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RESUMEN

Una serie de diferentes monolitos de car-
bon activado fueron preparados a partir
de cascara de coco por medio de activa-
cién quimica con acido fosférico a dife-
rentes concentraciones sin utilizar aglo-
merantes ni plastificantes. Al monolito
que mayor area desarroll0 se le impregné
via himeda con soluciones de Niy Cu a
diferentes relaciones molares. Las estruc-
turas fueron caracterizadas por la adsor-
cionde N,a 77 K, y se explord su morfo-
logia por medio de microscopia
electrénica de barrido. Los materiales
carbonosos obtenidos, niquel-cobre-mo-
nolito, fueron analizados por Reduccion
Térmica Programada (RTP). Los resulta-
dos experimentales indicaron que la acti-
vacion con dcido fosférico genera una mi-
croporosidad, con volimenes de
microporos entre 0,39 y 0,81 cm’g” y
areas superficiales entre 703 y 1450

m’g’, y buenas propiedades mecénicas.
Se muestra que tanto el cobre como el ni-
quel se fijan al monolito y se interpretan
los resultados de RTP respecto a cudndo
se modifica su relacién molar.

Palabras clave: monolitos, activacion
quimica, materiales impregnados, mi-
croscopia electrénica de barrido, isoter-
mas de adsorcion.

ABSTRACT

A series of different monoliths of activa-
ted carbon were prepared from coconuts-
hell by means of chemical activation with
phosphoric acid at different concentra-
tions without using binders or plastifican-
tes. The monolith that developed the
biggest surface area was impregnated by
humidic route with solutions of Niand Cu
at diferents molar relations. The structu-
res were characterized by N, adsorption
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at 77 K, and the morphology was
explored by means of scanning electron
microscopy. The carbonaceous materials
obtained, Nikel-Copper-Monolithe, were
analyzed by Thermal Programmed Re-
duction (TPR). The experimental results
indicated that the activation with the acid
generated a microporosity, with micropo-
res volume between 0.40 and 0.81 cm’g™
and surface areas between 703 and 1450
m’g”, and a good mechanical properties.
It shows that, both the copper and the nic-
kel, are fixed to the monolith and TPR’s
results are interpreted when these molar
relation are modified.

Key words: monoliths, chemichal ac-
tivation, impregnated materials, scan-
ning electron Microscope, adsorption
isotherms.

RESUMO

Uma série de diferentes monolitos de
carvao ativado foram preparados a partir
de casca de coco por meio de activagao
quimica com 4cido fosférico a diferentes
concentracdes sem utilizar aglomerantes
nem plastificantes. Ao monolito que
maior area desenvolve se lhe impregno
via imida com solu¢des de Ni e Cu a defe-
rentes relacdes molares. As estruturas fo-
ram caracterizadas pela adsor¢do de N, a
77 K, e se exploro sua morfologia por
meio de microscopia eletronica de varre-
dura. Os materiais carbonosos obtidos
Niquel-Cobre-Monolito foram analisa-
dos por Reducdo Térmica Programada
(RTP). Os resultados experimentais indi-
caram que a activacdo com acido fosfori-
co gera uma microporosidad, com volu-
menes de microporos entre 0,39 e 0,81
cm’g! e édreas superficiais entre 703 e
1450 m’g”, e umas boas propriedades

356

mecanicas. Mostra-se que tanto o cobre
como o niquel se fixam ao monolito e se
interpretam os resultados de RTP com
respeito a quando se modifica sua relagao
molar.

Palavras-chave: monolitos, activacao
quimica, materiais impregnados, micros-
copia eletronica de varredura, isotermas
de adsorcao.

INTRODUCCION

Debido a los problemas de contamina-
cion, el interés hacia el medio ambiente
se ha incrementado al pasar los afios, y
con ello se encuentran soluciones y dife-
rentes alternativas a problemas ya exis-
tentes. Uno de estos es la contaminacion
por gases y desechos quimicos a efluentes
liquidos (1). Como una solucion viable
para la contaminacion de las aguas se usa
el proceso de adsorcion y el carbdn acti-
vado como un adsorbente con capacidad
de adsorcion de diferentes solutos, dadas
sus propiedades fisicas y quimicas (2).
Sin embargo, el uso del carbon activado
en forma de polvo, presenta dos desven-
tajas: cuando se emplea en lechos fluidi-
zados presenta una caida de presion, y el
acceso de compuestos a la superficie no
es uniforme. Por esta razon se modifica-
ron las presentaciones de los carbones ac-
tivados y se disefiaron con éstos piezas
solidas, las cuales disminuyen las desven-
tajas mencionadas anteriormente, y a la
vez mantienen los beneficios que posee el
carbon activado como adsorbente; estas
piezas se les conoce como monolitos (3).

