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RESUMEN 

En el presente proyecto se sintetizaron materiales híbridos MgO(X)-CA con una matriz orgánica 

a base de carbón activado (CA) y un material inorgánico como lo es el óxido de magnesio 

(MgO), donde X es el porcentaje de MgO en el material. Como fuente de carbono se utilizó un 

recurso renovable de bajo costo y alta producción en la costa michoacana, como lo es la cáscara 

de coco, y acetato de magnesio (Ac-Mg) como precursor del MgO. La síntesis de los materiales 

se llevó a cabo mediante un método novedoso de un sólo paso, el cual consiste en incorporar el 

Ac-Mg por impregnación húmeda al material deslignificado, seguido de secado y calcinación a 

700°C para obtener los materiales MgO(X)-CA. Esta síntesis resulta de interés ya que los costos 

de producción son relativamente bajos y permite la incorporación y distribución uniforme del 

MgO en la matriz carbonosa, además de que favorece la formación de sitios básicos, que son 

necesarios para la remoción de ácidos grasos libres vía adsorción. Se estudiaron las propiedades 

fisicoquímicas de los materiales MgO(X)-CA y su capacidad de remoción de ácidos grasos 

libres de una mezcla modelo de aceite vegetal (ácido oleico con tricaprilato de glicerina). Los 

materiales MgO(X)-CA se caracterizaron por varias técnicas para determinar el índice de yodo, 

concentración de sitios básicos y ácidos, rendimientos porcentuales y su porcentaje en peso de 

MgO (mediante espectroscopía de rayos X de dispersión de energía). Adicionalmente, se realizó 

análisis termogravimétrico, espectroscopía infrarroja por transformada de Fourier, difracción de 

rayos X y microscopía electrónica de barrido a los materiales sintetizados. Los materiales 

MgO(X)-CA mostraron un número de yodo entre 53.53 y 65.73 mgI2-ads./gCA, y una 

concentración de sitios básicos de 13.04 a 14.76 mmol básicos/gCA, que se le atribuye a la 

incorporación de MgO. Los rendimientos en la síntesis oscilan entre 20 y 30% una vez finalizado 

el proceso de carbonización. Estos adsorbentes fueron capaces de remover ácido oleico a 

23.5°C, alcanzando porcentajes de remoción de 28.2 % con el adsorbente MgO(2 %)-CA. Se 

analizó el comportamiento del material MgO(2%)-CA en la adsorción de ácido oleico para un 

intervalo de concentraciones entre 50 y 260 mg AO/g solución. Se encontró que el modelo 

Freundlich de tercer orden, representa satisfactoriamente el proceso de adsorción. Además, con 

apoyo del modelo termodinámico de Dubinin-Radushkevich se encontró que la máxima 

remoción de ácido oleico en este adsorbente corresponde a un valor de 37 % partiendo de una 

concentración inicial de 421.6 mg/g. 
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ABSTRACT  

In this project, hybrid MgO(X)-CA materials were synthesized, which consist of an organic 

matrix of activated carbon (CA) and an inorganic material such as magnesium oxide (MgO), 

where X is the percentage of MgO in the material. As a carbon source, a low-cost and high-

production renewable resource on the Michoacán coast was used, such as coconut shells, and 

magnesium acetate (Ac-Mg) as a precursor of MgO. Materials were synthesized using a novel 

one-step method: incorporating the Ac-Mg by wet impregnation into the delignified material, 

followed by drying and calcinating at 700°C to obtain the MgO(X)-AC bioadsorbents. This 

synthesis is of interest since the production costs are relatively low and it allows the 

incorporation and uniform distribution of MgO in the carbonaceous matrix. The MgO species 

favor the formation of basic sites, which are necessary for the removal of free fatty acids via 

adsorption. The physicochemical properties of the MgO(X)-CA materials and their ability to 

remove free fatty acids from a model mixture of vegetable oil (oleic acid with glycerin 

tricaprylate) were also studied. The MgO(X)-CA materials were characterized by various 

techniques to determine the iodine number, concentration of basic and acidic sites, percentage 

yields and their percentage by weight of MgO (by energy dispersive X-ray spectroscopy). 

Additionally, thermogravimetric analysis, Fourier transform infrared spectroscopy, X-ray 

diffraction and scanning electron microscopy were performed to the synthesized materials. The 

MgO(X)-CA materials showed an iodine number between 53.53 and 65.73 mgI2-ads./gCA, and 

concentration of basic sites from 13.04 to 14.76 mmol basic/gCA, which is attributed to the 

incorporation of MgO. Yields were in the range of 20 to 30% once the carbonization process 

was finished. These adsorbents were able to remove oleic acid at 23.5°C, reaching removal 

percentages of 28.2% with the MgO(2%)-CA adsorbent. The behavior of the MgO(2%)-CA 

material in the adsorption of oleic acid was analyzed for a concentration range between 50 and 

260 mg AO/g solution. It was found that the third-order Freundlich model satisfactorily represents 

the adsorption process. In addition, with the support of the Dubinin-Radushkevich 

thermodynamic model, it was found that the maximum removal of oleic acid in this adsorbent 

corresponds to a value of 37%, starting from an initial concentration of 421.6 mg/g. 

Keywords: Hybrid bioadsorbent, MgO, activated carbon, one-step synthesis, oleic acid 
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1.   INTRODUCCIÓN  

 

1.1   Generalidades. 

En la actualidad una de las alternativas que se tiene con respecto al uso de combustibles 

convencionales, es el biodiésel, el cual se obtiene a partir de aceites vegetales o de grasas 

animales. El biodiésel está formado por ésteres monoalquílicos de ácidos grasos de cadena larga, 

provenientes de materias primas renovables, como el aceite de soya, colza y palma 1 o las grasas 

animales. Para la producción de biodiésel usualmente se requiere de un proceso químico 

denominado transesterificación, en el cual es necesaria la mezcla de un aceite vegetal o grasa 

animal con un alcohol (Met-OH) en presencia de un catalizador (NaOH) 2, 3. Sin embargo, los 

ácidos grasos libres (FFA’s) presentes representan un problema para la producción de biodiésel, 

ya que pueden reaccionar con el NaOH y transformarse en jabón, reduciendo así la eficiencia 

del proceso. Una posible solución para la producción de biodiésel consiste en remover los FFA’s 

presentes en el aceite, lo cual se puede lograr mediante la esterificación de los mismos usando 

un catalizador ácido. Este proceso es efectivo, pero también costoso y difícil de procesar. La 

adsorción es una alternativa para la reducción del contenido de FFA’s en el aceite vegetal 4. Y 

es ahí donde recae la importancia del presente estudio, al emplear un proceso de adsorción de 

FFA’s las purezas alcanzadas son muy buenas, se ocupa un diseño simple y es fácil de operar. 

La adsorción de FFA’s se puede llevar a cabo usando diversos materiales, como por ejemplo la 

alúmina, carbón activado (CA), aluminio-silicatos, así como tamices moleculares 6, 5. Entre estos 

materiales, el CA utilizado como adsorbente, presenta propiedades interesantes, como una alta 

área superficial, se puede obtener a partir de recursos renovables y además de que es 

económicamente de bajo costo, entre otras. El término de “CA” se refiere a carbones muy 

porosos producidos a partir de materiales ricos en carbono, mediante diversas formas de 

activación química o física 7. La síntesis de CA a partir de material lignocelulósico es 

ampliamente usada en la industria química, debido al bajo costo y a la abundancia de este tipo 

de materiales en la naturaleza. Para la preparación de CA, el material es calcinado 

(carbonización) y luego sometido al proceso de activación, lo cual modifica la porosidad y la 

capacidad de adsorción del material carbonizado, mediante tratamientos de oxidación de los 

grupos funcionales en la superficie del sólido 7, 8. Además, con el objeto de mejorar su capacidad 

de adsorción y selectividad hacia algunos componentes ácidos, el CA puede ser modificado por 
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medio de la incorporación de óxidos metálicos inorgánicos 9. Tradicionalmente la incorporación 

de óxidos metálicos a la matriz carbonosa se ha realizado mediante su impregnación sobre el 

CA previamente sintetizado, lo cual conduce a obstrucción de los poros del material, reduciendo 

su área específica disponible y por lo tanto su capacidad de adsorción 22. Por lo tanto, en este 

trabajo se propone una ruta de síntesis de un sólo paso (generación de la matriz carbonosa y 

producción de MgO incorporado de forma simultánea). Se busca también que en la síntesis se 

utilicen como precursores, materiales renovables y económicos como la cáscara de coco y el 

acetato de magnesio, siendo novedoso este proceso de síntesis de los materiales. Estos 

materiales serán caracterizados por medio de las técnicas: análisis termogravimétrico (TGA), 

difracción de rayos X (DRX), espectroscopía de infrarrojo por transformada de Fourier (FT-IR), 

microscopía electrónica de barrido (MEB) con espectroscopía de rayos X de energía dispersiva 

(EDS), número de yodo (NI2), concentración de sitios básicos (SB) y sitios ácidos (SA). Los 

materiales resultantes serán aplicados como adsorbentes para la remoción de ácidos grasos libres 

presentes en una mezcla sintética de ácido oleico y tricaprilato de glicerina. Con el material que 

muestre las mejores propiedades para la adsorción de ácidos grasos, se estudiará su 

comportamiento (generación de una isoterma de adsorción) en soluciones con diferente 

porcentaje en peso de ácido oleico, con el objeto de estudiar su capacidad de adsorción de los 

FFA’s. 

