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Resumen

El objetivo de estudio consistid6 en desarrollar la
formulacién del producto sometida a analisis sensoriales
para determinar la de mayor agrado, mediante un analisis
de varianza. Obtenida la formulacién, se realiz6 el
diagrama de proceso. Para determinar la inocuidad del
producto se aplicé la NOM-129-SSA1-1995, realizando
los analisis microbiolégicos de Bacterias Mesofilas
Aerobias, resultando 250 UFC/g, Bacterias Psicrofilas
Aerobias, Coliformes Totales, Coliformes Fecales y S.
aureus, obteniendo valores de < 10 UFC/g. Se realiz6 el
estudio Tecno-econdmico para determinar costos de
produccion ($ 118.77 kg) vy el precio de venta ($ 160 kg)
generando utilidades ($ 41.23) atractivas para el productor
y un precio atractivo para el consumidor. Se determinaron
indicadores financieros, TIR y VAN, resultando positivos,
que indican que el proyecto es econémicamente viable; la
tasa de retorno de la inversion indica que en 5 meses se
recupera dicha inversion. El analisis del Punto de
Equilibrio determiné que la venta minima mensual debe
ser de 206 Kg, para cubrir costos de produccion,
estimando una produccion mensual de 360 Kg. Podemos
concluir el desarroll6 un producto atractivo para
productores, generando utilidades atractivas con la
minima inversién, y ofreciendo un producto inocuo y
aceptacion para el consumidor.

Tilapia, Desarrollo de producto, Estudio tecno-
econémico

Abstract

The aim of the study was to develop product formulation
of tilapia which was subjected to sensory analysis to
determine the most accepted by consumers. With the
product formulation process diagram was performed. To
determine product safety, shepherded the NOM -129-
SSAL- 1995, sanitary specifications of fishery products,
performing microbiological analyzes of Bacteria
Mesophilic Aerobic, obtaining results of 250 CFU / g,
Bacteria psychrophilic Aerobic, Total Coliforms, Fecal
Coliforms and S. aureus, the latter values < 10 CFU / g
were obtained. Techno - economic study where production
costs ($ 118.77 kg) were determined and determine the
selling price ($ 160 kg) generating attractive for producers
and attractive final price to the consumer gross profits ($
41.23) was performed. The rate of return on investment
indicates that in 5 months this investment is recovered,;
financial indicators, TIR and VAN, with positive results,
indicating that the project is economically viable were
determined. Finally, the Breakeven analysis in which we
determine that the minimum monthly sales should be 206
Kg to cover production costs and from the next unit was
performed to generate profits, estimating monthly
production of 360 kg can conclude he developed an
attractive product for Tilapia producers, generating
attractive profits with minimal investment, providing a
safe product and consumer acceptance.

Tilapia, Product development, Techno-economic
survey

Citacion: DIEGO, Oscar, CASO, Luis, HERNANDEZ, Soledad y MORALES, Ana. Disefio del proceso de elaboracion de
Tilapia (Oreochromis niloticus) enchipotlada envasada en frasco de vidrio. Revista de Simulacién y Laboratorio. 2020. 7-
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Introduccion

El envasado en frascos de vidrio es un método
de conservacion de los alimentos que consiste en
cerrar el frasco a una determinada presion y
posteriormente calentarlos a una temperatura
que destruya microorganismos presentes en el
alimento (proceso de esterilizacion). (Ress &
Bettinson, 1991). Este método, asi como,
enlatado, plastico o en bolsas herméticas, hace
posible la obtencion de alimentos fuera de
temporada y que ofrecen una vida de anaquel
mucho mas amplia, (Desrosier, 1997).

La descomposicion de todos los
alimentos es causada por la accion de
microorganismos como hongos, bacterias y
levaduras, los cuales se encuentran en el mismo
alimento, en el agua, aire y suelo. Para la
conservacion de alimentos es necesario detener
la accion de estos organismos con la aplicacion
correcta del calor. Los frascos deben estar
herméticamente cerrados y esterilizados después
del proceso de envasado, para prevenir la entrada
de estos organismos o la multiplicacion de estos,
(Mossel & Moreno, 2000).

En el <caso de los productos
enchipotlados, el chile (Capsicum spp.) en
cualquiera de sus especies, es parte de la dieta
del consumidor mexicano por lo cual se
desarrolld esta formulacion pensando en la gran
aceptacion que tienen los productos como son
filetes, camarones, pollo, etc.

La formulacion de tilapia enchipotlada
empacada en frasco de vidrio ofrece grandes
ventajas como son la aceptacion del consumidor
de productos enchilados y la vida de anaquel mas
amplia por ser un producto con el proceso de
esterilizacion ventaja que ofrece a los productos
enchipotlados que normalmente encontramos en
restaurantes.

Materiales y métodos

La mojarra Tilapia (Oreochromis niloticus) se
adquirié con un productor del municipio de
Tlapanald, Puebla. El criadero cuenta con
certificado en Buenas Practicas Acuicolas por
parte de CONAPESCA.
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Para obtener un producto con la mayor
aceptacion por parte del consumidor lo primero
fue desarrollar una formula determinada y
someterla a analisis sensorial, con los resultados
y comentarios obtenidos se modifico el
contenido de la salsa en cuanto a especies y se
desarrollaron dos formulaciones mas para
obtener la de mayor aceptacion (figura 1),
aplicando la técnica de pruebas de aceptacion
(Anzaldta-Morales, 2005),

A partir de esta formulacion final se
desarrollaron las etapas de proceso (figura 2)
para la preparacion del producto.

Como resultado de esta formulacion y
debido a la salsa de chipotle afiadida al final del
proceso tenemos un rendimiento de 126%.

Con la finalidad de determinar la
inocuidad microbiol6gica durante el proceso, asi
como en el producto final (tabla 1), se realizaron
los andlisis microbiolégicos como lo marca la
NOM-129-SSA1-1995, la cual regula las
especificaciones sanitarias de productos de la
pesca: secos-salados, ahumados, moluscos
cefalopodos y gasteropodos frescos-refrigerados
y congelados.

También se determind también el punto
dentro del proceso en donde el riesgo
microbioldgico se cancela, es decir el Punto
Critico de Control (PCC), los puntos
muestreados fueron los siguientes: materia
prima (tilapia cruda), posterior al proceso de
pasteurizado y después de 24 horas de
almacenado a 4°C. Para tal efecto, se
cuantificaron: bacterias mesotfilas  aerdbias
(BMA), NOM-092-SSA1-1994;  bacterias
coliformes totales (CT), NOM-113-SSA1-1994;
E. coli, NOM-112-SSA1-1994 y S. aureus,
NOM 115-SSA1-1994. De acuerdo con los
resultados, se determin6 que el PCC es el
pasteurizado, por lo que éste paso debera ser
inspeccionado y observado cada vez en la
elaboracion de la tilapia enchipotlada. Ademas,
debe asegurarse periddicamente que el proceso
alcance 96°C durante 30 min. (Mossel &
Moreno, 2000)

DIEGO, Oscar, CASO, Luis, HERNANDEZ, Soledad y
MORALES, Ana. Disefio del proceso de elaboracion de
Tilapia (Oreochromis niloticus) enchipotlada envasada en
frasco de vidrio. Revista de Simulacién y Laboratorio. 2020
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De acuerdo con el estudio técnico
realizado que se muestra en la Tabla 2, se
determinan los costos fijos y variables
(Nahmias, 2007), esto a partir de los costos
unitarios de todos los ingredientes utilizados, el
material de envase, los energéticos como gas LP
y energia eléctrica, mano de obra directa
considerando que se necesita a una persona para
la elaboracion del producto y se calcula la
depreciacion de los equipos utilizados.

