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RESUMEN

TITULO: ESTUDIO DE LOS PRETRATAMIENTOS DE DESLIGNIFICACION Y
SUPERHIDROFOBICIDAD EN ASERRIN USADO COMO ADSORBENTE EFECTIVO EN
LA CONTENCION DE PETROLEO CRUDO EN AMBIENTES ACUATICOS*

AUTORES: OSCAR MAURICIO ARDILA FLOREZ**, NICOLLE VIVIANA
VILLAMIZAR CARRENO**

PALABRAS CLAVE: ASERRIN, DESLIGNIFICACION, SUPERHIDROFOBICIDAD,
ADSORCION, DERRAMES.

DESCRIPCION:

El potencial energético y valor econémico han posicionado al petréleo como un recurso
determinante para el progreso de las naciones. No obstante, esta mezcla de hidrocarburos puede
generar una serie de afectaciones al medio ambiente cuando se derrama en fuentes hidricas,
motivo por el cual, la comunidad cientifica ha investigado diversos métodos para mitigar esta
problemética. Se han investigado gran cantidad de materiales para tal fin, pero las matrices
lignocelulosicas alcanzaron el protagonismo por ser econémicas y facilmente modificables. En
este trabajo de investigacion se estudiaron tres tipos de aserrin (comercial, cedro, pino), los
cuales adquirieron capacidades superhidrofobicas luego de un proceso de deslignificacion e
impregnacion con sulfato de cobre (CuSQO,) y dodecanotiol. Las muestras fueron deslignificadas
exitosamente por medio de un proceso alcalino con hidroxido de sodio (NaOH), y luego
impregnadas con soluciones de CuSO, de 10%, 15%, y 20% p/p. Se evalu6 la capacidad de
adsorcion de todos los materiales siguiendo la normal ASTM F726-17. La metodologia
planteada para el desarrollo de esta investigacion permitié obtener aserrines superhidrofdébicos
con angulos de contacto estaticos superiores a 150° y con una capacidad de adsorcion de al
menos 2,2 g adsorbato/ g adsorbente. Ademéas, comparando el material preparado en este
proyecto con un material encontrado comercialmente, se vio una mejoria de casi el 53% en la
capacidad de adsorcion del aserrin, mostrando viabilidad para distribuirse en el mercado como
una solucion a los derrames de petréleo.

*Proyecto de grado. Modalidad Investigacion
**Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Director: Dr.
Ramiro Martinez Rey. Codirector: Dra. Diana Paola Duarte Duarte
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ABSTRACT

TITTLE: STUDY OF DESLIGNIFICATION AND SUPERHYDROPHOBICITY
PRETREATMENTS IN SAWDUST USED AS AN EFFECTIVE ADSORBENT IN THE
CONTAINMENT OF CRUDE OIL IN AQUATIC ENVIRONMENTS*

AUTHORS: OSCAR MAURICIO ARDILA FLOREZ**, NICOLLE VIVIANA

VILLAMIZAR CARRENO**

KEYWORDS: SAWDUST, DESLIGNIFICATION, SUPERHYDROPHOBICITY,
ADSORPTION, SPILLS.

DESCRIPTION:

Energy potential and economic value have positioned oil as a determining resource for the
progress of nations. However, this mixture of hydrocarbons can develop a series of
environmental issues when spilled into water sources, which is the reason main why the
scientific community has investigated various methods to mitigate this problem. A large amount
of materials have been investigated for this purpose, but lignocellulosic matrices achieved
prominence because they were economic and easily modifiable. In this research, three types of
sawdust (commercial, cedar, pine) were studied, which acquired superhydrophobic capacities
after a delignification process and impregnation with copper sulfate (Cuso4) and dodecanotiol.
The samples were successfully delignified by an alkaline process with sodium hydroxide
(NaOH), and then impregnated with Cuso4 solutions of 10%, 15%, and 20% p/p. The adsorption
capacity of all materials was evaluated following the norm ASTM F726-17 standard. The
methodology proposed for the development of this research allowed the production of
superhydrophobic sawdust with static contact angles of more than 150° and with an adsorption
capacity of at least 2.2 g adsorbate/ g adsorbent. In addition, by comparing the material prepared
in this project with the material found commercially, an improvement of almost 53% was seen
regarding the adsorption capacity of sawdust. This shows viability for it to be distributed in the
market as a solution to oil spills.

* Undergraduate Project
** Physical and Chemical Engineering’s Faculty. School of Chemical Engineering. Director:
Ramiro Martinez Rey. Chemical Engineer, Ph.D. Co-director: Diana Paola Duarte Duarte
Chemical Engineer, Ph.D
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INTRODUCCION
El petroleo es uno de los recursos energéticos mas importantes en el mundo y es considerado
como la principal fuente de desarrollo de los paises. Este recurso tiene directa influencia sobre la
economia, la estabilidad politica y la seguridad de un pais (Chen, y otros, 2019). Su produccion y
distribucion ha ido en aumento debido a la creciente demanda del mercado, lo cual incrementa el
riesgo de derrames de hidrocarburos dentro de los procesos de explotacion, transporte y
almacenamiento, situaciones que afectan severamente el medio ambiente (Banerjee, Joshi, &

Jayaram, 2006).

Las consecuencias mas drésticas se tienen cuando los derrames de hidrocarburos, tales
como parafinas, naftenos, asfaltenos, aromaticos y resinas (todos presentes en el petréleo crudo)
afectan directamente a los recursos hidricos. Estos compuestos desatan una serie de
complicaciones generadas por procesos como evaporacion, dispersion, disolucién, sedimentacion
y emulsificacion de los hidrocarburos en el cuerpo de agua (Kenes, Yerdos, Zulkhair, & Yerlan,

2012).

Estos componentes del crudo son dificilmente biodegradables y estables a la luz,
disminuyen el area de contacto entre la superficie del agua y el aire atmosférico impidiendo que
haya transferencia de oxigeno, imposibilitando ademas que se realice la fotosintesis dentro del
cuerpo de agua. Todo lo previamente mencionado, causa que la concentracion de oxigeno en el
agua disminuya y favorezca el aumento de temperatura en el ecosistema (Brandao, Souza,

Ferreira, Hori, & Romanielo, 2010).

Por tanto, una actuacion temprana en la que se pueda dar continuidad a la interfase aire-

agua cuando se presenta un derrame de hidrocarburos es clave para evitar al maximo el impacto
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sobre el ecosistema y para la contencion, mitigacién y reparacion del mismo (Banerjee, Joshi, &

Jayaram, 2006).

Existen numerosas técnicas, tanto fisicas como quimicas, que se usan comdnmente para
la contencion de los derrames de petréleo entre las cuales, grosso modo, se pueden mencionar los
skimmers que facilitan la extraccion de los aceites presentes en la superficie del agua, barreras de
contencién que impiden la propagacién del aceite en el cuerpo de agua y por altimo, el uso de
dispersantes que eliminan los contaminantes derivados del petréleo remanentes en la fuente
hidrica (Al-Majed, Adebayo, & Hossain, 2012). Sin embargo, estas técnicas no tienen la
capacidad para abarcar la totalidad del problema debido al amplio espectro del mismo. Con base
en lo anterior, se ha intensificado la busqueda de medidas que permitan ejercer un control mas

eficaz sobre las aguas contaminadas con hidrocarburos (Bhatnagar & Sillanp&a, 2010).

