbonaceous material. Then, with this material, a graphene oxide synthesis was
carried out using the traditional and modified Hummers method, where it goes
through an oxidation and exfoliation process seeking to obtain an increase in the
interlaminar distance with a polar and hydrophilic character to separate the
graphene plates having a partial break in their structure, and obtain two-
dimensional sheets containing carbon atoms in the form of a honeycomb with
functional groups of hydroxide and oxygen. The characterization of the materials
by SEM-EDS allowed to observe the morphology and chemical composition of the
materials, both in their natural and modified form, materials with characteristics
similar to graphene oxide were obtained, porosity and roughness were observed
on its surface with respect to the natural material which showed a morphological

change, in addition, a significant decrease in oxygen was observed.
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NTRODUCCION

En la presente investigacion se pretende obtener nuevas formas sustentables y
novedosas de sintetizar oxido de grafeno, para buscar disminuir la contaminacion
que causan los desechos organicos ya que, al llegar a los vertederos municipales,
causan diversos problemas como la lixiviacion, la generacion de gases de efecto
invernadero al igual que dafios a la salud debido a un mal manejo de estos. La
investigacion tiene como objetivo llevar a cabo la sintesis de éxido de grafeno a
partir de residuos organicos de pifia (cascara y corona) por su alto contenido en
celulosa, hemicelulosa y lignina; ya que este residuo se desecha en gran cantidad

en los mercados locales del Estado de México

La investigacién se conforma de 3 capitulos en el capitulo 1 generalidades se
elabora un marco tedrico para tener sustento de lo que se busca obtener con los
residuos de pifia y la importancia del aprovechamiento del residuo, para buscar
nuevas formas sustentables y métodos de sintesis de o0xido de grafeno. Para el
capitulo 2 desarrollo experimental se elaboraron metodologias para la activacion
quimica del residuo y la sintesis del material carbonoso. En el Capitulo 3,
resultados y discusiones se realizé la discusion de los resultados la
caracterizacion morfolégica y analisis elemental de los materiales obtenidos
durante la activacion y sintesis utilizando Espectroscopia de Rayos X de Energia
Dispersa (EDS) y Microscopia Electrénica de Barrido (MEB)



Planteamiento del
problema, Justificacion,

Hipotesis y Objetivos
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PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

México, ocupa entre el séptimo y el décimo lugar de produccién de pifia a nivel
mundial, con alrededor de 20 mil hectareas sembradas por afio, equivalentes a un
millon de toneladas de fruta cosechada, con un rendimiento promedio de entre 45
y 55 t/ha. En el periodo 2003-2016 la produccion de pifia crecié 29.06% debido a
la demanda del mercado ya que de 20.8 mil pasos a 86.3 mil toneladas para
exportacion, lo cual representod el 0.48% de PIB agricola. Los principales estados
productores de pifia en la Republica Mexicana son Veracruz ocupando el primer
sitio con una aportaciéon de 64.9% del volumen nacional en produccion, seguido de
Oaxaca con un 12.8%, Tabasco con un 6.2%, Quintana Roo con un 4.6% y Jalisco

que tan solo aporta 2.8% del total a nivel nacional (Biol. Yareli M.G, 2021).

Debido a que el pH de la pifia es acido para los cultivos, provoca en los suelos
erosion y al paso de los afios dejan de ser productivos, ya que son contaminados
por el uso constante de fertilizantes altamente toxicos. Al final s6lo quedan suelos
porosos que permiten la filtracibon de quimicos que alteran sus propiedades
nutritivas y que llegan a las corrientes subterraneas, produciéndose una fuerte
contaminacion Jiménez (2014). Es por esto que el aprovechamiento de los
residuos de pifia es una forma sustentable y que reduce la generacion del mismo
evitando la contaminacion de los suelos el reutilizar estos residuos son Utiles para
producir oxido de grafeno ya que es un material celulésico abundante por su

capacidad de absorcion.
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JUSTIFICACION

Las industrias textiles son las principales empresas que utilizan colorantes para
tefiir sus productos y consumen volimenes aproximados de 30,000 litros de agua

en solo tefir la fibra en un solo dia, se estima una generacion de aguas residuales
. 3 . , .
contaminadas con colorantes de 120 % de fibra en un solo dia arrojando con ella

de 1100-1300 concentraciones de color diluidas en el agua contemplandolo como
unidades platino cobalto. Visto desde una perspectiva publica, las personas
asocian al color en el agua a la contaminacion de esta, tan solo la presencia de
menos de 1 ppm de algunos colorantes en el agua es altamente visible e
indeseable por ello, es necesario eliminar los colorantes de los efluentes antes de

ser descargados o vertidos (Andy Mario C.H, 2022).

Varios adsorbentes derivados de biomasa lignocelulésica, tales como maiz,
cascara de arroz, hojas de té, cascara de coco, cafias de bambu y desechos de
yute, entre otros, se han estudiado para la remocién de contaminantes en aguas
residuales. El uso de la pifia (pulpa, céscara, tallo y hojas) como material
adsorbente no ha sido la excepcion, estudiaron la adsorcion de azul de metileno
en polvo de hojas de pifia, encontrando que el proceso se ve favorecido y eficiente
por la capacidad de absorcidon que tiene estos residuos haciendo materiales

eficientes para la absorcion de colorante, (Carolina A.R et al., 2018).

Por tales motivos esta investigacion tiene la finalidad de sintetizar 6xidos de
grafeno a partir de acido fosfoérico y residuos de hoja de pifia (RHP) asi como de
residuos de cascara de pifia (RCP) empleando energia solar, con el objetivo de
acelerar la reaccién y minimizar el costo de sintesis, con la finalidad de que estos

materiales se puedan utilizar en tratamiento de aguas residuales.




Tecnoladgico de Estudios Superiores de Tianguistenco-Ingenieria Ambiental
— . . — ——————————

OBJETIVOS

OBJETIVO GENERAL

Sintetizar 6xido de grafeno a partir de residuos de hoja de pifia (RHP) y residuos

de céscara de pifia (RCP) utilizando un concentrador solar.

OBJETIVOS ESPECIFICOS
a) Recolectar y acondicionar los residuos de pifia
b) Realizar Activacion quimica de los materiales, mediante los dos disefios
experimentales: proceso de secado y el método cinético utilizando &cido
fosforico al 85%.
c) Lavar y neutralizar las muestras.
d) Sintetizar éxido de grafeno por el método Hummers utilizando peréxido
de hidrogeno para el método 1 y acido borico para el método 2.
e) Caracterizar el material para observar la composicion elemental y
caracteristicas morfoldgicas de las muestras de cascara de pifia (CP), hoja
de pifia (HP), por andlisis elemental por Espectroscopia de rayos X de
Energia Dispersa (EDS) y la Microscopia Electronica de Barrido (MEB)

HIPOTESIS

La sintesis de Oxido de grafeno a partir de residuos de cascara y hoja de pifia
empleando concentrador solar, es mas eficiente en su proceso de secado, a un

menor costo, en menor tiempo y con mas eficiencia en la activacion quimica.
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Capitulo 1.

Generalidades
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1. GENERALIDADES

1.1 Antecedentes de la sintesis

En su estudio de sintesis organica (Ramos, 2016) nos menciona que El pedagogo
y quimico aleman Friedrich Wohler (1800-1882) consiguid sintetizar por primera
vez urea, un compuesto organico a partir de isocianato de plata, un compuesto
inorganico. Este descubrimiento fue muy importante en su tiempo, ya que derribo
la teoria vitalista, que propugnaba que para sintetizar un compuesto organico era
necesaria la participacion de un ser vivo que le comunicara su “fuerza vital’.
Aunque fue un descubrimiento casual, marco el nacimiento de la sintesis total y

estimuld a los quimicos de la época a intentar nuevas sintesis.

1.1 Sintesis quimicay orgéanica

En su definicibn Porto y Gardey (2022) indica que la sintesis quimica es un
procedimiento llevado a cabo para obtener un compuesto a partir de otras
sustancias mas simples. Su objetivo es producir nuevas sustancias a partir de
otras para el desarrollo de métodos mas econdmicos y eficientes. Para la sintesis
organiza se menciona que el desarrollo planificado de moléculas por medio de
reacciones quimicas se utiliza frecuentemente en la elaboracion de alimentos,

medicamentos y colorantes.

1.2 Reacciones de sintesis complejas

En su estudio de reacciones de sintesis (Toledo, 2022) inda que son mucho mas
complejas que A + B — C. Por ejemplo, las reacciones de sintesis organica
pueden involucrar mas de dos moléculas diferentes, y pueden mezclarse
productos junto con materias primas sin reaccionar. Pueden formarse moléculas
intermedias que provoquen la formacion de productos secundarios. Ademas,
segun la orientacion de las dos moléculas reactivas que colisionan, se pueden
formar tanto el producto deseado como productos secundarios, lo que puede
afectar a la pureza del producto, Cuando dos o méas reactivos se combinan para

formar una molécula mas compleja, la composicion de la mezcla de reaccién final
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depende de las condiciones en las que se lleve a cabo la Figura 1.1 se muestran
los factores que influyen en la reaccion de la sintesis para la obtencién de una

molécula deseada y minimizar la obtencion de moléculas secundarias.