Los monolitos de carbono y de carbon
activado son importantes actualmente en
las areas de adsorcion y catalisis, de am-
plio empleo en la industria. LLos monoli-



REVISTA COLOMBIANA DE QUIMICA, VOLUMEN 37, No. 3 DE 2008

tos se utilizan para tratamiento y trans-
porte de gases, y en el area de catalisis
como soporte de metales reactivos, los
cuales muestran una mayor actividad y
selectividad en el proceso. Lo que hace
eficientes a los monolitos de carbono es la
combinacién de propiedades texturales y
quimicas que se encuentran en estos (4).

En general, se puede decir que los mo-
nolitos de carbdn activado proporcionan
una alta capacidad de adsorcion, ofrecen
una caida de presion baja, una alta tole-
rancia de polvos y particulas, y brindan
un mayor soporte de contenido por uni-
dad de volumen en el reactor en caso de su
uso como soporte de catalizadores.

Por estas razones los monolitos han
ganado importancia, en particular los que
poseen una forma similar a panales de
abejas, y que llevan este nombre, que de-
bido a sus propiedades de adsorcion y re-
sistencia se estan convirtiendo en adsor-
bentes muy utilizados como soportes
cataliticos, efectivos para la descontami-
nacion ambiental. Los monolitos en for-
ma de panal son estructuras unitarias,
atravesadas longitudinalmente por cana-
les paralelos, los cuales constituyen una
nueva concepcion en el disefio de absor-
bentes y catalizadores, dado que facilitan
el flujo uniforme de gases, poseen ade-
cuadas propiedades mecanicas, una alta
superficie geométrica por unidad de peso
o0 volumen, y ademds se comportan como
sistemas casi adiabaticos y reducen las li-
mitaciones generadas por fenOmenos de
difusion interna (5, 6).

Se han fabricado monolitos de carbon
activado de varios origenes: madera, car-
bon, turba, coco, y se ha medido su capa-
cidad de adsorcion con un amplio rango

de compuestos organicos: aromaticos,
alifaticos, polares y no polares. La sinte-
sis de monolitos de carbono, utilizables
como soportes o adsorbentes directos,
surge como una alternativa a la problema-
tica ambiental y constituye un campo de
investigacion innovador (7).

En este trabajo se prepararon monolitos
de carbon activado utilizando como mate-
rial precursor céascara de coco, mediante
activacion quimica con acido fosforico y el
conformado por prensado sin el uso de
aglomerantes ni plastificantes (8). Se pre-
pararon piezas en forma de disco y tipo pa-
nal de abejas y se compararon sus propie-
dades. Para la muestra con mayores
propiedades de adsorcion, se fijaron por el
método de impregnacion hiimeda, niquel y
cobre en diferente relacion molar para
analizar el efecto de cada uno de estos den-
tro del monolito. Las estructuras monoliti-
cas se caracterizaron mediante adsorcion
de N, a 77 K, microscopia electronica de
barrido, y los monolitos impregnados se
analizaron mediante reduccion térmica
programada (RTP).

MATERIALES Y METODOS

Adecuacion y caracterizacion
del material precursor

La céscara de coco se triturd y tamizé a un
tamaiio de particula de 20 um. El precur-
sor se impregné con soluciones de 4cido
fosférico, HsPO,, al 20%, 30%, 50%,
para obtener las series de monolitos (disco
y panal) MD20, MD30, MD50, MP20,
MP30, MP50, cuya denominacion se esta-
blece de acuerdo con la concentracién de
la solucion de acido fosférico, mantenien-
do constantes las demdas condiciones, y
consiguiendo como relacién de peso (g
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H;PO,/g precursor) para dichas series 0,4,
0,6 y 1,0, respectivamente. Asi mismo, se
utilizaron dos presiones de conformado:
todas las muestras se prepararon a 4500
psiy la muestra tipo disco MD21, impreg-
nada con soluciéon de H;PO, al 20% y la
muestra tipo panal MP32, impregnada con
solucién de H;PO,al 30%, se prepararon a
6500 psi. La impregnacion se realiz6 du-
rante 10ha 90 °Cy luego se secO por com-
pleto a 110 °C.