Dentro de las herramientas estudiadas para usarse como respuesta en los derrames de
petréleo en un ambiente acuatico se encuentra la recuperacion mecéanica a través de adsorbentes
0 absorbentes (Annunnciado , Sydenstricker , & Amico, 2005). En la adsorcién la acumulacion
de soluto esta restringida a la superficie o interfaz entre la solucion y el adsorbente, mientras que
en la absorcion el soluto transferido de una fase a otra penetra la fase absorbente en al menos

varios nanometros (Annunnciado , Sydenstricker , & Amico, 2005).

El uso de absorbentes y adsorbentes naturales para la eliminacion de derrames de petroleo
ha llamado la atencion de la comunidad cientifica; estas técnicas son consideradas unas de las
opciones mas atractivas debido a su efectividad, compatibilidad con el medio ambiente, facultad
de reutilizacion y alta capacidad de retencion de contaminantes (Ifelebuegu, Nguyen, Ukotije-

Ikwut, & Momoh, 2015).
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Entre las dos categorias mencionadas, la adsorcion se ha posicionado como la técnica
predilecta para la recuperacion de petréleo en derrames acudticos, pues las estructuras de
adsorcion son faciles de preparar, abundantes, ecoldgicas y de bajo costo (EI-Din , Amer, Malsh,
& Hussein, 2018). Dentro de los materiales investigados, se encuentran las materias primas
organicas lignoceluldsicas para apoyar la remediacion de aguas contaminadas por hidrocarburos,
las cuales, al ser matrices naturales son preferidas por su buena capacidad de adsorcion, pues la
mayoria de éstas tienen la habilidad de retener de 3 a 15 veces su peso (Speight & EI-Gendy,

2018.).

Dentro de los estudios mas recientes han sido investigados muchos biomateriales, tales
como fibras de algoddn, cascara de coco, fibra de lana, paja de cebada, cascara de nuez, bagazo
de cafia de azucar, cascarilla de arroz, paja, aserrin, entre otros (Ifelebuegu, Nguyen, Ukotije-
Ikwut, & Momoh, 2015). Cominmente los biomateriales sufren procesos de activacion y/o
modificacion para transformar y mejorar sus caracteristicas intrinsecas. Algunos de los atributos
que se buscan para los biomateriales son la oleofilicidad, con la que se pretende que el material
tenga mas afinidad hacia los aceites, y la hidrofobicidad la cual hace al material repelente frente

al agua (Carmody, Frost, Xi, & Kokot, 2007).

Branddo et al. (Brandao, Souza, Ferreira, Hori, & Romanielo, 2010) estudiaron el bagazo
de cafia de azucar natural como adsorbente de gasolina y n-heptano. El fenémeno de adsorcién se
estudio a partir de la observacion de isotermas caracteristicas para cada uno de los
contaminantes. Posterior a estas pruebas se obtuvo una curva que indic6 una rapida adsorcion de
gasolina cuando se encontraba presente a bajas concentraciones en soluciones acuosas y a
temperatura ambiente. Asimismo, una curva favorable para la adsorcion de n-heptano se obtuvo

a bajas concentraciones en solucion acuosa. Los resultados del estudio llevaron a considerar el
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bagazo de cafia de azicar como un buen material adsorbente de los contaminantes mencionados,
pero solo en los casos con concentraciones menores al 5% de contaminante en solucion. La
anterior restriccion se debe a que el material usado como adsorbente no tuvo ningun tipo de

tratamiento, proceso o activacion previa a las pruebas.

Siguiendo la tendencia de aplicar procesos que exalten las propiedades del material, Sidik
et al. (Sidik, y otros, 2012) usaron hojas de palma de aceite modificadas con acido laurico para
adsorber petréleo del agua. La modificacion aumentd significativamente la hidrofobicidad del
adsorbente creando hojas de palma de aceite con mayor capacidad de adsorcion de crudo. En este
estudio fue determinada la tendencia del adsorbato a removerse de la fase acuosa, a una fase no

polar.

Como se menciond anteriormente, el aserrin hace parte de la extensa lista de
biomateriales estudiados para la recuperacion de derrames petroleros. Las particulas de madera
son un biomaterial que se destaca en las investigaciones gracias a sus ventajas, entre las que
recalcan su bajo costo considerando integralmente los factores de funcionalidad y rendimiento,
es un material abundante, de facil transformacion, ademas, de no afectar la biota presente en la

zona del derrame.

Castro y Pinilla (Castro Cardozo & Pinilla Pradilla , 2017) evaluaron diversos tamarios de
particula del aserrin con el fin de determinar cuél de estos era el Optimo para emplearse en
adsorcion de petroleo derramado en cuerpos de agua. Esta reduccion de tamafio se hizo buscando
mejorar la principal falencia del aserrin, su flotabilidad. Las virutas de madera son un adsorbente
muy bueno, pero no presenta selectividad de la sustancia a adsorber, debido a que sus paredes
celulares contienen una matriz de celulosa y lignina, ademas de muchos grupos hidroxilos como

los taninos y otros compuestos fenolicos. Algunos de estos compuestos pueden presentar
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caracteristicas que favorezcan la atraccion de moléculas de agua, por lo que el material se puede

saturar rapidamente, incrementar su peso y posteriormente sedimentarse en los cuerpos de agua.

Al momento de emplear el aserrin natural como actor principal en la retencion de
sustancias contaminantes se debe tener en cuenta tanto los atributos Unicos del aserrin natural,
como sus falencias y limitaciones. Por tanto se hace necesario considerar tratamientos que

potencialicen las propiedades que favorecen la retencion (Rosales Castro , y otros, 2016).

Dentro de los numerosos estudios realizados al aserrin como adsorbente se puede destacar
el realizado por Zang et al. (Zang, Liu, Zhang, Gao, & Wang, 2015). En dicho trabajo, el aserrin
fue usado como material base para lograr un adsorbente superhidrofébico y superolefilico. Lo
anterior se consiguié mediante la combinacién de granos de SiO; en la superficie del aserrin y el
autoensamblaje de mondémeros de octadeciltriclorosilano (C,gH37Cl3Si). Con esta modificacion el
aserrin mostré una estructura jerarquica, con particulas de SiO, abundantes en la superficie de la
fibra, lo que le proporciond rugosidad. Esta ultima caracteristica fue necesaria para la
adquisicion del caracter superhidrofébico y superoleofilico. Luego de las pruebas de adsorcion
realizadas en emulsiones de diésel y agua, se encontrd una excelente capacidad de retencion del

aserrin modificado de méas de 13 veces su peso.