Factores que influyen en las reacciones de
sintesis

Il

Calidad de los reactivos y
catalizadores

i1

[ Condiciones de las reacciones ]

. 5

[ Equipo de reaccion ]

l [ Seguridad ]

[ Cinética de reaccion ] '

Aislamiento y pureza del

producto

Figura 1.1. Principales factores que intervienen en la sintesis de 6xido de grafeno.
1.3 Carbono

En su estudio del carbono (Amor, 2017) indica que llamamos “carbono” a un
atomo formado por 6 protones, 6 neutrones y 6 electrones. Como tiene 6 protones,
ocupa el sexto lugar en la Tabla Periddica. La masa del carbono es de 12.0111
uma (unidades de masa atomica unificada o Dalton). Debido a que este atomo
cuenta con 6 protones y 6 neutrones, es llamado carbono-12 y se trata del isétopo

de carbono mas abundante en la tierra con una presencia de mas del 98%,



Tecnoladgico de Estudios Superiores de Tianguistenco-Ingenieria Ambiental
T —
seguido del carbono-13 (6 protones y 7 neutrones) con una abundancia
aproximada de 1.07% y trazas de carbono-14 (6 protones y 8 neutrones), este
elemento representa el 0.5% de la Via Lactea, y es el cuarto elemento mas

abundante de la galaxia y es la base de todas las formas de vida conocidas.

La Figura 1.2 muestra los tipos de is6topos de carbono que existen, en los que se
encuentran los estables y los inestables junto con la composicion de protones y

neutrones que tiene cada uno de ellos al igual que su abundancia en el planeta.

ISOTOPOS DE CARBONO
ESTABLES INESTABLE (radiactivo)
3 P Q A
7 ) : N | 9 _’. N 9
¥ Al (Y AREAY 'y 27 T /\4N 'S /% @ Neutron
| N AT S { N7 9 ' - ¢ ) Electron (—)
Carbono-12 Carbono-13 Carbono-14
& 6 protones W 6 protones & 6 protones
& 6 neutrones & 7 neutrones & 8 neutrones
6 electrones ) 6 electrones W 6 electrones )
a Abundancia
98,89% 1,10% 1,0 x10™% natural

02018 Al Casado

Figura 1.2. Tipos de is6topos de carbén (Casado, 2019)

1.4 Grafeno

En su estudio del carbono (Amor, 2017) indica que el grafeno es uno de los
llamados “nuevos materiales” que vienen a construir la tecnologia del mafana.
Llamamos “grafeno” a un al6tropo del carbono caracterizado por ser una unica
capa de atomos de carbono organizados en forma hexagonal. Su nombre fue
dado por H.P. Boehm y su equipo en 1986, en el que combinaron la palabra

“grafito” y el sufijo —“eno” que refiere a los hidrocarburos aromaticos policiclicos.
R —
6
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Aunque su aislamiento y estudio fueron realizados en 2004 por André Geim y

Konstantin Novoselov galardonados en 2010 con el Premio Nobel en Fisica

La Figura 1.3 muestra de forma gréafica la estructura molecular del grafeno
organizada en forma hexagonal.

Figura 1.3. Estructura molecular del grafeno (Paz, 2018).

Los alotropos son propiedades con la que cuenta una sustancia de poseer
estructuras atémicas diferentes, para el caso de carbono cuenta con 3 alétropos
gue se muestran en la Figura 1.4

?
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oo » o 2 2 e %
o 2 9 ] 3 o 2?
> oo 2 Y » ®
] - Y ] 'y
9 =) 29
° ?® £y L 34
- 2 4 oy @
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2 > 9 2 2 ° Y
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Grafito Diamante Fulerenos

Figura 1.4. Estructura molecular del grafito, diamante y Fulereno (Shutterstock, 2023).
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1.4.1 Polimorfismo

En su estudio de Relevancia del polimorfismo en el area farmacéutica (Sanchez et
al., 2007) menciona que el polimorfismo se define como la capacidad de una
sustancia de existir en dos 0 mas fases cristalinas que tienen diferentes arreglos o
conformacion de las moléculas en el cristal, lo que repercute en sus propiedades
fisicoquimicas, siendo la capacidad que tiene un compuesto para cristalizar en
mas de una estructura cristalina. En el carbono existen en forma de grafito,
diamante y fulereno, como se muestra en la Figura 1.4. Los polimorfos presentan
las mismas propiedades en estado liquido o gaseoso, pero se comportan de forma
distinta en estado solido, los diversos polimorfos de una sustancia suelen

presentar comportamientos fisicoquimicos diferentes.

En su estudio Quimica Polimorfismo (Costa, 2018) indica que el polimorfismo es
relativo a la ciencia de los materiales y a la quimica organica y se define como la
capacidad de una especie quimica para existir en mas de una forma o estructura
cristalina. En el estado cristalino, las moléculas presentan un alto orden
estructural, dando lugar a la celdilla unidad, que puede ser monoclinica, triclinica,

tetragonal, hexagonal, romboidal y cubica.

1.5 Carb6n activado

Los primeros escritos sobre la adsorcion en carbones porosos datan del afio 1550
A.C, encontrados en un antiguo papiro egipcio, y posteriormente, aplicaciones
descritas por Hipocrates y Plinio el Viejo, principalmente con fines medicinales. En
su estudio de Condiciones Operacionales en el Proceso de Preparacion de
Carbdn Activo de Cascara de Naranja Garcia y Granillo, (2017) indica que, en el
siglo XVIII, carbones hechos de sangre, madera y animales, se utilizaron para la
purificacion de liquidos. Todos estos materiales, que pueden considerarse como
precursores de carbones activados, sélo estaban disponibles en polvo. La primera
aplicacion documentada del uso de carbon activado en fase gas data del afio

1793, cuando el Dr. D.M. Kehl utiliz6 el carbén vegetal para eliminar los olores
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emanados de heridas gangrenadas y la primera aplicacion industrial del carbén
activo tuvo lugar en 1794, en Inglaterra, utilizadndose como agente decolorante en
la industria del azucar. Esta aplicacion permanecioé en secreto durante 18 afios

hasta que en 1812 aparecio la primera patente.

1.5.1 Adsorcién

En su estudio Tubert y Talanquer mencionan que la adsorcion es un fenbmeno
fisicoquimico de gran importancia, debido a sus aplicaciones mdultiples en la
industria quimica y en el laboratorio. En particular, resulta fundamental en
procesos quimicos que son acelerados por la presencia de catalizadores cuyo

estado de agregacion es distinto al de los reactivos.

1.5.2 Carbones activado

En su estudio de obtencidn y caracterizacion de carbon activado (J. Filippin et al.,
2017) indica una serie de carbones porosos preparados artificialmente a través de
un proceso de carbonizacién y activacion, para lograr un elevado grado de
porosidad y una gran superficie interna. Es decir que es un producto obtenido a
partir del carbon amorfo, mediante un tratamiento de activacion con el fin de
incrementar su area superficial hasta 300 veces debido a la formacién de poros
internos, pudiendo alcanzar areas de 1200-1500 m?/g de carbdn. Las placas estan
separadas, tienen distintas orientaciones y existen espacios entre ellas, que se
denominan poros, que brindan al carbén activo su principal caracteristica, una

gran area superficial y, por lo tanto, una alta capacidad adsorbente.

Los carbones activos son materiales porosos, amorfos que se preparan
guimicamente para que tengan un elevado grado de porosidad y alta superficie
especifica interna. Estas caracteristicas, junto con la naturaleza quimica de los
atomos de carbono le dan la propiedad de atraer y atrapar ciertas moléculas del
fluido que rodea al carbdn. A esta propiedad se le llama “adsorcién”; al sélido que

adsorbe se le denomina adsorbente y a la molécula atrapada, adsorbato.
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En su estudio de grafeno (Amor, 2017). indica que la estructura del carbon activo,
constituida por un conjunto irregular de capas de carbono con espacios producidos
por los huecos creados por el plegamiento de las capas, es lo que constituye la

porosidad

1.5.3 Precursores del carbon activado

Son materiales procedentes de biomasa vegetal y se obtiene por carbonizacion y
activacion, se ha reportado el uso de madera, huesos, cascaras de semillas de
frutos, hullas, lignitos, turbas, neumaticos en desuso y lodos de depuradoras, con

el fin de obtener un alto grado de porosidad (J. Filippin et al., 2017).