A continuacion se llevo el solido a una
prensa axial, en donde se dio forma a la
pieza por prensado a 180 °C y diferentes
presiones utilizando dos tipos de moldes
para la obtencion de discos y panales.

Analisis termogravimétrico
del precursor

Para poder establecer su comportamiento
frente a la temperatura, se sometio el pre-
cursor (cascara de coco), sin y con im-
pregnacion de acido fosforico a un anali-
sis termogravimétrico (TGA) (9). El
analisis de las muestras se realiz6 en un
equipo NETZSCH STA 409 PC/PG;
para dicho fin se utilizaron 154,9 mg de
cascara de coco, con un flujo de N, de 2
mLmin” y un intervalo de temperatura
entre 15 °Cy 1100 °C.

Activacion de los monolitos tipo
disco y panal

Estas estructuras se carbonizaron en un
horno a una temperatura de 600 °C, un
flujo de N, de 60 mLmin" y un rango de
calentamiento de 2 °Cmin' durante 4 ho-
ras. Finalmente, se lavaron con solucién
de 4cido clorhidrico 0,1 M y agua destila-
da hasta pH neutro para eliminar los res-
tos del agente quimico usado en la im-
pregnacion (10).
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Impregnacion de los monolitos con
soluciones de niquel y cobre

Para obtener el material impregnado con
los metales, se eligié el monolito que ha-
bia desarrollado mayor area, y se prepa-
raron cuatro muestras diferentes median-
te la técnica de impregnacion himeda.
Los s6lidos Ni-Cu-Monolito fueron pre-
parados como sigue: se adiciond el mono-
lito a una solucioén que contenia 0,1 gmL™
de Ni(NOs),, y 0,1 gmL" de Cu(NO»),,
sales marca Merck reactivo analitico. Las
mezclas se trataron ultrasbnicamente por
1 h, y seguido se agitaron fuertemente du-
rante 6 h; finalmente el agua residual de
las mezclas se evapor6 en un evaporador
rotatorio a 100 °C. Los solidos Ni-Cu-
Monolito se calcinaron a 600 °C por 4 h.
Se obtuvieron al final tres tipos de s6lidos
con relacion molar Ni/Cu: 0/1, 0,4/0,6 y
0,8/0,2.

Caracterizacion de las estructuras

Todos los monolitos de carbon activado
se caracterizaron por adsorcion fisica de
N, a 77 K usando un equipo QUANTA-
CHROME, Autosorb 3-B. El volumen de
microporo fue calculado mediante la apli-
cacion de la ecuacion de Dubinin-Ra-
dushkevich, y el area superficial se obtu-
vo mediante el método BET. Algunas
muestras también fueron caracterizadas
mediante microscopia electrénica de ba-
rrido (SEM).

Ensayo de compresion

Este ensayo permite determinar la capaci-
dad que tiene la estructura para resistir
los esfuerzos que debe soportar en su
aplicacion dentro de un lecho de adsor-
cion. Las muestras se someten a un es-
fuerzo axial por un periodo maximo de 2
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minutos, en caso tal de que la muestra no
falle. Esta prueba se realiza en el equipo
Instron 5586.

Caracterizacion por RTP
de las muestras Ni-Cu-Monolito

Medidas de reduccion por temperatura
programada, RTP, de las muestras se lle-
van a cabo en un reactor de cuarzo en un
sistema de flujo Micromeritics, Model
2720, equipado con un detector de con-
ductividad térmica, TCD. Previo a los
experimentos de RTP, los materiales se
sometieron a una temperatura de 450 °C
bajo un flujo de argdén y calentamiento a
una velocidad lineal de 1 °C min". Los
RTP se llevaron a cabo con un calenta-
miento lineal de 4 °C min™' en un rango de
temperatura de 30-800 °C. Una mezcla
hidrogeno-argén (5-95 %) se uso para re-
ducir la muestra de aproximadamente
100 mg a un flujo de 20 mL min™. El con-
sumo experimental de H, fue monitorea-
do en linea por una calibracion mediante

circulacion de argén puro con el mismo
flujo.