En el estudio de Fu et al. (Fu, Ansari , Zhou, & Berglund, 2018) hacen algunas
menciones a posibles procedimientos que se pueden realizar para brindarle mejor capacidad de
retencion a la madera. La capacidad de retencion de este material se atribuye a la porosidad
tubular y la organizacion jerarquica del mismo, que en particular consiste en capas de
microfibrillas de celulosa en una matriz de lignina y hemicelulosa. Al eliminar alguna de estas
sustancias matriciales, se genera nanoporosidad en la estructura de la madera que se puede

aprovechar para aumentar su capacidad de retencion.
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De acuerdo con lo anterior, estos investigadores obtuvieron en su estudio una madera
fuerte de estructura tridimensional, mesoporosa e hidrofébica para la separacion selectiva
aceite/agua. Una plantilla de madera se generd con caracteristicas hidrofilicas mediante la
eliminacion de la lignina y posteriormente se impregnd con epoxico diglicidiléter de bisfenol A
(C21H2404) y Jeffaine D-400 polieteramina (PEA). Al finalizar las pruebas la madera mostré una
adsorcién de aceite de hasta 15 gramos de contaminante por gramo de madera transformada (Fu,

Ansari , Zhou, & Berglund, 2018).

Un proceso similar fue realizado por Bai et al. (Bai, y otros, 2019), en su estudio lograron
otorgar propiedades superhidrofdbicas y superolefilicas a una plantilla de madera por medio de
una metodologia de impregnacion de cloruro de cobre al vacio para la modificacion de la
superficie. Con este procedimiento lograron que la madera separara emulsiones de agua en aceite
con una eficiencia del 98% y que tuviera un angulo de contacto estatico con el agua superior a
154°, esta Gltima caracteristica es determinante, pues un material o superficie se considera
superhidrofébico si presenta un angulo de contacto estatico con el agua igual o superior a 150°

(Kumar Pandit, Krishnan Tudu, Mani Mishra, & Kumar, 2020).

Acorde al tema tratado hasta el momento, se puede inferir que el aserrin es una muy
buena opcion dentro de los biomateriales adsorbentes y que al potencializar sus caracteristicas
con la modificacién de su estructura se puede mejorar notablemente sus atributos para la

retencion de hidrocarburos.

Debido a esto, en el presente trabajo se optd por usar aserrin, estableciendo como
materias primas aserrin de cedro, pino y comercial provenientes de carpinterias del municipio de
San Vicente de Chucuri y Bucaramanga para ser modificados por una serie de tratamientos con

los cuales se pretende mejorar las caracteristicas adsorbentes de estos materiales cuando estan
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inmersos en emulsiones aceite/agua. Dentro de los tratamientos efectuados se encuentra un
proceso de deslignificacion con el que se buscé aumentar la porosidad del material y un
tratamiento de superhidrofobicidad con el que se intenté modificar la selectividad del material

hacia el aceite y hacerlo repelente al agua.

Con el desarrollo de este proyecto se planea resolver la siguiente pregunta de
investigacion: ¢Qué tan efectivos son los tratamientos de deslignificacion y superhidrofobicidad

aplicados al aserrin para potencializar la capacidad de adsorcion de crudo en el material?
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1. OBJETIVOS
1.1) General
Estudiar el efecto de los tratamientos de deslignificacion y superhidrofobicidad aplicados al
aserrin (pino, cedro y aserrin comercial) para la adsorcion de crudos de petréleo en ambientes

acuaticos.

1.2) Especificos
Evaluar el efecto de la concentracion de la solucion de sulfato de cobre usada en el
proceso de superhidrofobicidad, sobre la capacidad de adsorcién del aserrin (pino, cedro

y aserrin comercial).

Evaluar la capacidad de adsorcion del aserrin (pino, cedro y aserrin comercial) luego de

los tratamientos de deslignificacion y superhidrofobicidad.

Comparar la capacidad de adsorcion de los materiales preparados con los procedimientos
de deslignificacién y superhidrofobicidad con un material que se encuentre disponible en

el mercado.
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2. DESCRIPCION METODOLOGICA
2.1) Modificacion del material

Para el desarrollo de este proyecto se escogid aserrin de tres tipos de madera: aserrin de pino,
aserrin de cedro y aserrin comercial. El procedimiento experimental general para obtener aserrin

deslignificado y superhidrofdbico es descrito en la Figura 1.
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Figura 1. Esquema de la metodologia implementada para obtener aserrin deslignificado y superhidrofébico.

A continuacidn, se describe brevemente cada paso de la metodologia implementada para

desarrollar el aserrin deslignificado y superhidrofobico para este proyecto.
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2.1.1) Reduccion de tamafio. Las tres clases de aserrin fueron sometidas a un proceso de
reduccion de tamafio en un molino de cuchillas. Posteriormente el material fue tamizado para

garantizar un diametro de 1 mm o menor a este.

2.1.2) Deslignificacion. Para realizar la extraccion de lignina a las tres clases de aserrin natural
se uso un reactor Parr 4560 acoplado a un sistema de control de temperatura Parr 4848. Dentro
del dispositivo se hicieron reaccionar 20 g de aserrin con 400 mL de una solucion acuosa con
concentraciones 2,5 M de hidroxido de sodio (NaOH) y 0,4 M de sulfito de sodio (NaSOs3), a 127
°C y una presion de 1 atm durante 4 horas. Transcurrido este tiempo el aserrin fue filtrado y
lavado varias veces con agua destilada para retirar los remanentes de la solucion, y finalmente las

muestras fueron secadas en un horno a 100 °C.

2.1.3) Superhidrofobicidad. Los tres tipos de aserrin deslignificado fueron impregnados usando
una solucién acuosa de sulfato de cobre (CuSO,). En este paso se evaluaron tres (3)
concentraciones diferentes de la solucion durante la impregnacion himeda incipiente: 10%, 20%
y 30% p/p de CuSQO, en agua. Luego, las muestras impregnadas se llevaron al horno a 120°C
durante 40 minutos y posteriormente se hicieron reaccionar con 40 mL de una solucion acuosa
de NaOH de concentracion 2,5 M por gramo de aserrin durante una hora. A continuacién, las
muestras fueron filtradas y lavadas con agua desionizada, después llevadas al horno a 80°C
durante una hora. Finalmente, el material obtenido fue sumergido en una solucion con una
relacion de 1:10 v/v de dodecanetiol en etanol, durante 30 min, para luego ser secado en el horno

a 60°C.

Para garantizar la formacion de los compuestos deseados, se recurrio a la estequiometria
de las reacciones quimicas involucradas con el fin de suministrar la cantidad suficiente de cada

reactivo en el proceso.



ASERRIN DESLIGNIFICADO SUPERHIDROFOBICO 25

CuS0, + 2NaOH - Cu(OH), + 2NaSO0, (Ec. 1)

Cu(OH)y + 2CyHopyy — SH = Cu(SCyHons1), + 2H,0 (Ec.2)

Finalmente es posicionado el compuesto quimico (Cu(SC,Hz,4+1)2) que favorece las
caracteristicas superhidrofébicas sobre la superficie del aserrin, esto a su vez hace que las virutas
de madera adsorban petroleo crudo y repelan el agua, lo cual aumenta la selectividad de la

sustancia a adsorber por el material.