1.5.3.1 Residuos de cascara de pifia

En su estudio de la valorizacion de la Ananas comosus (Pinku et al., 2023) indica
que la pifia (Ananas comosus) pertenece a la familia bromeliaceas y se cultiva en
zonas tropicales y subtropicales, tiene un alto contenido de humedad, alto
contenido de azucar, contenido de &cido ascorbico sélido soluble y un bajo nivel
de fibra cruda. la pifia proporciona el 9,13% de la parte media, el 13,49% de la
cascara, el 14,5% de la pulpa, el 14,86% de la parte superior y el 48,05% de los
productos terminados, la pectinasa es una enzima de la pifia que tiene un alto
valor en el mercado y es ampliamente utilizada en las industrias alimentaria y textil
al igual que su abundante disponibilidad de fitoquimicos, antioxidantes,
biocombustibles y compuestos fendlicos, se pueden utilizar en enfoques
biotecnoldgicos sélidos para el uso sostenible de diversos subproductos. La pifia
tiene potencial para ser utilizada en el desarrollo de nuevos productos debido a su
maximo contenido en vitamina C y polifenoles, asi como sus altos niveles de fibra
dietética e hidratos de carbono. los sectores agricolas producen grandes
volimenes de residuos de biomasa a nivel mundial, lo que puede ser problemético
para el medio ambiente ya que al dejar descomponer los residuos de pifia tiene
como consecuencia la proliferacion de moscas y roedores, ademas dafian el suelo
y la salud publica, por tales motivos se desea reutilizar los desechos generados a

partir de la cascara de pifia para obtener subproductos sostenibles que puedan
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ayudar a aliviar las preocupaciones ambientales e impulsar el crecimiento
econdémico. Los desechos de hoja de pifia tienen un contenido de lignina de
13,05%, un contenido de hemicelulosa de 21,02% y un contenido de celulosa de
41,15%. Debido a sus altos niveles de lignina, celulosa y hemicelulosa, es
apropiada como materia prima para la generacion de azUcar fermentable para la
produccion de energia, la presencia de los grupos carboxilo, carbonilo e hidroxilo
se puede utilizar como precursor en la produccién de carbon activado. La corona
de pifia contiene carbono (39,52%), hidrogeno (5,51%), nitrégeno (13,82%) vy
azufre (0,46%), también contienen pulpa (2,41 + 0,05%), pH (3,94), sélido soluble
total (1,51%), acido (0,32%), fructosa (0,82 = 0,05%) y glucosa (0,53 + 0,02%).

En su estudio de biomasa lignocelulésica (Yacuzzi et al., 2017) menciona que la
biomasa lignocelulésica ha sido considerada como una de las alternativas mas
prometedoras como plataforma alternativa a los recursos fosiles. La biomasa se
genera a partir de €0, atmosférico, agua y luz solar, disponibles a través de la
fotosintesis biolégica. Por lo tanto, ha sido considerada como la Unica fuente
sostenible de carbono orgénico en la tierra y el equivalente perfecto al petréleo,
con una emision neutra de carbono esto quiere decir que implica alcanzar un

resultado neto de cero emisiones de gases de efecto invernadero.

e Celulosa: Se trata de un biopolimero, que esta formado por una cadena
larga de hidratos de carbono, compuesta exclusivamente por moléculas de
glucosa (B-glucosa) unidas entre si por puentes de hidrégeno.

e Hemicelulosas: Las hemicelulosas forman parte de la sustancia de soporte
y estructural de las paredes celulares y constituyen de un cuarto a un tercio
de la masa vegetal, son amorfas y no forman estructuras superiores.

e Lignina: Es un heteropolimero que forma parte de la pared celular del
tejido vascular de las plantas y provee rigidez estructural, asi como

resistencia a la tension y presion hidrica.
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En la Figura 1.5, muestra la composicién quimica de la biomasa lignocelulésica

con sus principales componentes.

Cellulosa

2 % Emicellulosa v —2 A
9 HO. HO.
%] \ OH - OHg - OHy o
Z e ) /\.'\ HO 9 HO' o ° HO o 0 HO
=X ) OH OH OH
o 2 . o o OH
= : % z HO- 0 HO- 0

Figura 1.5 Composicién quimica de la biomasa lignoceluldsica (Afanasjeva, 2019)

En su estudio de cascara de pifia como adsorbente (Ardila et al., 2018) menciona
varios adsorbentes derivados de biomasa lignoceluldsica, tales como maiz,
cascara de arroz, hojas de té, cascara de coco, cafias de bambu y desechos de
yute, entre otros, se han estudiado para la remocién de contaminantes en aguas
residuales. El uso de la pifia (pulpa, cascara, tallo y hojas) como material
adsorbente no ha sido la excepcion se reportd que el bio carbon obtenido a partir
de gasificacién de residuos de la pifia, ha exhibido capacidades de adsorcién
comparables o incluso mejor a la capacidad de adsorcién de carb6n activado

comercial sobre diversos contaminantes organicos, inorganicos y metalicos.

12
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En su estudio de Comportamiento de la bioadsorcion (Melgarejo, 2021) inda el
uso de pifia (pulpa, cascara, tallo y hojas), se ha encontrado que pueden llegar a
remover hasta el 84% del colorante, valor inferior al que se consigue utilizando
carbon activado comercial como adsorbente, se destaca que estos adsorbentes
resultan ser de bajo costo y efectivos para la remocion de los colorantes en
matrices acuosas y para la remocion de contaminantes como: azul de metileno,

azul turquesa G, azul basico BB3, verde basicoBG4, rojo Congo.

En su estudio (Yacuzzi et al., 2019) indica que la biomasa lignocelulésica se
proyecta como una fuente renovable, y su transformacion puede disminuir las
emisiones de CO, y la contaminacion atmosférica. Se puede utilizar para producir
biocombustibles, biomoléculas y biomateriales, el componente principal de la
biomasa lignoceluldsica; la celulosa, es considerada como el mejor candidato
potencial para la sustituciébn de polimeros a base de petréleo debido a sus

propiedades ecoldgicas como la biocompatibilidad y la biodegradabilidad.
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1.6 Activacién de carbon con acido fosférico

-
Método para la obtencion de carbdn activado a partir de residuos de

cascara de pifia

Recoleccion de materia prima =) Residuos de Ananas comosus
Secado =) Estufa 80 °C por 24 horas
4
carbonizacion =) Mufla 350 °C por 1 hora
4
impregnacion m) H,PO, (85 %): 2, 4, 6 ml/g de
i precursor por 4 horas
activacion
‘ =) Estufa: 250 °C por 24 horas
Enfriamiento =) Desecador
Lavado =) Agua destilada
Secado =) Estufa 40 °C por 24 horas
4
Molienda y almacenado =) Tamiz N° 100 tamafio de particula

0.15 mm recipiente seco

Figura 1.6. Obtencidn del carbon activado (Caprista et al., 2020).
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1.6.1 Capacidad de adsorcion del carbon
En su estudio de carbon activado (UNCA,2019). Se basa en el concepto de
adsorcion como un proceso por el cual los atomos en la superficie de un sélido
son atraidos o retenidos, estas fuerzas de atraccién son conocidas como Fuerzas

de Van Der Waals.

1.7 Obtencidn del grafeno (OG)

En su estudio de grafeno (Farias et al., 2017) indica que, si se separa del grafito
una Unica lamina de atomos de carbono, obtendremos grafeno, el cual es un
material que forma una red cristalina con forma de panal de abejas (hexagonal) y
un atomo de espesor. Es bidimensional (2D) debido a que presenta una
hibridacién sp?, dando como resultado que, por cada atomo de carbono, quede
libre un electr6n de su ultima capa de valencia, sin formar enlaces, creando de
esta forma una nube electronica por toda la lamina del grafeno la cual le transfiere

una estructura electrénica.

1.7.1 Oxido de grafito (OGt)

Como nos menciona en su estudio Sintesis y caracterizacion de 6xido de grafito
(Barrera, 2016). Indica que el 6xido de grafito (OGt) derivado del grafito es un
material de estructura en capas similar a éste en donde el plano de atomos de
carbono contiene grupos funcionales oxigenados (dtomos de carbono sp?®
responsables de su caracter eléctricamente aislante) y regiones aromaticas no
oxidadas distribuidas de manera aleatoria, fue reportado por primera vez en 1840
por Schafhaeutl y posteriormente por Brodie en 1859 el cual explorando la
reactividad del grafito adiciond a este una mezcla de clorato de potasio y acido
nitrico fumante. Brodie determind que el material estaba compuesto por carbono,
hidrégeno y oxigeno debido a un incremento en su masa total en comparacion con
el grafito y que al calentar a temperaturas mayores a 200°C la composicion de C:
H: O se modific6 como resultado de una pérdida de &cido y 6xido carbdnico. El
material era dispersable en agua debido a las fuerzas de interaccién del agua y del

material oxigenado lo que lo llevé a proponer el término “acido grafitico”. En 1957

e
e —
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Humeros y Offeman propusieron un metodo eficiente tratando al grafito con una
mezcla de acido sulfurico concentrado, nitrato de sodio y permanganato de

potasio.

Como nos menciona (Garcia, 2020) “El recurso primario de obtencion es el grafito,
cuya transformaciéon a oxido de grafeno (OG) se logra mediante técnicas que
consiguen separar de este material las placas de grafeno que lo conforman. Las
técnicas empleadas son la exfoliacion mecénica con cinta adhesiva, la
intercalacion de iones entre las placas, la exfoliacibon en fase liquida o la
deposicion fisica o quimica de vapor normalmente, la obtencion del oxido de
grafeno (OG) por esta via se consigue a través de la oxidaciéon del grafito a base

de una mezcla de agentes oxidantes.

