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Resumen

Titulo: Evaluacion de pardmetros de sintesis y factibilidad econdmica de diferentes
nanomateriales obtenidos de procesos en serie a partir del residuo orgénico de la semilla de
aguacate.”

Autores: Chacon Tarazona Karol Melissa, Galindo Quintero Isabel Cristina™

Palabras Clave: Nanomateriales, Semilla de aguacate, Procesos en serie, Técnicas de
caracterizacion, Analisis de costos

Descripcion

Con el fin de evaluar el efecto de parametros de sintesis de diferentes nanomateriales obtenidos a
partir del residuo organico de la semilla de aguacate en procesos en serie y, ademas, generar un
valor agregado de éste en el campo investigativo, se realizo la sintesis de nanoparticulas de plata
(NpAQ), nanomateriales de silicio (NpSi) y el andlisis de costos de las nanoparticulas de plata
(NpAg).

Variando la cantidad de extracto hidrosoluble en la obtencion de las NpAg se obtuvieron
cuatro materiales, siendo estos: NpAg 50, NpAg 40, NpAg 33 y NpAg 25. La caracterizacion de
NpAg que se llevaron a cabo fueron: UV-Vis, FTIR, ATR, DLS y TGA,; y Unicamente para los
experimentos de NpAg 50 y NpAg 25 se incluyeron las técnicas de caracterizacion TEM y XRD,
siendo estas muestras las que mayor y menor contenido de extracto hidrosoluble contienen. Las
técnicas de caracterizacion mencionadas anteriormente se realizaron con el fin de ver las
propiedades fisicoquimicas de las nanoparticulas.

Después de realizado el estudio fisicoquimico de las NpAg obtenidas, se llevo a cabo el
analisis de costo de dicho proceso y se determind que la variacion en la concentraciéon del
extracto empleado en cada sintesis no es factor determinante en el costo de obtencion dado que
no se observo una variacion significativa en este costo respecto a cada sintesis.

Las NpSi no fue posible obtenerlas, debido a que el porcentaje de ceniza obtenido de la
calcinacién de la semilla de aguacate es muy bajo y el proceso utilizado para la obtencién no fue
favorable, esto fue confirmado con la técnica TGA realizada, la cual nos confirm¢é dicho
porcentaje.

Finalmente se puede concluir que el uso de residuos organicos en la obtencion de
nanomateriales es un gran avance y es una nueva forma de aprovechamiento de dichos residuos.

* Trabajo de grado
" Facultad de ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Centro de investigaciones en catalisis. Directora: Luz Marina
Ballesteros Rueda, Ingeniera Quimica, M.Sc., Ph.D. Co-director: Donaldo Fabio Mercado Castro, Ingeniero Quimico, M.Sc., Ph.D.
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Abstract

Title: Evaluation of synthesis parameters and economic feasibility of different nanomaterials
obtained from serial processes from the organic residue of the avocado seed”

Authors: Chacon Tarazona Karol Melissa, Galindo Quintero Isabel Cristina™

Keywords: Nanomaterials, Avocado seed, Serial processes, Characterization techniques, Cost
analysis

Description

In order to evaluate the effect of synthesis parameters of different nanomaterials obtained from
the organic residue of the avocado seed in series processes and, in addition, to generate an added
value of this in the research field, the synthesis of nanoparticles was carried out silver (NpAg),
silicon nanomaterials (NpSi) and cost analysis of silver nanoparticles (NpAg).

Varying the amount of water-soluble extract to obtain the NpAg, we obtained four
experiments, these being: NpAg 50, NpAg 40, NpAg 33 and NpAg 25. The characterization of
the four NpAg experiments that were carried out were: UV-Vis , FTIR, ATR, DLS and TGA;
and only for the experiments of NpAg 50 and NpAg 25 were the TEM and XRD characterization
techniques included, being these samples the ones with the highest and lowest content of water-
soluble extract, the characterization techniques mentioned above were carried out, in order to see
the physicochemical properties of nanoparticles.

After the physicochemical study of the NpAg obtained, the cost analysis of said process
was carried out and it was determined that the variation in the concentration of the extract used
in each synthesis is not a determining factor in the cost of obtaining given that it does not a
significant variation was seen in this compared cost in each synthesis.

The NpSi were not possible to obtain, because the percentage of ash obtained from the
calcination of the avocado seed was very low and the process used to obtain it was not favorable,
this was confirmed with the TGA technique performed, which confirmed said percentage.

Finally, it can be concluded that the use of organic waste in obtaining nanomaterials is a
great advance and is a new way of taking advantage of such waste.

* Bachelor Thesis
" Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Centro de investigaciones en catalisis. Directora: Luz Marina
Ballesteros Rueda, Ingeniera Quimica, MSc., Ph.D. Codirector: Donaldo Fabio Mercado Castro, Ingeniero Quimico, MSc, Ph.D.
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Introduccion

La gestion inadecuada de los residuos se ha convertido en uno de los mayores problemas no solo
medioambientales, sino también de salud y econdémicos en todo el mundo, alrededor de 3.000
millones de personas carecen de acceso a instalaciones controladas de gestion de residuos. Cada
afio, se generan en todo el planeta entre 7.000 y 10.000 millones de toneladas de residuos de los
cuales del 30 al 40 % son residuos orgénicos. (Global Waste Management Outlook, 2015)

En el caso de Colombia se generan unos 12 millones de toneladas de residuos solidos al
afio del cual solo se recicla alrededor del 17% que por lo general son residuos plésticos ya que se
ven como una fuente de ingresos. (EFE, 2018)

A pesar de que en estos momentos se le ha dado un enfoque al aprovechamiento de los
residuos agroindustriales por su alto potencial para ser usados en diferentes procesos, las pocas
alternativas, desde el punto de vista econémico, social y nutricional, que en la actualidad se
presentan, aunado a la falta de conciencia en la proteccion del medio ambiente provocan que
estos sean mal manejados y se conviertan en fuentes de contaminacién de los recursos naturales;
suelo, agua y aire. (Cury, Aguas, Martinez, Olivero, & Chams, 2017)

Todo esto ha generado un debate sobre el uso adecuado de los residuos agroindustriales,
lo que ha permitido que varias ramas del conocimiento direccionen sus objetivos a generar
soluciones frente al tratamiento de los residuos y esto ha llevado al interés en el aprovechamiento
de la biomasa proveniente de muchos residuos para la obtencién de diversos nanomateriales.

Actualmente no se ha llevado a cabo ninguna obtencidn de nanoparticulas en procesos en

serie a partir de la semilla del aguacate, se han usado residuos como yerba mate y cascara de
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naranja; lo que hace de este trabajo algo innovador y la basqueda del aprovechamiento de los
residuos agroindustriales para este campo de accién como es la hanotecnologia.

Pero nace la siguiente pregunta, ¢es posible obtener nanoparticulas por medio de procesos
en serie estudiando sus propiedades fisicoquimicas y su costo de produccién, a partir de un
residuo orgénico, en nuestro caso de interes la semilla de aguacate?

La produccion de aguacate en Colombia lo ubica en el puesto quinto a nivel mundial, ya
que se cuenta con alrededor de 10 variedades de aguacate de las cuales se producen 400 mil
toneladas anuales; esto percibe un gran potencial para el desarrollo comercial y agroindustrial de
este fruto en el pais (Rios Castafio & Tafur Reyes, 2003). El aguacate nos proporciona dos
residuos los cuales no son aprovechados ni tratados, la cascara y la semilla; ésta Gltima
corresponde alrededor del 12 al 28 % del peso de la fruta, este valor va a depender del tipo de
aguacate.

En este trabajo lo que se busca es darle un valor agregado al residuo organico de la
semilla de aguacate con el fin de obtener materiales de interés en el campo nanotecnoldgico a
partir de su extracto hidrosoluble y su residuo carbonoso, a su vez realizar un andlisis de costos
de la obtencidon de estos nanomateriales y asi incentivar el aprovechamiento de residuos
organicos en varios campos tratando de mitigar la gran contaminacién en la que nos estamos
viendo involucrados.

Actualmente, la nanotecnologia juega un papel importante en cuanto a nivel investigativo
y desarrollo cientifico e industrial. Es una tecnologia multidisciplinar que incluye la fisica, la
quimica, la biologia y la ingenieria y genera aplicaciones en el campo de la medicina,

agricultura, tratamiento de aguas, entre otros. Pero su gran interés se ve reflejado en que cuando
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la materia se encuentra y es tratada en escala nanométrica, ésta presenta propiedades totalmente
novedosas, que difieren a las que se presentan de manera macroscapica.

Un nanomaterial, segun la Comision Europea (Comision Europea, 2012), se define como
“un material natural, secundario o fabricado que contenga particulas, sueltas o formando un
aglomerado, en el que un 50% o mas de las particulas en la granulometria numérica presente una

o mas dimensiones externas en el intervalo de tamafios comprendido entre 1 nm y 100 nm”.
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1. Objetivos

1.1 Objetivo General

Evaluar los parametros de sintesis y factibilidad econémica de nanomateriales obtenidos en

procesos en serie a partir del residuo orgénico de la semilla de aguacate

1.2 Objetivos Especificos

e Evaluar el efecto de la concentracién de extracto hidrosoluble del residuo orgéanico de
la semilla de aguacate en la obtencion de nanomateriales de plata y sus propiedades
fisicoquimicas

o Realizar el analisis de costos del proceso de produccion de nanoparticulas de plata a
partir del extracto hidrosoluble del residuo organico de la semilla de aguacate

e Estudiar el efecto de la variacion del pH del sélido residual del proceso de sintesis de

nanomateriales de plata sobre las propiedades fisicoquimicas de las nanoparticulas de silicio



EVALUACION DE PARAMETROS DE SINTESIS Y FACTIBILIDAD ... 22

2. Metodologia

Reactivos: Nitrato de plata (AgNO3) de 99.5% de pureza; hidroxido de sodio (NaOH) con una
pureza de 99%; nitrato de sodio (NaNO3) de 99.5% de pureza; bromuro de potasio (KBr), todos
suministrados por Merck. Acido nitrico (HNO3) al 65% de la casa comercial PanReac; agua tipo
I Millie-Q (desionizada).

Se recolectaron 26 aguacates conocidos como antillano o criollo obtenidos de la finca
Altagracia de la vereda San Isidro del municipio de Matanza, Santander, Colombia con un peso
promedio de 250 g; de los cuales se aprovechd la semilla como nuestra materia prima que
corresponde aproximadamente al 16% del peso de cada aguacate.