2.2) Caracterizacion del material

Los aserrines de las tres clases de madera en su estado natural, deslignificado y
superhidrofébico fueron sometidos a diferentes analisis con el fin de conocer sus caracteristicas

para posteriormente realizar una comparacion entre ellas.
Los analisis que se realizaron fueron:

2.2.1) Lignina Klason. Las pruebas de lignina Klason se realizaron a las tres clases de aserrin
natural y deslignificado para cuantificar la cantidad de lignina que se redujo con el proceso de

deslignificacion al que fueron sometidos los materiales propuestos.

En primer lugar, las muestras de aserrin fueron sometidas a extracciones soxhlet acuosas
y soxhlet orgénicas con tolueno y benceno, con lo que se busco eliminar los diferentes
compuestos solubles en cada fase. Para cada tipo de madera, las extracciones tuvieron duraciones
diferentes, el proceso se daba por terminado cuando el liquido condensado dentro del extractor
presentara una tonalidad completamente transparente. Al finalizar cada extraccion, el cartucho de

papel filtro que contenia la muestra de aserrin fue secado en el horno a 90°C y pesado
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determinando asi el peso de los componentes eliminados por cada medio. Cada extraccion fue

realizada por duplicado para cada tipo de aserrin.

Para iniciar con la prueba de Lignina Klason se pesaron 0,5 g de cada tipo de aserrin.
Posterior a esto se sumergieron en una soluciéon 24,1 N de acido sulfurico, se usé 1 ml de esta
solucion por cada 0,1 g de aserrin, se agitaron cada 20 minutos durante una hora y se procedio a
diluir con agua desionizada hasta conseguir una concentracion 0,84 N. Seguidamente, las
muestras fueron llevadas a un autoclave, con el fin de elevar la temperatura y presion para
favorecer el ataque del acido al material lignocelulésico. Continuando con el procedimiento, el
aserrin fue sometido a un proceso de filtrado al vacio y lavado con abundante agua desionizada
para ser llevado al horno buscando retirar toda la humedad adquirida. Finalmente, las particulas
de madera fueron pesadas para determinar el peso perdido, el cual se atribuye a la presencia de

lignina en la muestra.

2.2.2) Isotermas de adsorcion y desorcion de nitrogeno. El area superficial de las muestras de
aserrin se determind segln el método Brunauer, Emmett y Teller (BET) el cual indica que el area
de la superficie se puede estimar a partir de la cantidad de nitrdgeno adsorbido en relacion con la
presion a la temperatura de ebullicion del nitrégeno liquido y a la presion atmosférica normal. El
analisis de tamafio de poro se realiz6 segun lo indica el método Barrett, Joyner y Halenda (BJH)
evaluando las isotermas de adsorcion y desorcién (Anouar , EImchaouri, Taoufik, & Rakhila,

2019).

Para comprobar si el proceso de deslignificacion fue exitoso y el material en efecto tuvo
algin cambio, se analizo el area superficial y la porosidad de los tres tipos de aserrin natural y
deslignificado. Inicialmente las muestras fueron sometidas a una desgasificacion por dos horas a

80°C y por 10 horas a 300°C a presion de vacio en un equipo Vac Prep 061 Micromeritics. El
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analisis de las isotermas de adsorcion-desorcion de nitrdgeno se realizé a -196°C en un equipo de
caracterizacion de superficie 3FLEXTM de Micromeritics, en un rango de presion relativa (P/Po)
desde 0,0025 hasta 0,95. El analisis de los datos fue realizado en el software 3FLEX V.4.03 de

Micromeritics.

2.2.3) Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR). Los estudios de
espectroscopia FTIR de las tres clases de aserrin natural y deslignificadas se llevaron a cabo en
un espectrofotometro Shimadzu IRTracer-100. Todos los espectros se registraron en la regién de

400 — 4000 cm™, con 45 escaneos en cada caso, a una resolucion de 4 cm™.

2.2.3) Microscopia electronica de barrido (SEM). Las muestras de aserrin natural, deslignificado
y superhidrofébico fueron analizadas en un microscopio electronico de barrido FEG (Field
Emission Gun) Quanta FEG 650. Para el analisis quimico de las muestras se usé un voltaje de
aceleracion de 15 kV, el detector es EDAX APOLO X con una resolucion de 126,1 eV. Todas

las muestras fueron recubiertas con oro para ser analizadas en el equipo.

2.2.4) Pruebas de &ngulo de contacto. Para determinar el caracter superhidrofobico del material
propuesto en este estudio fue necesario conocer el angulo que este presenta al contacto con el
agua. Esta prueba se realizd con un analizador de forma de gota Kriiss-DSA30R, se us6 un
volumen de gota de 12 pl y un tiempo de contacto de 3 segundos para poder medir el angulo de

contacto de la gota con el aserrin superhidrofébico.

2.3) Pruebas de adsorcion de crudo
Para evaluar la capacidad de adsorcion de cada tipo de aserrin se uso el protocolo establecido en
la norma ASTM F126-17. Todas las pruebas se hicieron por triplicado para cada tipo de aserrin.

Inicialmente se evalud la flotabilidad, para lo cual se pusieron 4 g de muestra de aserrin en 50
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mL de agua desionizada a 150 rpm durante 15 minutos con ayuda de un shaker. Transcurrido
este tiempo se realiz6 una inspecciédn visual, si el 10% de la muestra se decanto, el material no es
apto para usarse como adsorbente. Seguidamente, en un vaso de precipitado de 100 mL de
volumen, se colocaron 40 mL de petréleo crudo (equivalente a los 2,5 cm de espesor sefialados
por la norma) como adsorbato y se introdujeron 4 gramos de aserrin como adsorbente. Se dejo
adsorber durante 15 minutos, se filtrd y pesé para determinar la cantidad de crudo adsorbido (q)

de acuerdo con la siguiente férmula:

m;, —m (Ec.3)

Donde q es la cantidad adsorbida (gramos petroleo crudo /gramos aserrin), m,es la masa

inicial de aserrin (4g) y m, es la masa final de aserrin luego de la adsorcién.

3. RESULTADOS Y ANALISIS
3.1) Prueba lignina Klason
La prueba de lignina Klason realizada en esta fase, tuvo como proposito cuantificar la
reduccion de lignina luego del proceso de deslignificacion. Los resultados obtenidos luego de
desarrollar los pasos descritos en la metodologia se resumen en la Tabla 1. Como se evidencia, el
porcentaje de lignina en las tres muestras de madera natural fue de alrededor de 16%p/p. Los

valores de las pruebas por duplicados se pueden ver detalladamente en el anexo A.

