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Resumen

Titulo: Sintesis de sustratos 3D carbonosos a partir de melaza para su aplicacion en dispositivos
de almacenamiento electroquimico de energia”
Autor: Laura Katherine Leon Tarazona y Yefer Oswaldo Bueno Almeyda™

Palabras Clave: Almacenamiento de Energia, Melaza, Supercapacitores.

Descripcion: La fabricacion convencional de carbon vitreo reticulado (CVR) implica el
uso de sustancias toxicas como el fenol, formaldehido, furfurilo o resorcinol. En este trabajo de
investigacion, se propuso una estrategia facil y de bajo costo para obtener el CVR con un enfoque
sostenible a nivel ambiental al incorporar melaza, un residuo de la industria panelera. El objetivo
de la presente contribucion es mejorar las propiedades electroquimicas y la retencioén de energia a
largo plazo de los supercapacitores sintetizados a partir de CVR, sin representar riesgos para el
medio ambiente y la salud humana, evitando la contaminacion del agua y la generacion de gases
toxicos. Se evalud el rendimiento de los CVR fabricados con la técnica de réplica por plantilla de
sacrificio a diferentes tiempos de polimerizacion y porcentajes de melaza. Los resultados revelaron
que un tiempo de polimerizacion de 24 horas y un contenido de melaza del 100% mostraron una
mayor estabilidad electroquimica. Los CVR desarrollados se caracterizaron mediante técnicas,
como microscopia Optica confocal, SEM, FT-IR y Raman. Finalmente, se ensamblo el
supercapacitor simétrico empleando el CVR seleccionado como electrodo positivo y negativo, y
se le realizaron pruebas electroquimicas como voltamperometria ciclica, curvas de carga y
descarga galvanostatica y espectroscopia de impedancia electroquimica para evaluar el
comportamiento del dispositivo. El dispositivo registré capacidades volumétricas de 334.89,
211.74,163.72,137.77,110.41 y 84.89 mF/cm? a 5, 10, 15, 20, 30 y 50 mV/s dentro de una ventaja
de voltaje de 1.0 V posiciondndolo como una opcidn en aplicaciones de almacenamiento de energia
duraderas y sostenibles. Estos hallazgos abren nuevas perspectivas en el desarrollo de materiales
y tecnologias para el almacenamiento de energia.

* Trabajo de Grado

™ Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Metaltirgica y Ciencia de los
Materiales. Directora: Elcy Maria Cérdoba Tuta. Doctora en Ciencia y Tecnologia de Materiales.
Codirectores: Natalia Patricia Pdez Sanchez. Ingeniera Metaltrgica. Juvencio Vazquez Samperio.
Doctor en Tecnologia Avanzada
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Abstract

Title: Synthesis of 3D carbonaceous substrates from molasses for application in electrochemical
energy storage devices”
Author(s): Laura Katherine Leon Tarazona y Yefer Oswaldo Bueno Almeyda”™

Key Words: Molasses, Supercapacitors, Energy Storage.

Description: The conventional manufacture of reticulated vitreous carbon (CVR) involves
the use of toxic substances such as phenol, formaldehyde, furfuryl or resorcinol. In this research
work, an easy and low-cost strategy was proposed to obtain the CVR with an environmentally
sustainable approach by incorporating molasses, a residue from the sugar industry. The objective
of this contribution is to improve the electrochemical properties and long-term energy retention of
sintered supercapacitors from CVR, without representing risks to the environment and human
health, avoiding water pollution and gas generation. toxic. The performance of the CVRs
manufactured with the replication technique by sacrificial template at different polymerization
times and molasses percentages was evaluated. The results revealed that a polymerization time of
24 hours and a molasses content of 100% showed a higher electrochemical stability. The CVRs
developed were characterized by techniques such as confocal optical microscopy, SEM, FT-IR
and Raman. Finally, the symmetrical supercapacitor was assembled using the selected CVR as
positive and negative electrode, and electrochemical tests such as cyclic voltammetry,
galvanostatic charge and discharge curves, and electrochemical impedance spectroscopy were
performed to evaluate the behavior of the device. The device registered volumetric capacities of
334.89,211.74,163.72,137.77,110.41, and 84.89 mF/cm3 at 5, 10, 15, 20, 30, and 50 mV/s within
a 1.0 V voltage lead positioning it as an option in applications durable and sustainable energy
storage. These findings open new perspectives in the development of materials and technologies
for energy storage.