RESULTADOS Y DISCUSION

Andlisis termogravimétrico (TGA)

La Figura 1 representa el analisis hecho
para la cascara de coco cruda e impregna-
da con 20%, 30% y 50% de H;PO,. A
partir del TGA obtenido para la cascara
de coco cruda, se puede ver que entre 50
°Cy 180 °C hay una pérdida de masa ini-
cial del 10,3 % relacionada con la elimi-
nacion de la humedad contenida en la
muestra. En este intervalo de temperatu-
ra, ademas de la humedad también son re-
movidos compuestos volatiles, los cuales
son arrastrados por el flujo de vapor de
agua que sale de la biomasa durante el
proceso de evaporacion; esta aseveracion
se consolida con el comportamiento del
analisis térmico diferencial, DTA, el cual
indica un proceso endotérmico propio de
la evaporacion del agua. A temperaturas
superiores a 220 °C, la pendiente del re-
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Figura 1. Anélisis termogravimétrico cascara de coco. (a) Cruda. Impregnada con H3PO4 (b) 20% (c) 30% y

(d) 50%.
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gistro termogravimétrico cambia de for-
ma significativa, indicando el comienzo
del proceso de carbonizacion provocado
por el desprendimiento de los compuestos
volatiles; en 301 °C se ha perdido un
22,3% en masa. En el intervalo de tempe-
raturas comprendido entre 220 y 330 °C,
se establece una pérdida creciente de los
constituyentes del material, que son reti-
rados de la estructura amorfa de la misma
con mayor facilidad, por los efectos de la
temperatura. Entre 330 °C y 450 °C se
producen los valores maximos de pérdida
de masa, y se obtiene un residuo solido
practicamente sin volatiles, pero ain con
un grado incompleto de carbonizacion
dentro de las muestras. En un posterior
intervalo de temperatura superior a los
400 °C, ocurre otro cambio en las pen-
dientes de los registros termogravimétri-
cos; en el intervalo de 301 °C a 500 °C se
produce la pérdida de masa principal
66,6 % como consecuencia del proceso de
degradacion térmica de la celulosa la cual
ocurre en dos etapas: en la primera una
reduccion del tamafio de cadena debido a
la ruptura de enlaces con la generacion de
radicales libres, grupos carboxilicos y
carbonilos, asi como la formacion de car-
boén, mientras que la segunda incluye la
despolimerizacion de la celulosa por rup-
tura de las unidades glucosidicas y la for-
macion de levoglucosano; la descomposi-
cion por encima de 410 °C se atribuye a la
degradacion de la celulosa y la lignina,
principales componentes de los materia-
les lignoceluldsicos (11, 12) y que coinci-
de con la zona de flujo maximo de calor;
la pérdida de peso con respecto a la masa
inicial continda, pero esta vez de forma
muy suave hasta altas temperaturas.
Entre 500 °Cy 800 °C hay una pérdida de
masa del 70,9% quedando un 29,1% por

360

perder, y en el intervalo de 800 °C a
1099,4 °C la masa restante es del 28,8 %
lo que indica una pérdida de solo 1,33%
en un intervalo considerable de 299.4 °C.
El contenido de carbono fijo en el produc-
to residual carbonizado se incrementa
con el aumento de la temperatura, obte-
niéndose un s6lido poroso. La observa-
cion del registro termogravimétrico co-
rrespondiente, Figura 1, permite afirmar
que en los intervalos entre 220 °C y 450
°C ocurre alrededor del 66 % de la pérdi-
da de masa. A temperaturas de pir6lisis
superiores a 450 °C se originaran carbo-
nizados de condiciones adecuadas para la
posterior preparacion de los materiales
carbonosos (13). Es recomendable el em-
pleo de bajas velocidades de calentamien-
to para evitar dafios morfoldgicos drasti-
cos durante el proceso de pirdlisis y
posterior activacion.