Tabla 1. Resultados de la prueba lignina Klason para los tres tipos de aserrin antes y después del proceso de
deslignificacion

TIPO DE %LIGNINA %LIGNINA %REDUCCION

MADERA  ASERRIN NATURAL ASERRIN TRATADO LIGNINA
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Valor prom.  Desviacion ~ Valor prom.  Desviacion

Comercial 16,37 0,33 7,80 0,91 51,2
Cedro 16,76 1,48 7,47 0,98 55,4
Pino 16,07 1,22 15,28 0,98 4,9

Luego del proceso de deslignificacion, los porcentajes de lignina promedio encontrados
para el aserrin comercial, aserrin de cedro y aserrin de pino se redujeron a 7,80%, 7,47% vy
15,28% respectivamente. Estos valores representan una significativa reduccion de la lignina de
hasta el 51% para el caso del aserrin comercial y 55% del aserrin de cedro luego del proceso de
deslignificacion. En el caso del aserrin de pino, solo se alcanzé una reduccion de lignina de
4,9%. En general, estos datos demuestran que el proceso de deslignificacion realizado es mas
eficiente en unas maderas con respecto a otras, lo que esta directamente relacionado con la

composicion de las mismas.

3.2) Isotermas de adsorcion y desorcion de nitrégeno

En la Tabla 2 se presentan los valores determinados para el area superficial y volumen de
poro de los aserrines naturales y deslignificado a partir del analisis de adsorcién y desorcion de
nitrégeno. Las isotermas de adsorcién y desorcion obtenidas para los tres materiales,
corresponden a isotermas tipo 11 segun la clasificacion IUPAC (Thommes , y otros, 2015).En el

anexo B se puede visualizar el tipo de isoterma obtenido en este analisis.

Tabla 2. Resultados de area superficial y volumen de poro para las muestras de aserrin antes y después del
proceso de deslignificacion

MUESTRA Ager [M?g] VOLUMEN DE DIAMETRO DE
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PORO [cm*/g] PORO [nm]
Comercial Natural 0,47 0,0043 37
Comercial Deslignificada 0,12 0,0020 41
Cedro Natural 0,39 0,0010 20
Cedro Deslignificado 0,47 0,0039 44
Pino Natural 0,19 0,0015 47
Pino Deslignificado 0,07 0,0012 20

El aserrin comercial y aserrin de pino, segun los resultados de la Tabla 2, experimentaron
disminucion en el area superficial luego del proceso de deslignificacion. Este fendmeno ha sido
reportado anteriormente por Jaramillo et al. (Torres Jaramillo , Morales Veléz, & Quintero Diaz,
2017)y es atribuido a la remocion de lignina en la madera usando NaOH; EI hidroxido se adsorbe
sobre la estructura de la celulosa, compuesto presente en los materiales lignoceluldsicos,
generando un hinchamiento de este compuesto organico, lo que reduce significativamente el area

superficial del material.

Por otro lado, todas las muestras analizadas tienen un tamafo de poro en el rango de 20-
47 nm, este valor permite asegurar que las muestras corresponden a un material mesoporoso
(Thommes , y otros, 2015). El tamafio de poro aumento para el aserrin comercial y el aserrin de
cedro luego del proceso de deslignificacion. Esta tendencia no se pudo observar para el aserrin
de pino, resaltando que este material fue el que presentd menor porcentaje de reduccion de
lignina. La formacién de agujeros o el aumento del tamafio en los mismos puede ser atribuible al
uso de NaOH en el proceso de deslignificacion (Gonzalez Suarez, Hernandez Alfonso, & Pereda

Reyes, 2019).
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3.3) Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR)

En la Figura 2 se presenta la comparacion de los espectros infrarrojos para las muestras
de madera antes y después del proceso de deslignificacion. Esta técnica permite determinar
semicuantitativamente la estructura quimica de la lignina debido a que detecta las absorciones
vibracionales caracteristicas de ciertos grupos funcionales y estructura, y ademas proporciona
informacion util sobre los cambios estructurales experimentados por la lignina durante su

modificacion (Eddine ElI Mansouri , 2006).

Las bandas de absorcion caracteristicas de la lignina son: 3400 cm™ estiramiento O-H, las
bandas entre 3000-2842 cm™ representan un estiramiento de C-H en grupos metilos y metileno,
la banda alrededor de 2850 cm™ evidencia un estiramiento C-H, el rango de bandas 1738-1500
cm™ muestra un estiramiento de C=0, 1445 cm™ estiramiento C-Hs, las bandas 1600-1500-1425
cm™ representan vibraciones esqueléticas, 1376 cm™ muestra cambios en grupos O-H fendlicos,
1258 cm™ estiramiento C-O esqueletos aromaticos y las bandas 1100-1060-1035 cm™
deformacion C-H [23,24,25]. Al tratar la lignina con un proceso alcalino, como el que se
desarroll6 en esta investigacion, el proceso de deslignificacion se deriva en la ruptura de los

enlaces éter tipo B-O-4, el cual es el enlace principal en la lignina (Chavez-Sinfontes & Domine,

2013) (Horikawa, y otros, 2019).
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Figura 2. Espectro FTIR para las muestras de aserrin de madera comercial, cedro y pino en estado natural y
deslignificado.

En los espectros obtenidos del analisis, no se observan cambios en la intensidad de todas
las bandas caracteristicas de la lignina, este hecho puede atribuirse a que la mayoria de las
bandas relacionadas con este compuesto se superponen con la absorbancia de otros componentes
de la pared celular de la madera, como la celulosa y la hemicelulosa (Horikawa, y otros, 2019).
Las bandas en las que se aprecia un cambio de intensidad son las que presentan una longitud de
onda de 3300 cm™, 2900 cm™ y 1030 cm™, estas bandas corresponden al estiramiento O-H,
estiramiento C-H y C-H en alcoholes primarios respectivamente (Eddine EI Mansouri , 2006).
Las bandas se muestran més intensas en el material natural con respecto al material
deslignificado, lo que sugiere una variacién en la lignina presente en el material deslignificado,
el cambio es mas evidente en las muestras de aserrin comercial y aserrin de cedro. Este hecho
respalda los resultados encontrados con las pruebas de lignina Klason, los cuales evidencian
variaciones en el contenido de lignina de las muestras luego de haber realizado el proceso de

deslignificacion.
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3.4) Microscopia electrénica de barrido (SEM)

Con las pruebas SEM se pudo observar, de manera cualitativa, el cambio en la morfologia
del aserrin en cada una de sus etapas a lo largo de la investigacion. En la Figura 3 se muestran las
micrografias obtenidas del analisis de la madera natural y deslignificada, en ellas se observé la
ruptura de la estructura fibrosa del aserrin deslignificado en comparacion con el aserrin natural,
incluso en el caso del aserrin comercial deslignificado se evidenciaron pequefias perforaciones en
las fibras orgénicas que conforman el mismo (Figura 3, d.). Para finalizar el anélisis morfoldgico,
se observo la superficie del material superhidrofébico (Figura 4), los cambios de esta frente a los

materiales naturales y deslignificados son méas evidentes, su estructura se torna mucho més

rugosa y uniforme, debido a esto no es posible apreciar su estructura fibrosa caracteristica.