 

1.2   Justificación.  

Para procesar los aceites vegetales y/o grasas animales y transformarlos en biodiésel, es 

necesario llevar a cabo un pretratamiento para la eliminación de FFA’s en el aceite, seguido de 

un proceso de transesterificación con metanol catalizada por NaOH u otro catalizador básico, 

para convertir los triglicéridos a biodiésel. Los métodos convencionales para la reducción de los 

FFA’s como la esterificación ácida, es costoso y difícil de procesar. En contraste, la adsorción 

es una alternativa interesante para la reducción del contenido de FFA´s presentes en el aceite 

vegetal. Entre los materiales adsorbentes, el CA tiene varias ventajas, ya que puede ser obtenido 

a través de residuos orgánicos (material lignocelulósico) resultando en un bajo costo, además, 

es muy versátil ya que dependiendo de las condiciones de preparación (temperatura y tiempo de 

activación) se puede variar su porosidad. Con la finalidad de mejorar su capacidad de adsorción 

y selectividad hacia algunos componentes ácidos (ácidos grasos libres) el CA puede ser 
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modificado con la incorporación de óxidos metálicos inorgánicos, potenciando así su afinidad 

por las especies ácidas (FFA´s) que es lo que se pretende remover en el presente trabajo. Por lo 

tanto, en este proyecto de tesis se propone la síntesis de un material adsorbente a base de CA y 

MgO, utilizando un método de síntesis de un solo paso y económicamente viable, partiendo de 

un desecho precursor como la cascará de coco y una sal de Ac-Mg, innovando el proceso 

tradicional bajo el cual se lleva la síntesis del material. 

 

1.3   Planteamiento del problema.  

En este trabajo se propone una ruta de síntesis de un sólo paso para adsorbentes híbridos, 

constituidos por una matriz de CA y modificados con MgO, conservando las propiedades típicas 

del CA y mejorando sus propiedades básicas con la incorporación de especies de MgO. Estos 

materiales serán utilizados para la adsorción de FFA´s presentes en una mezcla modelo de aceite 

vegetal (ácido oleico y tricaprilato de glicerina). 

 

1.4   Hipótesis. 

Partiendo de un desecho orgánico, como es la cáscara de coco, y utilizando un método de síntesis 

de un solo paso que involucre la incorporación de Ac-Mg, se obtendrá un adsorbente con 

propiedades básicas MgO(X)-CA, que promoverá la distribución de las especies de magnesio 

en la matriz de carbón. Lo anterior, influirá de forma positiva en las propiedades del material, 

tales como, su afinidad por los FFA´s, lo cual permitirá la adsorción de dichas moléculas sobre 

el material, facilitando su remoción. 

 

1.5   Objetivos.  

 

1.5.1   Objetivo General.  

Desarrollar una estrategia de síntesis de un material adsorbente a base de CA y MgO, utilizando 

un método de un solo paso y económicamente viable, partiendo de un desecho como la cascará 

de coco y una sal de Ac-Mg y analizar el efecto del contenido de MgO sobre la capacidad de 

remoción de FFA’s presentes en mezclas con diferentes concentraciones iniciales de ácido 

oleico.  
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1.5.2   Objetivos Particulares.  

• Establecer un procedimiento de síntesis en un solo paso para CA, a partir de un residuo 

orgánico como la cascara de coco enriquecido con Ac-Mg por medio de una 

impregnación in-situ, seguido de carbonización a 700 °C. 

• Sintetizar materiales adsorbentes a base de CA con diferente contenido de MgO, 

MgO(X)-CA, X= 0 %, 2 % y 4 %. 

• Determinar las propiedades fisicoquímicas de los materiales MgO-CA(X). Pérdida de 

masa durante la carbonización de endocarpio de coco (TGA). Morfología, distribución 

y composición de los adsorbentes (MEB y EDS). Identificación de los principales grupos 

funcionales (FT-IR). Estructura de las fases presentes (DRX). La estimación aproximada 

del área superficial será evaluada por medio del número de yodo (NI2). Finalmente, la 

cuantificación de la concentración de sitios básicos (SB) y ácidos (SA) se realizará por 

titulación.  

• Generar una isoterma de adsorción que describa la remoción de FFA’s en la mezcla de 

ácido oleico y tricaprilato de glicerina con el material que exhiba mayor remoción de 

FFA’s.
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2.   MARCO TEÓRICO  

 

2.1   Biodiésel.  

 

2.1.1   Producción de biodiésel a través del aceite vegetal. 

La mayoría de los motores de diésel podrían funcionar con aceite de cocina, sin embargo, el 

aceite de cocina no es suficientemente volátil para encender los motores de diésel fríos. Sin 

embargo, cuando estos aceites vegetales o grasas animales se someten a un proceso de 

transesterificación con metanol (Fig. 1 2) catalizado por una base (NaOH) se convierten los 

triglicéridos presentes en las grasas y aceites, en ésteres metílicos de los ácidos grasos, que son 

los principales componentes del biodiésel. Con masas moleculares de aproximadamente un 

tercio del triglicérido original, estos ésteres metílicos son más volátiles, funcionando bien en 

motores de diésel. A esta mezcla que se compone de ésteres metílicos de ácidos grasos se le 

llama biodiésel 2.  

 

 

  

 

Fig. 1: Transesterificación de grasas y aceites a biodiésel. 

 

2.1.2   Ácidos grasos y su composición en desechos de aceite vegetal. 

Los ácidos grasos libres (FFA’s) se obtienen de los triglicéridos por la ruptura de los enlaces 

éster debido a altas temperaturas y humedad. Los aceites vegetales, grasas animales y aceites de 

desperdicio que se usan en la producción de biodiésel contienen un cierto porcentaje de FFA’s, 

las grasas animales contienen entre un 5 y 30% de FFA’s, mientras que los desperdicios de 

aceite contienen entre 40 y 100% de FFA’s 25. Los ácidos grasos presentan diferentes 

propiedades químicas y físicas, debido a que en su estructura presentan diferente grado de 

insaturación, influyendo de esta manera en los aceites. Generalmente los ácidos grasos 
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insaturados poseen un bajo punto de fusión, mientras que los saturados poseen un punto de 

fusión más elevado. Es importante tomar en cuenta que el grado de insaturación en las cadenas 

de los ácidos grasos puede disminuir notablemente el número de cetano (correspondiente a la 

capacidad para que la combustión se lleve a cabo de forma uniforme y adecuada en el motor), 

que pueden ir disminuyendo la lubricidad del biodiésel, formando gomas en el motor que 

posteriormente podrían obstruirlo. Los principales ácidos grasos presentes en los aceites 

vegetales tienen 16 y 18 átomos de carbono, los más comunes son: palmítico (16:0), esteárico 

(18:0), oleico (18:1), linoleico (18:2) y linolénico (18:03). Siendo el ácido oleico (AO) el que 

se encuentra en mayor contenido en varios tipos de aceites vegetales y grasas animales, el cual 

llama mucho la atención por producir un biodiésel de alta calidad 25. Los aceites residuales de 

cocina (desecho utilizado en la producción de biodiésel) presentan el siguiente contenido de 

ácidos grados: Mirístico (1 %), Palmítico (39 %), Esteárico (4.2 %), Oleico (45.1 %) y Linoleico 

(11.8 %) 26. 

 

2.1.3   Remoción de ácidos grasos libres (FFA’s) para la producción de biodiésel.  

Previamente se discutió la importancia de la remoción de FFA’s presentes en el aceite vegetal 

debido a que estos pueden reaccionar con el catalizador básico y transformarse en jabón, lo cual 

reduce la calidad del biodiésel 4. A este proceso químico secundario indeseable se le conoce 

como saponificación (Fig. 2 2) que es la hidrólisis promovida por una base en los enlaces éster 

en las grasas y los aceites, resultando como productos jabón y glicerol 2. Para que el aceite 

vegetal pueda ser utilizado como materia prima para la producción de biodiésel, su contenido 

de FFA´s debe ser aproximadamente menor del 1 %. 

 

 

 

 

 

Fig. 2: Saponificación de ácidos grasos para la producción de jabón. 
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En los últimos años la adsorción ha llamado la atención de los investigadores como método 

alternativo para la eliminación de FFA’s de aceites vegetales, debido a que es un método 

eficiente y que requiere menor energía con respecto a otros métodos convencionales como, por 

ejemplo: destilación, extracción, esterificación, etc. Para la adsorción de FFA’s se han utilizado 

resinas de intercambio iónico, soluciones de hexano-etanol o ácido oleico-aceite de girasol, 

nanopartículas magnéticas de FeO como adsorbente, silicato de magnesio, etc. 18. Como 

alternativa a los materiales que se pueden utilizar para llevar a cabo la adsorción de ácidos grasos 

libres, se ha utilizado el CA enriquecido con óxidos metálicos inorgánicos 9. Esa opción es 

atractiva debido a su alta área superficial, sus propiedades básicas y su bajo costo de producción, 

que parte de un precursor como la cáscara de coco que es un residuo en los mercados locales 22. 

Otra alternativa a mencionar es el uso de hidrotalcitas (Fig. 3 20) de fórmula 

[Mg6Al2(OH)16](CO3)∙4H2O, que corresponden a una clase de arcillas aniónicas o hidróxidos 

dobles laminares, ya que son de naturaleza básica 20 por lo que también pueden utilizarse en la 

remoción de ácidos grasos libres. 

 

  

 

 

 

 

 

Fig. 3: Arreglo atómico de la hidrotalcita. 
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2.2   Precursores utilizados en un adsorbente MgO(X)-CA. 

 

2.2.1   Óxido de Magnesio (MgO). 

El óxido de magnesio (MgO), es un compuesto inorgánico de la familia de los óxidos metálicos 

alcalinotérreos que en la naturaleza está presente como mineral periclasa. El MgO no presenta 

ningún riesgo específico, ni inflamabilidad o gran reactividad y tiene una baja toxicidad. Sin 

embargo, la interacción con ácidos, interhalógenos y PCl5, es capaz de producir reacciones 

violentas, por lo cual, se debe tener cuidado. El MgO es un material básico de color blanquecino 

o amarronado (Fig. 4 40) con un pH de 10.3 en solución acuosa saturada y una densidad de 3580 

kg/m3. Su punto de ebullición se alcanza hasta los 3610 °C y el de fusión a 2852 °C, también 

posee una baja solubilidad de 8.6 mg en 100 ml de H2O a 20°C. El MgO puede formarse 

mediante la oxidación del magnesio 27.  