Una vez realizado estos calculos se
determina el costo de produccién por Kg de
producto y se sugiere el precio de venta por Kg,
tomando en cuenta una ganancia atractiva para
el productor y también de menor precio al de la
competencia.

En la tabla 3 se muestran los indicadores
financieros de la viabilidad del proyecto (Baca,
2010). Este estudio se realiz6 tomando en cuenta
una tasa de inflacion anual promedio del 5%, un
incremento de ventas anual de 5% Yy una tasa de
riesgo de 30%.

Se realiz6 el andlisis de Punto de
Equilibrio, figura 3, (Coss Bu, 2006), con la
determinacion de los costos fijos, los costos
totales y el precio de venta, con la finalidad de
saber la cantidad de Kg que se necesitan vender
mensualmente para cubrir el total de costos y a
partir de la siguiente unidad generar utilidades.

Resultados

Se desarrollo una formula preliminar que fue
sometida a andlisis sensorial y en la que se
obtuvieron comentarios para mejorar la
aceptabilidad del consumidor, posteriormente se
desarrollaron otras dos formulaciones donde se
modificaron los ingredientes de la salsa y se
sometiron a andlisis sensorial para determinar la
de mayor aceptacion.

Para esto los resultados obtenidos fueron
procesados con el software Minitab 14 mediante
un andlisis de varianza y el método de
comparacion de Tukey, como se puede observar
en la Figura 1, la formulacién 2 fue la mas
aceptada.
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Figura 1 Comparacion de las formulaciones 2y 3

En la figura 2 podemos observar el
proceso de elaboracion propuesto para este
producto, basado en la formulacion de mayor
aceptacion.

Figura 2 Diagrama de blogueos del proceso de
elaboracion de tilapia enchipotlada

La tabla 1 muestra los resultados de los
analisis  microbiologicos  del  producto
terminado, los valores se muestran en UFC/g
salvo se especifique otra cosa. Los valores
sombreados en gris muestran los limites
permisibles por la NOM-129-SSA1-1995.

DIEGO, Oscar, CASO, Luis, HERNANDEZ, Soledad y
MORALES, Ana. Disefio del proceso de elaboracion de
Tilapia (Oreochromis niloticus) enchipotlada envasada en
frasco de vidrio. Revista de Simulacién y Laboratorio. 2020
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Bacterias Bacterias Coliformes | Coliuformes | S.aureus
IENIEY psicrofilas totales fecales

aerobias aerobias
25x10! <10

50x10* - - | <230 NMP/g 500

Tabla 1 Resultados de los analisis microbiologicos

De estos datos se desprende que el
producto final satisface los criterios de la NOM-
129-SSA1-1995, por lo que puede considerarse
microbiol6gicamente seguro para el
consumidor.

De acuerdo con el estudio tecno-
econdmico que se muestra en la tabla 2
determinamos el costo de produccion por kilo de
tilapia enchipotlada que es de $118.77. Con un
precio de venta sugerido de $160.00 por Kg, se
obtiene una ganancia de $41.23 por Kg. El
precio de venta sugerido no es exorbitante,
tomando en cuenta que en los supermercados se
venden lomos de tilapia crudos empacados al
vacio por caso $200.00 por Kg.

Concepto Cantidad Unidad Costo Total Costos Costos

de unitario fijos variables
medida

Materia prima

Total [ 2.070 | kg [ $1,00860 | $78.60 | [ $78.60
Materiales indirectos
Envase | 2 | Pz [ $7.60 | $15.20 | [ $15.20
Etiqueta | 2 | Pz [ $0.60 |  $1.20 | [ $1.20
Suministros
Energia 0.400 | kw $0.87 $0.35 $0.35
eléctrica
Gas 0.410 kg $13.00 $5.33 $5.33
Mano de obra
[ 1 | Persona | $6,000.00 | $16.67 | [ $16.67
[ Equipo | $ $
| servicio | N N
Costo de produccién: $118.77 $7.10 $111.67
Precio de venta $160.00
Ganacias por producto $41.23

Tabla 2 Estudio tecno-econdémico

Estimando un incremento en las ventas
anual de un 5% se obtienen valores positivos
tanto para el VAN como para la TIR, lo cual
indica que el proyecto es econdémicamente
viable, con un retorno de la inversion estimado
en 5 meses, como se muestra en la tabla 3.

Valor actual neto (VAN) 194,171.43
Tasa Interna de Retorno (TIR) 203.3%
Periodo de recuperacién de la 0.4661 (Cinco
inversion meses)

Tabla 3 Indicadores financieros

En el Grafico 1 se muestra el andlisis del
punto de equilibrio en el proceso de elaboracion
de la tilapia enchipotlada, el cual, se alcanza
cuando se venden 206 Kg mensuales de una
produccion de 360 Kg en el mismo periodo.

ISSN: 2410-3462
ECORFAN® Todos los derechos reservados.

Diciembre 2020, VVol.7 No.23 1-5

100,000 Punto de equilibrio

90,000 /

80,000 /

FO,000 4

0,000 4 /

30,000 4

20,000 /

10,000 /
o

[+] 206

INGRESOS
2
2

-‘r'..?U“'D"DE,s 618 a4 1,030

—Ventas —— Costos Fijos —— Costos totales

Grafico 1 Andlisis del punto de equilibrio

Conclusiones

La formulacion y proceso propuesto goza de
gran aceptacion por parte del consumidor,
ademas de ser un proceso facil de elaborar por
los productores.

Los andlisis microbioldgicos realizados
al producto nos indican que el producto es
inocuo y las especificaciones se encuentran por
debajo de la NOM-129-SSA1-1995.

En el estudio tecno econdmico nos indica
que del precio de venta sugerido y los costos de
produccidn, obtendremos atractivas utilidades y
a un precio competitivo para beneficio del
productor.

En el analisis de Punto de Equilibrio
podemos determinar la generacién de utilidades
al cumplir con la venta minima mensual de 206

kg.