Luego de realizar el TGA a la cascara
de coco impregnada con las soluciones de
acido fosfdrico a las concentraciones uti-
lizadas en el estudio, y centrando el anili-
sis en la temperatura de 500 °C, se obser-
va que en general a mayor concentracion
del agente impregnante, existe una menor
pérdida de masa, y por tanto mas estruc-
tura disponible para el proceso de carbo-
nizacion; esta situacion se evidencia con
el porcentaje de pérdida masica en este
punto que presenta el siguiente orden:
precursor crudo conun 66,7 % de pérdida
de masa, y el precursor impregnado al
20% con 54,1% de pérdida de masa, al
30% con 53,9% de pérdida de masa y al
50% con 40,9% de pérdida de masa. Asi
mismo, el proceso de deshidratacion se
incrementa considerablemente con el im-
pregnante, y existe una menor liberacion
de material volatil conforme aumenta la
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concentracion de H;PO,; por ende mayor
nimero de alquitranes estan disponibles
en la superficie para fijar el carbon y me-
jorar el rendimiento del proceso (14), he-
cho que se observa por la pendiente de
cada uno de los termogramas. A la tempe-
ratura de 500 °C, la cantidad de masa pér-
dida es alrededor de 50 %, lo cual permite
obtener un sélido con caracter poroso.

Caracterizacion textural
de los monolitos de carbdn activado

En las Figuras 2 y 3 se aprecia que las iso-
termas obtenidas para los monolitos de
carbon activado en forma de discos y de
panal corresponden a so6lidos con estruc-
turas microporosas con valores altos de
area superficial y volumen de microporo.
Las isotermas son tipo I de acuerdo con la
clasificacion de la IUPAC (15), propias
de s6lidos microporosos de las que se ob-
tienen areas superficiales entre 703 y
1450 m*g! y volimenes de microporos
entre 0,39 y 0,81 cm’g™'. Estos datos son
satisfactorios, teniendo en cuenta que en

condiciones de preparacion similares se
han obtenido areas superficiales entre
500y 2000 m*g", junto con voliimenes de
microporo entre 0,2 y lem’g™ (16). Los
monolitos MD20 y MP20 presentan los
valores de area superficial mas bajos
comparados con los otros monolitos pre-
parados en este trabajo, ya que sus valo-
res son 800y 726 m’g’!, respectivamente,
frente a valores de 1450 y 1206 m’g™! para
las muestras de disco y panal que se im-
pregnaron con solucion de 4cido fosfori-
coal 30%.

En la Figura 3 se observa que las ca-
racteristicas de las estructuras se ven
poco afectadas por las presiones utiliza-
das en el conformado de las particulas;
sin embargo, existe una diferencia entre
el area superficial y el volumen de micro-
poro, que permite determinar que el efec-
to de la presion de conformado es reducir
el espacio interparticula y la porosidad;
asi, a mayor presion, menor volumen de
microporo. Al comparar el comporta-
miento de los discos frente a los panales,
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Figura 2. Isotermas de adsorcién N; a 77 K de discos y panal a diferentes concentraciones de H3POy.
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Volumen Adsorbido (cc/g)

P/Po

—+— MD21 —HB—MD20 —a— MP30  —%— MP32

Figura 3. Isotermas de adsorcién N a 77 K de discos y panal a diferentes concentraciones de H;POy.

a una misma presion de compresion de
4500 psi, se evidencia que estos presentan
una mayor porosidad y area, situacion
que se puede atribuir al hecho de que al
existir una distribucién de particula uni-
forme, debido a la ausencia de perfora-
ciones, cuando se prensa se genera una
compresion axial sobre una mayor 4rea
transversal, generando mayor porosidad.
Esta aseveracion no es aplicable en el
caso de las muestras en las que se utilizan

diferentes presiones de conformado, ya
que se usan diferentes concentraciones de
impregnacion.