𝑀𝑔 +
1

2
𝑂2 → 𝑀𝑔𝑂 … (3) 

También se puede formar por medio de la descomposición térmica del acetato de magnesio (Ac-

Mg), así como se muestra en el siguiente esquema de reacción. 

(𝐶𝐻3𝐶𝑂𝑂)2𝑀𝑔 → 𝑀𝑔𝐶𝑂3 + 𝐶𝐻3𝐶𝑂𝐶𝐻3 … (4) 

𝑀𝑔𝐶𝑂3 → 𝑀𝑔𝑂 + 𝐶𝑂2 … (5) 

Aunque es importante mencionar que la formación del óxido dependerá de la estabilidad relativa 

del carbonato a una determinada temperatura 28. El MgO es muy estable a condiciones normales, 

no desarrolla polimerización, tiene una muy buena interacción con ácidos y agentes oxidantes. 

En presencia de H2O se produce Mg(OH)2 mediante la siguiente estequiometria: 

𝑀𝑔𝑂 + 𝐻2𝑂 ↔ 𝑀𝑔(𝑂𝐻)2 … (6) 

Sin embargo, esta reacción química puede ser revertida con calentamiento. El MgO obtenido a 

diferentes temperaturas posee diferentes propiedades reactivas. Cuando se obtiene entre 1000 y 

1500 °C, se utiliza como refractario y en alimentación de animales al ser poco reactivo. Cuando 

la síntesis está entre 700 y 1000 °C, se forma la llamada magnesia cáustica, la cual es una forma 

muy reactiva del óxido 27. 
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Fig. 4: Óxido de magnesio (MgO). 

 

2.2.2   Biomasa lignocelulósica. 

Hoy en día se ha incrementado el uso de la biomasa, principalmente la que proviene de residuos 

agrícolas, siendo clave en el desarrollo sostenible ya que los residuos además de renovables son 

de nulo valor económico en comparación con la materia prima de origen fósil. La biomasa de 

tipo lignocelulósico es la principal fuente de hexosas y pentosas que proviene de residuos 

agrícolas dado a su alto contenido de celulosa y hemicelulosa. La biomasa es toda materia 

orgánica que proviene de árboles, plantas y desechos de animales que pueden ser convertidos 

en energía y también servir de materia prima para la producción de múltiples sustancias 

químicas de gran valor comercial. Básicamente el material lignocelulósico consiste en tres tipos 

diferentes de polímeros: celulosa, lignina y hemicelulosa (Fig. 5 10).  

 

 

 

 

 

 

Fig. 5: Estructura típica de un material lignocelulósico. 
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2.2.3   Celulosa. 

La celulosa esta, compuesta por subunidades de D-glucosa unidas por un enlace glucosídico 𝛽 

1-4 (Fig. 6 10) 2. 

 

 

 

 

 

Fig. 6: Estructura correspondiente una molécula de celulosa. 

 

2.2.4   Hemicelulosa. 

La hemicelulosa es una estructura compleja de carbohidratos que consiste en polímeros de 

diferentes azúcares como xilosa y arabinosas (pentosas), manosa, glucosa, galactosa (hexosas) 

y ácidos de azúcar (Fig. 7 2). Tiene un peso molecular más bajo que el de la celulosa con cadenas 

laterales cortas que constan de diferentes polímeros de azúcares fáciles de hidrolizar. La 

hemicelulosa sirve de conexión entre la lignina y las fibras de celulosa brindándole al conjunto 

de celulosa – hemicelulosa-lignina rigidez 10.  

 

 

 

 

 

 

Fig. 7: Estructura correspondiente a una molécula de hemicelulosa. 
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2.2.5   Lignina. 

La lignina (Fig. 8 11) es después de la celulosa y la hemicelulosa, uno de los polímeros con 

mayor abundancia en la naturaleza presente en la pared celular. Su objetivo es dar al organismo 

soporte estructural, impermeabilidad, la resistencia contra el ataque de bacterias y el estrés 

oxidativo. Es insoluble en agua además de ópticamente inactiva lo que complica demasiado su 

degradación 10.  

 

 

 

 

 

 

Fig. 8: Estructura para una molécula de lignina. 

 

2.3   Producción de un adsorbente MgO(X)-CA. 

 

2.3.1   Pretratamiento y deslignificación básica para la biomasa lignocelulósica. 

El pretratamiento de la biomasa da lugar a la eliminación de la lignina (deslignificación) 

aislando así la fracción hemicelulósica (Fig. 9 10). Esta es una etapa importante ya que la lignina 

posee una reactividad muy diferente, con respecto a los demás componentes que integran la 

biomasa, provocando reacciones químicas y procesos secundarios indeseados. El pretratamiento 

de la biomasa lignocelulósica incluye procesos físicos, químicos, térmicos o combinación de 

ellos. El primer paso incluye un proceso físico que es la reducción del tamaño de la materia 

prima para así facilitar procesos posteriores. Posteriormente, se da lugar al tratamiento químico-

térmico el cuál puede ser de naturaleza ácida o básica, mientras ocurre un calentamiento 12.  
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Fig. 9: Proceso general de deslignificación en la biomasa.  

 

Los pretratamientos básicos actúan principalmente en la solubilidad de la lignina, mientras que 

los ácidos favorecen un fraccionamiento selectivo de la hemicelulosa. Los pretratamientos 

ácidos son más selectivos atacando los enlaces éter tipo 𝛼-O-4 (Fig. 10-11 11) y se llevan por 

períodos de tiempos más cortos (1 a 5 minutos). El más utilizado es con ácido sulfúrico diluido 

(1.1 %) que se lleva a 190°C durante un par de minutos, obteniéndose un producto libre de 

lignina con una riqueza superior al 90%. Sin embargo, este tipo de procesos trae muchas 

complicaciones, desde problemas corrosivos, gran requerimiento de productos químicos y 

problemas de neutralización. Por otra parte, el pretratamiento de naturaleza básica tiene como 

objetivo eliminar la lignina de la biomasa, incrementando así la reactividad de los restantes 

polisacáridos rompiendo los enlaces éter tipo 𝛽-O-4 (Fig. 10-11 11). Dicho proceso se lleva a 

cabo a temperaturas muy bajas, que van desde la temperatura ambiental hasta los 100°C, con 

una presión menor respecto a algunos procesos físicos, además de requerir un tiempo de 

reacción mayor que varía de horas a días. Comúnmente los catalizadores que se utilizan con más 

frecuencia en este proceso son: KOH, Ca(OH)2 y NaOH 12. Cuando se maneja una concentración 

diluida de NaOH se produce un efecto de hinchazón en la biomasa conduciendo a un aumento 

del área superficial interna, un descenso de la cristalinidad, una separación en la unión 

estructural de la lignina con los carbohidratos y el rompimiento de la estructura de la lignina El 

mecanismo de hidrólisis alcalina de la biomasa tiene su origen en la saponificación de los 
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enlaces ésteres intramoleculares que unen los xilanos de la hemicelulosa y otros componentes, 

como por ejemplo la lignina, u otros componentes de la hemicelulosa 13. Una vez terminada la 

deslignificación por hidrolisis básica se debe remover la mayor cantidad de NaOH que sobró 

mediante lavados con agua destilada. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig.  10: Esquema de diferentes procesos de transformación de la lignina. 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 11: Principales rupturas de enlaces durante la descomposición de lignina. 
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2.3.2   Activación en la matriz de CA. 

Los procesos termoquímicos de conversión como el pirolizado se usan en la biomasa para la 

recuperación energética y producción de algunos materiales como CA (Fig. 12 14)  (Fig. 13 23). 

Pese a que se puede obtener de carbón mineral o coque de petróleo, donde se ha mirado como 

alternativa el uso de los residuos de la biomasa debido a que es una materia prima de bajo costo, 

además de que el tratamiento es amigable con el medio ambiente.  

 

 

 

 

 

 

Fig. 12: Modelo esquemático de un carbón activado. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 13: Principales grupos funcionales presentes en la superficie de un CA. 

Básicamente, para la producción de CA a través de la biomasa existen dos métodos de 

activación: activación física y activación química, el primero de estos contempla dos etapas, la 

pirólisis y una posterior reacción al pirolizado con una atmosfera con gases oxidantes como 

vapor de agua, dióxido de carbono o una mezcla de ambos a temperaturas de entre 800 y 1000 



U.M.S.N.H       FACULTAD DE INGENIERÍA QUÍMICA       MARCO TEÓRICO 

- 15 - 
 

°C; para así extraer átomos de carbono de la estructura (1) (2) favoreciendo así la formación de 

poros en el material carbonoso. 

𝐶 + 𝐶𝑂2 → 2𝐶𝑂 … (1) 

𝐶 + 𝐻2𝑂 → 𝐻2 + 𝐶𝑂𝑛 … (2) 

La activación química solo involucra una etapa ya que se usan sustancias químicas como ZnCl2, 

H3PO4, KOH, K2CO3, Ac-Mg (MgO) (véase sección 2.2.1) 9 que modifican el proceso de 

carbonización. Para este proceso se impregna la biomasa con dichas sustancias y posteriormente 

se carboniza a temperaturas que van desde los 400 a 900°C. Estos métodos son los que generan 

un mayor grado de porosidad con respecto a los métodos físicos; como consecuencia de 

promover reacciones de oxidación o deshidratación en el precursor celulósico; aunque los 

mecanismos para la formación de poros no son claros 8. Cuando se tiene particular interés de 

aplicar el CA a la adsorción de especies ácidas; la activación química suele ser llevada a cabo 

mediante la incorporación de óxidos de metales alcalinos (NaO), alcalinotérreos (MgO) y de 

transición (ZnO) debido a que se comportan como agentes básicos 9. 