* Degree Work

“Faculty of Physical Chemical Engineering. School of Metallurgical Engineering and Materials
Science. Advisers: PhD. Elcy Maria Cordoba Tuta, Eng. Natalia Patricia Pdez Sanchez, Dr.
Juvencio Vazquez Samperio
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Introduccion

La melaza es un residuo generado durante el proceso de cristalizacion final del azicar en
la industria panelera, esta compuesta principalmente por glucosa, fructosa, sacarosa y agua. Se
estima que, por cada tonelada de cafia de azucar procesada, se generan entre 30 y 40 kilogramos
de melaza, lo que representa una cantidad considerable de este recurso. Es importante destacar
que, en el pasado, debido a la falta de métodos eficientes para su reutilizacion, la melaza solia ser
desechada sin ningun tipo de aprovechamiento, siendo arrojada al mar. Esta practica
indiscriminada generaba graves consecuencias ambientales, como la desoxigenacion del agua 'y
el deterioro del ecosistema marino(Maddison & Fuller, 2019).

No obstante, en la actualidad se ha logrado encontrar un uso principal y significativo para
este residuo. Se ha descubierto que la melaza puede ser aprovechada como un complemento
nutricional altamente beneficioso para el ganado bovino, brindando una fuente adicional de
nutrientes esenciales como carbohidratos, minerales y vitaminas para su alimentacion y salud
(Mordenti et al., 2021).

Con el objetivo de incrementar el valor afiadido de la melaza, se plante6 la posibilidad de
obtener sustratos de carbon vitreo reticulado (CVR) a partir de este residuo. E1 CVR es un
material carbonoso de estructura hexagonal en forma de panal, que presenta propiedades que lo
hacen adecuado como sustrato para la fabricacion de electrodos empleados en dispositivos
(estacionarios) de almacenamiento electroquimico de energia. Su alta porosidad, area superficial,
conductividad eléctrica, conductividad térmica y baja densidad pueden ser ajustadas y
controladas durante el proceso de sintesis del material, lo que lo convierte en una opcion

prometedora para aplicaciones especificas en el campo de la energia (Walsh et al., 2016). Esta
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estrategia de aprovechamiento de la melaza para la obtencion de CVR no solo permite darle un
nuevo uso a este residuo, sino que también contribuye a la generacion de materiales carbonosos
con caracteristicas técnicas optimizadas y a la vez sostenibles desde el punto de vista ambiental.
Investigaciones previas han demostrado que el CVR obtenido a partir de azucar refinada
(sacarosa) mediante el método de réplica con plantilla de sacrificio dopado con heterodtomos de
nitrogeno presenta capacidades volumétricas de 3.57, 3.20, 2.25, 1.45, 0.63 F/cm?® a 5, 10, 20, 40,
80 mV/s respectivamente (Vazquez-Samperio et al., 2020). En este contexto, la melaza, al
contener entre un 35% y un 50% de azucares en su composicion, surge como una alternativa
prometedora para la obtencion de CVR (Lagos Burbano & Castro Rincon, 2019). Sin embargo,
es importante comprender como los componentes de la melaza afectan al material resultante para
optimizar el proceso de sintesis y garantizar el rendimiento deseado. Por lo tanto, es necesario
realizar un analisis de la melaza y sus componentes adicionales para determinar su
compatibilidad y sus efectos en las propiedades del CVR, con el objetivo de maximizar su
potencial como material para el almacenamiento de energia electroquimica (Palmonari et al.,

2020).



SINTESIS DE CVR A PARTIR DE MELAZA PARA EL ALMACENAMIENTO DE ENERGIA 14

1. Objetivos

1.1 Objetivo general

Desarrollar sustratos tridimensionales carbonosos a partir de melaza para su aplicacion en
dispositivos de almacenamiento electroquimico de energia.
1.2 Objetivos especificos

Sintetizar espumas de CVR a partir de melaza mediante la técnica de réplica con plantilla
de sacrificio.

Evaluar las propiedades fisicoquimicas y morfoldgicas de las espumas de CVR obtenidas
a partir de melaza.