Figura 3. Micrografias SEM de las muestras de aserrin comercial, cedro y pino en su estado natural y
deslignificado (a)lmagen de la superficie del aserrin comercial en su estado natural, (b) Imagen de la superficie del
aserrin de cedro en su estado natural, (c) Imagen de la superficie del aserrin de pino en su estado natural, (d)
Imagen de la superficie del aserrin comercial deslignificado, () Imagen de la superficie del aserrin de cedro
deslignificado, (f) Imagen de la superficie del aserrin de pino deslignificado.
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A partir de los resultados de composicion superficial obtenidos por EDS que se presentan
en la Figura 4, se observa la presencia de elementos como cobre (Cu), azufre (S) y sodio (Na) en
las muestras de aserrin superhidrofdbico. La existencia de estos compuestos en la superficie del

material estd relacionada con la etapa de impregnacion para el tratamiento de

superhidrofobicidad (presencia de Cu y S) y posibles remanentes que no fueron extraidos

correctamente de la etapa de deslignificacion (presencia de Na).
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Figura 4. Micrografias SEM y diagramas de composicién de las maderas de aserrin comercial, cedro y pino.(a)
Imagen de la superficie del aserrin de madera comercial impregnado con 10% p/p de CuSQ,, (b) Imagen de la
superficie del aserrin de cedro impregnado con 10% p/p de CuSQ,, (c) Imagen de la superficie del aserrin de pino
impregnado con 10% p/p de CuSQ,, (d) Imagen del diagrama de la composicion de la superficie del aserrin de
madera comercial impregnado con 10% p/p de CuSQy, (e) Imagen del diagrama de la composicién de la superficie
de cedro impregnado con 10% p/p de CuSO, (f) Imagen del diagrama de la composicion superficie del aserrin de
pino impregnado con 10% p/p de CuSO,.

3.5) Pruebas de &ngulo de contacto
Los angulos de contacto fueron medidos para las muestras de aserrin natural y

superhidrofobico. Las imagenes mostradas a continuacion fueron obtenidas del analisis realizado
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a las muestras superhidrofobicas, en especifico, de las muestras de aserrin deslignificada e
impregnadas con 10% p/p de CuSO,. Las imagenes de los materiales en su estado natural no se
presentan debido a que la gota de agua que se pone en contacto con la superficie del material se

absorbe inmediatamente, por lo cual el angulo de contacto en las muestras naturales es cero.

e == (c)

Figura 5. Imagenes de los resultados de las pruebas de angulo de contacto para las tres clases de aserrin
impregnados con 10% p/p de CuSO, y comportamiento de la superficie de aserrin con el agua.(a) Angulo de
contacto aserrin de comercial impregnado 10%p/p CuSO, (b) Angulo de contacto aserrin cedro impregnado
10%p/p CuSO, (c) Angulo de contacto aserrin de pino impregnado 10%p/p CuSO,, (d) Gota de agua sobre la
superficie de aserrin comercial impregnado 10%p/p CuSO,,(e) Gota de agua sobre la superficie de aserrin de cedro
impregnado 10%p/p CuSQ,,(f) Gota de agua sobre la superficie de aserrin de pino impregnado 10%p/p CuSO,.

En la Figura 5 se observa la formacion de una gota casi esférica sobre la superficie del
aserrin superhidrofébico a la cual se le determiné el angulo de contacto. Esto se produce por la
deposicion de determinados compuestos en una superficie cuya polaridad favorece la repulsion
del liquido con el cual el material estara en contacto. Estos compuestos al no tener afinidad con
dicho liquido, favorecen la formacién de una micropelicula de aire la cual impide la mojabilidad
del las capas externas de los solidos (Gang, Huang , & Guo, 2019). El angulo de contacto
estatico suele ser un indicador del caracter superhidrofébico de los materiales, un material o

superficie se considera superhidrofébico si presenta un angulo de contacto igual o superior a
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150° (6>150°) (Fajardo Puente , 2018). En los casos mostrados de los tres tipos de aserrin
impregnados con 10% p/p de CuSO, se observa que el &ngulo de contacto es mayor a 150°, lo
que indica que el tratamiento implementado en este proyecto y el uso de una concentracion de

10% p/p de CuSO, fue efectivo para la modificacion del caracter hidrofobico del aserrin.

En la Tabla 3 se resumen los valores de angulo de contacto estatico determinados para
cada tipo de aserrin. Los resultados evidencian que la totalidad de muestras presentan un angulo
de contacto superior a 150°. Estos resultados corroboran que las impregnaciones con distintos
porcentajes en peso de CuSO, realizadas a los diferentes tipos de aserrin estudiados cumplieron
el propdsito de convertir el aserrin (con un angulo de contacto igual a cero) en un material

superhidrofébico (angulos de contacto mayores a 150°).

Cabe resaltar que el aserrin superhidrofobico presenta ventaja frente al aserrin natural
debido a la poca afinidad a adsorber agua del material tratado. Se pudo corroborar esta tendencia
repulsiva al medir el &ngulo de contacto, que ademéas de mostrar valores muy elevados, propio de
materiales superhidrofobicos, logré mantener la gota empleada para realizar tal medicion con su
forma casi intacta al tocar la superficie del material, caso contrario a lo observado con el aserrin
natural. Este hecho garantiza que el aserrin modificado adsorber4 en mayor proporcion el
contaminante oleoso y es viable para ser usado como adsorbente de derrames de hidrocarburos

en ambientes acuaticos.
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Tabla 3. Resumen de los valores de angulo de contacto determinados para cada tipo de aserrin

MUESTRA  %p/p CuSOs ANGULO DE CONTACTO

ESTATICO
10 152,8°
Comercial 15 151,7°
20 153,3°
10 153,5°
Cedro 15 154,3°
20 152,6°
10 151,5°
Pino 15 153,9°
20 154,9°

3.6) Pruebas de adsorcién de crudo
La flotabilidad del material fue evaluada de manera visual de acuerdo con la norma
ASTM F726-17. Es importante mencionar que los aserrines naturales y deslignificados sin el
tratamiento de superhidrofobicidad, no cumplieron con los criterios de flotabilidad para ser
usados como adsorbentes, en contraste con los aserrines sometidos al proceso de
superhidrofobicidad que si cumplieron con dicha prueba. Lo anterior se puede evidenciar en la

Figura 6.
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Figura 6. Prueba de flotabilidad de los aserrines de acuerdo con la norma ASTM F726-17. (a) Muestras de las tres
clases de aserrin naturales y superhidrofébicas sometidas a prueba de flotabilidad, (b) Muestras de aserrin natural
sometidas a la prueba de flotabilidad, (c) Muestras de aserrin superhidrofébico sometidas a la prueba de
flotabilidad.