 

2.4   Adsorción. 

 

2.4.1   Definición de adsorción.  

Si agitamos un sólido divido de forma fina en una solución diluida de un componente, 

observamos como la concentración presente en solución decae como consecuencia de que fue 

adsorbido en la superficie del sólido. La magnitud del efecto depende de la temperatura, la 

naturaleza de la sustancia adsorbida (el adsorbato), la naturaleza y tamaño de partícula del 

adsorbente (sólido dividido finamente) y la concentración. Si la interacción entre el adsorbato y 

la superficie del adsorbente (Fig. 14 15) depende solo de las fuerzas de Van der Waals, se trata 

de una adsorción física, donde las moléculas están ligadas de manera débil a la superficie y los 

calores de adsorción son bajos (unos pocos kilojoules); comparables al calor de vaporización 

del adsorbato generando que el aumento de temperatura disminuya considerablemente la 

adsorción. Por otra parte, si las moléculas adsorbidas reaccionan químicamente con la superficie 

el fenómeno se denomina adsorción química o quimisorción dado que se rompen y forman 

enlaces, el calor de adsorción tiene valores que oscilan desde unos pocos hasta 400 kilojoules. 
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La adsorción química no va más allá de la formación de una monocapa en la superficie, por esta 

razón como se verá más adelante la isoterma de Langmuir es la más adecuada para interpretar 

este fenómeno.  

 

 

 

 

 

Fig. 14: Fenómeno de adsorción en una superficie sólida. 

 

2.4.2 Isoterma de Freundlich 

La isoterma de Freundlich fue una de las primeras ecuaciones que se propuso para relacionar la 

cantidad adsorbida con la concentración de material en la solución. Este modelo falla si la 

concentración del adsorbato es muy elevada. 

𝑞 = 𝐾𝐹𝐶
1
𝑛 … 𝑒𝑐.  (1) 

Donde: 

𝑞: Potencial de adsorción en el equilibrio (cantidad adsorbida/cantidad de adsorbente). 

𝐾𝐹: Constante de Freundlich (cantidad adsorbida/cantidad de adsorbente)*(concentración)n. 

𝐶: Concentración del adsorbato en el equilibrio (cantidad de adsorbato/cantidad de solución). 

𝑛: Orden inverso de Freundlich. 

 

2.4.3   Isoterma de Langmuir 

El proceso de adsorción se puede representar mediante una ecuación química. Si el adsorbato 

es un compuesto en solución, se puede expresar el equilibrio de la siguiente forma. 

𝐴 + 𝑆 ↔ 𝐴𝑆 … (3) 
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Donde A es el adsorbato en solución, S es un sitio desocupado sobre la superficie y AS 

representa una molécula de A adsorbida o un sitio ocupado sobre la superficie representando la 

constante de equilibrio de adsorción. 

𝐾𝐿 =
𝑋𝐴𝑆

𝑋𝑆𝐶
… 𝑒𝑐.  (2) 

Donde:  

𝑋𝐴𝑆 o 𝜃: Fracción mol de sitios ocupados en la superficie.  

𝑋𝑆: Fracción mol de sitios libres en la superficie. 

𝐶: Concentración del adsorbato en el equilibrio (cantidad de adsorbato/cantidad de solución). 

Por lo que: 

𝑋𝑆 = 1 − 𝜃 … 𝑒𝑐. (3) 

Dando lugar a la isoterma de Langmuir 

𝜃 =
𝑞

𝑞𝑚
=

𝐾𝐿𝐶

1 + 𝐾𝐿𝐶
… 𝑒𝑐. (4) 

Donde: 

𝜃: Fracción mol de sitios ocupados en la superficie. 

𝑞: Potencial de adsorción en el equilibrio (cantidad adsorbida/cantidad de adsorbente). 

𝑞𝑚: Potencial de adsorción con la monocapa llena (cantidad adsorbida/cantidad de adsorbente). 

𝐾𝐿: Constante de Langmuir (concentración)-1. 

𝐶: Concentración del adsorbato en el equilibrio (cantidad de adsorbato/cantidad de solución). 

La isoterma de Langmuir en la forma de la ec. (4) es en general más acertada para la 

interpretación de los datos con respecto a la isoterma de Freundlich, siempre que se forme una 

monocapa. A concentraciones bajas 𝐾𝐿 ≪ 1 y 𝜃 = 𝐾𝐿 de modo que 𝜃 aumenta linealmente con 

la concentración. A concentraciones bajas 𝐾𝐿 ≫ 1 y 𝜃 ≈ 1 de modo que 𝜃 aumenta linealmente 

con la concentración. A concentraciones altas la superficie ésta cubierta con una capa 
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monomolecular y como consecuencia los cambios de concentración producen poca variación en 

la cantidad adsorbida 15. La isoterma de Langmuir introduce RL un parámetro que permite saber 

si la adsorción es favorable o no, y se calcula de la siguiente manera. 

𝑅𝐿 =
1

1 + 𝐾𝐿𝐶𝑜𝑝
… 𝑒𝑐. (5) 

Donde: 

𝑅𝐿: Relación de Langmuir. 

𝐾𝐿: Constante de Langmuir (concentración)-1. 

𝐶𝑜𝑝: Concentración promedio del adsorbato en el equilibrio (cantidad de adsorbato/cantidad de 

solución). 

Para valores que entren en el intervalo de 0 ≤ 𝑅𝐿 ≤ 1 significa que la adsorción es favorable, 

mientras que si se sale de ese intervalo significa que la adsorción no es favorable 18.  

 

2.4.4   Isoterma de Temkin. 

Por otra parte, tenemos la isoterma de Temkin que se destaca por una distribución uniforme de 

energía de unión, hasta un máximo de energía de unión. Introduce las constantes cuyos valores 

se relacionan con el calor de adsorción inicial, la interacción adsorbente–adsorbato 16 y supone 

una disminución lineal del calor de adsorción; con respecto al grado de recubrimiento, 

expresándose de la siguiente manera 17. 

𝑞 = 𝐵𝑇 ln(𝐾𝑇𝐶) … 𝑒𝑐. (6) 

Donde: 

𝑞: Potencial de adsorción en el equilibrio (cantidad adsorbida/cantidad de adsorbente). 

𝐵𝑇: Constante adimensional de Temkin. 

𝐾𝑇: Constante de unión en equilibrio. 

𝐶: Concentración del adsorbato en el equilibrio (cantidad de adsorbato / cantidad de solución). 

 La constante BT viene definida por la ecuación 24: 
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𝐵𝑇 =
𝑅𝑇

𝑎𝑇
… 𝑒𝑐. (7) 

Donde: 

𝑎𝑇: Constante de Temkin (energía/masa). 

𝑅: Constante universal de los gases (energía/(masa*temperatura)). 

𝑇: Temperatura de absoluta de operación (K o ° R). 

 

2.4.5 Isoterma de Dubinin-Radushkevich. 

También, se tiene la isoterma de Dubinin-Radushkevich el cual supone que el CA es 

proporcional al tamaño del microporo; relacionando el equilibrio de adsorción con el potencial 

de adsorción expresado en términos de la temperatura. El modelo de Dubinin-Radushkevich se 

puede aplicar con éxito para sistemas heterogéneos incluyendo líquidos y sólidos. Encontrando 

múltiples aplicaciones para la estimación de propiedades de adsorción, ya sean físicas o 

químicas. La constante E obtenida corresponde a la energía característica del proceso 19 cuyos 

valores inferiores a 8 KJ/mol dan una adsorción de tipo física; mientras que para valores de entre 

8 y 16 KJ/mol reflejan una adsorción de tipo química. Generalmente un CA que posee un grupo 

funcional activo en su superficie tiende a una adsorción física en lugar de una química, sobre 

todo si lo que se adsorbe corresponde a un adsorbato orgánico compuesto a través de enlaces 

por puentes de hidrógeno. La isoterma de Dubinin-Radushkevich se expresa de la siguiente 

manera 18. 

𝑞 = 𝑞𝑚𝑒
−(

0.5
𝐸2 )(𝑅𝑇∗ln((1+

1
𝐶

)
2

))
… 𝑒𝑐. (8) 

Donde: 

𝑞: Potencial de adsorción en el equilibrio (cantidad adsorbida/cantidad de adsorbente). 

𝐸: Es la energía característica del proceso de adsorción (energía/masa) teniendo una íntima 

relación con la heterogeneidad superficial para cada sistema adsorbato-adsorbente 19.  

𝑅: Constante universal de los gases (energía/(masa*temperatura)). 

𝑇: Temperatura absoluta de operación (K o ° R). 
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𝑞𝑚: Potencial de adsorción con la monocapa llena (cantidad adsorbida/cantidad de adsorbente). 

𝐶: Concentración del adsorbato en el equilibrio (cantidad de adsorbato/cantidad de solución). 

 

2.5   Fundamentos de las caracterizaciones para los materiales MgO(X)-CA. 

 

2.5.1   Número o índice de yodo (NI2). 

El número o índice de yodo (NI2), es una medición que se utiliza tanto en el ámbito de las grasas 

y aceites, como en la producción de CA para la purificación de azúcar en los ingenios 29. En 

ambos casos, la técnica consiste en cuantificar los dobles y triples enlaces carbono – carbono, 

presentes en el material analizado 27. Para la fabricación de CA tiene la ventaja de que el valor 

del NI2, numéricamente, es muy cercano al valor de área superficial (mg I2 ads./gCA ≈ m2/gCA) 30, 

he ahí su importancia en la industria dado que se puede estimar el valor de área superficial a 

través de una simple titulación, sin necesidad de un sofisticado equipo con un mayor costo. A 

pesar de que el índice de yodo es sólo una aproximación otorga una luz verde o no, sobre la 

calidad del CA que se esté produciendo. La calidad dependerá del área superficial esperada y 

del proceso para el cual el material vaya a ser utilizado, entendiendo que a mayor área mejor 

calidad 27. 