Caracterizar y evaluar mediante técnicas electroquimicas la capacidad de los sustratos

desarrollados para almacenar electroquimicamente iones alcalinos en medio acuoso.
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2. Fundamentacion Tedrica

2.1 Carbén vitreo reticulado (CVR)

La espuma de CVR es un material poroso obtenido generalmente mediante la
carbonizacion de una plantilla de poliuretano (PU) impregnada por resinas precursoras. Esta
plantilla posee una estructura hexagonal o similar a un panal, compuesta por poros
interconectados a través de ligamentos conocidos como bordes de meseta. Dicha configuracion
genera una red continua que proporciona un area superficial favorable en diversas aplicaciones,
tales como el almacenamiento electroquimico de energia, la remocion de colorantes, los
termoaislantes, la fabricacion de sensores, la electrosintesis y las vias de ingenieria de tejido 6seo
(Acuia et al., 2020; Bagal et al., 2022; da Silva et al., 2020).

Los procesos de sintesis convencionales de estos materiales emplean sustancias toxicas
como fenol, formaldehido, furfurilo y resorcinol (Balach et al., 2013). No obstante, en estudios
previos se ha investigado el uso de sacarosa como precursor para la obtencién de CVR, logrando
rendimientos que oscilan entre el 20% y el 35% dependiendo de los pardmetros de sintesis. El
método de fabricacion de réplica por plantilla de sacrificio consiste en impregnar una espuma
polimérica con resina de sacarosa y luego carbonizarla (Teran Acuiia, 2018). Estos avances en la
sintesis del CVR ofrecen una alternativa prometedora al uso de sustancias toxicas, esencial para
garantizar una produccion mas segura y respetuosa con el medio ambiente.

El proceso de obtencion de las espumas CVR a partir de azicar refinada comienza
induciendo la hidroélisis de la sacarosa mediante la adicion de acidos fuertes, como el acido
nitrico (2x10.). Como resultado de esta reaccion, se genera una mezcla equimolecular de glucosa

y fructosa. Estos monosacaridos, a su vez, son facilmente oxidados, dando lugar a acidos
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carboxilicos como el acido sacarico (CsH100s), acido gluconico (CsH1207), acido glicédlico
(C2H403) y acido tartarico (C4HeOg). Tanto los grupos carbonilos presentes en los acidos
formados, como los hidroxilos permiten la polimerizacién y la reticulacion de los sacaridos.
Estos procesos conducen a la formacion de la resina precursora, que es fundamental en la
posterior produccion de las espumas de CVR (Terdn Acuiia, 2018).

2.2 Uso de desecho agroindustrial (melaza) en la sintesis del CVR

La melaza es un subproducto que se obtiene como resultado final en el proceso de
elaboracion de azucar refinado. El proceso de obtencion de la melaza comienza con el corte de la
cafa de azlcar, la cual es desmenuzada para facilitar la extraccion del jugo en los molinos. Este
jugo es posteriormente bombeado a los clarificadores para neutralizar su acidez. A continuacion,
el jugo clarificado es enviado a un evaporador con el objetivo de alcanzar la ebullicion a
temperaturas mas bajas. Después de este paso, se lleva a cabo la cristalizacion en un tanque de
vacio, donde el jarabe resultante de las cristalizaciones previas se evapora hasta alcanzar su
punto de saturacion de azucar. La mezcla resultante de cristales y jarabe se conoce como
"Templa". Finalmente, la templa se vierte sobre un centrifugador con el fin de separar los
cristales de azucar de la mezcla liquida, obteniendo la melaza (Ospina & Palacios, 1994).