La semilla se cort6 en rodajas del mismo espesor y luego en trozos pequefios de tamafio
uniforme, los cuales se pusieron a secar a 60°C por 24 horas para luego disponer a molerlas
usando el molino de cuchillas Wiley Mill, (Standard Model N°3, Pitssburgh, PA, EE. UU.)
ubicado en el laboratorio de Procesos de la escuela de Ingenieria Quimica, las cuales se
tamizaron haciendo uso de tamices de serie de Taylor con malla nimero 100 y menores, con el
que se obtuvo un tamafio de particula alrededor de 150 um.

El desarrollo metodoldgico se dividid en tres fases como se observa en la Figura 1.
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2.1 Efecto de la concentracion del extracto hidrosoluble del residuo organico de la semilla

de aguacate en la obtencion de nanomateriales de Ag y sus propiedades fisicoquimicas

Para conocer el efecto de la concentracion del extracto hidrosoluble del residuo orgénico de la
semilla de aguacate en la obtencion de nanomateriales de plata primero se realizo la preparacion
del extracto hidrosoluble, seguido por la cinética del proceso, posteriormente se llevo a cabo la
obtencion de nanoparticulas de Ag y finalmente su caracterizacion.

Para la preparacion del extracto se dispuso de 10 g de semilla de aguacate previamente
secados y molidos, los cuales se suspendieron en 500 ml de agua tipo | Millie-Q a 50°C en
agitacion constante (400 rpm) durante 2 horas. Luego se dejé en reposo por una hora para lograr
que la mayoria de los sélidos se decantaran. Los solidos que quedaron suspendidos en el residuo
hidrosoluble se separaron por medio de centrifugacion haciendo uso de una centrifuga LC-04F
ubicada en el laboratorio CICAT por 30 min a 3500 rpm.

El residuo hidrosoluble se guard6 en la nevera a una temperatura de 4°C ya que se uso
para la obtencién de las nanoparticulas de plata y el residuo sélido se coloco a secar a 60°C por
24 horas que se uso para la obtencion de otros nanomateriales.

Inicialmente se realizd una sintesis de nanoparticulas de Ag con volumen de residuo
hidrosoluble de 50 ml con el fin de determinar la cinética del proceso con ayuda de la técnica de
caracterizacion UV-Visible usando el Espectrofotometro UV-Vis 8453-Agilent, en un rango de
longitud de onda entre 200 a 800 nm haciendo uso de una celda de cuarzo de 10 mm con
abertura de 3 mm y utilizando como blanco una solucién de agua tipo | Millie-Q, para
determinar el tiempo de equilibrio de la reaccion y para determinar el tamafio de aglomeracion

de las nanoparticulas y el potencial z, el equipo LiteSizer 500 acoplado con un titulador
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automatico Metrohm 867 manejado por el software Kalliope, haciendo uso de la cubeta omega,

bajo temperatura ambiente, con un &ngulo de medicion de 90° y se utilizdé agua tipo | como

solvente, en un rango de pH de 1-12 con un paso de 0,5 con un tiempo de estabilizacion de 1

min; aproximacion Smoluchowski y a velocidad media de agitacion. Cada 30 minutos después

de haber terminado de afiadir los 50 ml de extracto a la solucién de AgNO3 en agua tipo | Millie-

Q, se tomo una muestra alrededor de 1 a 2 ml de la cual se tom6 0,5 ml y se diluy6 en 4,5 ml de

agua con el fin de bajar la concentracién de la muestra tomada para que esto no genere

distorsiones en los datos obtenidos.

Figura 1.

Esquema metodoldgico del proyecto de investigacion.

DESCRIPCION

METODOLOGICA

ACTIVIDAD 1.1. Preparacién del
extracto hidrosoluble del residuo’
organico de la semilla de
aguacate: Se prepard y adecud el
residuo para proceder a la
preparacion del extracto
hidrosoluble.

FASE 1. Efecto de la concentracion del extracto
hidrosoluble del residuo arganico de la semilla de
aguacate en la obtencion de nanomaleriales de
plata y sus propiedades fisicoquimicas.

ACTIVIDAD 1.2. Sintesis de las
nanoparticulas de Ag (NpAg): Preparacion
de las nanoparticulas variando la
concentracion del extracto manteniendo el
volumen final agregado: NpAg 50, NpAg 40,
NpAg 33 y NpAg 25.

FASE 2. Realizar el andlisis de costos del proceso de
produccion de nanoparticulas de plata a partir del
extracto hidrosoluble del residuo organico de la
semilla de aguacate

ACTIVIDAD 2.1. Determinacion del costo de
produccion unitario de la semilla de aguacale,

—

FASE 3. Efecto de la variacion del pH en el carbdn
residual de la sintesis de las nanoparticulas de
carbono sobre las propiedades fisicoguimicas de
nanomateriales de silicio

ACTIVIDAD 3.1. Sintesis de las
nanoparticulas de SiOz (NpSi0z):
Preparacion de las nanoparticulas

calcinacinando a una temperatura de 600°C.

FIN

ACTIVIDAD 1.3. Caracterizacién
de las nanoparticulas de Ag
(NpAg): Las NpAg fueron
caracterizadas por las técnicas
UV-Vis, FTIR, ATR, DLS, TGA,
TEMy DRX.

ACTIVIDAD 2.2. Determinacian del
costo de produccion unitario del
extracto hidrosoluble.

—

ACTIVIDAD 2.2. Determinacion del
costo de produccion unitario de las
nanoparticulas de plata (NpAg).

ACTIVIDAD 3.2. Caracterizacion
de las nanoparticulas de Si0:
(NpSiOz): Las NpSiO: fueron
caracterizadas por la técnica TGA.
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2.1.1 Sintesis de las nanoparticulas de Ag (NpAg).

Se disolvieron 0,05 g de AgNO3 en 25 ml de agua tipo | Millie-Q manteniendo una
temperatura constante de 50°C y se agregaron para un primer experimento 50 ml de extracto
hidrosoluble, sometiendo la solucién a agitacién constante (400 rpm) durante 4 horas y
manteniendo la temperatura en 85 + 5°C; este proceso se realizO para tres experimentos mas
variando la cantidad de extracto hidrosoluble siendo asi volimenes de 40, 33 y 25 ml
completando posteriormente con agua tipo | Millie-Q para conservar un volumen final agregado
de 50 ml. EIl s6lido formado se separ6 por centrifugacién haciendo uso del equipo LC-04F
Centrifuge por 30 min a 3500 rpm, realizando 3 lavados respectivamente con agua tipo | Millie-
Q con un tiempo por lavado de 30 min a 3500 rpm y posteriormente se seco el sélido residual a
65 = 5°C durante 12 horas.

Las nanoparticulas de Ag obtenidas se nombraron: NpAg 50, NpAg 40, NpAg 33 y
NpAg 25, respecto a la cantidad de extracto empleado.

Luego se procedi6 a hacer la preparacion pertinente de las nanoparticulas para su

respectiva caracterizacion.

2.1.2 Caracterizacion de las nanoparticulas de Ag (NpAg).

Las nanoparticulas de Ag fueron caracterizadas en el Espectrofotometro UV-Vis 8453-
Agilent, en un rango de longitud de onda entre 200 a 900 nm; en la literatura se reporta que estas
nanoparticulas presentan las sefiales cuantificables a una longitud de onda cercana a los 400 nm
en el espectro UV-Visible, pero esto varia dependiendo la forma y el tamafio de estas.

Por medio de espectroscopia infrarroja (FTIR) con la finalidad de determinar los grupos

funcionales superficiales. El espectrofotometro utilizado estd ubicado en el laboratorio de la
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escuela de Ing. Quimica, marca Shimadzu modelo IRTracer-100 con sistema de Reflectancia
Total Atenuada (ATR) celda de diamante y seleniuro de cinc, resolucién intermedia de 2 cm™ y
en un rango de analisis es de 500 hasta 4000 cm™.

Se uso la técnica de dispersion de luz dinamica con el fin de evaluar la variacion de
tamario referente a la concentracion de extracto utilizado en cada uno de los experimentos con
respecto al pH y de esta manera encontrar para cada una de las nanoparticulas. Para esto se
prepard una suspension de 50 ml de concentracion de 39 ppm de nanoparticulas de Ag con 0,425
g de NaNO3 0,1 M, la cual se dejo en agitacion a 400 rpm durante 1 hora previo a la prueba para
garantizar la suspension de las nanoparticulas de Ag en la solucién; recalcando que esta solucién
se prepar6 para cada uno de los experimentos seleccionados. Para esto se utilizd el equipo
LiteSizer 500 acoplado con un titulador automéatico Metrohm 867 manejado por el software
Kalliope (DLS), las condiciones y parametros utilizados para llevar a cabo esta prueba fueron:
rango de pH de 1-7 con un paso de 0,5; temperatura de 25°C; tiempo de estabilizacién de 1 min;
aproximacion Smoluchowski; se utiliz6 agua como solvente; velocidad media de agitacion;
volumen inicial de la muestra de 50 ml, soluciones de HNO3 y NaOH con pH de 0,3 y 12,7
respectivamente usadas para modificar el pH de la solucion y el proceso se llevé a cabo en modo
manual.

Se llevd a cabo analisis termogravimétrico (TGA) bajo atmosfera de Nitrdgeno con el fin
de evidenciar si hay presencia de material organico remanente en las nanoparticulas, para esto se
uso el equipo de marca TGA Instruments (modelo 5500 Discovery) adscrito al Grupo de
Investigacion en Polimeros (GIP) a las siguientes condiciones: isoterma de 10 min, en un rango
de temperatura de 50°C a 1000°C y usando una rampa de 5°C por min. Cada muestra fue de 10 +

1 mg.



EVALUACION DE PARAMETROS DE SINTESIS Y FACTIBILIDAD ... 27

Se realiz6 la técnica electrdonica de transmision (TEM) en colaboracion del laboratorio de
la Universidad de Antioquia usando el Microscopio Electronico de Transmision Tecnai F20
Super Twin TMP de FEI ubicado en la Sede de Investigacion Universitaria con el fin de tener
una aproximacion en el tamafio de la nanoparticula y su tipo de morfologia.

Finalmente para poder obtener un analisis elemental de la estructura de las nanoparticulas
dado a una evidencia en cambios de tamafio de las nanoparticulas se llevo a cabo la técnica de
Difraccion de Rayos X (DRX) por medio de la técnica Zero Background en un Difractémetro de
Rayos-X marca Bruker (D8 Advance) ubicado en el Laboratorio de Rayos X del Parque
Tecnoldgico Guatiguara con registro de datos en el rango de 3,5° (20) a 70° (260), tiempo por paso

0,6 s, paso: 0,02035° (20) con un tiempo de duracion de medida de 30 min.