Para separar las capas de grafeno que conforman el grafito, resultan de la rotura
parcial de su estructura hibrida sp? una vez realizado este paso, se requiere de un
proceso de exfoliacién en el que el 6xido de grafito (OGt) dispersado en agua

deriva en lo que conocemos como 6xido de grafeno (OG)”

En su estudio (Barrera, 2016) también nos menciona que Los grupos funcionales
oxigenados favorecen la exfoliacion del material dando lugar a laminas de 6xido
de grafeno (OG) en dispersion coloidal estable, esto debido a que no solo inducen
un aumento en la distancia interlaminar, sino que les confieren un caracter polar e
hidréfilo a las laminas. Al oxidar grafito por el método de Hummers y exfoliar se
van obteniendo laminas de Oxido de grafeno (OG) las cuales son reducidas
mediante un agente reductor quimico obteniendo hojas de grafeno. Por primera
vez el uso de la hidracina como agente reductor para eliminar los grupos
funcionales oxigenados a través de la formacion y eliminacién de complejos de
epoxido, desde entonces ha sido una de las técnicas mas usadas ya que ha
permitido un alto grado de reduccion parcial. Se han reportado otros agentes

reductores tales como hidracina hidratada, borohidruro de sodio (NaBHa4), vitamina
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C y otros agentes organicos tales como hidroquinona, p-fenilendiamina o

hidroxilamina.

it Hymmer's Reduccion
ﬁ ﬁ .

A AT G BT Y.

Grafit
e Oxido de Grafito Grafeno

Figura 1.7. Proceso de conversion de grafito a grafeno en monocapa (1.Q. Barrera, 2016).

En su estudio de la estabilidad de 6xido de grafeno (Garcia, 2013) indico que para
llevar a cabo la oxidacion del grafito (OGt), existen diferentes métodos; el quimico
britAnico B.C. Brodie en el afio 1859, observo la estructura del grafito y su
reactividad. Una de las reacciones que empled, utilizé clorato potasico (KCIO3) en

una mezcla de grafito y acido nitrico fumante (HNO3)

La Figura 1.8 Muestra los procesos de sintesis de grafeno, primero se lleva a cabo
una oxidacion para pasar de grafito a 6xido de grafito (OGt) y posteriormente se
realiza una exfoliacion para pasar de 6xido de grafito (OGt) a 6xido de grafeno
(OG).

| IA.)Oxmcn}n ‘ IB.)Exloluc‘vim I |

Figura 1.8. Procesos de sintesis de Grafeno (Garcia, 2013)
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1.7.2 Sintesis de 6xido de grafeno

En su estudio de Sintesis y caracterizacion de grafeno, por del método de
Hummers y posterior reduccién térmica con acido ascorbico (Soto et al., 2015)
indica que la sintesis de grafeno se lleva a cabo en dos etapas importantes:
oxidacion y reduccion. Cada una de estas etapas conlleva diferentes métodos y
reactivos, los cuales le confieren propiedades y caracteristicas propias a los
productos transitorios del grafeno. Estos productos mejor conocidos como Oxido
de Grafeno (OG) y Grafeno reducido (Gr) han ido tomando relevancia en la
investigacion. El 6xido de grafeno (OG) tiene propiedades interesantes y diversas,
algunas de las caracteristicas de este compuesto es que se comporta como un
buen aislante, ademas se le atribuyen propiedades antibacterianas. Los métodos
de oxidacion para el grafito generan cambios en su estructura quimica y depende
de los reactivos utilizados para su elaboracién; el método de Hummers resulta ser

el mas eficiente para la oxidacion del grafito

En su estudio del grafeno (Farias et al., 2017). Nos menciona que, para poder
sintetizar grafeno a partir de grafito mediante el método de reduccion quimica, es
necesario primero oxidar las laminas del grafito y agregar grupos funcionales entre
capa y capa con el fin de separarlas, una vez incrementada la distancia
interlaminar, se reduce el material, eliminando los grupos funcionales, obteniendo

asi el grafeno.

En la oxidaciéon del grafito con agentes oxidantes fuertes, se introducen
funcionalidades oxigenadas en la estructura de grafito, que no sélo expanden la
separacion de capas, sino que también hacen que el material sea hidrofilo (lo que

significa que puede dispersarse en agua.

En su estudio de Sintesis y Caracterizacion de Oxido de Grafeno reducido (Tovar,
2017) indica que esta propiedad permite que el oxido de grafito (OGt) sea
exfoliado en agua usando ultrasonido, agitacion, o una combinacion de los dos;

produciendo en Ultima instancia grafeno oxidado de una capa o con algunas
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capas. El ultrasonido puede ser una manera muy eficaz de exfoliar el 6xido de
grafito, y es extremadamente exitosa en exfoliar el grafeno; sin embargo, también
puede dafiar gravemente las hojuelas de grafeno, reduciéndose en tamafio de
superficie de micrometros a hanémetros, y también produce una amplia variedad

de tamanfos de plaquetas de grafeno.

1.7.3 Caracteristicas del 6xido de grafeno (OG)

En su estudio (Soto et al., 2015) indica que el 6xido de grafeno es un buen
aislante debido a la integracion de grupos funcionales que ocasionan la perdida de
la aromaticidad, adquiriendo dicha propiedad. Ademas, de ser un material

higroscopico e hidrofilico (por los grupos funcionales).

En su estudio (Tovar, 2017) menciona que el 6xido de grafito (OGt) y el 6xido de
grafeno (OG) son muy similares quimicamente, pero estructuralmente son muy
diferentes. La principal diferencia entre el OGt y el OG es el espaciamiento
interplanar entre las capas atomicas individuales de los compuestos, que es
causado por intercalacion de agua. Este espaciamiento incrementado, causado
por el proceso de oxidacion, también interrumpe la red de unién sp?, lo que
significa que tanto el éxido de grafito como el OG se describen a menudo como

aislantes eléctricos.

En su estudio de 6xido de grafeno y sintesis (Salas y Reséndiz, 2018) indican
qgue En el estudio de los materiales es importante conocer la estructura quimica
que rige al material, ya que con este se pueden obtener diferentes propiedades
fisicas, quimicas y mecanicas del material, dando la oportunidad a posibles
aplicaciones. Este material es amorfo, sin embargo, de manera general el 6xido de
grafeno se puede describir como una lamina bidimensional que contiene atomos
de carbon en forma de panal de abeja con grupos funcionales de hidroxido y

oxigeno
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Figura 1.9. Estructura quimica general del éxido de grafeno (Salas et al., 2018).

1.8 Sintesis de grafeno mediante el método Hummers

La Figura 1.10 se muestra la preparacion del 6xido de grafito mediante el método

Hummers.

Preparacion del éxido de grafito (GO} por el método de
Hummers

<

[En un matraz redonde se disohid 2.5g [ Al terminar de agrager se

de grafito suswe comercial en 34.5 mL sumentd la temperstura 8 =
de éﬂ-’lljﬂ EIJH:Lrl'iI:H:I {H-;EH}..:I sl 10%. Sele kT bﬂjﬂ Hg‘tﬁﬂiﬁn constante &
adiciond 4.5 g de permanganato de 1000 rpm durante 2 horas.

pofasio (KhnuO).
S

_ . Posteriormente se le agregd gota
Se adicionaron 10 rr.irde ung solucion de s gotz B8 ml de agua destilads
H. Ty al 30%, se dejd en reposc durante sumentsnde s tempersturs s
40 mln._E‘re lave y centrifugo a 1500 rpm B4°C. Enseguida =l calentamiento
por 3 min. fue finalzado y s mantuvo en

| agitacion durarte 15 min.
S
La muestra obtenida [3.058 g} s= volvio a Al termimar 138 mbL de agua destilada
tratar shora con 69 mbL de Acido sulfdrico fusrcn agregados y se dejd 15 min.
concentrado, 8 g de permanganato de En agitzcion. Pasando ase tiempa, 20
poiasio, con agitscicn constante duranie 2 X mlL de H:O; se agregaron a la
horas. muestra y e dejd reposar
S

Tras &l reposo s2 reslizd el lavado del Al producto ssco obienido, =2 le
sdlido cbtenido, mediante centrifugacion agregd 200 mL de agua destilada y
con 1L de solucion 1:10 de HCl en agua a fue sometido a fratamiento con banio
1500 rpm durante 5 min. El precipitado se ultrazanice & 250 MHz duranie 1
z2o0 8 50°C en estufa por 24 horas hora 15 minutos.

Figura 1.10. Método de Hummers para la sintesis de grafeno (Soto et al., 2015).
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En su estudio de Analisis estructural de Oxidos de Grafeno (X. Colom et al., 2020)
indica que, hasta el momento, se conocen distintos métodos para obtener grafeno:
crecimiento epitaxial sobre superficie eléctricamente aislante, deposicion quimica
en fase vapor (CVD), exfoliacion micromecéanica de grafito, sintesis solvotérmica y
reduccion de Oxido de grafeno (OG). El 6xido de grafeno es un compuesto no
estequiométrico que consiste en una red de atomos de carbono sp? similar a la del
grafeno, pero que incluye grupos funcionales intercalados que contienen oxigeno.
La técnica de obtencion de OG mas utilizada es la oxidacion de grafito con
agentes oxidantes fuertes. Actualmente, los tres métodos principales para la
oxidacion son el propuesto por Staudenmaier el propuesto por Hummers de todos
ellos, es el método mas utilizado que consiste en la oxidaciébn de escamas de
grafito durante 5 dias en una solucion de NaNO5; y KMnO, en presencia de H,SO,
posterior lavado con una disolucion de H,SO, y una dUltima reaccidbn con una

solucién de H,0, para completar el proceso de oxidacion.
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2.1 DESARROLLO EXPERIMENTAL
La Figura 2.1 muestra un esquema general de la metodologia realizada, en ella se
describe el desarrollo experimental para la obtencién de 6xido de grafeno, iniciando desde

su recoleccion hasta la caracterizacion del material obtenido.