La composicion quimica de la melaza ofrece un notable potencial como alternativa viable
para reemplazar el azicar refinado en la produccion de carbon vitreo reticulado. Este
subproducto de la industria panelera se caracteriza por presentar un contenido significativo de
azlcares en su composicion quimica, que oscila entre un 35% y un 50% como se registra en la
Tabla 1. Esta concentracion de azlcares resulta especialmente relevante, ya que constituye una

fuente valiosa de materia prima para la sintesis de carbon vitreo reticulado.
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Tabla 1
Composicion quimica aproximada de la melaza proveniente de cania panelera.
Componente Composicion (%)

Agua 20
Sacarosa 35
Glucosa 7
Levulosa 9
Otras sustancias reductoras 3
Otros carbohidratos 4.1
Cenizas 12
Compuestos nitrogenados 4.5
Compuestos no nitrogenados 5
Ceras, esteroides y esterofosfolipidos 0.4

Nota. Tomado de (Vega Baudrit et al., 2008)

La utilizacion de la melaza como sustituto del aztcar refinado en la fabricacion de CVR
puede ofrecer numerosas ventajas, entre las cuales se destacan su disponibilidad abundante y su
menor impacto ambiental en comparacion con el azicar refinado convencional. Asimismo, la
composicion quimica de la melaza, rica en azucares, permite obtener un CVR con propiedades
deseables en términos de porosidad, densidad y conductividad eléctrica, factores esenciales para
su aplicacion en diversas areas, como el almacenamiento de energia electroquimica.

La composicion quimica de la melaza revela la presencia de compuestos nitrogenados
(ver Tabla 1). Estos compuestos pueden desempefiar un papel relevante en la utilizacion de la
melaza como sustituto de la sacarosa en la produccion de espumas de CVR. Se ha demostrado
que las especies hetero atdmicas, como fliior, boro y nitrégeno, contribuyen a mejorar la
hidrofilicidad, la conductividad eléctrica y los procesos redox, incrementando la capacidad de
almacenamiento electroquimico de iones alcalinos del CVR (Vazquez-Samperio et al., 2021).

Ademas, la melaza posee propiedades fisicoquimicas similares a las de la resina de

sacarosa empleada en la fabricacion del CVR. Se ha determinado experimentalmente que la
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densidad de la melaza es de 1.3 g/cm? (Condo Barreros & Cusco Cando, 2023). Sin embargo, es
importante destacar que la densidad de la melaza puede variar entre 1.3 y 1.5 g/cm?, dependiendo
de la concentracion de azucares en grados Brix (°Bx), una unidad de medida utilizada para
cuantificar la concentracion de azlicares en soluciones acuosas. Se ha reportado que una muestra
de melaza obtuvo un valor de 79.3 °Bx mediante la técnica del indice de refraccion (Vega
Baudrit et al., 2008) sefialando que este valor puede verse afectado por el tiempo de
fermentacion de la melaza, asi mismo, una muestra de azicar obtuvo un valor 99.9 °Bx (Romero
Agreda et al., 2010). Estas caracteristicas de la melaza estan estrechamente relacionadas con la
progresion de las reacciones de hidrélisis y polimerizacion de los azucares, lo que la convierte en
una opcion viable como sustituto de la resina precursora en la produccion de CVR (Swan &
Karalazos, 1990).
2.3 Uso de CVR en el almacenamiento electroquimico de energia

Las espumas de CVR han sido ampliamente reconocidas como una alternativa eficiente y
prometedora como sustrato para la fabricacion de electrodos para dispositivos volumétricos de
almacenamiento electroquimico de energia (Vazquez-Samperio et al., 2020). En particular, las
espumas de CVR exhiben una baja resistividad eléctrica de aproximadamente 40 x 10°° Qm, lo
cual contribuye a una eficiente transferencia de carga eléctrica y favorece un rendimiento 6ptimo
en dispositivos de almacenamiento electroquimico (Sarmento et al., 2009). Ademas, su elevado
volumen de poros abiertos, que se sitiia entre el 96 y el 98 %, proporciona una estructura
altamente porosa y permeable que facilita la difusion rapida de iones y moléculas, mejorando asi
la capacidad de almacenamiento y la eficiencia de los electrodos (Sarmento et al., 2009).

En una investigacion previa, al recubrir la superficie del CVR con particulas de

hexacianoferrato de cobalto (CoHCF), se mejoré su estabilidad ciclica y su capacidad especifica
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de almacenamiento de iones de sodio (Na"), obteniendo una capacidad de 816 mC/cm?> a 0.25
mA/cm’. Ademas, se observo que el 36% (296 mC/cm?) de su capacidad inicial se mantiene
incluso a una densidad de corriente de 5 mA/cm?. De esta manera, se supera la falta de
conductividad del CoHCF y se logra mejorar significativamente el rendimiento de
almacenamiento de energia del CVR (Calixto-Lozada et al., 2021).