2.2 Realizar el analisis de costos del proceso de produccion de nanoparticulas de Ag a

partir del extracto hidrosoluble del residuo organico de la semilla de aguacate

Para determinar el costo de produccion unitario de cada sintesis de nanoparticulas de Ag, se
decidio subdividir en tres el proceso general, esto nos deja inicialmente el costo generado por el
pretratamiento realizado a la semilla de aguacate, la preparacion de extracto hidrosoluble y

finalmente la obtencion de las nanoparticulas de Ag.

2.2.1 Determinacion del costo de produccion unitario de la semilla de aguacate.
El costo de produccion unitario de la semilla de aguacate se va a obtener en el
pretratamiento de ésta, es importante tener presente la cantidad de semilla empleada en este

pretratamiento, su costo como materia prima y el costo de los equipos empleados.
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Después de calculado los costos y tener presente la cantidad de semilla obtenida al final
del pretratamiento se pudo conocer el costo de produccion unitario, costo que sera empleado en

el proceso de preparacion del extracto hidrosoluble.

2.2.2 Determinacién del costo de produccion unitario del extracto hidrosoluble.

Contando con el costo de produccion unitario de la semilla de aguacate se procede a
calcular el costo del extracto hidrosoluble dado a que la semilla de aguacate es un factor
importante en la obtencion de dicho extracto.

Al igual que el proceso anterior se debe tener en cuenta las variables de entrada al
proceso con su respectivo costo y el costo de los equipos teniendo presente solo su consumo
energetico.

Finalmente, con la cantidad de extracto hidrosoluble obtenido al final del proceso se

procede a calcular su costo de produccion unitario.

2.2.3 Determinacion del costo de produccion unitario de las nanoparticulas de Ag
(NpAQ).

Ya en el proceso de la sintesis de nanoparticulas de Ag, hay que tener presente que el
costo de equipos y de sustancias como el AgNO; y el agua tipo | Millie-Q tiene un costo
constante en cada sintesis, por otro lado, en cada sintesis se vari6 la concentracion de extracto
empleado entonces este costo serd variable.

Se determinaron los costos fijos y costos variables de cada sintesis para asi con la
cantidad de nanoparticulas de Ag obtenidas al final se pudiese calcular el costo de produccion

unitaria de cada una de ellas.
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Al final se pudo comparar el costo de produccion unitario de cada sintesis realizar y
concluir si en nuestro caso, la concentracion de extracto hidrosoluble empleado es un factor

determinante en el costo.

2.3 Efecto de la variacion del pH en el carbdn residual de la sintesis de las nanoparticulas

de carbono sobre las propiedades fisicoquimicas de nanomateriales de SiO, (NpSiO5)

El s6lido obtenido en el proceso de la sintesis de nanoparticulas de Ag se seco a 70°C por 12

horas ya que este sera usado en el proceso de sintesis de nanoparticulas de SiO,.

2.3.1 Sintesis de las nanoparticulas de SiO, (NpSiO,).

El solido residual de la sintesis de nanoparticulas de Ag se llevé a calcinar a 600°C por
12 horas. Dicha ceniza se suspendio en una solucion 1N de NaOH la cual se llevo a sonicacion
por 30 min en modo pulsado (1s) con una amplitud del 60% y una temperatura de 50°C. Luego
se centrifugd por 30 min a 3500 rpm, se separ0 el sélido que posteriormente se descartd y se
siguié trabajando con la solucion centrifugada, la cual se llevo a ajuste de pH usando una
disolucién de HNOs (pH = 0,47), dicha solucion se agregd gota a gota tomando medida de pH y
dicho proceso se llevd a cabo en agitacion constante (400 rpm). El ajuste de pH se hizo a pH
neutro (pH = 7). Se dejé reposar la solucion por 12 horas para luego centrifugar por 30 min a
3500 rpm. Los solidos separados se secaron a 80°C los cuales son nuestras nanoparticulas de
SiO;.

El procedimiento anterior se repitio variando el ajuste de pH pasando por pH acido y pH

basico.
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2.3.2 Caracterizacion de las nanoparticulas de SiO, (NpSiOy).

El uso de la técnica de espectrofotometria infrarroja para determinar la presencia de
enlaces siloxano y silanol. El espectrofotometro utilizado estd ubicado en el laboratorio de la
escuela de Ing. Quimica, marca Shimadzu modelo IRTracer-100 con sistema de Reflectancia
Total Atenuada (ATR) celda de diamante y seleniuro de cinc, resolucién intermedia de 2 cm™ y
en un rango de analisis es de 500 hasta 4000 cm™.

El uso de espectrofotometria UV-Visible haciendo uso del Espectrofotémetro UV-Vis
8453-Aglient, ubicado en el laboratorio CICAT para corroborar la presencia del grupo funcional
SiO,.

La técnica de difraccion de rayos X (XRD) con el fin de determinar la presencia de SiO,
y su tipo, por medio de la técnica Zero Background en un Difractometro de Rayos-X marca
Bruker (D8 Advance) ubicado en el Laboratorio de Rayos X del Parque Tecnoldgico Guatiguara.
Y finalmente, haciendo uso del equipo LiteSizer 500 acoplado con un titulador automatico

Metrohm 867 manejado por el software Kalliope (DLS) para medir el tamafio y su distribucion.
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3. Analisis y Discusion de Resultados

3.1 Efecto de la concentracion del extracto hidrosoluble del residuo organico de la semilla

de aguacate en la obtencion de nanomateriales de Ag y sus propiedades fisicoquimicas

Inicialmente se realizd un estudid cinético, siguiendo la evolucién temporal de los parametros:
espectro UV/Vis de la suspension de las particulas, tamafio aglomerado de las mismas y el
potencial z para asi determinar el tiempo en el cual la reaccion alcanza el equilibro.
Especificamente para el caso de nanoparticulas de Ag la espectroscopia UV/Vis es altamente (til
debido a la presencia de estas ya que presentan un pico de absorcion intenso por la excitacion de
plasmones superficiales (Sanchez Moreno, 2017). Este pico de absorcion se puede apreciar entre
los 400 y 450 nm, pero esta puede variar dependiendo de la morfologia y tamafio de las
nanoparticulas.

En la Figura 2 se puede apreciar el cambio de la banda de absorcion a medida que pasaba
el tiempo en el proceso de sintesis de las nanoparticulas de Ag. Los resultados muestran un
aumento en la absorcion en los primeros minutos lo que se debe a la formacion de las
nanoparticulas de Ag con el respectivo aumento del ancho de banda, estos cambios también se
atribuyen a que la concentracion de nanoparticulas de Ag varid en el tiempo. Se puede notar que
dicho valor maximo de esta banda se encuentra entre los 430 nm y los 490 nm y ademas que esta

presenta un crecimiento hasta los 240 min de realizada la sintesis.
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Figura 2.
Cambios de la banda de absorcién a medida del desarrollo de la sintesis de nanoparticulas de

Ag (NpAg)
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En la Figura 3a se nota el cambio de la banda de absorcion teniendo como referencia el
valor de méaximo de absorcion en cada tiempo transcurrido, esta variacion de la banda de
absorcion respecto al tiempo hace referencia a una alta deformacion en las nanoparticulas de Ag
y/o formacién de agregados de plata grandes. (Aguilar Molina, 2016)

El tiempo de equilibrio de la reaccion se puede apreciar en la Figura 3b. Dicha figura se
realizo teniendo en cuenta el valor maximo de la banda plasmonica evidenciada en cada tiempo
transcurrido en el proceso de sintesis de nanoparticulas de Ag.

Se evidencid que un aumento de la banda plasmoénica desde que se inicia la reaccion llega
hasta los 240 min y permanece constante dentro del error experimental hasta los 330 min. Por
esta razon se determind que el tiempo de reaccidn para la obtencion de las nanoparticulas de Ag

seria de 240 minutos lo que equivale a 4 horas.
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Parametros como el método de sintesis (de tipo quimico, fisico o bioldgico), temperatura
de sintesis y tiempo de sintesis, al igual que el pH y la concentracion del precursor, son
importantes ya que de estos depende el tamarfio, distribucion de tamafio y morfologia de las

nanoparticulas obtenidas. (Aguilar Mendez, 2009)

Figura 3.

Evolucidn temporal de las nanoparticulas de Ag (NpAg) respecto a: (a) maximo de absorcion (b)

de la banda plasmonica

490
480
470 |
460

0.6

450

Absorbancia [a.u.]

0.4

Longitud de onda [nm]

440 4

|
4
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
02 |
|
|

430 4

T T T T T T T T T T T 1 UD T T T T T T T ! T T T
0 30 60 90 120 150 180 210 240 270 300 330 360 0 30 60 9 120 150 180 210 240 270 300 330

Tiempo [min] (a) Tiempo [min] (b)

420

Haciendo uso de la técnica de dispersion dinamica de la luz (DLS), se determiné el
tamafo de aglomerado de particula en una suspension liquida y el potencial Z que permitira el
estudio de las cargas superficiales en los materiales presentes en dicha suspension.

Para el tamafio de aglomerado de particula (véase Figura 4a) se puede notar que el
aglomerado de nanoparticulas de Ag obtenidas no supera los 500 nm. A los 240 min, que fue el
tiempo de equilibrio de reaccion determinado, se puede apreciar en la misma figura, que las
nanoparticulas de Ag obtenidas cuentan con la misma distribucion de tamafio de aglomerado de

particula y se encuentra alrededor de los 400 nm. Estos tamafios pueden ser muy grandes
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comparados con los obtenidos por medio de la microscopia electronica de transmisién (TEM),
debido a la influencia del movimiento browniano ya que la dispersion dinamica de luz (DLS)
tiene la ventaja de sondear una gran cantidad de particulas simultaneamente. (Sdnchez Moreno,
2017)

Dentro del error experimental, se puede asumir que el potencial Z permanecié constante
en la ventana experimental de tiempo de reaccion en un valor de -22 £ 2 mV (Figura 4b). El
valor negativo en el potencial Z puede atribuirse a que las nanoparticulas de Ag contienen grupos
funcionales acidos, esto se estudiard méas adelante con ayuda de los espectros FTIR obtenidos y
la obtencidn del potencial Z variando el pH.

Una de las limitaciones haciendo las mediciones del potencial Z es que el pH no fue
controlado, de modo que los cambios en pH entre las muestras pudieron haber afectado las
mediciones; es por eso por lo que ya obtenidas las 4 sintesis de nanoparticulas de Ag propuestas
se realiza el estudio del potencial Z con variacion en el pH, manteniendo una concentracion de

nanoparticulas constante.
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Figura 4.
DLS de la cinetica: (a) Tamafio aglomerado de particula de las nanoparticulas de Ag (NpAQ)
(b) Evolucion temporal del Potencial Z de las nanoparticulas de Ag (NpAg) en el sistema

reactivo
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Después de llevado a cabo el estudio cinético, se procedié al desarrollo del anélisis de las
nanoparticulas de Ag obtenidas por medio de 4 sintesis en donde el parametro a modificar es la
concentracion de extracto hidrosoluble usado en cada una.