Los indicadores financieros como VAN
y TIR (positivos) nos indica la viabilidad del
proyecto y con un tiempo del retorno de la
inversion muy bajo (5 meses), haciéndolo un
proyecto muy atractivo para los productores de
tilapia de la region.
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Resumen

El objetivo del presente estudio fue evaluar dos agentes
sanitizantes en la reduccién de la carga microbiana del
cilantro (Coriandrum sativum). Se utilizo como unidad
experimental 20 g de follaje obtenido del mercado local
de Maxcanu, Yucatan. Se generaron tres tratamientos por
inmersion durante cinco minutos en las siguientes
soluciones acuosas: Hipoclorito de sodio (300 ppm);
Microdyn® (1.75 ml L-1); y el testigo (sin sanitizante).
La evaluacion microbioldgica se realizd a través del
método del filme seco rehidratarle (método 3M
Petrifilm). Las variables de respuesta fueron Coliformes
totales y E. Coli, expresado como log;, unidades
formadoras de colonia por gramo de muestra (log,, ufc
g-1). Seencontraron diferencias estadisticas entre
los tratamientos (P<0.05), sobresaliendo al reducir la carga
microbiana el tratamiento con Microdyn®, al presentar
los valores de 4.95 y 3.2 log,, ufc g* de Coliformes
totales y E. coli, respectivamente, por lo que se
recomienda para la desinfeccion de frutas y hortalizas
consumidas crudas, la aplicacion de 1.75 ml L? de
Microdyn® en el agua de lavado.

E. coli, Coliformes totales, Cilantro

Abstract

The objective of the present study was to evaluate two
sanitizing agents in reducing the microbial load of cilantro
(Coriandrum sativum). It was used as experimental unit
obtained 20 g of leaves local market Maxcanu, Yucatan.
Three treatments were generated by immersion for five
minutes in the following aqueous solutions: Sodium
hypochlorite (300 ppm); Microdyn® (1.75 ml L%), and
the control (without sanitizing). The microbiological
evaluation was performed by the method of rehydratable
dry film (3M Petrifilm method). The response variables
were total coliforms and E. coli, expressed as log,, colony
forming units per gram of sample (log,, cfu g?).
Statistical ~ differences between treatments (P <0.05),
protruding to reduce microbial load treatment
Microdyn®, the present values of 4.95 and 3.2 log,, cfu
g’ of Total Coliforms and E. coli, respectively, so that
is recommended for disinfecting fruits and vegetables
consumed raw, applying 1.75 ml L-1 Microdyn® in the
wash water.

E. coli, Total coliforms, Cilantro
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Introduccion

En la actualidad el consumo del cilantro
(Coriandrum sativum) como hortaliza fresca es
de suma importancia debido a su utilizacion
como hierba aromética (Zapata y Garcia, 2002),
sin embargo, en nuestro pais no se aplican
sistemas de gestion de calidad e inocuidad
adecuada desde la siembra hasta la
comercializacion y consumo de este tipo de
alimentos, tales como las buenas practicas
agricolas (BPA), por lo que la utilizacion de
estiércol y aguas residuales para su cultivo han
traido como consecuencia la contaminacion por
microorganismos como Escherichia coli (E.
coli), Salmonella y parasitos (Campos Yy
Manzano, 2007).

La organizacién para la alimentacion y
agricultura  menciona que es de suma
importancia la sanitizacion de los vegetales
consumidos en fresco ya que pueden reducir la
incidencia de enfermedades. La sanitizacion
consiste en la accion biocida de diferentes
agentes oxidantes que interfieren con la sintesis
de proteina celular; o &cidos organicos, que
penetran en la célula provocando un efecto
depresor del pH, inhibiendo al microorganismo
presente (Beuchat et al., 2001; FAO. 2007). Las
soluciones sanitizantes pueden ser organicas 0
quimicas, como compuestos organicos Canul et
al., (2014), evalua el acido citrico en jicama
minimamente procesada y reporta una reduccion
de la carga microbiana, sin embargo, las méas
utilizadas en la desinfeccion de hortalizas son el
cloro y la plata coloidal. EI mecanismo de
desinfeccion de la plata coloidal actda por la
inactivacion de las enzimas de las células
bacterianas y hongos gque usan oxigeno para su
metabolismo, pues causa una disrupcion celular,
aunque en tiempos muy variables y dependientes
de la temperatura.

La Revista del Consumidor al evaluar
diferentes soluciones sanitizantes, reporta al
microdyn como efectivo en la desinfeccion de
agua, frutas y verduras contaminadas con
bacterias (Salmonella causante de salmonelosis,
tifoidea), E. coli (gastroenteritis) y Vibrio
cholerae (colera) (PROFECO, 2007). Un
estudio de desinfeccion de mel6n con una
solucion de 200 ppm de cloro durante 2 minutos
reporta una reduccion de 2.6 ciclos logaritmicos
en la superficie del melén (Ukuku, 2005).
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En otro estudio donde se realizo
inmersiones en una solucién de 150 ppm de
hipoclorito de sodio redujo el 90% de la carga
inicial de las bacterias en la superficie de meldn,
sin embargo, la efectividad del producto dura
hasta que el cloro residual se agota por lo que
puede contaminarse después de este periodo
(Barak et al., 2003). Por lo que el objetivo del
presente trabajo fue evaluar dos agentes
sanitizantes en la reduccion de la carga
microbiana en cilantro (Coriandrum sativum).

Materiales y métodos
Localizacién del proyecto:

El proyecto se desarrollo en el
laboratorio de Tecnologia de alimentos de la
Universidad Tecnologica del Poniente, en el
periodo de Enero-Abril, este se desarrollo en dos
partes, en la primera parte se realizo el
diagnostico para determinar si se encuentra la
presecia de coliformes totales y E. coli, en la
segunda etapa se realizo la evaluaciéon de los
agentes sanitizantes mas utilizados en la region,
la seleccion de las muestras se realizo de manera
aleatoria en los estableciomientos que venden
hortalizas frescas, antes de su utilizacion el
follage fue almacenado a temperatura ambiente
+ 28°C hasta su utilizacion.

Muestras: Se analizaron 15 muestras de
follage de cilantro obtenido de manera aleatoria
del mercado local de Maxcanu Yucatan.

Tratamientos: Se utilizd6 un disefio
completo al azar, generando tres tratamientos
(Tabla 1) con cinco repeticiones cada una (20 g
de follage); generando un total de 15 unidades
experimentales haciendo inmersiones durante
cinco minutos.

Tratamientos Sanitizante Concentracién

T1 Hipoclorito de 300 ppm
sodio

T2 Microdyn© 1.75ml L?

T3 Sin sanitizante 0

Tabla 1 Tratamientos evaluados en la desinfeccion de
cilantro (Coriandrum sativum)

Variables de estudio: las variables de
respuesta fueron Coliformes totales y E. coli,
expresado como log10 unidades formadoras de
colonia por gramo de muestra (log10 ufc g-1),
utilizando tablas para su conversion.

CANUL, Divino & MOO, Mariel. Efectividad de dos
sanitizantes comerciales en la desinfeccion del cilantro en
Maxcanu, Yucatan. Revista de Simulacién y Laboratorio.
2020
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Analisis microbiologico: se realiz6 a
través del método del filme seco rehidratable
(método 3M Petrifilm). empleando placas para
el recuento de Coliformes totales y E. coli, para
ello en la campana de flujo laminar marca
Ecosel® se macero 20 g de follage de cilantro
con la ayuda de un mortero de porcelana
previamente esterilizado, posteriormente con la
ayuda de una micropipeta se midio 1 ml de jugo
y disolvié en 9 ml de agua estéril para inocular,
para la siembra se utilizdé la tercera dilucion
tomando 1 ml (10®) que fue depositado en las
placas Petrifilm 3M, se incubo en un estufa de
cultivo marca Ecosel® a 35°C durante 24 horas.
Posterior a la incubacion las placas fueron leidas
con la ayuda de un contador de colonias marca
Felisa®, el resultado fue expresado como logio
ufc g de muestra.