En las Figuras 4 y 5 se muestra la in-
fluencia de la relacion de impregnacion
en las propiedades superficiales de los
monolitos tipo disco y panal. En la Figura
4 se observa un valor maximo en los soli-
dos que tiene una relacion de impregna-
cién de 0,6 g H;PO,/g cascara de coco,
con valores para el volumen de micropo-
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= 0447,
3 o4 -
= 0,40 . DISCOS
T 02 = PANAL
5
E
E‘ 0 T T 1
=
0,2. 0.4 0,6 0.8 10

gH; PO, /gPrecursor

Figura 4. Evolucién del volumen de microporo de discos y panales a diferentes relaciones de impregnacion.
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Figura 5. Area superficial de discos y panales a diferentes relaciones de impregnacion.

ro de 0,81 y 0,73 cm’g™, respectivamen-
te, que se observa en la Figura 4. Enla Fi-
gura 5 se presenta la relacion entre el area
superficial y la relacion de impregnacion,
con los valores mas altos para dicha rela-
cion de impregnacion, que son de 1206 y
1450 m’g™, y que esta en acuerdo con los
resultados obtenidos para el volumen de
microporos, lo que indica que en estas
condiciones de preparacion de los mono-
litos, para valores superiores a 0,6 g
H;PO,/g cascara de coco en la relacion de
impregnacion en este estudio no se obtie-
nen mejores propiedades en los solidos.

Conrespecto al rendimiento del proce-
so de carbonizacion, se observa que au-
menta, conforme se incrementa la con-
centracion del agente impregnante; para
los discos el rendimiento es 45,9% para
MD?20, 50,8% para MD30y 53,7% para
MD50, y para los panales es de 35,1%,
45,1% y 51,9% alas tres concentraciones
de acido fosfoérico usadas; este hecho se
ratifica con el TGA del precursor impreg-
nado a las concentraciones utilizadas en el
estudio, ya que a mayor concentracion del

agente impregnante, mayor masa residual
disponible para la carbonizacion debido a
una mayor cantidad de materia volatil re-
tenida. El calentamiento que se hace du-
rante el prensado reduce la pérdida de
materia volatil, aumentando la resistencia
y manteniendo los sitios de impregna-
cién. Durante el tratamiento térmico, el
impregnante actda como un agente deshi-
dratante favoreciendo la liberacién de H,
y O, al interior en forma de H,O y CO o
hidrocarburos. Al mismo tiempo, inhibe
la pérdida de materia volatil y alquitranes
que fijan el carbon y hacen que el sélido
mejore su rendimiento. Este agente pe-
netra en las particulas produciendo una
fragmentacion parcial de la celulosa y
otros biopolimeros de estructura vegetal
tales como hemicelulosa y lignina; las
reacciones siguientes son la deshidrata-
cion y condensacion permitiendo que mas
compuestos aromaticos se produzcan con
apariencia de alquitranes, los cuales per-
manecen en la superficie de la particula
impregnada y actian como aglomerante
(17). Por esta razén no es necesario el uso
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Tabla 1. Resultados de los monolitos preparados a diferentes presiones de conformado

Presion Volumen de microporo Area superficial Rendimiento
Monolito (psi) (cm®g-1) (m’g-1) %
MD20 4500 0,44 800 45,9
MD21 6500 0,39 703 58,4
MP30 4500 0,73 1206 45,0
MP31 6500 0,54 1010 56,7

de materiales de este tipo, y asi la porosi-
dad no se ve afectada por la presencia de
aglomerantes después de la carboniza-
cion. Gracias a la impregnacion del pre-
cursor con H;PO,, la masa es deformable
con la presion, lo que permite la reduc-
cion del espacio entre particulas.

En la Tabla 1 se presentan los resulta-
dos obtenidos para los monolitos prepara-
dos a las dos presiones de conformado de
este estudio. Se observa que a una mayor

pués ser transformados en carbén. La
presion tiene un efecto directo en la resis-
tencia mecanica de los discos, porque ésta
controla la cantidad de alquitranes desti-
lados por la impregnacion del precursor.
El alquitran es liberado durante el trata-
miento térmico en el horno, y asi llena el
espacio entre particulas para después ser
transformados en carbdn (14).