 

2.5.2   Método de Boehm para cuantificación de sitios ácidos y básicos (SA y SB). 

El Nitrógeno, Hidrógeno y Oxígeno son los heteroátomos más comunes en la superficie de los 

carbones. De estos tres, el oxígeno se presenta con mayor frecuencia formando terminales muy 

parecidas a los grupos funcionales conocidos en la química orgánica. Estos grupos pueden 

conferir características ácidas, neutras o básicas a la superficie de un carbón. El comportamiento 

ácido de estos grupos se debe a la presencia de grupos carboxilo (RCOOH), anhídrido 

carboxílico ((RCO)2O), lactona (RCOOR), hidroxilo (ROH) de carácter fenólico o grupos 

carbonilos reactivos (RCO). Algunos autores atribuyen a grupos tipo pirona (ROC(CO)R), 

cromeno (RO(CR)R) y electrones π deslocalizados el carácter básico en la superficie de los 

carbones activados 31. Para cuantificar estas familias de compuestos, el método propuesto por 

Boehm consiste en titulaciones ácido-base para detectar la totalidad de grupos básicos y ácidos 

respectivamente. El método de Boehm cuantifica únicamente cerca del 50% del contenido total 

de grupos con oxígeno en materiales carbonosos y se encuentra limitado a los grupos, fenol, 
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lactonas y carboxílicos. Este método se fundamenta en la neutralización de los grupos ácidos o 

básicos presentes en la superficie mediante el uso soluciones básicas o ácidas (NaOH y HCl) 27 

respectivamente. Se emplean soluciones de diferente fuerza, debido a que los grupos ácidos 

sobre la superficie tienen diferentes valores de pKa, el cual depende de su localización con 

respecto a la localización de los grupos no ácidos, que pueden ejercer un efecto inductivo sobre 

los otros 32. A pesar de que esta técnica provee información útil también es conveniente aclarar 

que no toma en consideración otros grupos superficiales oxigenados como ésteres y éteres 27. 

 

2.5.3   Análisis termogravimétrico (TGA). 

El análisis termogravimétrico (TGA) es una técnica de caracterización que somete un material 

(en este caso endocarpio de coco) a diferentes condiciones de temperatura. El endocarpio de 

coco posee componentes volátiles y las temperaturas de síntesis van desde los 700 a 800°C 

haciendo necesario estimar un aproximado del porcentaje de materia que se va a perder (g de 

endocarpio perdidos/g de endocarpio impregnado) o el rendimiento porcentual (g de 

adsorbente/g de endocarpio impregnado) durante el proceso de carbonización 27. 

 

2.5.4   Espectroscopía de infrarrojo por transformada de Fourier (FT-IR). 

La mayoría de las moléculas pueden absorber energía del rango de luz infrarrojo, la cual se 

convierte posteriormente en energía vibracional, siendo característica para cada uno de los 

enlaces en las moléculas que tienes. Utilizando un espectrómetro, esta absorción de luz 

infrarroja pasa a través del material de la muestra y se mide en función de la longitud de onda 

(típicamente como números de onda de 4000 a 600 cm-1). El resultado es un espectro que 

proporciona una característica "huella digital molecular" con la que se puede examinar, escanear 

e identificar muchos componentes orgánicos e inorgánicos diferentes presentes en la muestra 33. 

En el caso especial del FT-IR su principal característica consiste en que no es necesario analizar 

la luz sobre la muestra para un solo tipo de longitud de onda, una tras otra, se utiliza una fuente 

de luz continua con la capacidad de generar un amplio rango de longitudes de onda, que pasan 

por un divisor de haz de luz o espejo que ayuda para la medición de longitud de onda en función 

de su desplazamiento. Este instrumento genera una señal de intensidad de luz con respecto a su 

posición y al aplicar la Transformada de Fourier produce la conocida relación de intensidad 

contra número de onda (número de veces que vibra una onda por unidad de distancia). Para 
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caracterizar por FT-IR la muestra es preparada con KBr (transparente a la luz infrarroja) o con 

CCl4 para el caso de los líquidos. Pero actualmente se utiliza la espectroscopía ATR (reflexión 

total atenuada), que permite analizar las muestras directamente y mostrando la totalidad de 

características específicas en la sustancia sin necesidad de prepararla, sólo teniendo el debido 

cuidado de que la muestra esté en contacto con el cristal portamuestra, además que utiliza la 

reflexión y no la transmisión del haz de luz a través de la muestra 34. 

 

2.5.5   Difracción de rayos X (DRX). 

Una elevada energía y longitud de onda pequeña corresponden con las características principales 

de los rayos X; dicha longitud de onda coincide con los espacios interatómicos de la materia. 

Cuando un haz de rayos X impacta sobre una muestra, la luz puede salir reflejada en todas las 

direcciones, pero si existe una estructura ordenada en la muestra (no amorfa), se produce la 

difracción, el fenómeno a través del cual la luz se desvía al atravesar los espacios interatómicos. 

Si esto ocurre se cumple la Ley de Bragg, que relaciona la longitud de onda de los rayos X y la 

distancia interatómica con el ángulo de incidencia del haz difractado y se expresa por medio de 

la siguiente ecuación: 

𝑛𝜆 = 2𝑑 sin 𝜃 … 𝑒𝑐. (8) 

Dónde: n es un número entero; λ es la longitud de onda de los rayos X; d es la distancia entre 

los planos de la red cristalina y, θ es el ángulo entre los rayos incidentes y los planos de 

dispersión. 

Si no se cumple la ley de Bragg, la interferencia es de naturaleza no constructiva y el campo del 

haz difractado es de muy baja intensidad. Cuando la interferencia es constructiva obtenemos 

una respuesta, que se conoce con el nombre de difractograma, y que nos proporciona 

información para identificar los componentes presentes en los materiales, ya que cada 

componente tiene un patrón difractograma único, es decir, su huella dactilar característica 27. 

 

2.5.6   Microscopía electrónica de barrido (MEB). 

El microscopio electrónico de barrido (MEB) utiliza electrones en lugar de luz para formar una 

imagen. Para lograrlo, el equipo cuenta con un filamento que genera un haz de electrones para 
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iluminar la muestra, así como con diferentes detectores que recogen los electrones generados de 

la interacción con la superficie de la misma para crear una imagen que refleja las características 

superficiales de ella, pudiendo proporcionar información de las formas, texturas y composición 

química de sus constituyentes. Al incidir el haz de electrones secundarios, retrodispersados, 

Auger y rayos X, sobre la muestra, interactúan con ella y se producen diversos efectos que serán 

captados y visualizados en función del equipo que sea utilizado. Los electrones secundarios 

proporcionan una valiosa información topográfica de la muestra, y son los utilizados 

principalmente en el MEB. Los electrones retrodispersados se producen cuando un electrón del 

haz choca frontalmente con el núcleo de un átomo de la muestra, siendo repelido en sentido 

contrario fuera de la muestra. La fuerza de rebote dependerá del átomo incidido por lo cual, esta 

técnica ayuda en el mapeo elemental. Lo mismo pasa con los electrones Auger, los cuales son 

subproductos de los electrones secundarios y al pasar de un lugar externo en la capa al lugar que 

liberó, el secundario al interior del átomo genera un exceso de energía que es utilizada para 

obtener información sobre la composición de pequeñísimas partes de la superficie de la muestra.  

Por último, los rayos X, se utilizan para balancear el sistema energéticamente. A diferencia de 

los electrones Auger, los rayos X proporcionan información analítica de un volumen 

considerable de la muestra 35. 

 

2.5.7   Espectroscopía de rayos X de emisión dispersiva (EDS). 

La espectroscopia de rayos X de energía dispersiva (EDS) es una técnica analítica que permite 

la caracterización química/análisis elemental de materiales. Una muestra excitada por una fuente 

de energía (como el haz de electrones de un microscopio electrónico), disipa parte de la energía 

absorbida expulsando un electrón de núcleo. Un electrón de capa exterior de mayor energía 

continúa ocupando su posición, liberando la diferencia de energía como un rayo X que tiene un 

espectro característico basado en su átomo de origen. Esto permite el análisis de composición 

de un volumen de muestra específico excitado por la fuente de energía. La posición de los picos 

en el espectro identifica el elemento, mientras que la intensidad de la señal corresponde a la 

concentración del elemento. Como se ha indicado anteriormente, un haz de electrones 

proporciona suficiente energía para expulsar los electrones de núcleo y causar la emisión de 

rayos X. La información de composición, hasta un nivel atómico, se puede obtener con la 

adición de un detector EDS a un microscopio electrónico. A medida que se explora la sonda de 
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electrones en la muestra, se emiten y miden rayos X característicos; cada espectro EDS 

registrado se asigna a una posición específica en la muestra. La calidad de los resultados depende 

de la intensidad de la señal y de la limpieza del espectro. La intensidad de la señal depende en 

gran medida de una buena relación señal-ruido, especialmente para la detección de elementos 

traza y la minimización de la dosis (lo que permite un registro más rápido y resultados sin 

artefactos). La limpieza afectará el número de picos falsos que se han visto; esto es una 

consecuencia de los materiales que componen la columna de electrones 36. 

 

2.5.8   Medición de la concentración de ácido oleico (AO) en una muestra. 

La determinación de ácidos grasos libres (FFA’s) en una grasa natural se basa en la reacción de 

neutralización de un ácido débil (AO) con una base fuerte (KOH) (7) en presencia de 

fenolftaleína como indicador. La composición de la grasa estudiada se reporta como  

mg AO/g solución 
37. 

𝐶17𝐻33𝐶𝑂𝑂𝐻 + 𝐾𝑂𝐻 → 𝐶17𝐻33𝐶𝑂𝑂𝐾 + 𝐻2𝑂 … (7) 
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3.   METODOLOGÍA  

 

3.1   Reactivos. 

3.1.1 Síntesis de los adsorbentes MgO(X)-CA. 

• Precursores del MgO(X)-CA 

Cáscara de coco  

Acetato de magnesio tetrahidratado (Ac-Mg), Marca: Golden Bell 

• Deslignificación  

Agua desionizada (H2Odestilada), Marca: TYC 

Hidróxido de sodio (NaOH), Marca: Meyer, Grado reactivo, Pureza: > 98 % 

• Lavado  

Agua desionizada (H2Odestilada), Marca: TYC 

3.1.2   Estudio de los materiales MgO(X)-CA. 

• Número de yodo (NI2) 

Material MgO(X)-CA 

Carbón activado comercial (CAc), Marca: Meyer, Grado reactivo. 