Anélisis  estadistico:  EI  anélisis
estadistico de los datos se realizo utilizando el
paquete Statgraphics Plus para windows. Para la
comparacion de medias se utilizo la prueba de
Tukey con un nivel de significancia P= 0.05.

Resultados y discusiones

En la Tabla 2 se muestra los resultados obtenidos
al evaluar dos soluciones sanitizantes,
encontrando diferencias estadisticas entre los
tratamientos (P<0.05), sobresaliendo en la
reduccion de la carga microbiana el tratamiento
con Microdyn®, al presentar los valores de 4.95
y 3.2 logio ufc g de Coliformes totales y E. coli,
respectivamente, resultados similares reporta la
PROFECO (2007), al inocular las frutas y
hortalizas con bacterias de E. coli y Coliformes
totales y desinfectarlas con diferentes sanizantes
entre los que se encuentra el Microdyn®,
reportando para este, una aceptable reduccion de
los organismos, con respecto al cloro, se redujo
la carga microbiana con respecto al testigo
con valores de 5.4 y 3.7 logio ufc gt de
coliformes totales y E. coli, respectivamente,
diferiendo a lo reportado por Ukuku, (2005) y
Barak et al., (2003), al evaluar la eliminacion y
reinfeccién de Salmonella en la superficie de
melones, con diferentes tratamientos en la cual
indican que el cloro reduce la carga microbiana,
sin embargo el bajo nivel de efectividad pudo
deberse al tiempo prolongado de remojo ya que
durante mayor tiempo el cloro residual se agota
y permite la reinfeccién de los organismos
(Ritenour et al., 2007).
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Tratamientos Logio ufc gt

Coliformes E. coli

totales
T1 5.40° + 4.0 3.700+ 2.7
T2 4,95+ 3.9 3.2°+25
T3 5.55%+ 4,15 3.92+£27

Literales distancias en la misma columna indican
diferencia significatica (p<0.05), T1=Hipoclorito de
sodio, T2=Microdyn®©, T3=Testigo.

Tabla 2 Coliformes totales y E. coli en cilantro
(Coriandrum sativum)

Conclusiones

Se recomienda para la desinfeccion de frutas y
hortalizas consumidas crudas, la aplicaciéon de
1.75 ml L de Microdyn® en el agua de lavado.
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Resumen

La tecnologia de electrocoagulacion es conocida desde
principios del siglo XX, donde esta ha evolucionado,
siendo en la actualidad una tecnologia eficaz para el
tratamiento de aguas residuales, sin embargo, esta técnica
no ha sido probada en la recuperacién de oro y plata de
soluciones de cianuracion, debido a esto se propone esta
tecnologia para la recuperacién de metales preciosos ya
que se han obtenido excelentes resultados en la
recuperaciones de oro y plata superior al 93% en 20
minutos. Debido a esto, esta técnica es propuesta dadas sus
ventajas como son: sus bajos costos de operacion en
comparacion a los procesos convencionales de
recuperacion de metales preciosos como son el proceso
Merrill Crowe y el proceso de Carbén Activado. El
analisis de resultados de las técnicas X rays y de MEB,
demuestran que las especies que se formaron son de tipo
magnético identificadas como lepidocrocita, magnetita y
oxihidréxidos de hierro amorfo. Este producto magnético
adsorbe las particulas reducidas de oro y plata en su
superficie debido a la atraccion electrostatica entre el
material magnético y los dos metales. Finalmente, se
concluye que el proceso de EC es una tecnologia muy
eficiente que se puede utilizar para la recuperacion de oro
y plata de soluciones de cianuracién en corto tiempo.

Electrocoagulaciéon, Cianuraciéon, Proceso Merrill
Crowe

Abstract

The technology of electrocoagulation has been known
since the early twentieth century, where this has evolved,
and is currently effective for the treatment of wastewater
technology, but this technique has not been proven in the
recovery of gold and silver solutions cyanide because of
this technology for the recovery of precious metals is
proposed as they have achieved excellent results in the
recovery of gold and silver higher than 93% in 20 minutes.
Because of this, this technique is proposed given its
advantages such as: their low operating costs compared to
conventional recovery processes precious metals are like
the Merrill Crowe process and the process of Activated
Carbon. The analysis of results of technical X rays and
SEM show that the species are formed magnetic type
identified as lepidocrocite, magnetite and amorphous iron
oxyhydroxides. This product adsorbs reduced magnetic
particles of gold and silver on its surface due to the
electrostatic attraction between the magnetic material and
the two metals. Finally, we conclude that the EC process
is a very efficient technology that can be used to recover
gold and silver from cyanide solutions in a short time.

Electrocoagulation, Cyanidation, Merrill Crowe
Process
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Introduccion

La busqueda de metales preciosos como el oro y
la plata fue uno de los estimulos para la
exploracion del nuevo mundo, luego vino la
extraccion de minerales no ferrosos y a partir de
mediados del Siglo XX, los minerales no
metalicos [1]. Actualmente México sigue siendo
un pais con grandes yacimientos de plata y
también ha sido por varios siglos primer
productor de plata en el mundo, pero sin
embargo en la actualidad la mayoria de los
metales, incluyendo los metales preciosos, se
encuentran en la naturaleza en forma de
compuestos y ademas se presentan en mezclas
méas o menos complejas de sulfuros, Oxidos,
carbonatos y silicatos en los cuales las
recuperaciones son bajas [2].

De forma general, el proceso de
cianuracion es el mas utilizado para la extraccion
de oro y plata a partir de sus minerales. Este
proceso electroquimico utiliza oxigeno que se
encuentra en el aire como oxidante y al ion CN-
como agente acomplejante [3]. Este método se
basa en que el oro y la plata se disuelven
facilmente en una solucion acuosa diluida de
cianuro de sodio o de potasio, con relativa
facilidad si se mantienen en la pulpa condiciones
oxidantes favorables a un pH alcalino de 10 [4].

La cementaciébn por zinc 0 proceso
Merrill Crowe es el método méas ampliamente
usado para la recuperacion de oro y plata de
soluciones de cianuracién, debido a que la
operacion es simple, facil de operar y muy
eficiente. Sin embargo, existen grandes.