En la Figura 5 se aprecia el plasmon correspondiente a las 4 sintesis realizadas para la
obtencion de nanoparticulas de Ag; se ve claramente una banda de absorcion con maximo en 490
nm que es caracteristico en las nanoparticulas de Ag de forma esférica y tamafios de
nanoparticulas entre 20 - 40 nm (Morales, Moran, Quintana, & Estrada, 2009), aunque esta
banda de absorcidn tiende a desplazarse al modificar la cantidad de extracto usado en la sintesis,
lo que puede sugerir un cambio en el tamafio y morfologia de las nanoparticulas La banda de
absorcion presente entre los 250 - 300 nm hace referencia a la materia organica presente en las
nanoparticulas (Mercado Castro, 2016). Adicionalmente, se puede presumir que aquellas

nanoparticulas con la banda de absorcion méas ancha tendran mayor distribucion de tamafio, esto
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se debe a la excitacion de los plasmones superficiales en diferentes modos de resonancia.

(Paredes Guerrero, 2015)

Figura 5.
UV-Visible normalizado respecto al valor méximo de absorbancia de cada curva de las

nanoparticulas de Ag (NpAg)
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El tamafio y la morfologia de las nanoparticulas fueron determinados mediante
micrografias TEM (Figura 6), se pueden observar nanoparticulas de menor tamafio para las
NpAg 25 y se evidencia la presencia de nanoparticulas de Ag de morfologia cuasi esférica, en
concordancia con los resultados arrojados por la espectroscopia UV/Vis (Mercado Castro, 2016).
Como se puede observar la grafica de distribucion de tamafios de particula (Figura 6a y 6b), las
NpAg 25 (Figura 6b) tienen una mayor cantidad de nanoparticulas en el rango de tamafio de 11
nm - 20 nm comparado con las NpAg 50 (Figura 6a), esto nos lleva a inferir que se debe a la

cantidad de extracto hidrosoluble utilizado en la fabricacién de dichas nanoparticulas, lo
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observado se confirma con lo anteriormente mencionado, pues la variacion del ancho del pasmon
(Figura 5) se debe al tamafio de las nanoparticulas manteniendo la morfologia de las mismas y
es por esto que se observa en las micrografias TEM (Figura 6) que las NpAg 25 tienen una
mayor distribucién de tamafio en los rangos de 11 nm — 20 nm y se confirman con el promedio
de tamafio que se evidencia en 18,01 nm, esto se debe a que la variacion en la concentracion de
extracto hidrosoluble afecta en el tamafio de particula, pues a menor concentracion de extracto
hidrosoluble usado en la sintesis se tienen tamafios de particula estadisticamente menores .
(Chand, y otros, 2019) (Ibrahim, 2015)

Con los datos estadisticos obtenidos calculamos la media y la desviacion estandar, en

donde obtuvimos los resultados observados en la Tabla 1.

Tabla 1.

Media y Desviacion estandar de las nanoparticulas de Ag (NpAg) obtenidas por TEM

Nanoparticulas Media (nm) Desviacion Estandar (nm)
NpAg 50 22,05 8,30
NpAg 25 18,01 11,05

Podemos observar que la distribucion de tamafio se ve modificada hacia menores
didmetros para la concentracion mas baja de extracto hidrosoluble (NpAg 25), el promedio del
tamafio de las particulas es de 22,05 nm y 18,01 nm para las NpAg 50 y NpAg25
respectivamente, en donde la desviacion estandar me indica que las NpAg 25 tienen mayor
variabilidad en el tamafio de las particulas y las NpAg 50 tienen un promedio de tamafio de
particulas mayor que las NpAg25. En la literatura se ha reportado la obtencion de nanoparticulas
de Ag con tamarios de 2 hasta 75 nm empleando extractos vegetales como agentes reductores

(Ledezma, y otros, 2014).Como se puede evidenciar (Figura 6) haciendo uso del extracto
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hidrosoluble de la semilla de aguacate como agente reductor, logramos obtener particulas de

orden nanométrico con morfologia uniforme de tipo cuasi esférica.

Figura 6.
Imagenes TEM de las nanoparticulas de Ag (NpAg) y la distribucion de tamafios de las
nanoparticulas en histogramas sintetizadas con la concentracion mas alta y mas baja de

extracto hidrosoluble: a) NpAg 50 b) NpAg 25
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La naturaleza cristalina de las nanoparticulas se evidencia por los patrones de difraccion
de electrones del rea seleccionada con puntos circulares brillantes (Figura 7). Los anillos de las

NpAg 25 (Figura 7b) son méas continuos y densos, este comportamiento se le atribuye a la
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cantidad de extracto con la que se sintetizaron las particulas, pues se evidencia que en las NpAg
25 se tienen menor tamafo de particula comparado con las NpAg 50. (Chand, y otros, 2019)

(Ibrahim, 2015)

Figura 7.
SAD de las nanoparticulas de Ag (NpAg), patréon de difraccion de electrones del &rea
seleccionada que muestra los planos de cristal caracteristicos de plata elemental: a)NpAg50

b)NpAg25
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La naturaleza cristalina de las nanoparticulas de Ag se confirmd mediante el analisis
XRD (Figura 8). Los tres picos de difraccion distintos en valores 26 de 38,17°, 44,27° y 64,46°
que son consistentes con los planos (1 1 1), (2 00) y (2 2 0) de la estructura cubica centrada en
las caras (FCC) caracteristico de la plata elemental y estos concuerdan con el estandar de la ficha
de difraccion de polvos del JCPDS (Joint Committee on Powder Diffraction Standars, silver file
No. 04-0783), estos son picos de Bragg representativos de nanocristales de Ag. El afilado de los
picos indica claramente que las particulas estan en el régimen de nanoparticulas. La intensidad

de las nanoparticulas de Ag es indicativa de alto grado de cristalinidad como lo corroboran los
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hallazgos de otros investigadores en la literatura. (Femi-Adepoju, Dada, Otun, Adepoju, &

Fatoba, 2018) (Ibrahim, 2015)

Figura 8.

Difractogramas de las nanoparticulas de Ag (NpAg) con diferente cantidad de extracto
hidrosoluble: NpAg 50 y NpAg 25
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Aplicando la ecuacion de Scherrer, se obtuvo que para un pico de 38,17° las NpAg 50 el
tamarfio de particula es de 11,26 nm y para las NpAg 25 el tamafio de particula es de 10,33 nm
que corresponden al pico que menos error arroja.

Con los resultados obtenidos se puede concluir que se obtienen tamafio de particulas entre
los 10 y 12 nm observando los difractogramas obtenidos (Figura 8), podemos evidenciar que
segun la media obtenida con los histogramas (Figura 6) no tienen una variacion considerable en
el tamafio de las particulas, se mantienen en un rango de 11 a 20 nm confirmando asi los

resultados con los obtenidos por TEM (Figura 6).
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La gréfica de TGA de las nanoparticulas de Ag (Figura 9) mostro dos perdidas de masa
en comun para las cuatro muestras, la primera pérdida de masa en 150°C aproximadamente se le
atribuye al agua fisisorbida sobre la superficie del material y la segunda que ocurre por encima
de los 200°C hace referencia a la descomposicién térmica de la materia organica,
correspondiendo asi para las NpAg 50, NpAg 40, NpAg 33 y NpAg 25 una pérdida de masa de
materia organica del 28,51%, 34,83%, 36,15% y 41,31% (Mercado Castro, 2016) y a su vez una
pérdida de masa total del 36,74%, 43,06%, 44,38% y 49,54% respectivamente. Se puede inferir
que el mayor % pérdida de masa de la materia orgénica se debe a que la cantidad de extracto

hidrosoluble con que se sintetizaron fue el menor.

Figura 9.

Curvas termogravimétricas de las nanoparticulas de Ag (NpAQ)
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En los espectros FTIR de las nanoparticulas de Ag (Figura 10), se puede apreciar las

sefiales caracteristicas del material organico adsorbido sobre la superficie de las diferentes
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nanoparticulas. Las sefiales de las bandas 2850 y 2918 cm™ corresponden al estiramiento del
enlace C—H; las presentes entre 1650 y 1500 cm™ corresponden al estiramiento esquelético de
los anillos aroméaticos C=C, sin embargo, los grupos carbonilo también absorben en este rango,
cabe aclarar que esta banda es la mas pronunciada y se ve mejor reflejada en las NpAg 50. La
sefial a los 1440 cm™ hace referencia a la flexion del grupo metileno (CH,); la sefial que se
encuentra entre los 1370 y los 1380 cm™ corresponde al grupo CHg; la sefial entre los 1250 y
1300 cm™ corresponde al enlace C-C y finalmente la sefial aproximada a un nimero de onda de

1018 cm™ corresponde al estiramiento de C—O de alcoholes primarios y secundarios.

Figura 10.

Espectros FTIR de las nanoparticulas de Ag (NpAQ)
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La Figura 11 sugiere una relacion inversa entre el pH y el potencial Z para las
nanoparticulas de Ag obtenidas. Se puede notar que en un pH aproximado de 4 las

nanoparticulas tienden a estabilizarse para valores de potencial Z entre -8 mV y -14 mV y se
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puede apreciar que el valor del potencial Z en el rango de pH manejados se mantiene en valores
negativos que puede ser explicado por la disociacion de grupos funcionales acidos. (Vega &
Guadalupe, 2010)

Se puede atribuir la carga negativa en el potencial Z por parte de los grupos CHs, en
algunos casos el enlace C—H pueden presentar propiedades acidas, los anillos arométicos son un
grupo débilmente &cidos y también estan los alcoholes primarios y secundarios, que pueden
oxidarse a acidos carboxilicos, los cuales tienen un valor de pKa<6. Por literatura se sabe que a
medida que pKa sea menor, mayor serd el pH y haciendo referencia en nuestros resultados a
mayor pH menor negativamente es la carga. (Vega & Guadalupe, 2010)

A un valor fijo de pH de 2, se puede notar que el potencial Z de las NpAg 50 y de las
NpAg 33 es similar y serian las de mayor carga negativa hasta un pH igual a 2,5; de ahi en
adelante las NpAg 25 serian las nanoparticulas del grupo con mayor potencial Z. En el caso de
las NpAg 40, estas serian las de menor potencial Z desde el pH en 2 hasta un pH aproximado de
3,5; desde ese pH hasta el pH igual a 5,5 las NpAg 33 seran las que tendrdn menor potencial Z.
Finalmente se puede notar que las NpAg 50 y las NpAg40 mantiene un potencial Z en valores
similares en el rango de pH de 4,5 a 5,8. A medida que disminuye el potencial Z, las particulas

pueden aproximarse cada vez mas aumentando la posibilidad de un choque entre ellas.
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Figura 11.
DLS de las nanoparticulas de Ag (NpAg)
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3.2 Realizar el andlisis de costos del proceso de produccion de nanoparticulas de Ag a

partir del extracto hidrosoluble del residuo organico de la semilla de aguacate

Dado a que se decidid trabajar en dolares el precio usado es el promedio de éste en el historico
de los 6 meses del afio en curso, este valor es de $3691,19 COP. (Dolar histérico 2020, s.f.)