Solución de yodo (I2), Marca: Meyer, Concentración: 0.1 N. 

Ácido clorhídrico (HCl), Marca: Meyer, Pureza: 37.25 %. 

Tiosulfato de sodio (Na2S2O3), Marca: Meyer, Concentración: 0.1 N. 

Almidón (Alm), Marca: Meyer. 

• Sitios ácidos y básicos (SA y SB)  

Material MgO(X)-CA. 

Carbón activado comercial (CAc), Marca: Meyer, Grado reactivo. 

Ácido clorhídrico (HCl), Marca: Meyer, Pureza: 37.25 %. 

Hidróxido de sodio (NaOH), Marca: Meyer, Grado reactivo, Pureza: > 98 %. 

Fenolftaleína (Fen), Marca: Meyer. 

• Adsorción de ácido oleico (AO) en materiales MgO(X)-CA 

Material MgO(X)-CA. 

Carbón activado comercial (CAc), Marca: Meyer, Grado reactivo. 

Ácido oleico (AO), Marca: Meyer, Pureza: > 94 %. 
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Etanol (Et-OH), Marca: Meyer, Pureza: Absoluto. 

Éter etílico ((CH3CH2)2O), Marca: Meyer, Pureza: > 95 %. 

Hidróxido de potasio (KOH), Marca: Meyer, Grado reactivo, Pureza: > 98 %. 

Tricaprilato de glicerina (TRI), Marca: Sigma, Pureza: > 99 %.  

Acetona (CH3COCH3), Marca: Meyer, Grado Técnico. 

Fenolftaleína (Fen), Marca: Meyer. 

3.2 Síntesis de los materiales MgO(X)-CA. 

3.2.1 Pretratamiento en el endocarpio de coco (ENDO).  

El desecho del fruto de coco se obtuvo en un local ubicado en Morelia, Michoacán (colonia 

Félix Ireta; calle Virrey de Mendoza #1731) proveniente de la costa michoacana.  El desecho 

de coco se expuso al sol un día entero para eliminar cualquier resto de humedad que pudiera 

quedar retenido en el interior del mismo cuidando de que no lloviera y que los rayos del sol 

cubrieran la mayor parte del fruto. Después el endocarpio de coco se limpió de fibras y pulpa 

(mesocarpio y endoesperma), se dejó solo el cascarón que después pasó por un molino que lo 

molió produciéndose una especie de arena (Fig. 15). Posteriormente, se pasó a través de un 

tamiz el cual debe tener apertura de entre máxima de 180 micras, para obtener así un fino polvo 

de endocarpio de coco (Fig.16).  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 15: Endocarpio de coco previamente a ser tamizado. 
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Fig. 16: Endocarpio de coco tamizado en una malla de 180 micras. 

3.2.2   Deslignificación. 

En un vaso de precipitado de 1000 ml se agregó 200 ml de H2Odestilada con agitación constante. 

Después, se agregó 15 g de endocarpio de coco tamizado (Fig. 17) y 20 g de NaOH en escamas. 

Para mejorar la agitación y homogenizar la mezcla fueron agregados otros 100 ml de H2Odestilada 

regulándose de forma adecuada el sistema de agitación. Posteriormente, se elevó la temperatura 

en un intervalo de entre 85 y 90°C durante 3 horas (Fig. 18), cuidando que no se quedará lodo 

estancado en las paredes del vaso. Finalmente se dejó enfriar a temperatura ambiente con 

agitación continua durante 18 horas. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 17: Endocarpio de coco en solución antes del proceso de deslignificación. 
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Fig. 18: Deslignificación del endocarpio de coco. 

3.2.3   Lavado. 

El lodo resultante se distribuyó de forma equitativa en dos vasos de polipropileno para centrifuga 

y se le añadió H2Odestilada hasta que el peso total fue de 450 g en ambos recipientes (Fig. 19). 

Cabe mencionar, que la centrífuga tenía en total 4 recipientes y que todos debían pesar lo mismo 

(450 g) para evitar que el equipo se moviera durante la etapa de centrifugación. Los vasos que 

contienen lodo y H2Odestilada fueron agitados durante un par de minutos, para que se removiera 

el mayor contenido de NaOH posible. Los recipientes fueron colocados en una centrífuga 

crmglobe centrificient IV 2016071509 (Fig. 19) programada para un ciclo de 15 minutos a 3500 

RPM en el rotor 1. Se midió el pH de la solución residual con tiras tornasol y finalmente se tiró 

en un bidón para residuos. El procedimiento se repitió hasta lograr que la solución residual 

tuviera un valor de 7. Una vez que se alcanzó el pH de 7, se repitió el procedimiento una o dos 

veces más que aseguró al residuo de NaOH sobrante prácticamente nulo. Finalmente, con ayuda 

de H2Odestilada se retiró el lodo contenido en los vasos de propileno, moviéndose a un vaso de 

precipitado de 1000 ml, donde fue secado a una temperatura de entre 85 y 90°C con agitación 

constante.  
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Fig. 19: Elementos básicos en el proceso de lavado. 

3.2.4   Impregnación. 

En un vaso de precipitado de 1000 ml, se agregó 300 ml de H2Odestilada en agitación. 

Posteriormente, se añadió la cantidad deseada de Ac-Mg dependiendo el valor de (X) y 10 g de 

endocarpio de coco deslignificado (Fig. 20). Se elevó la temperatura en un rango de entre 85 y 

90°C, hasta que el endocarpio de coco quedará lo más seco posible y finalmente se pasó al 

mortero donde se molió (Fig.21). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 20: Endocarpio de coco deslignificado impregnándose en solución de Ac-Mg. 
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Fig. 21: Endocarpio de coco impregnado con Ac-Mg. 

 

3.2.5   Carbonización. 

El endocarpio de coco impregnado con Ac-Mg se colocó en un reactor tubular de acero 

inoxidable (Fig. 22). Fue colocado en una mufla Termo Scientific modelo F48015 (Fig. 23) a 

700°C durante 4 horas. Después se dejó enfriar a temperatura ambiente hasta la mañana 

siguiente. Se tomó lectura del peso que tiene el material MgO(X)-CA (Fig. 24) y se almacenó 

en un recipiente de plástico sellado con Parafilm. 

 

 

 

Fig. 22: Reactor tubular de acero inoxidable para carbonización. 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 23: Mufla usada para el proceso de carbonización.  
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Fig. 24: Material MgO(X)-CA terminado. 

3.3 Caracterización de los materiales MgO(X)-CA 

3.3.1   Número o índice de yodo (NI2) 

Se determinó el área superficial aproximada de la muestra 30  mediante el número de yodo (NI2). 

Se obtuvo, por medio de la titulación con Na2S2O3. Para ello, a una muestra de 0.15 g fueron 

añadidas unas gotas de HCl concentrado, después se calentó hasta la ebullición, posteriormente 

se dejó enfriar. Ya frío, se le añadieron 15 ml de I2 0.1 N, para inmediatamente ser agitada 

vigorosamente durante un tiempo de 20 s. La muestra se preparó añadiendo 3 gotas de almidón 

como indicador y posteriormente se tituló con una solución de Na2S2O3  0.01 N, hasta que llegó 

a un tono transparente (Fig.25). Se midió el volumen de Na2S2O3 gastado. Se repitió el 

procedimiento 3 veces por cada material MgO(X)-CA analizado.  

 

 

 

 

 

 

Fig. 25: Valoración del número de yodo en los materiales MgO(X)-CA. 
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3.3.2   Método de Boehm para cuantificación de sitios ácidos y básicos (SA y SB). 

Las concentraciones de sitios ácidos y sitios básicos (SA y SB) fueron determinadas haciendo 

uso del método de Boehm 38, el cual consistió en titulaciones ácido-base. Para la concentración 

de sitios ácidos, se tomó 0.2 g de una muestra que se dejó reposar en 8 ml de NaOH 1 N. Pasadas 

18 h se tomó una alícuota con 2 ml de la solución reposada. Luego, se diluyó en 25 ml de 

H2Odestilada. A la muestra, fueron añadidas 3 gotas de fenolftaleína como indicador (Fig. 26), 

después se tituló con HCl 0.1 N hasta obtenerse un tono ligeramente rosa. Se midió él volumen 

gastado de HCl. Para la concentración de sitios básicos, se tomó 0.2 g de una muestra que se 

dejó reposar en 8 ml de HCl 1 N. Pasadas 18 h se tomó una alícuota con 2 ml de la solución 

reposada. Luego, se diluyó en 25 ml de H2Odestilada. A la muestra, fueron añadidas 3 gotas de 

fenolftaleína como indicador (Fig. 27), después se tituló con NaOH 0.1 N hasta obtenerse un 

tono ligeramente rosa. Se midió él volumen gastado de NaOH.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 26: Valoración de sitios ácidos para los materiales MgO(X)-CA. 

 

 

 

 

 

Fig. 27: Valoración de sitios básicos para los materiales MgO(X)-CA. 
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3.3.3   Análisis termogravimétrico (TGA). 

Se realizó el estudio termogravimétrico (TGA) del endocarpio puro, y muestras ya sintetizadas 

(MgO(2 %)-CA y MgO(4 %)-CA), colocando las muestras separadamente en isopropanol. 

Posteriormente se recuperaron sobre una malla de carbono y se analizó en un equipo 

PerkinElmer STA 6000 (Fig. 28), con una rampa de 30 a 800 °C a 10 °C/min y un flujo de N2 

de 20 ml/min con el fin de diferenciar las principales etapas de degradación del material. El 

equipo se ubica en la División de Estudios de Posgrado de la Facultad de Ingeniería Química de 

la Universidad Michoacana de San Nicolás de Hidalgo, en Morelia. 

 

 

 

 

 

Fig. 28: Analizador termogravimétrico PerkinElmer STA 6000. 

3.3.4   Espectroscopía de infrarrojo por transformada de Fourier (FT-IR). 

Los grupos funcionales de los materiales se identificaron por medio de espectroscopía infrarroja 

por transformada de Fourier, utilizando pastillas de 100 mg (97.5% de KBr y 2.5% de carbón). 