La electroquimica es una tecnologia que
en las Ultimas décadas ha tenido muchas
aplicaciones industriales y se ha desarrollado
rapidamente ofreciendo varias alternativas que
compiten ventajosamente con distintos procesos.
La electrocoagulacién, aungue no es una
tecnologia nueva, ha sido poco estudiada y
desarrollada y se necesita entender a fondo sus
mecanismos [6]. Pese a esto, ha logrado alcanzar
un aprovechamiento comercial importante en el
trabajo puntual de algunos contaminantes
ubicandose como una técnica con mayores
ventajas comparativas con respecto a las
tecnologias tradicionales de tratamiento. Por esta
razon en los dltimos afios ha despertado un
interés cientifico, para utilizarse como proceso
alternativo para la recuperacion de oro y plata de
soluciones acuosas.
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Proceso de cianuraciéon

El proceso de cianuracion era conocido en forma
empirica por los alquimistas del siglo XVIII,
donde estos sabian que el oro era soluble en una
solucién acuosa de cianuro de potasio, y los
primeros joyeros probablemente usaron este
descubrimiento para llevar a cabo la
recuperacion de oro y plata. EI proceso de
cianuracion lo podemos representar por las
siguientes ecuaciones propuestas por Elsner en
su Journal Prakchen (1846) son las siguientes,
para el oro [7]:

4Au + 8NaCN + 0, + 2H,0 ()
— 4NaAu(CN), + 4Na

4Ag + 8NaCN + 0, + 2H,0 (2)
- 4NaAg(CN), + 4NaOH

Desventajas en el proceso como: (1) La
solucion prefiada necesita un tratamiento previo
a la precipitacion, (2) El proceso es sensible a la
interferencia de iones disueltos, (3) baja
concentracion de metales preciosos en solucién
incrementa la cantidad de zinc requerido para
precipitar una onza de material [5].

También fue de vital importancia, que
Elsner fue el primero en reconocer que el
oxigeno era esencial para la disolucién efectiva
del oro y la plata en los minerales que los
contienen. La ecuacion de Elsner’s 1 y 2 muestra
que el oxigeno es critico para la disolucién de
oro. La estequiometria del proceso muestra que
4 moles de cianuro se necesitan para cada mol de
oxigeno presente en la solucion. A temperatura
ambiente 'y presion atmosférica normal,
aproximadamente 8.2 mg de oxigeno estan
presentes en un litro de agua, esto corresponde a
0.27 x 10-3 mol/L. La concentracion de cianuro
sodio correspondiente para la reaccion completa
(peso molecular de NaCN= 49) debe ser igual a
4 x 27 x 10° x 49 = 0.05 g/L o 0.01%
aproximadamente [7].

Proceso de Electrocoagulacion

La electrocoagulacion es un proceso que utiliza
la electricidad para eliminar contaminantes en el
agua que se encuentran suspendidos, disueltos o
emulsificados. La técnica consiste en inducir
corriente eléctrica en el agua residual a través de
placas metéalicas paralelas de hierro al carbono o
de aluminio.
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La corriente eléctrica proporciona la
fuerza electromotriz que provoca las reacciones
quimicas que desestabilizan las formas en las
que los contaminantes se encuentran presentes,
bien sea suspendidas o emulsificadas.

Es asi como los contaminantes presentes
en el medio acuoso forman agregados,
produciendo particulas sélidas que son menos
coloidales y menos emulsificadas (o solubles)
que en estado de equilibrio. Cuando esto ocurre,
los contaminantes forman  componentes
hidrofobicos que se precipitan y/o flotan y se
pueden remover facilmente por algin método de
separacion de tipo secundario [8].

De manera general este proceso tiene las
siguientes ventajas:

Los efluentes tratadas son libres de
impurezas como son color, olor, y sélidos; como
se aplica un campo eléctrico pueden removerse
particulas coloidales facilitando con esto la
clarificacion de la fase acuosa; la unidad de
tratamiento no es muy voluminosa y el
mantenimiento de la misma es muy fécil ya que
no tiene partes en movimiento; finalmente esta
tecnologia se puede utilizar en areas remotas del
pais donde se tengan problemas de electricidad,
ya que se puede utilizar la energia solar para
llevar a cabo este proceso.

La electrocoagulacién cuenta con solo
unas pocas desventajas, las cuales no
representan un problema mayor: a) El &nodo de
sacrificio requiere remplazarse periddicamente;
b). Si estdn presentes fenoles y productos en
descomposicion, el cloro puede dar mal aspecto
y olor; ¢) Un 6xido impermeable puede formarse
en el catodo, pudiendo interferir con la operacion
o funcionamiento correcto de la celda
electroquimica de electrocoagulacion [9].

Reacciones en el
electrocoagulacion

proceso de

El mecanismo de la electrocoagulacién es
altamente dependiente de la quimica del medio
acuoso, especialmente de la conductividad.
Otros factores como el pH, tamafio de particula
y concentracion de los reactivos quimicos
también influyen en el proceso. Los materiales
comunmente utilizados como electrodos en la
electrocoagulacion son de hierro y aluminio.
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La remocion de iones por EC se puede
explicar mediante las siguientes reacciones
generales en el caso de electrodos de hierro:

Anodo Fe *  Fe ’ +3e (3)

2HO > 4H'+oz+4c_ @
catodo EHJU +2e > H:+ 20H (5)
total Fe + 31‘[:0 » Fe {OHJJ_+ 3":2H: (6)

Reaccion global en proceso EC en electrodos
de hierro (Fe)

Las reacciones quimicas que ocurren en los
electrodos se presentan a continuacion, donde la
generacion de Hz ocurre en el catodo, y la de
iones férricos o férreos y Oz en el anodo. La
electroquimica depende de la cinética vy
termodindmica. La EC puede ser considerada
como un proceso de corrosion acelerada. La
velocidad de la reaccién dependerd de la
eliminacion [H*] via evolucién de Ha.

Para pH4 < pH<7

Anodo:
Fe — Fe? +2¢ (10)
Fe — Fe™ + 3¢ (1)

Comentarios: el hierro también sufre
hidrolisis

Fe + 6H,0 — Fe(H,0)4(OH), (o + 2H" + 2¢™! (12)

Fe + 6H,0 — Fe(H,0)3(OH); (o + 3H"' + 3¢ (13)

El hidréxido de Fe (IlIl) comienza a
precipitar con un floculo de color amarillo.

Fe(H,0)3(OH); (aq) —> Fe(H:0)3(OH); ) (14)
2FC(H20)3(OH)3 <> F3203 (Hzo)ﬁ (15)
Catodo:

2H'+2 ¢ — Hy(g)t (16)

Para pH 6<pH<9

Anodo:
Fe — Fe'? +2¢ (17)
Fe — Fe" + 3¢ (18)
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La precipitacion del hidroxido de Fe (111)
continua, y la precipitacion del hidréxido de Fe
(11) también ocurre presentando un floculo verde
oscuro.

El pH para la solubilidad minima de Fe
(OH)n esta en el intervalo de 7-8. El floculo
electro coagulado es formado debido a la
polimerizacion de oxihidroxidos de hierro.

Fe(H20)4(OH); (aq) —> Fe(H,0)4(OH), () (19)
2Fe(OH); <> Fe,05 + 3H,0 (hematita, (20)
magnemita)

Fe(OH), < FeO + H,O (21)

2Fe(OH); + Fe(OH), <> Fe;04 + 4H,0 (magnetita) (22)

Fe(OH); <> FeO(OH) + H,0 (goetita, (23)
lepidocrocita)

Hematita, magemita, magnetita,
lepidocrocita y goetita han sido identificadas por
EC por Parga [10] y Gomes [11].

Catodo:
2H'+2e—> Hyyt (24)

La evolucion del hidrégeno toma mayor
lugar, pero los [H'] ahora provienen de la
hidrolisis de hierro y acidos débiles.