Recoleccion y acondicionamiento de los residuos

Activacién quimica con acido fosférico al 85 % residuos
frescos

Activacion quimica con acido fosforico al 85%
residuos secos

Sintesis de 6xido de grafeno en la superficie del
material carbonoso mediante el método Hummers

Sintesis de oxido de grafeno en la superficie del
material carbonoso mediante el método Hummers
modificado

Caracterizacion de los materiales sintetizados mediante
Espectroscopia de rayos X de Energia Dispersa (EDS) y
Microscopia Electrénica de Barrido (MEB)

Figura 2.1 Procedimiento y descripcion de las actividades a realizar.
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2.2 Recoleccion y acondicionamiento de residuos

Los residuos de pifia se recolectaron en mercados ubicados en Tenango del Valle
y pueblos cercanos como Santa Maria Jajalpa, San Pedro Techuchulco y San
Miguel de Ocampo, fueron obtenidos en puestos de fruta, puestos de jugos y

puestos de coctelerias.

Figura 2.2 Residuos de cascara y hoja de Ananas comosus (pifia)

2.3 Activacion quimica con acido fosférico al 85% con residuos frescos
En la Tabla 2.1 se muestran las dos activaciones quimicas, que se llevaron a cabo

para la obtencion de materiales carbonosos.

Tabla 2.1 Condiciones experimentales para obtener materiales carbonosos.

Condiciones de los residuos de Anana comusus (Pifia) para su activacién quimica

Activacién quimica con acido fosférico al | Activacidon quimica con acido fosfdrico al 85%
85 % residuos frescos residuos secos

Los residuos se utilizaron frescos, los cuales | Los residuos se cortaron, y se secaron
se cortaron y colocaron en vidrios de reloj para | previamente en un concentrador solar por
ser pesados, después se colocaron en tubos | aproximadamente 24 horas, después se pesaron
de ensayo agregando acido fosférico al 85%, y | y colocaron en tubos de ensayo agregando acido
se colocaron en el concentrador solar por un | fosférico al 85%, las muestras se colocaron
tiempo de 8 horas y 16 horas a temperatura | nuevamente en el concentrador solar utilizando
ambiente para su activacion. un periodo maximo de 5 horas y retirando una
muestra cada hora para determinar las
condiciones mas adecuadas para la obtencién del
material.
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Para la activacion quimica se evaluaron dos condiciones diferentes, una utilizando
un concentrador solar por un tiempo de 8 horas y la otra a temperatura ambiente

con un tiempo de 16 horas como se muestra en la Figura 2.3.

Metodologia

Activacion quimica con acido fosfarico
al 85 % y residuos de coronay cascara
de pina

4

Recoleccion de
residuons

4

Corte de coronay
cascara de pina

¥

L . . Activacion a
Activacion con Adicion de acido ; ot
concentrador — fosforico al 85% SMPErAt
ambiente
solar
[ 4 horas | [ 16 horas ‘

Figura 2.3 Metodologia de activaciéon quimica.
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T ————————————————————————

Se realizo un disefio de experimentos, para determinar las mejores condiciones en

cuanto al tipo de residuos (cascara o corona de pifia), a la cantidad en gramos de

los residuos y la cantidad en volumen de &cido fosférico para la activacion,

tomando en cuenta que los residuos se trabajaron frescos, en la Tabla 2.2 se

observa el disefio de experimentos obtenido.

Tabla 2.2. Experimento A, para la obtencion de las mejores condiciones de la muestra.

Tipo de Cantidad de Cantidad de
Muestra residuo residuo (g) acido
fosférico (mL)
Al Cascara de 8.057 15
pifia
A2 Cascara de 8.038 15
pifia
A3 Cascara de 8.069 15
pifia
A4 Cascara de 8.033 15
Utilizando un pifia
concentrador A5 Corona de 8.025 15
solar pifia
A6 Corona de 8.029 15
pifia
A7 Corona de 8.023 15
pifia
A8 Corona de 8.038 15
pifia
Bl Cascara de 8.037 15
pifia
B2 Cascara de 8.035 15
pifia
B3 Cascara de 8.035 15
pifia
Temperatura B4 Cascara de 8.023 15
ambiente pifia
B5 Corona de 8.071 15
pifia
B6 Corona de 8.065 15
pifia
B7 Corona de 8.081 15
pifia
B8 Corona de 8.024 15
pifia
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2.4. Activacion quimica con &cido fosférico al 85% con residuos secos
De acuerdo con el disefio de experimentos de la Tabla 2.2, se elaboré un
procedimiento para obtener las mejores condiciones de activacion para el material

carbonoso de los residuos (cascara y corona de pifia) como se muestra en la
Figura 2.4

Matodologia para | activacién qui mioa adiclonando Soldo fostdrico al B5%
wilizando residuos de pifis gecndos enun concantrador solar,

solar durante 1 dia para ser
F408d03 .

$o retiraron de los tubos
de enzayo y se Quitd I
mayor cantidad de lquido
de iy muestrs,

Se agregwon 5 mi de
Soldo tostérioo ol 05 %

Fueron colooadas en vidrios de relo)y posteriomante se llevaron o
conoentrador solar durante 7 dias pars terminae su seoado ylormr
una estructurs en forma de ombén,

Figura 2.4. Método cinético para la activacion quimica.
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Se elaboré un disefio de experimentos para determinar el tiempo de activacion

para que los residuos secos se convirtieran en material carbonoso Tabla 2.3.

Tabla 2.3. Experimento con residuos secos

No. de Cantidad de Cantidad de &cido Tiempo en el
muestra residuo de pifia (g) Fosférico (mL) Concentrador solar (h)
1 4 5 1
2 4 5 2
3 4 5 3
4 4 5 4
5 4 5 5

Después del proceso de activacion las muestras se lavaron con agua destilada y
posteriormente se neutralizaron para retirar la mayor cantidad de &cido fosforico
(H;PO,), utlizando hidroxido de sodio (NaOH) como indicador fenolftaleina
(C,0H.40,), en agitacidbn constante, hasta que el agua mostrara un color rosa

intenso para indicar la neutralizacion.

2.5 Sintesis de o6xido de grafeno en la superficie del material carbonoso
mediante el método Hummers
Para la elaboracion de la sintesis se utilizaron las muestras de la activacion
quimica con residuos frescos y se tom6 como referencia el método de sintesis
descrito por (Soto et al., 2015).

Se probaron las cantidades de reactivo que utilizaron en el trabajo realizado por
Soto et al. (2015), y con base en los gramos de grafito (0.2 g) en forma de carbén,
obtenidos en la activacién quimica con residuos frescos se realizaron los calculos

empleando una regla de tres como se muestran en la Tabla 2.4.
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Tabla 2.4 Cantidades de reactivos y de grafito a utilizar en la sintesis
Reactivos y cantidades que se utilizaron en la sintesis de grafeno

Acido Sulfarico H,50, Peréxido de Hidrogeno H,0,
Grafito Acido sulfdrico Grafito Peroxido de
hidrogeno

259 wp 345ml

25 10 ml
02g = 2.76ml g ->

0.2¢g —-p 0.8 ml

Permanganato de Potasio KMnO, Agua destilada H,0
Grafito Permanganato de Grafito Agua destilada
potasio

25¢g =) 10 ml

25 =» 45
g g 02g =» 0.8 ml

02g = 0.36¢

Para la obtencién de 6xido de grafeno (OG), se realizé un procedimiento de varias
etapas. En la etapa 1, se disolvié 0.2 g de grafito (en forma de carbono) obtenido a
partir de residuos de cascara de pifia en 2.76 mL acido sulfarico al 10%. Se le
adicionaron 0.36 g de permanganato de potasio y la reacciébn estuvo a una
temperatura de 35 °C bajo agitacién constante durante 2 horas como se muestra

en la Figura 2.5.

Figura 2.5. a) Reactivos utilizado y b) reaccién de sintesis.
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terminadas las 2 horas de reaccién, se comenz0 con la etapa 2, aqui se agregaron
5.5 mL de agua destilada gota a gota (a), se aumento la temperatura a 84 °C y se
mantuvo en agitacion constante durante 15 minutos (b), después se adicionaron
0.8 mL de solucion de peréxido de hidrogeno (H202) al 30 % y se dejoé en reposo
durante 40 minutos (c), después se lavo la muestra con agua destilada (d), y se
realizd una separacion de fases por medio de una bomba de vacio (e) colocando

en el concentrador solar para su secado (f) como se muestra en la Figura 2.6.