Por otra parte, previo al análisis la muestra se secó a 90°C durante media hora. Los espectros se 

obtuvieron en el intervalo de 4000 a 400 cm-1, con 32 barridos por espectro y resolución de 4 

cm-1 en un espectrómetro Bruker Tensor 27 (Fig. 29). El equipo está ubicado en el Instituto de 

Investigación en Metalurgia y Materiales de la Universidad Michoacana de San Nicolás de 

Hidalgo, en Morelia.  

 

 

 

 

Fig. 29: Espectrofotómetro de infrarrojo por FT Bruker Tensor 27. 
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3.3.5 Difracción de rayos X (DRX) 

Las especies cristalinas de los materiales se identificaron por medio de difracción de rayos X. 

la muestra fue secada previamente a 90°C durante media hora. Los difractogramas fueron 

obtenidos en un ángulo de difracción de 0 a 90°, en un sistema de difracción de rayos X D8 

Advance Davinci (Fig. 30). El equipo se encuentra ubicado en el Instituto de Investigación en 

Metalurgia y Materiales de la Universidad Michoacana de San Nicolás de Hidalgo, en Morelia. 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 30: Difractómetro de rayos X D8 Advance Davinci.  

 

3.3.6 Microscopía electrónica de barrido (MEB) y espectroscopía de rayos X de energía 

dispersiva (EDS). 

La morfología de los materiales se estudió en un microscopio electrónico de barrido (MEB) 

JEOL JSM-6400 (Fig. 31) en la modalidad de alto vació y bajo voltaje (5 kV). La muestra se 

secó a 90°C durante media hora, posteriormente fueron recubiertas con cobre para su análisis 

en el microscopio. El análisis semicuantitativo de MgO contenido en los materiales MgO(X)-

CA se realizó por medio de espectroscopía de rayos X de energía dispersiva (EDS) QUANTAX 

EDS (Fig. 32), acoplado al mismo microscopio. El equipo puede encontrarse en el Instituto de 

Investigación en Metalurgia y Materiales de la Universidad Michoacana de San Nicolás de 

Hidalgo, en Morelia.  
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Fig. 31: Microscopio electrónico de barrido JEOL JSM-6400. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 32: Detector de rayos X QUANTAX EDS. 

 

3.3.7 Estudio de la adsorción de ácido oleico (AO) en el adsorbente MgO(X)-CA. 

Se estudió el efecto que tiene un adsorbente (MgO(X)-CA) en la remoción de ácidos grasos 

libres (FFA’s), utilizándose una técnica similar al método de Boehm. Primero se secó el material 

a 200°C durante 2 horas, posteriormente se dejó reposar 3 g  de solución de AO  (concentración 

previamente medida), en una fracción adsorbente (g de adsorbente/g de solución) aproximada a 

0.1 y una temperatura de 23.5°C con agitación constante durante 18 h (Fig. 33). Posteriormente 

la solución reposada se colocó en un tubo de ensayo limpio para centrifugación. Tuvo 

centrifugación por un lapso de 15 min (este paso se repitió otras 2 veces para dejar la solución 

lo más limpia posible). Se tomó una alícuota de 0.5 g de solución reposada para diluirla en 20 

ml de solución (1:1) etanol neutro - (CH3CH2)O. Como indicador, fueron añadidas 3 gotas de 
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fenolftaleína y después se tituló con KOH 0.005 N hasta que se notó una coloración ligeramente 

rosada. Se tomó lectura del volumen gastado de KOH. Es importante resaltar que él etanol se 

neutralizo añadiendo 5 gotas de fenolftaleína por cada 50 ml de etanol. Después, se le añadió 

KOH 0.02 N por gotas hasta que se observó un ligero color rosa (Fig. 34) (el volumen gastado 

de KOH aquí no se midió). También es crucial que apenas se neutralizo el etanol, 

inmediatamente se utilizó como solvente en la valoración de AO 39. 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 33: Proceso de adsorción entre MgO(X)-CA y soluciones de AO. 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 34: Cuantificación para el contenido de AO. 

Adsorción por 

18 h a 23.5°C 

con agitación. 



U.M.S.N.H  FACULTAD DE INGENIERÍA QUÍMICA  RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

- 37 - 
 

4.   RESULTADOS Y DISCUSIÓN  

 

 

4.1   Difracción de Rayos X (DRX). 

Los resultados de caracterización por medio de difracción de rayos X (DRX) se presentan en las 

Fig. 35 y 36. Se aprecia la estructura cúbica cristalina del MgO en los patrones de los materiales 

MgO(X)-CA 21, con los valores 2𝜃 de 36.8°, 42.9°, 62.3° y 78.5° correspondiente a los planos 

(111), (200), (220) y (222), respectivamente 21. Vale la pena señalar que estos 4 picos 

incrementaron su intensidad (altura) como consecuencia del aumento en el porcentaje en peso 

del MgO; mientras que, su anchura a media altura se redujo marginalmente a medida que 

aumentaba el contenido de MgO en los materiales MgO(X)-CA.  

Por otra parte, las difracciones propias del carbono (100 y 101) de los materiales MgO(X)-CA, 

se muestran en 2 picos anchos alrededor de 25° y 44° 21. Además, no se pudieron observar 

señales de difracción por impurezas las muestras con MgO, confirmando que cuando se lleva a 

cabo la carbonización a 700°C del endocarpio de coco impregnado con el acetato de magnesio 

(Ac-Mg) ocurre la formación de la matriz de carbono (CA) y el óxido de magnesio (MgO) 

componente de naturaleza básica. Sin embargo, si se pudieron observar señales de difracción 

por impurezas de sodio 46 en el adsorbente MgO(0 %)-CA debido a los residuos de NaOH que 

sobraron después del lavado en el endocarpio de coco.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 35: Difractogramas de los materiales MgO(X)-CA. 
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Fig. 36: Difractograma del MgO puro. 

 

4.2 Análisis termogravimétrico (TGA). 

Los resultados del análisis termogravimétrico (TGA) se presentan en la Fig. 37. Cuando empieza 

la carbonización en el endocarpio de coco, ocurre una pérdida inicial del 5% en el peso, debido 

a una evaporación de la humedad presente; posteriormente dicha perdida se hace más notable 

entre los 200 y 300°C como consecuencia de la descomposición de compuestos orgánicos y 

pérdida de componentes volátiles presentes en el endocarpio de coco. Finalmente, pasando los 

300°C podemos observar como el material comienza a carbonizar, perdiendo así una gran 

cantidad de oxígeno y carbono en forma de CO, CO2 y H2O para comenzar a formar las láminas 

sobrepuestas, una sobre la otra, de manera desordenada que caracteriza a los CA 27 (Fig. 37) 14. 

Se observa que mientras mayor sea el contenido del MgO, menor será el porcentaje de peso 

perdido en el material, ya que la cantidad de componentes asociados al Mg perdido es muy 

pequeña con respecto a la materia orgánica que se pierde cuando se descompone, evapora y 

combustiona. 
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Fig. 37: Análisis termogravimétrico de las muestras: endocarpio de coco (ENDO)  

y los materiales MgO(2 %)-CA MgO(4 %)-CA. 

 

4.3 Espectroscopía de infrarrojo por transformada de Fourier (FT-IR). 

Los espectros FT-IR de los materiales MgO(X)-CA (Fig. 38), exhiben bandas alrededor de 3410 

cm-1, asociadas a las vibraciones de estiramiento del grupo O-H en las moléculas de agua 

adsorbida 41. Las bandas observadas entre 1444 cm-1 y 880 cm-1 pueden atribuirse a las 

vibraciones de estiramiento del MgO 41. La banda observada en 880 cm-1 se asocian a las 

vibraciones de tensión simétrica 42 del grupo alqueno C=C (correspondientes a electrones pi 

deslocalizados de anillos aromáticos 27 ) 43. La banda que se muestra alrededor de 1102 cm-1 se 

asocia con las vibraciones de flexión 42 de alcoholes secundarios R-CH2-OH-R y grupos 

cetónicos R-CO-R (pironas y quinonas) 27. Finalmente, la banda que aparece a 1900 cm-1 tiene 

su origen en los enlaces de vibración 44 provenientes de anhídridos (RCO)2O presentes 27 en el 

material. Se puede apreciar como los picos que definen la huella dactilar de los materiales 

MgO(X)-CA (entre 1444 cm-1 y 880 cm-1) van bajando su intensidad conforme se incrementa 

la cantidad de MgO en el material, sin embargo, en la Fig. 38 se nota como la incorporación del 

MgO en el material mantiene los grupos funcionales originales del CA. 
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Fig. 38: Espectros FT-IR para los materiales MgO(X)-CA. 

 

 

4.4 Microscopía electrónica de barrido (MEB) y espectroscopía de rayos x de energía 

dispersiva (EDS). 

Las micrografías obtenidas del análisis por microscopía electrónica de barrido (MEB) y 

espectroscopía de rayos X de energía dispersiva (EDS) (Fig. 39-41) muestran que los materiales 

MgO(X)-CA exhiben superficies tortuosas de morfología irregular, tipo roca, muy comunes en 

los materiales CA 14. Por su parte, el mapeo elemental semi-cuantitativo de EDS permite 

apreciar la distribución y abundancia que tienen el C y O en la superficie de los materiales 

MgO(X)-CA, lo cual, complementa la información obtenida por FT-IR (véase sección 4.3) 

reafirmando así la presencia de grupos cetónico, alcoholes secundarios, anhídridos y el grupo 

O-H en estos materiales. Cabe destacar que la incorporación del MgO mantiene los grupos 

funcionales mencionados anteriormente, conservando así gran parte de la esencia de un CA (un 

material rico en grupos funcionales conformados por C y O). Tal y como se observa, el principal 

efecto que tiene el contenido de MgO en los materiales MgO(X)-CA se da en la distribución del 

MgO través de toda la superficie carbonosa, siendo considerablemente menos homogénea en el 

material MgO(4%)-CA respecto al MgO(2%)-CA. 
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Fig. 39: Micrografía y mapeo elemental  

para el material MgO(0 %)-CA. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 40: Micrografía y mapeo elemental  

para el material MgO(2 %)-CA. 
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Fig. 41: Micrografía y mapeo elemental  

para el material MgO(4 %)-CA. 