Para la determinacion del costo de energia se verifico el valor de 1 kW*h de la empresa
prestadora del servicio de energia en el Parque Tecnoldgico Guatiguara, este servicio es prestado
por ESSA el cual tiene un costo para una entidad oficial de 583,97 $/kW*h (Electrificadora de
Santander S.A. ESP. Grupo EPM, 2020). Al final este valor es de 0,158 USD/kW*h.

Sugerimos al lector dirigirse al Anexo C para revisar los célculos realizados respecto a
balances y costos que a continuacion se analizaran, adicional del diagrama de flujo del proceso,

los costos de materias primas y el consumo energético de los equipos empleados.
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3.2.1 Pretratamiento de la semilla de aguacate.

Se recolectaron 1045 g de semilla de aguacate el cual genero un costo de compra de
14,092 USD esta fue llevada a pretratamiento.

Se estudid el consumo energético de los equipos usados en el pretratamiento para asi

determinar sus costos. (Tabla 2)

Tabla 2.
Consumo energético de los equipos empleados en el pretratamiento de la semilla de aguacate y

su costo de utilidad

Equipo Consumo energético (kW*h) Costo (USD)
Horno 33,60 5,309
Molino de cuchillas 3 0,474

Finalmente se determind que el costo total del proceso llevado a cabo fue de 19,875 USD
esto con el fin de obtener el costo unitario del residuo orgénico de la semilla de aguacate. Al
final del pretratamiento se obtuvieron 366 g de la semilla de aguacate la cual tiene un costo de

produccion unitario de 18,415 g/USD.

3.2.2 Preparacion del extracto hidrosoluble a partir de la semilla de aguacate.

En el caso de la preparacion del extracto se debi6 calcular el costo de los 500 ml Agua
Tipo | Milllie-Q y los 10 g de semilla de aguacate teniendo en cuenta el costo obtenido en el
proceso anterior, empleados en la preparacion del extracto hidrosoluble. Estos costos son de
0,067 USD y de 0,543 USD respectivamente.

Al igual que en el pretratamiento, se calculd el consumo energético de los equipos

teniendo en cuenta su tiempo de uso y se procedié a calcular su costo. (Tabla 3)
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Tabla 3.
Consumo energético de los equipos empleados en preparacion del extracto hidrosoluble y su

costo de utilidad

Equipo Consumo energético (kW*h) Costo (USD)
Plancha de agitacion y calentamiento 1,5 0,237
Centrifuga 0,12 0,019

Finalmente, se determin® el costo total de la preparacion del extracto hidrosoluble
obtenido a partir de la semilla de aguacate que fue previamente tratada este fue de 0,866 USD.
Se determiné que el costo de produccion unitario del extracto hidrosoluble preparado a partir de
la semilla del aguacate fue de 519,630 mI/USD para los 450 ml que se obtuvieron al final de este

proceso.

3.2.3 Obtencidn de nanoparticulas de Ag a partir del extracto hidrosoluble de la semilla
de aguacate.

El consumo energético y por ende el costo de uso de los equipos empleados en la
obtencion de las nanoparticulas de plata va a ser el mismo en cada sintesis de nanoparticulas en
donde se varia la concentracion de extracto hidrosoluble dado a que las condiciones como

temperatura y tiempo no cambian. (Tabla 4)

Tabla 4.
Consumo energético de los equipos empleados en la obtencion de las nanoparticulas de Ag

(NpAQ) vy su costo

Equipo Consumo energético (kW*h) Costo (USD)
Plancha de agitacion y calentamiento [P1] 0,19 0,030
Plancha de agitacion y calentamiento [P2] 3 0,474
Centrifuga 0,48 0,076

Horno 16,80 2,654
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A continuacion, se resume el costo de cada sintesis de nanoparticulas de plata llevado a

cabo en este trabajo.

3.2.3.1 Nanoparticulas de Ag usando 50 ml de extracto hidrosoluble de la semilla de
aguacate (NpAg 50). Inicialmente se determind el costo de los compuestos usados en la sintesis
en este caso para las NpAg 50 se emple6 50 ml de extracto hidrosoluble, del cual su costo de
produccion unitario fue calculado anteriormente. El costo total de estos compuestos usados fue
de 0,333 USD.

Teniendo el costo de los equipos y compuestos se hall6 el costo total para la obtencion de
las NpAg 50 para proceder a determinar el costo de produccidn unitario de estas nanoparticulas,
este costo fue de 3,567 USD. En cada sintesis de nanoparticulas de Ag usando 50 ml de extracto
hidrosoluble de la semilla de aguacate se obtuvieron alrededor de 0,0396 g las cuales tienen un

costo de produccion unitario de 0.011 g/USD.

3.2.3.2 Nanoparticulas de Ag usando 40 ml de extracto hidrosoluble de la semilla de
aguacate (NpAg 40). Para el caso de las NpAg 40 se debi6 tener en cuenta el Agua Millie-Q
agregada adicional para lograr el volumen de 50 ml, el costo total de los compuestos usados fue
de 0,315 USD.

Luego se hall6 el costo total de la obtencién de las NpAg 40, que en comparacion con las
NpAg 50 no es mucha la diferencia en su costo de obtencion, este fue de 3,549 USD. En cada
sintesis de nanoparticulas de Ag usando 40 ml de extracto hidrosoluble de la semilla de aguacate
se obtuvieron alrededor de 0,0629 g las cuales tienen un costo de produccion unitario de 0,018

g/USD.
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3.2.3.3 Nanoparticulas de Ag usando 33 ml de extracto hidrosoluble de la semilla de
aguacate (NpAg 33). En el caso de las NpAg 33 se tuvo en cuenta igual que en el célculo
anterior el uso de Agua Millie-Q para lograr el volumen de 50 ml, el costo total fue de 0,303
USD.

El costo total de la obtencion de las NpAg 33 fue de 3,537 USD. Comparando el costo
total de la obtencion de las nanoparticulas no se ve un cambio significativo entre las estudiadas
hasta ahora. En cada sintesis de nanoparticulas de Ag usando 33 ml de extracto hidrosoluble de
la semilla de aguacate se obtuvieron alrededor de 0,0519 g las cuales tienen un costo de

produccion unitario de 0,015 g/USD.

3.2.3.4 Nanoparticulas de Ag usando 25 ml de extracto hidrosoluble de la semilla de
aguacate (NpAg 25). Por ultimo, el costo total de los componentes usados en el proceso de
sintesis de las NpAg 25 fue de 0,288 USD.

Igual a lo dicho anteriormente el costo total de obtencion calculado para las NpAg 25 no
gener6 un cambio significativo comparado con el costo total de las sintesis de las otras
nanoparticulas obtenidas, este costo fue de 3,522 USD. En cada sintesis de nanoparticulas de Ag
usando 25 ml de extracto hidrosoluble de la semilla de aguacate se obtuvieron alrededor de
0,0432 g las cuales tienen un costo de produccién unitario de 0.012 g/USD.

Finalmente, podemos evidenciar en la Tabla 5 que el costo de produccion unitario de
cada sintesis de las nanoparticulas de plata obtenidas en donde se varia la concentracion de
extracto hidrosoluble de la semilla de aguacate no cambia de manera significativa lo que nos
hace inferir que esta variacion de concentracion no influye mucho en el costo de obtencion de

nanoparticulas de plata a partir del residuo organico de la semilla de aguacate.
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Tabla 5.

Costo de produccion unitario de las nanoparticulas de Ag (NpAg) obtenidas en cada sintesis

Nanoparticulas Peso (g) Costo de produccién unitario (g/USD)
NpAg 50 0,0396 0,011
NpAg 40 0,0629 0,018
NpAg 33 0,0519 0,015
NpAg 25 0,0432 0,012

3.3 Estudiar el efecto de la variacion del pH del sélido residual del proceso de sintesis de
nanomateriales de Ag sobre las propiedades fisicoquimicas de las nanoparticulas de

Si0,(NpSi0,)

La grafica TGA de la semilla de aguacate (Figura 14) evidencia una pérdida de masa que se
tiene cerca de los 150°C se le atribuye al agua fisisorbida, los mayores % masa perdida se
presenta entre los 250 - 400°C y los 400 - 550°C que son del 41% y 43% aproximadamente, el %
total de masa perdida es del 97,629%, lo que quiere decir que cerca del 1,524% restante
corresponde al porcentaje de ceniza que se obtiene luego del proceso de pirolisis realizado, como
se evidencia en el Anexo B (Ceballos & Montoya, 2013) (Huaman Pérez, 2014), podemos notar
que la semilla no estd compuesta solamente de silicio, sino también tiene otros componentes
como el calcio, fosforo, magnesio, potasio, sodio, hierro, entre otros, lo que hace que el
contenido de silicio disminuya y sea un valor muy pequefio para la obtencion de las
nanoparticulas, aun suponiendo que el 100% de la ceniza corresponde al contenido de silicio en
la semilla de aguacate lo que equivaldria al 1,5% aproximadamente de contenido de silicio en la
semilla sigue siendo un porcentaje muy bajo para lograr su obtencién, debido a lo dicho

anteriormente no fue posible obtenerlas.
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Figura 12.

Curva termogravimétrica de la semilla de aguacate
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4. Conclusiones

Con el desarrollo de este trabajo se puede concluir que el uso de residuos organicos puede ser
aprovechados de manera amplia en la obtencion de nanomateriales y que este proceso se puede
llevar a cabo en procesos en serie en donde se aproveche hasta un 100% el residuo, esto permite
un avance en la nanotecnologia verde y ademas es un proceso de bajo costo. En nuestro caso el
residuo de la semilla de aguacate fue aprovechado en gran magnitud, ya que a pesar de no haber
obtenido la cantidad de cenizas suficientes, este residuo nos permitié obtener otros tipos de

nanomateriales.
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Se obtuvieron mediante la ruta de sintesis verde nanoparticulas de plata empleando el
extracto hidrosoluble de la semilla de aguacate como agente reductor las cuales tuvieron un buen
rendimiento de la reaccidn. Estas presentaron una morfologia cuasi esférica, con un tamafio de
particula aproximado de 20 nm y con carga superficial negativa que hace referencia a la
presencia de grupos funcionales acidos.