Otras reacciones son:
Fe + 6H,0 — Fe(H,0)4(OH), (o + Hy ! (25)

Fe + 6H,0 —Fe(H,0);(OH); ) +1 %2 Hyg)1 (26)

Las concentraciones en la celda no son
constantes, las especies y el pH estan
cambiando. Esto puede ser ilustrado en la Figura
1 con un diagrama de Fe de pourbaix. Las lineas
punteadas en los diagramas de pourbaix
representan los limites en los que son estables las
soluciones acuosas, puesto que dichas lineas se
refieren a los valores de potencial fuera de los
cuales (por encima de la linea superior o por
debajo de la inferior) el agua se oxida o se reduce
formando O. e H> respectivamente. El éarea
encerrada por dichas lineas se conoce como —la
ventana de estabilidad del agua. En un diagrama
de pourbaix las especies bésicas se localizan en
la parte derecha del diagrama, las mas acidas en
la parte izquierda, las especies oxidantes se
localizan en la parte superior del diagrama y las
especies reductoras se localizan en la parte
inferior del diagrama.
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Si se fija el pH en un valor determinado
se puede hacer un analisis concerniente a la
reactividad de las especies presentes [12].

0 2 4 6 8 10 12 14
| T I T I

FcOf T (aq)

0.4

E, volts

-0.4

Figura 1 Diagrama de pourbaix para Fe, mostrando la
regiony direccidn en la cual procede la electrocoagulacion
[12]

Reactor de Electrocoagulacion en arreglo
bipolar

El reactor utilizado para realizar la
electrocoagulacion en una operacion por batch,
en su forma mas simple, estad formado por una
celda electroquimica con un anodo y un catodo
dispuestos en forma vertical y conectada a una
fuente de energia externa. El material anddico se
corroe eléctricamente debido a la oxidacion,
mientras que el catodo permanece pasivo.

El sistema para la electrocoagulacion
requiere de una fuente de corriente directa, un
regulador de densidad de corriente y de un
multimetro para leerlos valores de corriente. En
la Figura 2 el reactor para el proceso de
electrocoagulacion con electrodos en paralelo
[13].
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Figura 2 Reactor para el proceso de electrocoagulacion

Durante el proceso, las burbujas
producidas por los gases formados por
electrolisis pueden adsorber las particulas o
coagulos que contienen al oro y la plata, siendo
trasportadas a la parte superior del reactor donde
son concentradas y removidas. También los
iones metalicos pueden reaccionar con los iones
producidos de OHen el catodo en la cual ocurre
la evolucion de hidrogeno y forma un hidrdxido
insoluble que adsorbe los contaminantes de la
solucién y también contribuye a la coagulacion
debido a la neutralizacion de las particulas
coloidales de oro y plata. Este comportamiento
de aglomeracion de particulas se debe también a
la influencia de las fuerzas de atraccion de Van
der Walls [14].

Desarrollo Experimental

Inicialmente se obtuvo una muestra proveniente
de la cianuracion, esta solucion viene con un pH
de 12.5 por lo cual se utilizé acido sulfarico
(H2S0s) para ajustar el pH a 7, 8, 9 y 10 para
determinar a qué pH trabaja mejor el proceso de
electrocoagulacion, posteriormente se colocaron
500ml de solucion en un vaso de precipitado con
los electrodos dispuestos en paralelo con una
separacion entre ellos de 5mm, se enciende el
agitador magnetico.

Se aplica la corriente y voltaje,
controlando la conductividad con NaCl.
Finalmente se filtra la solucion para separar los
solidos de la solucion acuosa, los soélidos
depositados en los filtros que se secan a
temperatura ambiente.
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Equipo experimental

Se utilizé un agitador magnético Marca Corning
Modelo PC-310, una fuente de poder regulada
(modelo PRL-25 marca Steren), se registro el pH
con un pH metro marca CWR cientifica u
modelo 8005, la filtracién se realizé con papel
filtro whatman No. 42, diametro 125 mm. La
Figura 3 muestra el equipo que se utilizado en el
proceso de Electrocoagulacion.

Figura 3 Equipo de laboratorio para la electrocoagulacion

Resultados y Discusion

La identificacion y determinacion cuantitativa
de todos los elementos se realizO mediante
analisis quimico por medio de Espectroscopia de
Absorcion Atomica. Los elementos
determinados del concentrado se muestran en la
Tabla 1.

Solucion Au Ag Cu Zn

inicial  (ppm)  (ppm) (ppm) (ppm)

Tabla 1 Valores iniciales del proceso de
Electrocoagulacion

Se llevaron a cabo experimentos para
determinar a qué pH es mas eficiente el proceso
de electrocoagulacion. Se tomaron 8 muestras
representativas, las cuales se llevaron a un
estudio por microscopia de absorcion atomica
después del tratamiento. Los resultados se
muestran a continuacion en la Tabla 2.
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No.

muestra

64 02 21 83 38 82 10 7

2 60. 61. 23. 31. 38. 26.
65 13 05 20 42 16 20 7

3 68. 64. 37. 46. 40. 34.
85 31 06 91 78 33 10 8

4 75. 72. 43. 56. 54. 47.
87 08 49 56 62 82 20 8

5 76. 77. 51. 74. 61. 56.
11 66 32 46 03 56 10 9

6 82 85. 81. 81. 78 73.
2 03 75 83 8 42 20 9
7 84 91. 87. 86. 83. 85. 1
3 69 96 92 95 61 10 0
8 93. 95. 91. 93. 94. 93. 1
74 74 85 28 39 07 20 0

Tabla 2 Resultados del proceso de Electrocoagulacion

De acuerdo con los resultados se puede
observar que se obtiene recuperacion por arriba
del 90% para las muestras con un pH de entre 9
y 10, esto demuestra que el proceso de
electrocoagulacion puede ser utilizado para la
recuperacion de metales preciosos. Este proceso
de EC puede ser una sustitucion del proceso
Merrill Crowe y Carbdn activado utilizado hasta
la fecha para la recuperacion de oro y plata. Lo
que hace atractivo al proceso de
Electrocoagulacion son sus bajos costos de
operacion.

A continuacion, se muestras una grafica

representativa de las recuperaciones obtenidas
por el proceso de Electrocoagulacion.

1

100

uAu
" Ag
mPb
uCu
® Zn

m Fe

% Recuperacion
o5 3838888388

5 6 7 8
Muestra

Figura 4 Grafico de porcentaje de disolucién de oro y
plata

Para la determinacion de las especies que
se encuentran en el producto proveniente del
proceso de electrocoagulacién se analiz6 por
medio de difraccion de Rayos X. Las especies
determinadas en el producto de
electrocoagulacion fueron las siguientes:

Lepidocrocita (L), Magnetita (M), Plata
(Ag) y Hexacianoferrato de cobre (C). Esto se
puede observar en la Figura 5.
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Figura 5 Patrén de Difraccion de Rayos X de los polvos
provenientes de la electrocoagulacion de oro y plata

Mediante Microscopia Electronica de
Barrido se muestra a la plata absorbida sobre las
especies de hierro la cual se observa en la Figura
6.

La micrografia muestra la superficie de
las particulas de 6xido/oxihidroxido de hierro se
recubrio con una capa de hierro. La composicion
quimica del producto solido segun lo

determinado por EDX, con esta técnica utilizada
para el analisis elemental se identifico que la
muestra contenia hierro, plata y otros elementos
como calcio, cobre, zinc entre otros.