Apariencia de las estructuras

Figura 6. Fotografias de las estructuras sintetizadas. (a) Tipo disco, (b) Tipo panal.

presion de aglomerado de las particulas,
el rendimiento aumenta. Este hecho pue-
de explicarse debido a que, a una mayor
presion, el espacio entre particulas es me-
nor; asi hay una mayor retenciéon de alqui-
tranes, y por tanto estos se fijan para des-
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Resistencia de las estructuras

Si se prensa en caliente a 180 °C, la pér-
dida de material volatil es escasa y las es-
tructuras sintetizadas poseen buena re-
sistencia mecéanica durante todos los
pasos de preparacion; sin embargo, si se
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Figura 7. Resultados de prueba de compresion.

utilizan temperaturas superiores durante
el conformado, hay una pérdida conside-
rable de materia volatil que afecta la re-
sistencia y causa la ruptura de las mues-
tras durante el lavado; es decir, la
cantidad de alquitran que queda después
de la compactacion no permite la aglo-
meracion de las particulas en el proceso
de carbonizacion.

La prueba de compresion se realizd
para todas las muestras, y el resultado de

las muestras fue semejante. En la Figura
7 se presenta la curva de tiempo en contra
de la carga soportada por la muestra.

Cuando la muestra llega a una carga de
0,258 N, la muestra presenta fractura,
tras un tiempo de prueba de 89 segundos.
El esfuerzo maximo de compresiéon que
resiste la muestra es de 1514 Pa, lo que
corresponde a una buena estabilidad me-
canica de las muestras.

Microscopia eletronica

= :
AccV Spot Magn
20.0kV 53 285x SE 126 0 Disco 20%
W ~

de barrido (SEM)

Las microfotografias de las
muestras seleccionadas se expo-
nen en las Figuras 8 y 9 en una
escala de 100 um. Se puede ob-
servar en ambos casos el desa-
rrollo de la porosidad en regio-
nes internas y externas de las
piezas; igualmente se aprecia
que el monolito tipo disco, Figu-
ra 8, tiene una estructura mas

Figura 8. Microfotografias SEM para los monolitos tipo disco cOmpacta que los tipo panales.

MD20.

En la Figura 9 donde se nota el
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la reduccion térmica
programada, TPR, se
muestran en la Figura 10
para las tres mezclas
preparadas, 0/1, 0,4/0,6
y 0,8/0,2 (Ni/Cu).

Con el remplazo gra-
dual de cobre por niquel
en el monolito, se pue-
den identificar dos picos
diferentes. El primero,
en la curva por debajo de
300 °C, esta asociado a

Figura 9. Microfotografias SEM para los monolitos tipo panal MP20.

espacio vacio entre las particulas. Las mi-
crofotografias son comparables con las
obtenidas en otros trabajos similares
(18-20).

Reduccion por temperatura
programada (TPR) de
Ni-Cu-Monolito

El niquel y el cobre fueron impregnados
sobre el monolito tipo panal MH30, que
fue el que desarroll6 més area superficial
en la serie de panales. Los resultados para

la reduccién del cobre,
Cu" - Cu° (21). Unica-
mente un pico es observado en esta region
para la mezcla Ni-Cu-Monolito, relacion
0/1 Ni/Cu. Este pico se debe a la reduc-
cion del 6xido de cobre altamente disper-
so sobre la superficie del monolito. La
forma y el maximo a 240 °C de este pico
son caracteristicos de la reduccion de co-
bre sin interacciones (0 muy débiles;
identificado como Cu, en la Figura 10)
con el monolito. De hecho, la temperatu-
ra de reduccion obtenida estd muy cerca
del CuO puro en 230 °C (22). La presen-
cia de cobre en el monolito genera un pico

b |
o

cu
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Figura 10. TPR del monolito tipo panal impregnado con diferentes relaciones de niquel-cobre. a) Monolito
tipo panal impregnado con cobre, relacion 0/1. b) Monolito tipo panal impregnado con niquel y cobre, rela-
cién 0,4/0,6. ¢) Monolito tipo panal impregnado con niquel y cobre, relaciéon 0,8/0,2.