Los materiales naturales (0% p/p CuSO,) a pesar de no cumplir con la prueba de
flotabilidad, fueron sometidos a la prueba de adsorcién para tener un punto de referencia con el
cual comparar los valores del material deslignificado y superhidrofobico. Los resultados de estas
pruebas de adsorcion son presentados en la Tabla 4. Los valores por triplicado fueron reportados

en el anexo C.

Tabla 4. Resultados de las pruebas de adsorcién para las muestras de aserrin naturales, deslignificadas y
superhidrofébicas

VALOR PROM.

TRATAMIENTO ADSORCION ,
MADERA  %CuSO, , DESVIACION
DESLIGNIFICACION (g crudo/ g

aserrin)
0 No 4.4 0,346
10 Si 3,1 0,115
Comercial
15 Si 2,3 0,058
20 Si 2,5 0,115
0 No 5,9 0,603
Cedro 10 Si 3,6 1,286

15 Si 2,3 0,100
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20 Si 2,6 0,058

0 No 2,4 0,265

10 Si 25 0,173
Pino

15 Si 2,2 0,529

20 Si 2,3 0,265

Los resultados reflejan que todas las muestras de aserrin superhidrofébico tienen una
capacidad de adsorcién de crudo de al menos 2,2 g crudo/ g aserrin. La madera que presento
mayor capacidad de adsorcion en su estado natural fue el aserrin de cedro con 5,9 g crudo/g
aserrin natural, este mismo, luego del proceso de deslignificacion y del proceso de
superhidrofobicidad con impregnacion de CuSO, de 10% p/p presento la mayor capacidad de
adsorciéon de todos los materiales superhidrofébicos. Como se evidencia en la Tabla 4, los
materiales naturales tienen una capacidad de adsorcion mayor comparados con los materiales
superhidrofébicos, pero estos ultimos poseen mayor afinidad con el petrdleo y repulsion hacia el
agua lo cual garantiza que la sustancia adsorbida sea Unicamente el hidrocarburo. Ademas, la
aplicacion del tratamiento de superhidrofobicidad en el aserrin mejoré la flotabilidad del

material.

Por otro lado, el porcentaje de CuSO, impregnado en los tres tipos de madera influencio
significativamente la adsorcion de crudo. A partir de un analisis ANOVA de un solo factor con
un grado de confiabilidad del 95%, realizado con ayuda del complemento de Excel Real Stat, se
puede concluir que hay diferencias significativas en la adsorcién de crudo en todas las maderas.
Los porcentajes en los cuales se encontraron mayores diferencias fueron del 10% al 15% p/p de

CuSOq, en todas las maderas, teniendo méas potencial de adsorcion el aserrin impregnado con
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10% de CuSQ, en todos los casos; dicha afirmacion es soportada por los resultados del analisis
Tukey complementario a las pruebas ANOVA. El anélisis estadistico se resume en tablas que se

pueden ver con mas detalle en el Anexo C.

Para determinar el impacto del tratamiento de deslignificacion sobre la capacidad de
adsorcion de crudo se realizd la prueba de adsorcién al aserrin comercial natural con el
tratamiento de superhidrofobicidad, es decir, el material superhidrofébico sin tratamiento de

deslignificacion. Los resultados obtenidos se muestran en la Tabla 5.

Tabla 5. Resultados pruebas de adsorcion para aserrin comercial superhidrofébico sin el proceso de
deslignificacion

VALOR
TIPO DE MADERA  %CuSO, PROM.ADSORCION (g DESVIACION
crudo/g aserrin)

Aserrin comercial

0 4.4 0,346
natural

Aserrin comercial 10 3,5 0,252
superhidrofobico sin 15 3,1 0,058
deslignificacion 20 3,1 0,100
Aserrin comercial 10 3,1 0,115
superhidrofébico con 15 2,3 0,058
deslignificacion 20 2,5 0,115

Las muestras de aserrin superhidrofobico sin el tratamiento de deslignificacion mostraron
un leve aumento en la adsorcion de crudo frente a las muestras con el tratamiento de
deslignificacion. Esto es un indicativo de una mayor capacidad de adsorcion de los materiales en

los que no se realizo el tratamiento de deslignificacion. Sin embargo, no se dispone de
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informacion suficiente para determinar si el tratamiento de deslignificacion afecta la selectividad
en la adsorcién de una emulsion aceite/agua, es decir, si el material es méas selectivo para

adsorber crudo o més selectivo para adsorber agua.

En resumen, los resultados mostraron que los tres tipos de madera luego de aplicar el
tratamiento de superhidrofobicidad disminuyeron ligeramente su capacidad de adsorcion de
crudo con respecto al material natural. Sin embargo, el tratamiento de superhidrofobicidad
aplicado fue efectivo para que los aserrines presentaran una fuerte repulsion hacia el agua de
acuerdo con los resultados mostrados anteriormente de angulo de contacto. Esto es una
caracteristica muy importante en el momento de la contencion de un derrame de crudo, puesto

que esta modificacion permitird una mayor adsorcién de los hidrocarburos con respecto al agua.

Finalmente, un material organico comercializado para la limpieza de cuerpos de agua
contaminados con crudo (cascarillas de nuez modificadas) fue sometido a una prueba de
adsorcion. Esto fue realizado con el fin de comparar el material que fue desarrollado en este
trabajo con uno que se encuentra en el mercado. Las cascarillas de nuez fueron evaluadas segun
el protocolo de adsorcién descrito en la metodologia siguiendo la norma ASTM F726-17. El
valor de adsorcion promedio obtenido con este material fue en promedio de 1,77 g de petroleo/g
cascarilla. Este valor fue inferior a los valores de adsorcion reportados para los aserrines
estudiados en este trabajo, lo cual indica el potencial de uso comercial de los materiales
modificados en esta investigacion para la contencion de derrames de hidrocarburos en cuerpos de

agua.
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4. CONCLUSIONES
Se afecté ligeramente la capacidad de retencion del contaminante, al comparar el aserrin natural
con el aserrin que fue sometido a los tratamientos de deslignificacion y superhidrofobicidad para
ser aplicado como adsorbente de crudo en ambientes acuaticos. EI material con dichos
tratamientos alcanzé valores promedio maximos de 3,6 gramos de adsorbato por gramo de
adsorbente contra 5,9 gramos de adsorbato por gramo de adsorbente en el material natural. Los
valores anteriores fueron reportados para el aserrin de cedro y son los mas sobresalientes que se

lograron obtener de las tres maderas.

Las virutas de madera sometidas a los tratamientos de deslignificacion y
superhidrofobicidad presentaron repulsion por el agua y afinidad por la fase oleosa. Las
mediciones de angulo de contacto entre el agua y el aserrin natural mostraron un valor de 0° y las

mediciones del aserrin tratado superaron los 150°.

Se encontro diferencia significativa entre la capacidad de adsorcion de los materiales
deslignificados, impregnados con diferentes concentraciones de CuSO, en el tratamiento de
superhidrofobicidad. Las muestras que exhibieron mayor capacidad de adsorcién fueron aquellas

impregnadas con 10% p/p de sulfato de cobre en todos los tipos de madera.