1opm Y Edection image 1

Full Scale 1436 cts Cursor; 0.000 keV|

Figura 6 Imagenes de MEB y EDX de los productos
proveniente del proceso de Electrocoagulacion
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Conclusiones

Los resultados obtenidos del proceso de EC que
son recuperaciones de oro y plata del 93% a un
pH entre 9y 10, nos demuestra que el proceso de
electrocoagulacion puede ser utilizado como una
tecnologia viable para recuperar el oro y la plata
de soluciones de cianuracion. Las técnicas de
difraccion de Rayos X y MEB muestran que las
especies magnéticas de hierro formadas como
son la magnetita, goethita y lepidocrocita,
adsorben eficientemente el oro y la plata.
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Resumen

Mediante Depdstio Quimico en fase de Vapor (CVD), se
sintetizaron diferentes cantidades de nanoparticulas de
Platino (Pt), a partir de un precursor metalorganico
Acetilacetonato de Platino, sobre un soporte de Nitruro de
Boro (BN), obteniendo una buena dispersion de las
nanoparticulas sobre el soporte. Mediante la formula
Sherrer se determino un tamafio teérico de particula por
debajo de los 10 nanémetros. Se realizaron
caracterizaciones de las nanoparticulas sintetizadas por
Difraccion de Rayos X (XRD) para determinar la
cristalinidad y detectar la reflexion caracteristica del Pt,
Microscopia Electrdnica de Barrido (SEM) para analizar
la morfologia, Microscopia Electrénica de Transmision
(TEM) para distinguir el tamafio y la dispersion de las
nanoparticulas sobre el soporte, Espectroscopia de Rayos
X de Energia Dispersa (EDS) para determinar la cantidad
(en porcentaje) de Pt sintetizada sobre BN, para de esta
manera obtener la eficiencia de la sintesis mediante el
método CVD. Obteniendo nanoparticulas  con
caracteristicas ideales para ser usadas en reacciones de
oxidacidn, reduccion 6 electroquimicas.

Nanoparticulas, Platino, CVD

Abstract

By Chemical Vapor Deposition (CVD), different amounts
of  Platinum (Pt) nanorpaticles are synthesized, from a
metalorganic precursor Platinum Acetylacetonate, over
Boron Nitride as support, getting a good dispersion on the
support. In accordance with the Sherrer formula, the
theorical size of the Platinum nanoparticles are
determinated, obtaining dimensions under 10 nanometers.
The nanoparticles synthetized are characterized by X Ray
Difraction (XRD) to determine the cristalinity and detect
the Pt characteristic reflection, Scanning Electronic
Microscopy (SEM) to analize the morphology,
Transmision Electronic Microscopy (TEM) to distinguish
the nanoparticles size and dispersion on the support,
Energy Disepersive X-Ray Spectroscopy (EDS) to
determine the Pt amount (percentage) synthesized on the
BN, to obtain the synthesis efficiency of the CVD method.
These nanoparticles have ideal characteristics to be use in
oxidation reactions, reduction reactions or electrochemical
reactions.

Nanoparticles, Platinum, CVD
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Introduccion

Una de las principales vertientes de
investigacion es el desarrollo de nanociencia y
nanotecnologia. El desarrollo de nanomateriales
ha potencializado las caracteristicas de estos y ha
eficientado el uso de ellos.

El uso de metales como el Platino (Pt) o
el Paladio (Pd), es bastante comin en areas
medioambientales, como lo son en reacciones
cataliticas, para reduccion de emisiones
contaminantes, y en areas electroquimicas, para
el desarrollo electrodos para celdas de
combustible. EI Pt es el metal mas usado en este
tipo de reacciones, ya que es el que cuenta con la
mayor actividad catalitica. El inconveniente de
usar este metal es que, a pesar de ser altamente
eficiente, no es econdmicamente viable, debido
al alto costo del mismo.

Debido al elevado costo que presenta un
metal con tan buenas propiedades cataliticas
como el Pt, es necesario poder sintetizarlo por
métodos que sean eficientes y rapidos, para
poder aprovechar al maximo las propiedades de
este metal, y reducir el costo del material a
usarse en cualquier tipo de reaccion.

El método de Deposito Quimico en fase
de Vapor (CVD), en comparacion con otros
métodos de sintesis como Impregnacion o Sol-
Gel, se caracteriza por usar una cantidad menor
del reactivo a sintetizar, un menor tiempo de
sintesis (lo que conlleva un ahorro energético),
asi como también por la obtencién de particulas
nanomeétricas con una buena dispersién sobre el
soporte utilizado. Es por ello por lo que en esta
investigacion se eligio el método CVD para
realizar la sintesis de nanoparticulas de Platino a
partir de un precursor metalorganico
(Acetilacetonato de Platino), usando diferentes
cantidades de Platino, 3%, 5% y 10% peso, con
respecto al soporte Nitruro de Boro,

Metodologia por desarrollar
Depostio Quimico en fase de Vapor

El método CVD consta de procesos en los que
los productos reaccionantes en fase de vapor se
conducen a la camara de reaccion y mediante su
activacién, por medio del calor, del plasma o del
lase, en la proximidad del sustrato, se produce la
reaccién y se deposita el producto sobre el
mismo sustrato. [1].
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En este caso se uso como medio de
activacion el calor, utilizando un horno de
resistencias de 3 zonas, y un tubo de cuarzo. En
la Figura 1 se muestra un diagrama esquematico
del reactor CVD utilizado para la sintesis.

o
25.00||°C Tubo de cuarzo
Homo de 3 zonas
Termopar
e ——— — — A=/{
=0,

Precursor Sustrato

DE, L)
Gases de arrastre y
reaccén

Figura 1 Diagrama esquematico reactor CVD

Los aspectos mas importantes para
tomarse en cuentra en este tipo de sistemas CVD
son:

- Naturaleza fisica y quimica del sustrato y
del precursor.

- Flujo 6ptimo y zona de mezcla de gases.

- Perfil completo de temperatura del reactor.
- Presion del sistema.

Precursor

Se utilizd un precursor metalorganico, el
Acetilacetonato de platino (CH3-COCHCO-
CHz3). Pt, este precursor combina volatilidad con
una baja temperatura de descomposicion, lo cual
lo hace actractivo para el proceso CVD, ya que
no requiere altas temperaturas para llevar el
precursor a su punto de fusion.

Soporte

El Nitruro de Boro con estructura hexagonal
hasido usado como soporte en diversas
reacciones de oxidacién [2,3], cuenta con un
punto de fusion de 3000 °C, lo que ayuda evitar
la sinterizacion y pérdida de area superficial,
ademas de ser un semiconductor, lo que lo hace
un soporte potencial para ser usado en
reacciones electroquimicas.
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Gas de arrastre

El gas de arrastre que se utilizé fue el Argon
(Ar). Esto es, para transportar el Pt(acac)2 dentro
del reactor CVD, debido a que es un gas inerte y
no provoca ninguna reacciéon ni contaminacion
durante el depdsito.