La obtencion de estas nanoparticulas presenta un bajo costo y la variacion de la
concentracion de extracto hidrosoluble en cada ruta de sintesis no es un factor influyente en este
costo.

Finalmente, no fue posible obtener nanoparticulas de silicio a partir del residuo sélido de
la semilla de aguacate dado a la poca cantidad de silicio presente en las cenizas, no obstante, se
obtuvieron nanoparticulas de carbono a partir del residuo sélido de la semilla de aguacate o

nanoparticulas de cobre a partir de los desechos de las nanoparticulas de plata.

5. Recomendaciones

El desarrollo de este trabajo investigativo permite continuar con el estudio de la obtencion de
nanomateriales a partir de residuos organicos empleando procesos en serie.

Al igual deja abierto el estudio del campo aplicativo de las nanoparticulas ya obtenidas en
este trabajo, debido a que en nuestro caso en particular personalmente no pudimos realizar este
estudio, sino que lo estan llevando a cabo de manera externa y los resultados obtenidos hasta al

momento han sido favorables en especial el uso de las nanoparticulas de Ag.
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También queda abierto el estudio por medio de microscopia electronica de transmision
(TEM) y difraccién de rayos X (DRX) de las NpAg 40 y NpAg 33.

Finalmente se puede llevar a cabo un anélisis de costo mas minucioso y el llevarlo a cabo
no solo a nivel de laboratorio claro esta teniendo presente el cambio de las nanoparticulas al

Ilevar a cabo su obtencion a un nivel mayor a la planteada en este proyecto.
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Apéndices

Apéndice A. Célculos realizados para las técnicas de caracterizacion de las nanoparticulas

de Ag (NpAg)

Los calculos para los porcentajes de masa mencionadas en el analisis de resultados, se realizaron
de la siguiente manera: para la pérdida de masa de materia organica se llevd a cabo entre un
valor aproximado e igual para todas las muestras de %masa perdida a los 200°C y el %masa
perdida a los 600°C para cada muestra respectivamente y para la pérdida de masa total el calculo
fue de la diferencia de %masa perdida a los 50°C entre el %masa perdida a los 600°C
correspondiente a cada muestra. Podemos notar que el mayor porcentaje de pérdida de masa del
material corresponde al de las nanoparticulas sintetizadas con menor cantidad de extracto
hidrosoluble y con mayor cantidad de agua tipo I. (Mostafa M.H., Eman H., Khaled Z., & Doaa,
2012)

En la Tabla 6 se resume el %masa perdida de materia organica y total de cada
nanoparticula. Despueés de saber la pérdida de masa de cada nanoparticula es de interés saber la
presencia de los grupos funcionales que hacen parte de cada una de las nanoparticulas de plata

por medio del espectro FTIR.
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Tabla 6.

%masa perdida de materia orgénica y total de cada una de las nanoparticulas de Ag (NpAg)

Nanoparticulas

%masa perdida de materia organica
(200-600°C)

%masa pérdida total (50-600°C)

NpAg 50 28,51% 36,74%
NpAg 40 34,83% 43,06%
NpAg 33 36,15% 44,38%
NpAg 25 41,31% 49,54%

De los datos arrojados por TEM vy los histogramas (Figura 8) obtenidos fue posible hacer

un ajuste estadistico en donde para las NpAg 50 se ajustd una curva gaussiana y para las NpAg

25 una curva lorentziana en donde se obtuvieron las siguientes curvas (Figura 13):

Figura 13.

Ajuste de curvas estadistico de los histogramas de la concentracién mas alta y mas baja de

extracto hidrosoluble: a)NpAg 50 b)NpAg 25
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Y por medio de la herramienta Excel se obtuvieron los siguientes datos estadisticos

(Tabla 7):
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Tabla 7.

Datos estadisticos obtenidos por medio de la herramienta excel para las NpAg 50 y NpAg 25

Nanoparticulas Media (nm) Desviacién Estandar (nm) Minimo(nm) Maximo(nm)
NpAg 50 22,05 8,30 2,81 49.42
NpAg 25 18,01 11,05 0,78 54.29

De los difractogramas (Figura 10) obtenidos es posible realizar el clculo del tamafio de

particula siguiendo el modelo de Scherrer:

kA

Dp = Lcos(8)

(Ec.1)

Donde, k = 0,94 es una constante que depende de la estructura cristalina del material,
A (nanémetros) es la longitud de onda de la fuente de rayos X, B = FMWH (radianes) es
la anchura del pico de mayor intensidad y @ (radianes) es el dngulo donde tiene lugar la
difraccion. (Mercado Castro, 2016) (Instanano, 2020)

Haciendo uso de la Ley de Bragg es posible calcular la distancia interplanar:

. ni
- 2sen(0)

(Ec.2)

Donde, n = 1 se denomina orden de difraccion y debe ser un nimero entero consistente
con sen(@) menor o igual que 1, A (nandémetros) es lalongitud de onda de los rayos X,
d (nanémetros) es la distancia entre los planos de la red cristalina y, 8 (grados) es el

angulo entre los rayos incidentes y los planos de dispersion. (UPTC, Consultado 2020)

Tabla 8.

Tamafio de particula hallado por el difractogramas siguiendo el modelo de Scherrer

Nanoparticulas Pico FWHM (rad) D (nm)

NpAg 50 38,17° 0,78 11,26
NpAg 25 38,17° 0,85 10,33
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Apéndice B. Célculos realizados para la caracterizacion de la semilla de aguacate y tablas

utilizadas para la caracterizacion de las nanoparticulas de SiO, (NpSiO,)

El célculo del %masa pérdida total se realizé de la diferencia del % masa perdida a los 50°C vy el
%masa perdida a los 550°C que corresponde a 99,153% y 1,524% respectivamente, asi mismo
los mayores %masa perdida se tomaron como la diferencia entre el %masa perdida a los 250°C y
el %masa perdida a los 400°C que son el 85,508% Yy el 44,453% respectivamente y la diferencia
entre el % masa perdida a los 400°C y el %masa perdida a los 550°C siendo el 44,453% vy el

1,524%.

Tabla 9.
Analisis bromatoldgico en las tres partes del fruto de tres variedades de aguacate en dos estados

de madurez. MF: madurez fisiologica; MC: madurez de consumo (Ceballos & Montoya, 2013)

Andlisis Bromatalogico
Booth8 Trinidad Papelillo
Cascara Pulpa Semilla Cascara Pulpa Semilla Cascara Pulpa Semilla

Componente MF | MC | MF | MC | MF | MC | MF | MC | MF | MC | MF | MG | MF | MC | MF | MC | MF | MC
Humedad total % | 70,79 | 64,30 | 75,83 | 79,77 | 75,08 | 65,39 | 73,36 | 66,31 | 79,67 | 81,24 | 65,25 | 66,00 | 86,68 | 82,06 | 79,24 | B0,16 | 73,88 | 70,05
Materia Seca % 29,21 3570 | 24,17 | 20,23 | 24,92 | 34,61 | 26,64 | 33,69 | 20,33 | 18,76 [ 34,75 | 33,91 | 13,32 | 17,94 [ 20,76 | 19,84 | 26,12 | 29,95
Nitrdgeno Total% | 093 | 060 | 115 | 097 | 067 | 072 | 093 | 051 (116|097 | 078 (099|148 | 074|091 | 083 | 1,02 | 0,9
Proteina Bruta % 581 |375|719 | 606|418 | 450 | 581 | 319|725 | 606 | 488 | 618 | 925 | 463 | 560 | 510 | 6,63 | 5,68
Grasa Total % 424 | 388 |5018|57.78| 4,33 | 3,01 {1014 2,26 | 49,81 |5380| 3,28 | 191 | 8,67 | 2,29 (40,03|59,39| 328 | 3,31
Fibra Bruta% 53,40(51,49|2187 1893 | 296 | 267 [5713|71,68|3028 (2008 803 | 396 |17,21|3234[12,34 [1454] 3,45 | 4,99
Cenizas Totales % | 3,69 | 441 | 6,40 | 797 | 362 | 319 | 386 | 260 | 450 | 6,31 | 232 | 309 | 993 | 916 | 493 | 615 | 324 | 3,08
Fésforo % 0,06 013|004 | 020 | 0,009 | 002|006 | 009|006 |005|008|001]008]014|005]|010]|003] 0,02
Calcio % 0,03 |002|000|000|045]| 067 |001]|000|O001|000]|020/|019|0,04|0,03|000]000]|D016]| 0,26
Magnesio % 0,03 |004|002]|004|004]|005|003]|002|003]|002]|004|004]|0,05]009]|005]|002]|005]|0,06
Potasio % 0,46 | 063 | 065|043 | 1,03 | 085|059 | 046|093 | 054 | 091|077 | 116 | 110 | 075 | 0,80 [ 057 | 0,59
Sodio % 0,00 | 002|001 |000(003|002](001]|002]|000]|003]|002]|001]000]|002]|000]|002](001|001
Higrro p.p.m. 67,80 48,80 | 36,75 [ 20,95 | 48,76 | 78,67 | 65,30 | 20,86 | 33,83 | 56,91 | 69,82 | 32,51 | 50,30 | 66,15 10,58 | 10,35 | 31,39 | 38,25
Manganesoppm. | 313 | 665 | 0,85 | 048 | 467 | 458 | 0,33 |10,00| 290 | 1,00 | 217 | 206 | 0,05 | 6,73 | 200 | 125 [ 221 | 2,36
Zinc p.p.m. 13,668 (25,58 | 8,60 | 12,93(19,35|13,10 (12,38 [17,28| 10,40 {1513 15,21 | 11,78 20,28 | 39,98 | 6,48 | 13,83 | 11,75 | 13,05
Cobre p.p.m. 278 | 555|045 | 048 | 843 | 473 | 488 |4780| 0,58 | 638 | 696 | 6801 | 6,78 | 6,68 [ 1,20 | 183 [ 526 | 7,92
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Tabla 10.