Adicionalmente, se ha demostrado que la obtencion de espumas de CVR dopadas con
heteroatomos de nitrogeno (N), fluor (F) y boro (B), mejora notablemente las propiedades
electroquimicas del CVR, incrementando el area superficial disponible para el almacenamiento
de energia. Es importante resaltar que el dopaje con nitrégeno presenta ventajas significativas en
términos de conductividad eléctrica, hidrofilicidad, sitios activos y capacidad de almacenamiento
de carga mediante pseudocapacitancia, en comparacion con los otros dopantes (Vazquez-
Samperio et al., 2021). La presencia de N-grafitico en el CVR-N mejora la capacidad de
transferencia de electrones y la conductividad eléctrica, el N-piridinico potencia la actividad
catalitica y el N-pirrolico aumenta la capacidad de almacenamiento de energia. Ademas, el CVR-
N exhibe el valor més alto de capacitancia, manteniendo hasta un 84 % de su capacitancia inicial
después de 10.000 ciclos con una densidad de corriente de 35 mA/cm® (Vazquez-Samperio et
al., 2021).

En el marco de esta investigacion, se utilizaron resinas de sacarosa y melaza como
precursores carbonosos y se planted como hipdtesis que los componentes nitrogenados presentes
en la composicion de la melaza, tal como se detalla en la tabla 1, desempenan el papel de agentes

dopantes en las espumas CVR.
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3. Metodologia

Con el proposito de evaluar las propiedades fisicoquimicas y electroquimicas de los CVR
elaborados a partir de sacarosa-melaza, se realizaron 3 etapas experimentales.
3.1 Sintesis de espumas CVR a partir de resinas de sacarosa-melaza.

En este proyecto de investigacion se usd melaza de cafia de aziucar donada por la fabrica
Valle de San Luis, en el Valle de San José — Santander, Colombia. Fue empleada sin filtrar y sin
refrigerar, empleandose con aproximadamente seis meses de fermentacion.

3.1.1 Caracterizacion fisicoquimica de la melaza.

Se realizo6 el andlisis Carbono-Hidroégeno-Nitrogeno-Azufre (CHNS) utilizando el equipo
Elementar vario EL CUBE, con el objetivo de determinar su composicion elemental. Ademas, se
llevaron a cabo analisis de espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FT-IR)
utilizando un espectrofotometro CARY 630 en un rango de longitud de onda de 650 a 4000 cm™,
con el propoésito de evaluar los enlaces y grupos funcionales presentes en la melaza; asi mismo se
utilizo la técnica de refractometria Brix con un refractometro de bolsillo Pocket Refractometer
PAL-BX/RI(E) para determinar la concentracion de azicares presentes en la melaza y por
ultimo, se realiz6 un ensayo de viscosidad haciendo uso de un viscosimetro rotacional Brookfield
DV-II+ Pro.

3.1.2 Preparacion de resinas de sacarosa-melaza.

Para establecer un punto de comparacion, se utilizé una resina de sacarosa desarrollada
previamente a partir de una solucion de azicar comun proveniente de INCAUCA S.A.S. Esta
resina se preparé partiendo de una solucién acuosa con concentracion de 2x10° N de HNOs

(Merck, 65%) y una concentracion de azucar de 0.4 g/mL (Acuia et al., 2020). A partir de esta
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resina de referencia, se prepararon resinas adicionales compuestas de sacarosa-melaza con
diferentes proporciones (%) en volumen de melaza para 0, 10, 25, 50, 75 y 100% melaza.

Las diferentes mezclas de sacarosa-melaza se llevaron a una estufa [MEMMERT UM400],
manteniendo una temperatura constante de 70 °C. Se eligieron intervalos de polimerizacion de 12,
24 y 48 horas. Una vez finalizado el proceso de polimerizacion, cada resina fue diluida utilizando
3 mL de agua desionizada. Esta etapa de dilucion se llevo a cabo con el objetivo de facilitar la
impregnacion y preparar las muestras para posteriores analisis y evaluaciones.