Difraccion de Rayos X

La difraccion de Rayos X es uno de los
fendmenos fisicos que se producen al
interaccionar un haz de rayos X, de una
determinada longitud de onda, con una sustancia
cristalina.

La difraccion de Rayos X se basa en la
dispersion coherente del haz de Rayos X por
parte de la materia (se mantiene la longitud de
onda de la radiacion) y en la interferencia
constructiva de las ondas que estan en fase y que
se dispersan en determinadas direcciones del
espacio.

Las nanoparticulas fueron analizadas en
un difractémetro marca SIEMENS D5000.

Utilizando una radiacion KaCu, a una
velocidad de barrido de 2° min™ y un rango de
angulo 20 de 20 a 100 grados.

Esta técnica de caracterizacion es usada
para determinar la cristalinidad de la muestra e
identificar que elementos se encuentran sobre la
misma, a partir de la reflecciones caracteristicas
que tienen cada uno de los elementos que
cuentan con estructuras cristalinas.

Microscopia Electrénica de Barrido vy
Transmisién

Las técnicas de Microscopia Electrénica muestra
notables ventajas sobre la Microscopia Optica,
ya que en la miscroscopia éptica la potencia
amplificadora esta limitada por lalongitud de
onda de la luz visible, y el principio de
funcionamiento de los microscopios electronicos
es a base de electrones, y estos tienen una
longitud de onda mucho menor a la de la luz, se
pueden mostrar estructuras mucho mas
pequefias. La longitud de onda mas corta de la
luz visible es de alrededor de 400 nm, y la
longitud de onda de los electrones que se utilizan
en los microscopios electronicos es de alrededor
de 0.05 nm [4].
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Un MET dirige el haz de electrones hacia
el objeto que desea aumentar. Una parte de
electrones rebotan o son absrovidos por el objeto
y otros lo atraviesan formando una imagen
aumentada del espécimen. EI SEM explora la
superficie de la imgen punto por punto, al
contrario del Tem que examina una gran parte de
la muestra cada vez. Su funcionamiento se basa
en recorrer la muestra con un haz muy
concentrado de electrones haciendo un barrido
sobre lo muestra, y genera la imagen a partir de
los electrones rebotados sobre la misma.

Resultados
Condiciones de depdsito

Las condiciones mediante las cuales se
elaboraron los depositos de las nanoparticulas de
Pt estan dadas por la siguiente tabla [5].

Variable Condicion

Temp. De déposito | 400 °C

Temp. Del precursor | 180 °C

Presién total 6.4 — 8.0 torr
Flujo de gas 180 cm? * min?

Tabla 1 Condiciones de depdsito

Difraccion de Rayos X (XRD)
{:- Al . . "
e = P | i _'_'
.E__
_L:: L/ 1 1 2 . - L
-]
o
I BrEs b

4l

26 (Cu K, Grados)

Figura 2 Difractograma Pd/BN

Mediante el difractograma se puede
apreciar las reflexiones de Pt, que corresponden
a los planos (111), (200) y (220) de la carta de
difraccion JCPDS N° 040802. Esto indica que
existen depdsitos policristalinos con orientacion
aleatoria.
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También se puede apreciar que conforme
aumenta el porcentaje de Pt se detectan mas
reflexiones.

Determinacion del tamafio de particula

A partir de los difractogramas realizados de los
depositos de Pt/BN, se determina el tamafio de
las particulas de Pt depositadas, mediante la
férmula de Sherrer.

kxA

t= Og x cosB (1)

Donde:

t = Tamafio de particula

k = constante de Sherrer (0.9)

A = longitud de onda de radiacion

0B = suma del punto inicial més el punto
final de la reflexion, dividida entre dos.

B = la anchura de la reflexion expresada
en radianes.

Para obtener una mayor precision al
momento de calcular el didmetro de particula, se
determind un criterio para medir el diametro de
las reflexiones de los difractogramas, en el cual,
mediante el programa OriginPro 8, se determin6
el punto medio de la altura de la reflexion, y a
partir de ese punto, se obtenia la distancia entre
la reflexion inicial y final.

A partir de la féormula de Sherrer se
realizaron los calculos para determinar el tamafio
de particula, obteniendo los siguientes
resultados:

Catalizador = %Pt Presion

(Torr)
Pt/BN 3 8.0 8
Pt/BN 5 8.9 9
Pt/BN 10 7.1 7

Tabla 2 Tamafio de particula

Microscopia Electronica de Barrido (SEM)
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Figura 3 Micrografias SEM Pt/BN

La figura 3 muestra las micrografias
SEM de las nanoparticulas depositadas. Se
aprecia claramente el aumento la cantidad de Pt
depositada, 3 %, 5 % y 10 %. Lo que corrobora
al igual que mediante XRD, el correcto depdsito
del Pt mediante CVD. Las 3 micrografias se
encuentran a una escala de 25 pm.

Microscopia Electronica de Transmision (TEM)

Figura 4 Micrografias TEM Pt/BN.

Las micrografias TEM mostradas en la
figura 4 se distinguen las particulas de Pt con una
buena dispersion sobre el BN.

Ambas micrografias se encuentran a una
escala de 20, las particulas encontradas tienen un
tamario de entro 7 y 10 nm, validando el tamafio
tedrico obtenido con anterioridad a traves de la
férmula de Sherrer.

Espectroscopia de Rayos X de Energia
Dispersa (EDS).
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Acc, Voltage: 15,0V Take Off Angle: 31.6 deg
Jsantitative Results for: Pt 5%(9)

Element Weight %

[] 54,79
N 4112
Cu 0.52
Pt .57
Total 100.00

Figura 6 EDS Pt/BN 5%

SEEE

CQuantitative Results for: Pt 10%(7)

Loy 50k
Llement Weight %

8 50.16
L 11.77
v 0.42
Zn 0.25
Pt 7.4
Total 100,00

Figura 7 EDS Pt/BN 10%

El analisis EDS permite determinar e
identificar con una gran precision el porcentaje y
material que se encuentra sobre la muestra
analizada, en este caso se utilizo para verificar
cuanta es la cantidad de Pt depositada sobre el
BN, y de esta manera calcular la eficiencia del
método utilizado, ya que se sabe que no existe
ninguna técnica de sintesis que tenga una
eficiencia del 100%, por lo tanto, mientras mas
alta sea la eficiencia del método seleccionado,
hara méas viable la aplicacién de cualquier
deposito generado.
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En las figuras 5, 6 y 7 muestran los
analisis EDS de las nanoparticulas cuando se uso
un 3 %, 5 % y 7% peso, respectivamente,
obtenido en todos los casos una eficiencia
superior al 70 %.

Conclusiones

El método CVD es una técnica bastante efectiva
para el desarrollo de nanoparticulas, ya que se
pudo obtener una eficiencia superior al 70% en
el método de sintesis.

Las nanoparticulas depositadas tienen
una buena dispersion sobre el material y un
tamafio promedio menor a los 10 nm, dos
caracteristicas escenciales para materiales
usados en  reacciones  cataliticas Yy
electroquimicas, lo que da pie a nuevas
investigaciones con  para evaluar el
comportamiento de estas nanoparticulas de Pt
como catalizadores o electrocatalizadores.
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