Con el material sélido de la sintesis anterior se determiné la cantidad de 6xido de
grafito (como carbono), la cual fue de 0.940 g y nuevamente se realizaron los

célculos utilizando una regla de tres como se indica en la Tabla 2.5.

Tabla 2.5 Reactivos y cantidades que se utilizaron en la etapa 3

Reactivos y cantidades que se utilizaran en la etapa 3 de la sintesis de grafeno
Acido Sulfarico H,S0, Per6xido de Hidrogeno H,0,
Oxido Grafito Acido sulfarico Oxido de Grafito  Perdxido de hidrogeno
3.059¢g e 69 ml 3.059 g =p 138ml
0.940 g =) 21ml 0.940 g = 42ml
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Permanganato de Potasio KMnO,

Agua destilada H,0

Oxido de Grafito
potasio

Permanganato de

3.059¢ -p 99

0.940g =P 2769

Oxido de Grafito

30590 wp

0.940g =p

Agua destilada
20 ml

6.14 ml

I ——

En la etapa 3, la muestra obtenida de 0.940 g de grafito (como carbono) se le

agregaron 21 mL de acido sulftrico (H2SO4) al 10% y 2.76 g de permanganato de

potasio (KMnQa4) en agitacion constante durante 2 horas (a), al téermino del tiempo

se adicionaron 42 mL de agua destilada, nuevamente se puso en agitacion por 15

minutos (b), después se agregaron 6.14 mL de peroxido de hidrogeno (H2032) al

30% y se dejé reposar (c), al término del reposo se separaron la fase sélida se

lavd con agua destillada (d), por dltimo se llevo la muestra sdlida al concentrador

solar (e y f) como se muestra en la Figura 2.7.

Figura 2.7 Procedimiento que se llevd a cabo en la etapa 3 de la sintesis de grafeno.
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2.6 Sintesis de Oxido de grafeno en la superficie del material carbonoso
mediante el método Hummers modificado

La sintesis de 6xido de grafeno se elabord utilizando la muestra HP5 (hoja de pifia
activada por 5 horas) de la activacion quimica con residuos secos empleando el
método Hummers modificado tomando como referencia a Zhang et al. (2022),
para la elaboracion de la sintesis, las cantidades utilizadas se basaron en los
autores anteriores y con base en los gramos obtenidos de grafito de la muestra
HP5 (0.145 g), se empled una regla de tres para conocer las cantidades de los

reactivos a utilizar en este método como se muestra en la tabla 2.6.

Tabla 2.6 Cantidades y reactivos a utilizar en la sintesis de grafeno del método 2.
Reactivos y cantidades que se utilizaran en la sintesis de grafeno en el método 2

Acido Borico H; B0, Acido sulfarico H,S0,

Grafito Acido Borico Grafito  Acido Sulfdrico

39 =» 39 30 =p 138ml

0.145¢g =p 0.145¢g 0.145g = 58ml
Permanganato de Potasio KMnO, Agua destilada H,0
Grafito Permanganato de potasio Oxido de Grafito Agua destilada

39 ) 12 g 39 = 150 ml
0.1459 w=p 0.58 g 0.145g == 65 ml

Peréxido de Hidrogeno H, 0, (30 %)

Grafito Peréxido de Hidrogeno
39 - 10 ml
0.145¢ —p 4.5 ml

El proceso de sintesis de 0xido de grafeno (OG) consistié en dos etapas que se

describen a continuacion.
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En la etapa 1, se utilizé el método Hummers modificado, usando 0,145 g de polvo
de grafito obtenido de la muestra HP5, se mezclé con 0,145 g de acido bérico
(H3BO03) y 5.8 mL de &cido sulfarico (H,S0,4) (a), la mezcla se colocé en un vaso
precipitado de 500 mL con agitacion mecanica (200-250 rpm) y este a su vez se
puso en un bafio de hielo y después se le agregaron 0,58 g de permanganato de
potasio (KMn0,) lentamente para mantener la temperatura de la reaccion por
debajo de 5 °C. Después se aumentd la temperatura a 20 °C y se agité (200-250

rpm) durante aproximadamente 3 h (b), como se muestra en la Figura 2.8.

Una vez que se cumplio el tiempo de agitacion del proceso anterior se comenzé la
etapa 2, la muestra se colocd en un matraz Erlenmeyer y se le afiadieron 65 mL
de agua desionizada y la solucién se agité durante 30 min, después se agregaron
10 mL de peroxido de hidrogeno (H,0,) al 30 % (c). Luego se lavé la mezcla con
una solucién acuosa de acido clorhidrico (HCI) para eliminar los iones metalicos y
se retird la mayor cantidad de humedad (d). EI material carbonoso se lavd
nuevamente con agua desionizada hasta que el sobrenadante fue neutro (e). El

producto resultante se secé en un concentrador solar duran 1 h (f), ver Figura 2.8.

Figura 2.8 Procedimiento se sintesis de grafeno mediante el método Hummers modificado.
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2.7 Microscopia Electronica de Barrido (MEB) y espectroscopia de rayos X
de Energia Dispersa (EDS)

Una vez concluida la sintesis se procedié a caracterizar los materiales, para
determinar su morfologia y composiciéon quimica (semicuantitativamente) mediante
el uso de un Microscopio Electronico de Barrido (SEM) modelo JEOL JSM-5900-

LD, acoplado a un Espectrofotobmetro de Dispersion marca Bruke

w
w
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3.1 Recoleccién y acondicionamiento de residuos
Los residuos de pifia se recolectaron en mercados ubicados en Tenango del Valle
y pueblos cercanos como Santa Maria Jajalpa, San pedro Techuchulco y San
Miguel de Ocampo, fueron obtenidos en puestos de fruta, de jugos y de
coctelerias, en la Figuras 3.1 a) y b), se observan los residuos de pifia en su forma
natural y en su acondicionamiento (cortados y secados) antes de sus tratamientos

para la obtencion de materiales carbonosos.

Figura 3.1. a) Residuos de hoja y cascara de pifia y b) Cortes de los residuos de hoja
y cascara de pifia.

En la Figura 3.1 b) se muestran los residuos de pifia cortados y puestos en un
refractario, los cuales se secaron en un concentrador solar (a una temperatura
aproximada de 30-40 C° por 24 horas), el uso de este concentrador se debié a que
se buscaba un proceso sustentable para la obtencion de los materiales

carbonosos. Después del secado se continuo el proceso de activacion quimica.

3.2 Activacion quimica con acido fosforico al 85 % con residuos frescos

Se utilizaron residuos frescos, para la activacion, la cual se llevé a cabo mediante
un pretratamiento quimico con &cido fosférico al 85%, el objetivo de esto era
incrementar la entrada de grupos carboxilos, asi como, mejorar la capacidad de
adsorcion, aumentar la porosidad e incrementar los grupos de unién. De acuerdo
con (Cortes, 2015) el objetivo de este tipo de activacion es solubilizar la
hemicelulosa, y dejar disponible a la celulosa. El pretratamiento se puede hacer

I —
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con &cidos diluidos o con acidos fuertes; la principal reaccion que se produce
durante el pretratamiento acido es la hidrdlisis de la hemicelulosa, especialmente
de xilano que es relativamente estable en &cido. De acuerdo con el disefio de
experimentos descrito en el apartado 2.2, las mejores condiciones obtenidas para
la cascara de pifia fueron el tratamiento A8, donde se utilizaron 8.038 g del
residuo, a los cuales se le adicion6 15 mL de &cido fosférico al 85%, y se
colocaron en un concentrador solar por un periodo de 8 horas para su activacion,
en la Figura 3.2 a), se observa el cambio fisico del material natural respecto al
activado quimicamente cuando finaliza el proceso, este Ultimo presenta
caracteristicas de un material carbonoso, sin embargo, debido a la temperatura de
activacion y a que los residuos se colocaron sin un secado previo, se observa que
esté presenta humedad y viscosidad, por lo tanto, no se considera apto para
continuar con el proceso de sintesis de 6xido de grafeno.

Figura 3.2 a) Corona de pifia después de la activacion quimica con el concentrador solar y b)
Cascara de pifia después de la activacidn quimica a temperatura ambiente.

En la Figura 3.2 b), se observa el material obtenido después del proceso de
activacion con acido fosforico al 85%, de acuerdo con el tratamiento B3 (8.035 g
de cascara de pifia, a los cuales se les adiciono 15 mL de acido fosférico por un
periodo de 16 horas a temperatura ambiente), descrito en el disefio de
experimentos del apartado 2.2, se observa que el material tuvo un cambio fisico
con respecto al natural, con estas condiciones tampoco se obtuvo un material
adecuado para la sintesis de Oxido de grafeno. Por lo anterior, se realizé una

modificacion al proceso de activacion quimica

I —
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3.3 Activacion quimica con acido fosforico al 85% con residuos secos

Para esta activacion se utilizaron los residuos de hoja de pifia (HP), los cuales se
secaron previamente por medio de un concentrador solar, después se llevo a cabo
la activacién quimica con HsPOs4 al 85% en el concentrador solar, variando el
tiempo de activacion de 1 a 5 horas, para determinar el mejor tiempo de activacion
del proceso descrito, ademas de obtener una mejor carbonizacién del residuo,
siendo el tiempo de 5 horas en donde se obtuvo un material con mayor formacién
carbonosa, el cual se denominé HP5 (Figura 3.3 ay b), se observa que el material
tuvo un cambio fisico y significativo con respecto al natural obteniendo un material
carbonoso, con una estructura solida adecuada para la elaboracion de la sintesis

de 6xido de grafeno en la superficie del material.