Composicién quimica y nutricional de dos cultivares de palto (Huaman Pérez, 2014)

CULTIVARES
COMPONENTES HASS FUERTE
Agua (%) 746 71,2
Grasa (%) 206 234
Proteinas (%) 1,8 2
Fibra (%) 1,4 1,9
Cenizas (%) 1.2 1,2
Ac. Ascorbico (mg) 11 6
Niacina (mg) 1,9 1,5
Vitamina BE (mg) 0,62 0,61
Potasio (mg) 480 460
Fosforo (mg) 14 29

Magnesio (mg) 23 23
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Apéndice C. Calculos realizados para el analisis de costos de las nanoparticulas de Ag

(NpAg)

En la Figura 14 se puede evidenciar el diagrama de blogques del proceso general de la obtencion

de nanoparticulas de Ag usando el residuo organico de la semilla de aguacate.

Figura 14.
Diagrama de flujo del proceso de obtencion de nanoparticulas de Ag a partir de la semilla de

aguacate

Semilla de Aguacate

1045 g Semilla de Aguacate
I Secado Trituracion y 366 (g)
1= 24 boras molienda
T=60°C t=1hora
Semilla de Aguacate
10[g]
Aguatipo 1 Millie-Q Agitacion Centritugacion Extracto Hidrosoluble
500 () > ‘I‘ s 12 1°30 miwtos 450[mL)
S'C
Extracto Hidrosoluble*
Nitrato de Plata 2 o
aslg | Agitacién Agitacion Contrtaacid Secado
1= 15 minutos 1= 4 honas e'}mo gacion 12 12horss f——> Nanopartifculas de Plata*
Aguatipo 1 Millie-Q s T=50C T=H45C ATt T=5448'C
25 [mL]

*La canlidad depende de la sintesis que se va a llevar a cabo

El valor del dolar (1 USD) empleado fue de $3691,19. Este valor es clave para la

obtencion de los siguientes costos.
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El costo de energia para entidades oficiales en el departamento de Santander es de 583,97
$/KW*h.

Entonces,

) $ 1 uSD
Costo de energia (USD/kW «1) = 583,97 (kW - h) * 369119 ( 3 ) = 0'158(USD/1<W 1)

Por lo tanto, el costo de energia seria de 0,158 USD/kW*h.
A continuacion (Tabla 11), se encontraran los precios (en dolares) de reactivos, materia

prima y compuestos usados.

Tabla 11.

Costo y presentacion de los compuestos empleados en la obtencion de nanoparticulas de Ag

(NpAg)
Compuesto Presentacion Costo (USD)
Aguacate lu 0,542
Nitrato de plata (AgNOs) 25¢ 117,092
Agua Millie-Q 1L 0,134

Se recuerda que para el desarrollo de este trabajo se emplearon 26 aguacates.

El precio del nitrato de plata (AgNO3) y del agua Millie-Q se consulté a personal
encargado de estos elementos en los laboratorios del Parque Tecnoldgico Guatiguara.

En el caso del consumo energético de los equipos nos dirigimos a las fichas técnicas de

cada uno. (Tabla 12)
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Tabla 12.

Consumo energético de los equipos empleados

Equipo Consumo energético (kW)
Horno 1,4
Molino de cuchillas 3
Centrifuga 0,24
Plancha de agitacion y calentamiento 0,75

» Pretratamiento del residuo organico de la semilla de aguacate
En la Figura 15 se puede evidenciar el proceso que se llevo a cabo en el pretratamiento

del residuo orgéanico de la semilla de aguacate llevado a cabo.

Figura 15.

Diagrama de bloques pretratamiento de la semilla de aguacate

| e e e e i e e e e i e -
| |
| |
P 1
SA : SECADO - TRITURACION ¥ TAMIZADO | } SA
1045[g] ! * | t=24haras T{]. Molino de cuchillas —+—® Tamaho: 150 pm
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El costo por unidad del aguacate fue de $2000, en dolar seria:

1 (USD

_ USD
*3691,19\ $ )_ 0,542(%>"/u)

Costo aguacate (USD/u) = 2000 <§)

Y se recolectaron 26 unidades, para un total de:

USD
Costo total del aguacate (USD) = 0,542 ( m ) * 26(u) = 14,092(USD)
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Este costo total hace referencia al costo de entrada de la semilla de aguacate al

pretratamiento.

En el caso del costo de energia de los equipos, inicialmente se determind su consumo
total en el proceso:

Para el proceso de secado se emple6 un horno, el cual segun ficha técnica su consumo
energeético es de 1,4 KW; en el pretratamiento este equipo se emplea por 24 horas, lo que genera
un consumo energético total del horno de:

Consumo energético horno (KW * h) = 1,4(kW) * 24(h) = 33,6(kW * h)

Y éste genera un costo de energia de:

Costo de energia horno (USD) = 33,6(kW * h) * O,158(USD/kW «h) = 5309(USD)

Para el proceso de trituracion se emple6 un molino de cuchillas con un consumo
energético de 3 kW*h y el cual se dispuso por 1 h.

Consumo energético molino (KW * h) = 3(kW) * 1(h) = 3(kW * h)

Y finalmente, su costo de energia seria de:

Costo de energfa molino (USD) = 3(kW * h) » 0,158(USD/,.1\, 1) = 0,474(USD)

Teniendo el costo de los equipos y de la materia prima, podemos calcular el costo total
del pretratamiento:

Costo total pretratamiento (USD) = (14,092 + 5,309 + 0,474)(USD) = 19,875(USD)

Se obtuvieron 366 g de semilla de aguacate previamente secada y molida, la cual tendra

un costo de produccion unitario de:

366
Costo de produccion unitario SA (g/USD) =1987% (%) = 18,415(g/USD)
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Se obtuvo que el costo de produccidn unitario de la semilla de aguacate fue de 18,415

g/USD.

= Preparacion del extracto hidrosoluble
La Figura 16 representa el diagrama de bloques de la preparacion del extracto

hidrosoluble.

Figura 16.

Diagrama de bloques preparacion del extracto hidrosoluble
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Para la preparacion del extracto hidrosoluble se emplearon 10 g de la semilla de aguacate,

el cual su costo fue calculado empleando el costo de produccién unitario anteriormente obtenido.

Costo SA (USD) = 10(g) *

! (USD>—0543 USD
18,415\ g / (USD)

Adicional a la semilla de aguacate se us6 500 ml de agua tipo | Millie-Q, la cual tiene una
presentacion y costo de 0,134 USD/L, este valor fue consultado en los laboratorios del Parque

Tecnoldgico Guatiguara.

USD
Costo agua Millie — Q (USD) = 0,134( 7 ) * 0,5 (L) = 0,067 (USD)
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Para llevar a cabo este procedimiento se emple6 una plancha de agitacién y calentamiento
con consumo energético de 0,75 kW por un tiempo de 2 horas.

Consumo energético de la plancha (kW * h) = 0,75(kW) * 2(h) = 1,50(kW * h)

Y con un costo de energia de:

Costo de energia de la plancha (USD) = 1,50(kW * h) * O,158(USD/kW «1) = 0,237(USD)
También se us6 una centrifuga por 30 minutos la cual tiene un consumo de 0,24 kKW.
Consumo energético centrifuga(kW = h) = 0,24(kW) % 0,5(h) = 0,12(kW = h)

Y con un costo de energia de:
Costo de energia centrifuga(USD) = 0,12(kW * h) * 0,158(USD/kW «1) = 0,019(USD)
Finalmente, podemos obtener el costo total de la preparacién del extracto hidrosoluble.

Costo total preparaciéon EH(USD) = (0,543 + 0.067 + 0,237 4+ 0,019)(USD) = 0,866(USD)

Al terminar la preparacion del extracto hidrosoluble se obtuvieron 450 ml, el cual tendra

un costo de produccion unitario de:

450 ( ml

Costo de produccién unitario del EH (ml/USD) = 086E m) = 519'630(m1/USD)

Entonces, el costo de produccion unitario del extracto hidrosoluble obtenido a partir de la

semilla de aguacate fue de 519,630 ml/USD.

= Obtencion de las nanoparticulas de Ag
En la Figura 17 podemos evidenciar el proceso general en la obtencion de nanoparticulas
de plata ya que cada sintesis de nanoparticulas varié respecto a la cantidad de extracto

hidrosoluble empleado.
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Figura 17.

Diagrama de bloques general obtencion nanoparticulas de Ag (NpAQ)

EH (SA) + H,0
50 [mL]
e et 1
agho, ! NpAg SECADO ! NoA
0.05 [;] : t=12 horas . Neag
1 P T =65+/-5°C 1
—* | AGITACION AGITACION CENTRIFUGACION !
i t=15min [~ *| t=4horas |————» t=4*30 min :
: T=50C T =80+/-5°C NpAg + RL(NpAg) 3500 RPM 1
HO 74 [mL] !
25[m 1 + RL(NpAg)
1

| 74 [mL]

En el caso de la obtencién de las nanoparticulas, estas en su sintesis tienen en comun el
uso de los equipos dado a que su tiempo de uso y temperatura empleada no cambia y el uso de
dos reactivos pues su cantidad requerida es la misma.

Se emplean 25ml de agua tipo | Milllie-Q destinada a disolver los 0,05 g de nitrato de

plata (AgNO3) requerido.

USD
Costo agua Millie — Q (USD) = O,134< l ) * 0,025 (1) = 0,003(USD)

Y el costo del nitrato de plata empleado seria:

117,092
25

USD
Costo Nitrato de Plata (USD) = ( . ) * 0,05 (g) = 0,234(USD)

Para el proceso anterior [P1] se requirié de una plancha de agitacién y calentamiento por
15 minutos.
Consumo energético plancha [P1] (kW * h) = 0,75(kW) = 0,25(h) = 0,19(kW * h)
Y esta a su vez, tendra un costo energético de:
Costo de energia plancha [P1] (USD) = 0,19(kW x* h) = O,158(USD/kW . h) = 0,030(USD)

Luego, se empleo la misma plancha, pero por 4 horas [P2].
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Consumo energético plancha [P2] (KW * h) = 0,75(kW) * 4(h) = 3(kW = h)
Con un costo energético de:
Costo de energfa plancha [P2] (USD) = 3(kW = h) * 0,158(USD/kW . h) = 0,474(USD)
Luego se hizo uso de una centrifuga por 2 horas.
Consumo energético centrifuga(KW * h) = 0,24(kW) * 2(h) = 0,48(kW = h)
Y con un costo de energia de:
Costo de energia centrifuga(USD) = 0,48(kW * h) * 0,158(USD/kW «1) = 0,076(USD)
Y finalmente, las nanoparticulas de plata fueron secadas por 12 horas.
Consumo energético del horno (kW * h) = 1,4(kW) * 12(h) = 16,8(kW * h)
Y éste generd un costo de:
Costo de energia del horno (USD) = 16,8(kW * h) * 0,158(USD/kW . h) = 2,654(USD)
Tenemos un costo total para los equipos empleados en la obtencién de las nanoparticulas
de plata de:
Costo total equipos (USD) = (0,030 + 0,474 + 0,076 + 2,654)(USD) = 3,234(USD)
Y el costo total de agua tipo | Millie-Q y Nitrato de plata (AgNQO3), empleado en todas las
sintesis es de:
Costo total reactivos (USD) = (0,003 + 0,234)(USD) = 0,237(USD)

Estos dos valores seran fijos para cada sintesis de nanoparticulas de plata realizadas.