3.1.3 Obtencion de las espumas CVR.

Las espumas CVR se obtuvieron mediante el método de réplica por plantilla de sacrificio,
empleando espumas comerciales de poliuretano de 25 poros por pulgada (PPI), cortadas con
seccion transversal cuadrada de 1 cm x 1 cm y 4 cm de largo. Las espumas de sacrificio se
impregnaron con las resinas de sacarosa-melaza por el método de inmersion, luego se extruyeron
con rodillos para remover el exceso de resina; seguidamente, las espumas impregnadas con las
resinas se llevaron a un horno tipo mufla [DENTSPLY Vulcan 3-550 PD] en donde se realizé el
curado a 250 °C con una rampa de calentamiento de 1 °C/min y un tiempo de sostenimiento de 1
h. Finalmente, las espumas curadas se carbonizaron en un horno tubular [Carbolite Gero TZF
15/450] a temperatura de 1000 °C en atmosfera inerte de nitrogeno (flujo de 0.80 L/min N>), con
una rampa de calentamiento de 5 °C/min y 1 h de sostenimiento.

3.2 Caracterizacion fisicoquimica y electroquimica de las espumas CVR.

Se llevé a cabo una caracterizacion de las espumas CVR, que incluy6 analisis de su
morfologia superficial, propiedades quimicas y electroquimicas. El objetivo fue investigar el
efecto de la melaza como precursor en la fabricacion de CVR 3D y determinar su influencia en

las caracteristicas del material.
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3.2.1 Caracterizacion de propiedades morfologicas y quimicas del CVR.

Las espumas de CVR fueron sometidas a una caracterizacion para evaluar su morfologia
superficial y composicion elemental. Para analizar la morfologia, se utilizdé microscopia optica
confocal [Hirox KH-7700], lo cual permiti6 examinar la estructura y distribucion de los poros en
las espumas. Finalmente, se realiz6 el analisis quimico con la técnica de espectroscopia Raman
utilizando un epuipo Thermo Scientific con un laser de longitud de onda de 532 nm. Estos
analisis proporcionaron informacion sobre la composicion elemental de las espumas CVR y la
presencia de grupos funcionales caracteristicos.

3.2.2 Caracterizacion y evaluacion del CVR como electrodos en dispositivos de almacenamiento
electroquimico de energia.

Previo a las pruebas electroquimicas, se implementd un proceso de activacion quimica
que consistidé en sumergir las muestras en tres bafios de ultrasonido durante 30 minutos c/u. En la
primera etapa, se emple6 acetona (C3HsO) como solvente de limpieza para eliminar cualquier
residuo o contaminante superficial. En la segunda etapa, se utilizé acido sulfurico (H2SO4) 1 M
para activar la superficie del CVR y mejorar su capacidad de interaccion con los electrolitos.
Finalmente, en la tercera etapa, se repitid la inmersion en acetona (C3HsO) para remover
cualquier residuo del acido sulftrico y garantizar una superficie limpia. Este proceso de
activacion quimica fue realizado con el objetivo de optimizar la hidrofilicidad, disminuyendo la
tension superficial entre el sustrato y el electrolito, lo que provoca una mayor afinidad por el
electrolito permitiendo una mejor interaccion entre ambos. Esto facilita la transferencia de iones
y mejora la eficiencia de las reacciones electroquimicas.

La evaluacion electroquimica se realizo utilizando un potenciostato-galvanostato

AutoLab PGSTAT204 empleando una celda convencional de tres electrodos, en la cual la
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espuma CVR se utilizé como electrodo de trabajo, un electrodo de referencia Ag/AgCl (3M KCl)
y una barra de grafito como contraelectrodo.

Se utilizo la técnica electroquimica de voltamperometria ciclica para caracterizar las
espumas CVR y evaluar su desempefio en distintos electrolitos acuosos, como acido sulfarico
(H2S04) 1 M, hidroxido de sodio (NaOH) 1 M y sulfato de sodio (Na2SO4) 1 M.