Figura 3.3 a) Muestras en concentrador solar y b) material carbonoso en muestra HP5.

El concentrador solar de acuerdo con (Moreno, 2019), sirve para concentrar la
energia del sol y hacer que se transforme en calor mediante el efecto
invernadero, elevando la temperatura, ya que permite aprovechar la energia solar
para llevar a cabo una deshidratacion y en este trabajo una activacién quimica de
residuos de tipo lignocelulosicos para la generacion de materiales carbonosos,
por lo anterior, la importancia de utilizar un concentrador solar es generar un
proceso sustentable para producir materiales de tipo carbén a partir de residuos
organicos. En la Figura 3.4 se muestra el concentrador solar que se utilizé en este

trabajo.
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Figura 3.4 Concetror solar.

3.4 Sintesis de 6xido de grafeno en la superficie del material carbonoso
mediante el método Hummers

Se realizdé la oxidacion del grafito utilizando la muestra HP5 (Figura 3.5a),
aplicando el método Hummers, de acuerdo con Soto et al. (2015), este método
resulta ser el mas eficiente para la oxidacién del grafito y la reduccion del 6xido de
grafeno. Sin embargo, al realizar este método con la muestra HP5, que se aplico
en la oxidacion del grafito para obtener éxido de grafeno no se llevd a cabo la
reduccion, dando como resultado un material de color marrén al final del proceso,
como se observa en la Figura 3.5b, esto pudo deberse a varios factores
relacionados con el proceso de oxidacion y reduccién, con las caracteristicas del
material carbonoso y a una reaccién incompleta, porque si el proceso de reduccion
no se completa adecuadamente, resulta en la presencia de areas de grafito no
oxidado o parcialmente oxidado, lo que puede dar lugar a un color marrén en lugar

de negro.

WA l‘ Y ot
Figura 3.5 Cambio de material carbonoso por medio del método Hummers.
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3.5 Sintesis de 6xido de grafeno en la superficie del material carbonoso
mediante el método Hummers modificado

Para la obtencidbn de oxido de grafeno (OG) se utiliz6 método Hummers
modificado usando &cido bodrico. Los resultados que se obtuvieron al final del
proceso fue un material con particulas finas casi polvo en comparacién con la
muestra inicial (HP5) cuyas particulas eran granuladas como se observa en la
Figura 3.5 a y b. Con la modificacion al método se obtiene éxido de grafeno,
debido a que se obtiene una coloracién negra del material y no marrén como en el
apartado anterior, debido a que retira las impurezas que no se pueden retirar en el
método Hummers tradicional, de acuerdo Zhang et al. (2022), este método de
Hummers modificado puede acortar el tiempo de reaccion a 1 h a temperatura
ambiente, inhibir eficazmente la generacion de grupos carbonilo y carboxilo,
eliminar la emision de gases toxicos de dioxido de nitrogeno (NO,) y tetréxido de
dinitrégeno (N,0H,), y aumentar el rendimiento en un 10% en la produccion de
OG. Sin embargo, el método Hummers tradicional todavia adolece de tres
desventajas que son: (a) la descomposicion del NaN0O; debido a que libera gases
toxicos en la oxidacion; (b) es dificil eliminar los iones Na+ y NO5- de las aguas
residuales; y (c) la alta concentracion de carbonilo y carboxilo, grupos en los
margenes de OG ya que es contraproducente para una reduccion eficiente.

Figura 3.6 Obtencién de 6xido de grafeno mediante el méodo Hummers modificado.
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3.6 Caracterizacion de los materiales por MEB-EDS

El microscopio electrénico de barrido (MEB) acoplado a Espectroscopia de rayos
X de Energia Dispersa (EDS), es una técnica instrumental que permite observar y
caracterizar la superficie de los materiales, en este trabajo se utilizé para observar
la morfologia de los materiales carbonosos que se obtuvieron de residuos de hoja
de pifia, asi como saber de manera semicuantitativa la composicion elemental de
dichos materiales. De acuerdo con Rosas (2024), es una técnica de
caracterizacion superficial no destructiva que proporciona informacién morfolégica

y de composicion quimica de los residuos y materiales.

En la Figura 3.7 a 'y b, se observa el material de partida en su forma natural (HP) y
la micrografia obtenida por medio del MEB, en el que se observan fibras con poros
en la superficie del material, caracteristico de este tipo de materiales
lignocelulésicos. Resultados semejantes obtuvieron Morales en 2021 menciona
gue los residuos son las hojas fibrosas que estan constituidas principalmente del
85% de holocelulosa, de la cual aproximadamente el 74% lo representa la a-
celulosa, teniendo un bajo contenido de lignina de alrededor de 10%. Su
estructura interna estd compuesta por fibras mas pequefias denominadas
"microfibras” que a su vez se componen de un conglomerado de tejidos

helicoidales.

Figura 3.7 a) Residuos de hoja de pifia y b) Micrografia de residuos de hoja de pifia HP.
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Los analisis elementales realizados por medio de EDS, muestran la composicion
elemental de la hoja de pifia en su forma natural que contiene, C, O, K, Mg, ClI, Ca
y Si, siendo los de mayor % en masa el carbono y el oxigeno con 49.55 + 1.56 y
46.75 + 1.37, respectivamente. En la Tabla 3.1 se observan los valores del % en

masa de cada elemento que contiene la hoja de pifia.

Tabla 3.1 Composicién elemental de residuos de hoja de pifia.
Composicion elemental Promedio
Elementos % masa 1 % masa 2 % masa 3

Carbono 49.54 48 51.12 49.55 + 1.56
Oxigeno 47.9 47.13 45.23 46.75 +1.37
Potasio 2 3 1.77 2.26 £ 0.65
Magnesio 0.24 0.17 0.22 0.21 £ 0.04
Cloro 0.34 0.64 0.41 0.46 £0.16

Calcio 0 41 34 25+ 4.95

Silicio 0 33 36 23+2.12

Para este analisis elemental EDS se tomaron tres puntos de la muestra HP para
determinar los elementos presentes y su % en masa obtenido, de acuerdo con
Gutiérrez y Perilla (2019), los analisis elementales realizados por medio de EDS
permiten obtener andlisis cuantitativos superficiales del contenido de elementos
como carbono, nitrégeno, oxigeno, entre otros, la composicidbn que se reporta
surge de promediar el % masa de los datos tomados en puntos distintos de la

superficie.
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La micrografia obtenida por medio de MEB de la muestra activada (HP5) Figura
3.8, se observan texturas rugosas con poros y cavidades en la superficie del
material, con un cambio en su morfologia con respecto al residuos de HP en su

forma natural Figura 3.7.

SED 200kVWD12mm P.C .52 NV x2,000 10um
Al 6061 num J solub

Figura 3.8 Micrografia del proceso de activacion quimica, muestra HP5.

Este cambio en su morfologia se debio a las reacciones que se llevaron a cabo
durante la activacion quimica con el acido fosforico al 85%, a esta conclusion
Rojas et al. (2016), observaron gue la activacion con acido fosférico promueve un
proceso de dilatacién del material, quimicamente quiere decir, que éste &cido
asume un papel de agente deshidratante durante la activacion, creando una red
de microporos y mesoporos y la presencia de estos poros es crucial para la
capacidad de adsorcion del carbon activado, inhibe la formacion de alquitranes y
cualquier otro liquido que podrian obstruir los poros de la muestra ya que durante

la activacion se originan cavidades, dejando el material con estructura porosa.

El analisis elemental EDS, muestra los elementos presentes de la muestra HP5
posterior a su activacion quimica, en la que el Oxigeno (35.77 +2.23) y carbono
(10.37 = 1.15) presentan una disminucion de % en masa con respecto a el residuo

de hoja de pifia en su forma natural.

I —
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Tabla 3.2 Composicién elemental de muestra HP5

Composicion elemental .

Promedio

Elementos | % masal | % masa2 | % masa3
Carbono 11.03 11.03 9.04 10.37£1.15
Oxigeno 37.06 37.06 33.19 35.77+2.23
Cloro 3.34 3.34 2.26 2.98+ 0.62
Potasio 1.92 1.92 1.83 1.89+0.05
Magnesio 44.73 44.73 50.1 46.52+3.10
Azufre 0.25 0.25 0.32 0.27+0.04
Fosforo 0.43 0.43 0.22 0.36x0.12
Aluminio 0.12 0.12 0.15 0.13+ 0.02

T ————————————————————————

Esto puede deberse a varios factores Gutiérrez y Perilla (2019) nos menciona
gue obtuvieron una disminucion de la cantidad de carbono con respecto al material
natural (cascarilla de cacao), debido al tiempo de activacion de la muestra lo que
hizo que no formara ni se presentara un alto % en masa de carbono, ya que los
resultados de analisis proximo de carbones activados obtenidos a partir de
materiales lignoceluldsicos diferentes a la cascarilla de cacao y activados con
acido, se observa que aquellos materiales precursores en los cuales se utilizaron
temperatura de carbonizacion de (600°C) presentan porcentajes similares de
carbono fijo a diferencia de aquellos obtenidos a temperaturas mas bajas, estas
diferencias se deben a las condiciones de activacion que se tuvo para la activacion
como la concentracion, temperatura y relacion entre material precursor y agente

activante.