Al comparar el aserrin preparado con la metodologia propuesta en este trabajo, con
cascarilla de nuez modificada disponible comercialmente, se encontro que el aserrin tratado con
los tratamientos de deslignificacion y superhidrofobicidad presenta casi un 53% de mayor
capacidad de adsorcion. Estos resultados muestran un alto potencial de comercializacion del

aserrin tratado en este trabajo.
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5. RECOMENDACIONES
Debido a los altos impactos de los derrames de petroleo en ambientes acuéticos y la importancia
de encontrar biomateriales que apoyen la contencidn y mitigacion de los derrames se considera
ampliar el estudio de los biomateriales como adsorbentes. Por lo tanto, se plantean las siguientes

recomendaciones.

Realizar el proceso de deslignificacion de la madera siguiendo un procedimiento que no

involucre NaOH, para verificar con esto si el area superficial de la madera aumenta.

Someter todos los tipos de madera a el proceso de superhidrofobicidad sin

deslignificacion para comparar los valores y determinar si la deslignificacion es viable.
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ANEXQOS

Anexo A. Tabla de registro de pruebas realizadas en el desarrollo de la caracterizacion del
material

Tabla A.1. Resultados por duplicado de la prueba Lignina Klason.

%LIGNI[\IA %LIGNII}IA
MADERA ASERRIN ASERRIN
NATURAL DESLIGNIFICADO
) 16,14 7,34
Comercial
16,6 8,62
17,81 8,16
Cedro
15,71 6,78
) 16,93 15,97
Pino

15,21 14,59
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Anexo B. Imagen de isoterma tipo Il obtenida de las pruebas de adsorcion y desorcion

de nitr6geno

Figura B.1. Imagen de isoterma de adsorcidn y desorcion de nitrégeno de la muestra de aserrin comercial natural.
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Anexo C. Tablas de registro de datos obtenidos segin norma ASTM F 726-17

Tabla C.1. Resultados pruebas de adsorcidon por triplicado para todas las muestras de aserrin natural,
deslignificado y superhidrofébico.

MADERA %CuSO, VALOR DE ADSORCION (g petréleo/g aserrin)
0 40 46 46

Comercial 10 3 3,2 3.2
15 23 23 2.4

20 26 24 26

0 53 6,5 6

10 27 3.1 5.1

el 15 23 29 2.4
20 26 26 27

0 20 27 2.4

bing 10 2.4 24 27
15 20 2.8 18

20 26 21 22

Tabla C.2. Resultados pruebas de adsorcion por triplicado para todas las muestras de aserrin comercial
superhidrofébico sin deslignificacion.

VALOR DE ADSORCION

MATERIAL %CuSO, ! !
(g petréleo/g aserrin)
Aserrin comercial 10 3,2 3,5 3,6
superhidrofébico 15 3,2 3,1 3,1
sin deslignificacion 20 3,2 3,0 3,0

Anexo D. Andlisis estadistico ANOVA y Tukey para los tres tipos de maderas
impregnadas con diferentes porcentajes de CuSO,

Tabla D.1. Resultados anélisis ANOVA para el aserrin comercial

Alfa 0,05
Grupo Suma Media Varianza SS Error estandar
COBRE 10% 6,20 3,1 0,02 0,02 0,08
COBRE 15% 4,60 2,3 0 0 0,08
COBRE 20% 5,00 2,5 0,02 0,02 0,08
ANOVA
Fuentes SS df MS F Valor P
Entre Grupos 0,69 2 0,35 26 0,01
Dentro de los
grupos 0,04 3 0,01

Total 0,73 5 0,15
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Tabla D.2. Resultados analisis Tukey para el aserrin comercial.

Grupo  media n SS df g critico
COBRE

10% 3,10 2 0,02
COBRE

15% 2,30 2 0
COBRE

20% 2,50 2 0,02

Total 6 0,04 3 5,91

Error Valor Media

Grupol Grupo?2 Media estandar q estadistico  Inferior Superior P critica

COBRE COBRE

10% 15% 0,80 0,08 9,80 0,32 1,28 0,01 0,48
COBRE COBRE

10% 20% 0,60 0,08 7,35 0,12 1,08 0,03 0,48
COBRE COBRE

15% 20% 0,20 0,08 2,45 -0,28 0,68 0,33 0,48

Tabla D.3. Resultado analisis ANOVA para el aserrin de cedro

Alpha 0,05
Varianz Error
Grupo Suma Media a S estandar
COBR
E10% 890 2,97 0,05 0,11 0,09
COBR
E15% 6,90 23 0,01 0,02 0,09
COBR
E20% 7,90 2,63 0,00 0,01 0,09
ANOVA
Valor Omega
Fuentes SS df MS F P F critico RMSSE Sq
Entre
Grupos 067 2 0,33 15 0,00 5,14 2,24 0,76
Dentro de
losgrupos 0,13 6 0,02

Total 080 8 0,10
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Tabla D.4. Resultado analisis Tukey para el aserrin de cedro.

Grupo media n SS df q critico
COBRE
10% 2,97 3 0,11
COBRE
15% 2,30 3 0,02
COBRE
20% 2,63 3 0,01
Total 9 0,13 6 4,34
Grupo 1 Grupo 2 Media Error estdndar q estadistico Inferior Superior Valor P Media critica
COBRE COBRE
10% 15% 0,67 0,09 7,75 0,29 1,04 0,00 0,37
COBRE COBRE
10% 20% 0,33 0,09 3,87 -0,04 0,71 0,07 0,37
COBRE COBRE
15% 20% 0,33 0,09 3,87 -0,04 0,71 0,07 0,37
Tabla D.5. Resultado analisis ANOVA para el aserrin de pino.
Alfa 0,05
Error
Grupo Suma Media Varianza SS estandar
COBRE 10% 750 25 0,03 0,06 0,11
COBRE 15% 560 1,87 0,01 0,03 0,11
COBRE 20% 6,90 2,3 0,07 0,14 0,11
ANOVA
Fuentes SS df MS F Valor P Fcritico  RMSE Omega
Entre Grupos 0,63 2 0,31 8,32 0,02 5,14 1,67 0,62
Dentro de los
grupos 0,23 6 0,04
Total 0,86 8 0,11
Tabla D.6. Resultado analisis Tukey para el aserrin de pino.
Grupo media n ss df q critico
COBRE
10% 2,5 3 0,06
COBRE
15% 1,87 3 0,03
COBRE
20% 2,3 3 0,14
Total 9 0,23 6 4,34
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Grupol Grupo2  Media Erlror L. Inferior Superior  Valor P M?qla
estdndar q estadistico critica
COBRE COBRE
10% 15% 0,63 0,11 5,64 0,15 1,12 0,02 0,49
COBRE COBRE
10% 50% 0,2 0,11 1,78 -0,29 0,69 0,46 0,49
COBRE COBRE 0,43 0,11 3,86 -0,05 0,92 0,07 0,49

15% 20%