3.3 Ensamblaje del dispositivo.

El CVR se utiliz6é como electrodo positivo (dnodo) y electrodo negativo (catodo) en el
ensamblaje del dispositivo (Figura 1), con el fin de optimizar y aprovechar toda la capacidad de
almacenamiento. Se hicieron pruebas con dos ventanas de potencial, de (-1, 0.1) y de (-0.1, 1)
evaluadas a 5, 10, 15, 20, 30, 40, 50 mV/s, luego, se calcul?6 el area bajo la curva que en este
caso es la carga y se determind la parte positiva y negativa para establecer la relacion de cargas,
finalmente se graficé la relacion de cargas vs las velocidades de barrido, en donde se obtuvo que
la espuma utilizada como catodo debia ser una octava parte del tamafo de la espuma utilizada
como anodo para no sobredimensionar el dispositivo.

Figura 1.
Ensamblaje del dispositivo.
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El supercapacitor fue sometido a pruebas electroquimicas para evaluar su desempefio.
Estas pruebas incluyeron técnicas como voltamperometria ciclica y ensayos de carga y descarga
galvanostatica, que permitieron medir la capacidad de carga y descarga del dispositivo en un rango
de potencial de 0 V a 1.8 V. Se realizaron 1000 ciclos de carga y descarga galvanostatica (GCD)
a una densidad de corriente de 3 mA/cm?® para evaluar la retencion de la capacidad inicial del
electrodo en el electrolito.

Finalmente, se implemento6 la técnica de espectroscopia de impedancia electroquimica
(EIS) empleando perturbaciones de voltaje alterno (AC) sinusoidal de £10 mV en un rango de
frecuencias entre 100 kHz a 10 MHz (Vazquez-Samperio et al., 2021), con el fin de determinar la

resistencia a la transferencia de carga y la capacitancia del dispositivo

4. Resultados

Esta investigacion permitio estudiar las propiedades de las espumas CVR y su relacion
con la composicion y el tiempo de polimerizacion de la resina sacarosa-melaza. Se observaron
cambios significativos en las caracteristicas finales de las espumas a medida que se modificaban
estos parametros. Es importante aclarar que la resina de 48 h - 100% Melaza no estuvo
disponible para los analisis, ya que se solidificaba y hacia imposible la impregnacion de la
espuma.

4.1 Caracterizacion fisicoquimica de las resinas de sacarosa-melaza.
4.1.1 Analisis elemental CHNS
El analisis CHNS es especialmente util para caracterizar las resinas del CVR, ya que

proporciona informacion sobre la cantidad de carbono (C), hidrogeno (H), nitrogeno (N) y azufre
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(S) presentes en las resinas. Estos elementos influyen en las propiedades y el desempefio de las
resinas para la sinterizacion del CVR. Se analizaron dos resinas (ver Tabla 2), aquellas
compuestas solo de melaza (24h - 100% Melaza) o solo de sacarosa (48h - 0% Melaza). Los
tiempos requeridos para la polimerizacion de estas resinas fueron diferentes, 24 y 48 h,
respectivamente, dado que, por su proceso de obtencion, la melaza es realmente una resina
parcialmente polimerizada. Adicionalmente, se analizé la melaza pura con el fin de evaluar

posibles cambios composicionales durante la etapa de polimerizacion.

Tabla 2.
Analisis elemental CHNS de las resinas.
Resina C [%] H [%] N [%] S [%]
Melaza Fermentada 19.093 6.028 0.893 0.086
24h - 100% Melaza 14.925 6.589 0.805 0.099
48h - 0% Melaza 35.793 9.179 0.003 0.010

Nota. La resina 24h — 0% Melaza no es lo suficientemente viscosa para realizar este ensayo.

Los resultados presentados en la Tabla 2 evidencian una gran diferencia en el contenido
de carbono entre las resinas de sacarosa (35.793%) y de melaza (14.925%), lo cual se relaciona
con el menor contenido de azicares en la melaza fermentada, cuyo contenido de carbono es de
19.093%. Con estos resultados es de esperarse un menor rendimiento de la resina de melaza, que
de la de sacarosa, durante la etapa de carbonizacion de los electrodos CVR. Otra diferencia
importante es el alto contenido de nitrégeno en la melaza y la resina obtenida a partir de ella,
0.893% y 0.805%, respectivamente, a diferencia de lo observado para la resina de sacarosa, cuyo
contenido de nitrogeno es muy bajo (0.003%). Este resultado permite predecir el dopaje con
nitrogeno de los electrodos carbonosos obtenidos a partir de las r