El aumento del porcentaje de Mg se puede atribuir a que se activa la reaccién de
gasificacion del precursor con alto contenido de carbono para que se produzca
una determinada porosidad en el solido final. La activacion como el porcentaje de
masa se encuentran entre 42,1 y 66,4%, que corresponden a rendimientos de
alrededor del 30%. Estos rendimientos son semejantes a los que se han obtenido
a partir de materiales lignocelulésicos que se activan quimicamente con

soluciones de acido fosférico (Acevedo, S et al.,2015).
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En la micrografia del 6xido de grafeno obtenido, de la muestra por el método
Hummers tradicional, se observa una morfologia esponjosa irregular, con poros en

la superficie (Figura 3.9).

Cht MAG:1000x HVE2O AV WO 119 mm  Px 080

Figura 3.9 Micrografia de la muestra HP5 utilizada en el método
Hummers tradicional.

En su estudio de obtencion de 6xido de grafeno Colom et al. (2020), indica que
las estructuras de OG son mas heterogéneas, voluminosas y con una menor
definicion laminar ya que el OG es hidrofilico lo que implica una mejor dispersion

en agua y otros solventes.

En la micrografia de la muestra HP5, tratada con el método Hummers modificado,
se observa una morfologia distinta con respecto al material natural (ver Figura
3.10), la parte donde estd marcado de color morado presenta una morfologia
rugosa con poros y cavidades en la superficie, en las partes marcadas de color

rojo se observa una morfologia con una superficie lisa y exfoliada.
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E2
Ch1 MAG:1200x HV:12hY WOD:11.6 mm Px: 0.67 pm

3.10 Micrografia de la muestra HP5 utilizada en el método
Hummers modificado

En su estudio Colom y colaboradores en 2020, también mencionan que una de
las causas del cambio morfolégico que se presenta al pasar de oxido de grafeno
OG a oxido de grafeno reducido OGr es debido al proceso de sonicacion.
Mediante la sonicacion se consigue la exfoliaciéon del 6xido de grafeno OG que
tiene lugar cuando se rompen la estructura del 6xido de grafeno para obtener las

laminas de oxido de grafeno reducido OGr.

Con los resultados obtenidos por medio de la caracterizacion morfolégica con
MEB mostrados en las Figuras 3.9 y 3.10, se observé que los materiales obtenidos
a partir de residuos de hoja de pifia cumplen con caracteristicas morfolégicas de
oxido de grafeno en ambas sintesis, sin embargo, debido a que no se realiz6 una
reduccion en la muestra HP5 del método Hummers tradicional no se pudo obtener
caracteristicas morfolégicas de 6xido de grafeno reducido, no obstante para la
muestra HP5 del método Hummers modificado si se observé una variedad en su
morfologia (superficie lisa y laminada). Las laminas en los materiales carbonos
obtenidos son caracteristicas de la presencia de 6xido de grafeno OG y de 6xido

de grafeno reducido OGr.
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El andlisis EDS que se aplico al 6xido de grafeno, que se llevé a cabo mediante el

método Hummers tradicional y modificado, para comparar el porcentaje de

elementos en cada material; identificando asi. como aumentan o disminuyen el %

en masa de carbono (C) y oxigeno (O) presentes en el material.

El andlisis EDS muestra la composicion elemental de la muestra HP5 que utilizo el

método Hummers tradicional, los elementos que contiene son O, C, y P siendo los

elementos mas abundantes en la muestra. Los elementos con mayor % en masa

son el Oxigeno y Carbon con un promedio de 28.72 + 8.95 y 50.29 + 9.49, como

se observa en la Tabla 3.3.

Tabla 3.3 Composicidn elemental de la muestra HP5 con el método Hummers.

Composicién elemental .
Promedio
Elementos % masa 1 % masa 2 % masa 3
Oxigeno 31.41 36.01 18.73 28.72 £ 8.95
Carbono 57.04 54.38 39.44 50.29 £+ 9.49
Fosforo 12.64 9.45 13.32 11.80 £ 2.07

El analisis EDS en la muestra HP5 que utiliz6 el método Hummers modificado

contiene elementos como O, C y P, con un % en masa para Oxigeno y Carbono,

de 25.46 £ 5.35 y 39.63 + 28.19 respectivamente, como se observa en la Tabla

3.4.
Tabla 3.4 composicion elemental de la nuestra HP5 con el método Hummers modificado.
Composicién elemental Promedio
Elementos % masa 1l % masa 2 % masa 3
Oxigeno 21.42 23.44 31.53 25.46 £5.35
Carbono 7.56 50.82 60.51 39.63 £ 28.19
Fosforo 44.18 8.54 7.96 20.23 £ 20.75

En su investigacion de sintesis y caracterizacion de 6xido de grafeno y 6xido de

grafeno reducido Victoria (2020) En sus resultados del andlisis EDS de Oxido de
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grafeno nos menciona que en su EDS que practico al OG, muestra resultados de
un 69.37 % de carbono (C) y 30.63 % de oxigeno (O), por lo que es evidente que
la técnica de oxidacion usada, el método de Hummers modificado, logré oxidar al
grafito no obstante se determind que la técnica tuvo un inconveniente, ya que el
carbono al comparar con un estudio EDS realizado por Eduardo Tovar Martinez
(Tecnologica, 2017), su 32,3 % de oxigeno del articulo mencionado con el 30,63 %
de O obtenido en su estudio se deduce y se obtuvo 6xido de grafeno parcialmente
oxidado. Con lo mencionado anteriormente podemos determinar que los
porcentajes en masa del método Hummers tradicional y modificado que se realizé
en esta investigacion con respecto a los resultados obtenidos por Victoria (2020)
tienen una diferencia muy baja de porcentajes en masa para el método Hummers
tradicional el oxigeno tienen una diferencia de 1.91% y 19.08 % para el carbono
para el método Hummers modificado el oxigeno tiene una diferencia de 5.17 %
y 29.74% para el carbono estos pude deberse a la cantidad de grafito que se
utilizé para las sintesis con respecto a los datos obtenidos por victoria (2020) no
obstante podemos determinar que el método de Hummers tradicional vy
modificado que se llevaron a cabo lograron oxidar al grafito y obtener grafeno
parcialmente oxidado.
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CONCLUSIONES

Los resultados experimentales muestran que, para la formacion de carbones
activados, depende de la concentracion, temperatura y tiempo de activacion para
poder obtener formaciones de carbones con una estructura sélida, al igual que es
importante secar previamente los residuos para evitar exceso de humedad en la
estructura. El residuo de la cascara y hoja de pifia como adsorbente resulta ser
una opcion viable para crear carbones activados y poder realizar sintesis de 6xido
de grafeno, ya que su implementacion tiene beneficios econémicos y ambientales
tanto para el sector agroindustrial como para la industria textil. Debido a que el
proyecto busca métodos de sintesis sustentable el método Hummers tradicional es
un meétodo de sintesis en donde se aplican muchos reactivos generando una serie
de gases que pueden ser toxicos para el medio ambiente siendo contraproducente
para una reduccion eficiente y una sintesis sustentable de 6xido de grafeno. Es
por esto por lo que la sintesis de método Hummer modificado presento mayor
variedad de carbones con caracteristicas de 6xido de grafeno en la superficie con
formacién de carbones y morfologia rugosa con superficie exfoliada siendo un
método muy practico. Es por esto por lo que la sintesis de 6xido de grafeno a
partir de residuos de cascara y hoja de pifia empleando concentrador solar, fue,
mas eficiente en su proceso de secado, a un menor costo, en menor tiempo y con

mas eficiencia en la activacion quimica.
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RECOMENDACIONES

Deshidratar los residuos antes de llevar a cabo la activacion quimica

No Utilizar residuos frescos en la activacion

No hacer cortes muy pequeios de los residuos para no obtener materiales
carbonosos en cantidades y con formaciones de carbones pequefios
Realizar la activacion quimica con un tiempo mayor a 5 horas con 4 gramo
de residuos de pifia y 5 mL de acido fosforico al 85% con residuos frescos
Llevar acabo la sistesis de grafeno con el método Hummers modificado ya
gue nos permite realizarlo en un menor tiempo obteniendo resultados mas
eficientes y sustentables

Modificar el cristal del concentrador solar a un color oscuro para poder
acelerar el proceso de secado y de activacion quimica.

Realizar el secado y la activacion en horarios y climas totalmente
despejados para que no retrase el tiempo de activacion.

Realizar el analisis por Espectroscopia Infrarroja (IR), Difraccion de rayos X
(DRX) y Espectroscopia Rahman para analizar la estructura, la composicion
quimica y la cristalinidad de oOxido de grafeno buscar andlisis para la
adsorcion y porosidad en el carbon para poder tener un material con

caracteristicas mas eficientes
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