1. NpAg50
En el caso de las NpAg 50 se emplearon 50ml de extracto hidrosoluble el cual tendra un

costo de:
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1
519,630

USD
Costo EH [NpAg 50](USD) = 50(ml) * ( - ) = 0,096(USD)

Finalmente se obtuvo un costo total para la obtencion de las NpAg 50 el cual fue de:
Costo total obtencién NpAg 50(USD) = (3,234 + 0,237 + 0,096)(USD) = 3,567 (USD)
Realizada la sintesis de nanoparticulas de plata empleando 50 ml de extracto hidrosoluble
obtenido a partir de la semilla de aguacate [NpAg 50] se obtuvieron 0,0396 g por lo que su costo
de produccion unitario seria de:

0,0396( g

Costo de produccion unitario NpAg 50 (g/USD) =3te7 @) = 0,011(g/U5D)

2. NpAg 40
Para las NpAg 40 se usaron 40 ml de extracto hidrosoluble y 10 ml de agua tipo | Millie-

Q. Para un costo de extracto hidrosoluble de:

USD

Costo EH [NpAg 40](USD) = 40(ml) * 519,630 ( ml

) = 0,077(USD)

Y de agua tipo | Millie-Q:

USD
Costo agua Millie — Q [NpAg 40](USD) = O,134< l

)* 0,01 () = 0,001(USD)
Las NpAg 40 tendrian un costo total de obtencién de:
Costo total obtencién NpAg 40(USD) = (3,234 + 0,237 + 0,078)(USD) = 3,549(USD)
Y finalmente, se obtuvo 0,0629 g de NpAg 40 las cuales tendran un costo de produccion

unitario:

0,0629 ( g

Costo de producci6n unitario NpAg 4O(g/USD) =319 @) = 0,018(g/U5D)
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3. NpAg 33

En el caso de las NpAg 33 empleamos 33 ml de extracto con un costo de:

1 (USD

Costo EH [NpAg 33](USD) = 33(ml) * =5-—=1

I ) = 0,064(USD)

Y 17 mL de agua tipo | Millie-Q, la cual genera un costo de:

USD
Costo agua Millie — Q [NpAg 33](USD) = 0,134( l ) * 0,017 (1) = 0,002(USD)

La obtencion de NpAg 33, genero un costo total de:
Costo total obtencion NpAg 33(USD) = (3,234 + 0,237 + 0,066)(USD) = 3,537(USD)
Este proceso de obtencion nos dejo 0,0519 g de NpAg 33. El cual nos deja un costo de
produccidn unitario de NpAg 33 de:

0,0519( g

Costo de produccién unitario NpAg 33 (g/USD) =353 m) = 0'015(g/USD)

4. NpAg 25
La NpAg 25 requirieron de 25ml de extracto y 25 ml de agua tipo | Millie-Q. Sus costos

se calcularon a continuacion:

1

Costo EH [NpAg 25](USD) = 25(ml) * 519,630

(USD) = 0,048(USD
ml /) ( )

USD
Costo agua Millie — Q [NpAg 25](USD) = 0,134( 1 > * 0,025 (1) = 0,003(USD)

Y el costo total de obtencion de las NpAg 25, fue de:
Costo total obtencion NpAg 25 (USD) = (3,234 + 0,237 + 0,051)(USD) = 3,522(USD)
Se obtuvieron 0,0432 g de NpAg 25, las cuales tienen un costo de produccion unitario de:

0,0432 ( g

Costo de produccién unitario NpAg 25 (g/USD) =3t27 E) = 0,012(g/U5D)
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Apéndice D. Obtencion de Nanoparticulas de C (NpC) y Nanoparticulas de Cu (NpCu)

Se sintetizaron nanoparticulas de C (NpC) aprovechando el residuo sélido de la semilla de
aguacate previamente seco; para llevar a cabo este procedimiento se escogié tres experimentos,
los cuales fueron los siguientes:

1. Se usaron 0,5 g de residuo s6lido de semilla de aguacate en 50 ml agua tipo | Millie-Q
la cual se coloco en agitacion por 30 min a 600 rpm empleando plancha de agitacion.

2. Al igual que el pretratamiento anterior se emplearon la misma cantidad de residuo
solido y de agua tipo I, pero el proceso se realizd en agitacion mecénica usando la sonda
ultrasénica de titanio vibra-cell de 20 kHz con una consola de control de 500 vatios que se
encuentra ubicado en el laboratorio del CICAT, por 30 min, en modo pulsado (1s), a una
temperatura de 50°C y una amplitud de 60%.

3. Por altimo, se decidid usar el extracto hidrosoluble de este se emplearon 50 ml.

Después de llevado a cabo los pretratamientos, estas muestras se llevaron a una mufla por
24 horas en calentamiento y 12 horas de reposo a temperatura ambiente, empleando autoclaves
de acero inoxidable.

Estas pruebas se llevaron a cabo tres veces en donde el parametro a modificar fue la
temperatura. Estas fueron las siguientes 150°C, 180°C y 200°C.

Dichas nanoparticulas se denominaron: A150, A180, A200, S150, S180, S200, E150,
E180 y E200; haciendo referencia al proceso llevado a cabo antes de la reaccion y a la

temperatura de reaccion. En la Tabla 13 se indican los parametros de cada experimento.
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Tabla 13.

Parametros variados para la obtencion de las nanoparticulas de carbono (NpC)

Nombre Temperatura Parte del extracto Pretratamiento
49
A150 150 Sélido residual Agitacion
Al70 180 Sélido residual Agitacion
A200 200 Sélido residual Agitacion
S150 150 Sélido residual Sonicacion
S170 180 Sélido residual Sonicacion
S200 200 Sélido residual Sonicacion
E150 150 Extracto hidrosoluble Ninguno
E170 180 Extracto hidrosoluble Ninguno
E200 200 Extracto hidrosoluble Ninguno

Se uso el Espectrofotometro UV-Vis 8453-Aglient, ubicado en el laboratorio CICAT, en
un rango de longitud de onda entre 200 a 900 nm, con el fin de determinar la presencia de
nanoparticulas de carbono (NpC).

Las nanoparticulas de carbono (NpC) presentan un pico de absorcidn caracteristico en
longitudes de onda entre 260 — 320 nm. (Jaimer Rios & Saavedra Suérez, 2017)

Los picos presentes antes de esta longitud de onda se le pueden atribuir al material
organico dado al residuo empleado.

Se empled la técnica UV-Vis para corroborar la presencia de nanoparticulas de carbono
(NpC). En la Figura 18 se puede apreciar los espectros obtenidos utilizando el extracto
hidrosoluble, en este no se observa un pico de gran amplitud, pero se puede notar que éste si

cambia respecto al cambio en la temperatura.
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Figura 18.
Cambios de la banda de absorcion empleando el extracto hidrosoluble en la obtencién de

nanoparticulas de C (NpC)
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En el caso de las nanoparticulas de carbono (NpC) empleando como pretratamiento
agitacion (Figura 19), se nota un aumento en la absorcion, pero con una amplitud pequefia en
longitud, esto se le puede atribuir a la formacién de nanoparticulas de C (NpC) pero sin variacion
en la concentracion de estas y es notorio que éste se opaca a medida que se aumenta la

temperatura.
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Figura 109.
Cambios de la banda de absorcion empleando el residuo sélido de la semilla de aguacate con

pretratamiento en agitacion en la obtencion de nanoparticulas de C (NpC)
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En el caso de agitacion mecanica (Figura 20), el pico de absorcion es parecido a las
anteriores solo que para una temperatura de 180°C es mas grande, lo que nos hace inferir que la
sintesis de nanoparticulas de carbono (NpC) haciendo uso de agitacion mecéanica a 180°C tiene
mejor rendimiento en comparacién con las de agitacion previa; al igual se ve una pérdida de este

pico de absorcion en la temperatura de 200°C.
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Figura 20.
Cambios de la banda de absorcion empleando el residuo sélido de la semilla de aguacate con

pretratamiento en sonicacion en la obtencién de nanoparticulas de C (NpC)
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Se sintetizaron nanoparticulas de Cu (NpCu) en donde se emplearon 0,05 g de CuSO,
diluidos en 25 ml de agua tipo | Millie-Q usando agitacion constante (400 rpm) a una
temperatura de 50°C. A esta solucién se le agregaron 50 ml del residuo liquido del centrifugado
de las nanoparticulas de plata (NpAg) obtenidas en el primer objetivo, se mantuvo en agitacion
por 4 horas a una temperatura de 85 + 5°C.

El sélido formado se separd por centrifugacién haciendo uso del equipo LC-04F
Centrifuge ubicada en el laboratorio CICAT por 30 min a 3500 rpm y posteriormente se llevd a
calcinar a 400°C durante 4 horas.

El objetivo de la obtencion de estas nanoparticulas fue el de pegarlas a los puntos

cuanticos de carbono previamente sintetizadas; las nanoparticulas de carbono (NpC) se



EVALUACION DE PARAMETROS DE SINTESIS Y FACTIBILIDAD ... 78

mezclarian con las nanoparticulas de cobre (NpCu) y se llevarian en un autoclave a una mufla a
180°C por 4 horas.

El procedimiento anterior se alcanz6 a realizar para una muestra de nanoparticulas de
carbono (NpC) estas fueron las S180 para esto se us6 0,02 g de nanoparticulas de cobre (NpCu)
en una solucion de 50 ml de suspension de puntos cuanticos de carbono en agua tipo | Millie-Q.
Antes de llevarlo a la mufla se coloc6 en agitacién mecénica por 30 minutos en modo pulsado.

En la Figura 21 se puede notar el cambio del pico de absorcion de las nanoparticulas de
carbono (NpC) S180 con la presencia de las nanoparticulas de cobre (NpCu), lo que nos puede

hacer concluir que el proceso llevado a cabo fue eficiente.

Figura 21.
Cambios de la banda de absorcién de las nanoparticulas de C (NpC) S180 en presencia de
nanoparticulas de Cu (NpCu)
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Los estudios anteriores dejan abierto un avance en el empleo de residuos organicos en la

obtencion en procesos en serie de nanomateriales.