a 280 °C, esto para cuando no hay niquel
en la muestra. La presencia de niquel en
la composicién con el monolito induce a
un cambio en un pico a 280 °C en la mez-
cla. En la mezcla con relacion 0,2/0,6
Ni/Cu, se presenta un pico que precede al
principal, a 240 °C Cu sin interaccion,
como un hombro del pico principal, que
deberia ser asignado a la reduccién de los
atomos de cobre en la interaccion con los
atomos de niquel, identificado como Cu,
en la Figura 10. Este movimiento hacia

las temperaturas altas indica una pequefia
transferencia de carga en la direccion
opuesta a la que es observada en sistemas,
Cu-Zn (22) y que pueden ser relacionados
con las respectivas electronegatividades
de estos elementos. Cuando la relacion
Ni/Cu se incremementa, 0,8/0,2, Ni/Cu,
el hombro a bajas temperaturas desapare-
ce. El pico bastante agudo en 280 °C indi-
ca que todos los 4tomos de cobre estan en
la interaccion homogénea con atomos de
niquel; esto confirma el tipo de interac-
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cion entre los metales reducibles. En la
temperatura alta, los espectros TPR
muestran una amplia cinta con un maxi-
mo muy claro entre 450 y 600 °C; es asi-
métrico y caracteristico de Ni con interac-
ciones diferentes con otros elementos
(23). Lo anterior concuerda con las ob-
servaciones de Dussault et al. (24) para el
analisis que realizan para la mezcla de
oxidos metélicos de NIMgA.

CONCLUSIONES

El uso de H;PO, como agente impregnan-
te es un buen método para la preparacion
de monolitos de carbon activado utilizan-
do como material precursor cascara de
coco. Las piezas tipo disco y panal que se
obtienen poseen buenas caracteristicas de
adsorcion; estas se logran gracias al ca-
lentamiento que se genera en los diferen-
tes procesos de obtencién, y podrian ser
utilizadas para la adsorcion de diferentes
compuestos. La temperatura de confor-
mado por prensado de las particulas del
precursor es un factor importante para la
preparacion de las piezas, siendo 180 °C
la temperatura apropiada, ya que a esta
temperatura la pérdida de materia volatil
es escasa, lo cual favorece la resistencia.
Diez muestras de monolitos de carbon
tipo discos y panal fueron preparadas, ob-
teniendo areas BET entre 703 y 1450
m’g™, junto con un volumen de micropo-
ro entre 0,39 y 0,81 cm’g™'; los mayores
valores de éstos se obtienen en las mues-
tras MD30, discos y MP30, panal, las
cuales se obtuvieron en las mismas condi-
ciones, variando unicamente la forma de
las estructuras. Se evalud la influencia de
la relacion de impregnacion acido fosfori-
co/precursor en el area superficial y volu-
men de microporo, y se encontrd un valor
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maximo en el desarrollo de la microporo-
sidad y area a una relaciéon de 0,6 g
H;PO,/g coco; asi mismo se observo el
aumento del rendimiento en el proceso de
carbonizacion a mayor rango de impreg-
nacion, atribuido a una mayor masa resi-
dual disponible para la carbonizacion de-
bido a una mayor cantidad de materia
volatil retenida, como lo muestra el anali-
sis termogravimétrico. Ademas se estu-
dié la influencia de la presion de confor-
mado por prensado de las particulas del
precursor en el area y volumen de micro-
poro, encontrando que a una mayor pre-
sidn existe un menor volumen de micro-
poro y de area superficial.

Finalmente, los TPR mostraron Ia in-
fluencia del cobre sobre el niquel cuando
se soportan en el monolito empleado. Ast,
amedida que aumenta la relacion molar, el
pico de cobre que aparece a 280 °C se mo-
difica por la presencia de niquel.
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ERRATA

Enel articulo “FLAVONOIDES AISLADOS DE LAS INFLORESCENCIAS de Piper
hispidum Kunth (PIPERACEAE) Y DERIVADOS ACETILADOS” de Erika A. Pla-
zas, Luis E. Cuca S. y Wilman A. Delgado publicado en Rev. Colomb. Quim., 2008,
37(2):135-144 falt6 incluir la siguiente figura.

R
/
H3CO. [e)
O HsCO OCHs AN

OH (6]
1 R=H OCH; O
2 R=OCH, 3

R
HeCO. l o O

OAc O
4 R=H
5 R=OCH,

Figura 2. Flavonoides aislados de las inflorescencias de Piper hispidum Kunth 1, 2 'y 3 y derivados aceti-
lados 4y 5.
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