 

4.5 Propiedades Superficiales y Rendimiento de los Materiales MgO(X)-CA. 

Los resultados que se presentan en la Tabla 1 muestran que a medida que se incrementa el 

porcentaje de MgO incorporado a los materiales MgO(X)-CA, se genera un aumento en las 

principales propiedades fisicoquímicas tales como, número de yodo (NI2) (aproximada al área 

superficial 30), concentración de sitios básicos (SB), rendimiento (%RP) y concentración de 

sitios ácidos (SA). Se busca que los materiales MgO(X)-CA tengan esta tendencia en sus 

propiedades fisicoquímicas, además de un carácter básico para que se lleve a cabo exitosamente 

la adsorción del AO, sin embargo, si se llega a exceder el porcentaje de MgO provocará que la 

distribución de MgO no sea uniforme a través de su superficie (Fig.41) y que disminuya su 

capacidad para la remoción de AO (véase Tabla 3). En general, los materiales MgO(X)-CA 

sintetizados a partir de cáscara de coco son mejores para la adsorción de compuestos ácidos que 

el CAc ya que a pesar de tener una menor área de adsorción su afinidad por las especies ácidas 

es mayor (Tabla 1) 22 siendo de especial interés en el presente trabajo. 

 

 



U.M.S.N.H  FACULTAD DE INGENIERÍA QUÍMICA  RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

- 43 - 
 

Tabla 1: Propiedades fisicoquímicas de los materiales MgO(X)-CA.  

Material MgO(0 %)-CA MgO(2 %)-CA MgO(4 %)-CA CAc 

NI2 (mg I2 

ads./gCA) 

53.53 59.70 65.73 151.88 

SB (mmol 

básicos/gCA) 
13.04 14.72 14.76 5.90 

SA (mmol 

ácidos/gCA) 
0.84 2.77 2.98 7.69 

%RP 24.99 25.60 26.00 - 

% MgO 0.00 1.14 2.88 0.00 

 

 

4.6 Adsorción de ácido oleico (AO). 

En esta sección, se presentan todos los resultados de la presente tesis relacionados con la 

adsorción de AO en los materiales MgO(X)-CA. Para establecer lo siguiente: cuidados que se 

debe tener con este experimento (secado), el adsorbente MgO(X)-CA (X= 0, 2 y 4 %) que brinde 

una mayor remoción de AO para obtener su isoterma de adsorción en AO y posteriormente 

obtener una simulación que muestre como seria la remoción de AO partiendo de 

concentraciones iniciales distintas del experimento. Es importante tener presente cuales fueron 

las ecuaciones que se utilizaron en él cálculo de la concentración del AO, su potencial de 

adsorción y el porcentaje de AO removido 39. Este procedimiento consistió en medir los gramos 

de CA utilizados por gramo de solución de AO sin reposar (fracción adsorbente); además de 

medir la concentración de AO que tiene la solución sin reposar (concentración inicial). Una vez 

reposado, se tomó y pesó una alícuota de la muestra, la cual posteriormente fue solubilizada 

para su titulación. Finalmente se tituló con KOH de concentración conocida y se tomó registró 

del volumen de titulante gastado. Para el cálculo de la concentración de AO se utilizó la 

siguiente ecuación: 

𝐶𝐴𝑂.  (
𝑚𝑔𝐴𝑂

𝑔𝑠𝑜𝑙𝑢𝑐𝑖ó𝑛
) =

[282.46256][𝑉𝐾𝑂𝐻(𝑚𝑙)][𝐶𝐾𝑂𝐻(𝑀)]

𝑚𝑚
… 𝑒𝑐. (9) 
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Donde: 

𝐶𝐴𝑂.: Concentración medida de AO (mg AO/g solución). 

𝑉𝐾𝑂𝐻: Volumen gastado del titulante (KOH) (ml). 

 𝐶𝐾𝑂𝐻: Concentración establecida para el titulante (KOH) (M). 

𝑚𝑚: Peso medido para la alícuota (g). 

Para el potencial de adsorción: 

𝑞𝐴𝑂  (
𝑚𝑔𝐴𝑂 𝑟𝑒𝑚𝑜𝑣𝑖𝑑𝑜

𝑔𝐶𝐴
) =

[(𝐶0)𝐴𝑂 − (𝐶𝑒)𝐴𝑂] (
𝑚𝑔
𝑔

)

𝑓
… 𝑒𝑐. (10) 

Donde: 

𝑞: Potencial de adsorción calculado (mg AO removido/gCA). 

(𝐶0)𝐴𝑂: Concentración inicial de AO (mg AO/g solución). 

(𝐶𝑒)𝐴𝑂: Concentración al equilibrio de AO (mg AO/g solución). 

𝑓: Fracción adsorbente (gCA/g solución). 

Para el porcentaje de AO removido. 

% (𝐴𝑂)𝑟𝑒𝑚𝑜𝑣𝑖𝑑𝑜 =
[(𝐶𝑂)𝐴𝑂 − (𝐶𝑒)𝐴𝑂] (

𝑚𝑔
𝑔 )

(𝐶0)𝐴𝑂 (
𝑚𝑔
𝑔 )

∗ 100 … 𝑒𝑐. (11) 

Donde: 

% (𝐴𝑂)𝑟𝑒𝑚𝑜𝑣𝑖𝑑𝑜: Porcentaje de AO removido. 

(𝐶0)𝐴𝑂: Concentración inicial de AO (mg/g). 

(𝐶𝑒)𝐴𝑂: Concentración al equilibrio de AO (mg/g). 
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4.6.1 Efecto del secado en adsorbentes de naturaleza básica para la remoción de ácido oleico 

(AO). 

En la Tabla 2 se muestra la importancia de secar un adsorbente, previo a un proceso de 

adsorción, para quitar cualquier contaminante adsorbido en la superficie del material que pueda 

limitar la adsorción de AO. Al momento de secar a 200°C los contaminantes retenidos en el 

adsorbente son desorbidos 15 de tal forma que hay una mayor cantidad de superficie disponible; 

además de que el Mg(OH)2 que se forma con la humedad ambiental se revierte a MgO 27 

produciéndose un aumento en la cantidad de AO removido.  

Tabla 2: Importancia del secado en un adsorbente previo a una prueba de adsorción.  

Material ZnO(6 %)-CA ZnAl-Ce(0.06) ZnO(6 %)-CA ZnAl-Ce(0.06) 

(C0)AO (mg/g) 110.62 110.62 109.91 109.91 

f (g CA/g solución) 0.10 0.10 0.10 0.10 

Secado NO NO SÍ SÍ 

(% AO)removido 21.62 25.26 24.55 26.52 

 

 

4.6.2   Efecto del porcentaje en peso de MgO en la adsorción de ácido oleico (AO). 

En la Tabla 3 se observa el efecto que tiene el aumento en el porcentaje de MgO para los 

materiales MgO(X)-CA sobre la remoción de AO. A mayor porcentaje de MgO en el material, 

comienzan a obstruirse sus poros 22 como resultado de la aglomeración de MgO (véase Fig. 42) 

y en consecuencia disminuye la cantidad de AO removida. De los materiales estudiados el 

MgO(2 %)-CA mostró una mayor remoción del contenido de AO. 

Tabla 3: Efecto del contenido de MgO en el CA sobre la adsorción de AO. 

Material MgO(0 %)-CA MgO(2 %)-CA MgO(4 %)-CA 

(C0)AO (mg/g) 110.52 109.91 110.52 

f (g CA/g solución) 0.11 0.10 0.10 

¿SE SECO? SÍ SÍ SÍ 

(% AO)removido 3.60 18.87 12.10 
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Fig. 42:  Curva del efecto que tiene el contenido de MgO en la remoción de AO. 

 

 

4.6.3   Isotermas de adsorción para el sistema ácido oleico (AO)– MgO(2%)-CA (Freundlich, 

Langmuir, Temkin y Dubinin-Radushkevich). 

Con el objeto de encontrar la isoterma que mejor explique el fenómeno de adsorción para este 

sistema; los datos experimentales se compararon con 4 diferentes modelos termodinámicos de 

adsorción (Freundlich, Langmuir, Temkin y Dubinin-Radushkevich). Los datos necesarios para 

la construcción de las isotermas; empezaron con el calculó de 5 concentraciones iniciales 

diferentes (véase sección 4.6); que posteriormente se dejaron reposar en una cierta masa de 

adsorbente hasta alcanzar el equilibrio. Finalmente, se calculó concentración al equilibrio y 

potencial de adsorción (mg de AO adsorbidos sobre gramo de CA) (véase sección 4.6) para cada 

una de las concentraciones iniciales. A continuación, se presentan los gráficos de los datos 

experimentales contra el ajuste por mínimos cuadrados para cada modelo termodinámico (Fig. 

43); analizándose con mayor profundidad el más apropiado para explicar el proceso de 

adsorción. 
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Fig. 43: Datos experimentales y ajuste con diferentes isotermas de adsorción. 

Además, el ajuste por mínimos cuadrados también proporcionó las constantes propias (Tabla 4) 

para cada isoterma de adsorción, así como, su factor de correlación que establece 

matemáticamente la calidad del ajuste. 
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Tabla. 4: Constantes de las isotermas de adsorción en el sistema AO - MgO(2 %)-CA. 

Modelo de isoterma Constantes y sus unidades Valor de la constante 

Freundlich 

KF (mg/gCA)(g/mg)1/n = 0.0001 

n = 0.33 

R2 = 0.96 

Langmuir 

qm (mg/gCA) = -45.53 

KL (g/mg) = -0.0055 

RL = 7.23 

R2 = 0.94 

Temkin 

BT = 553.44 

KT (g / mg) = 0.02 

R2 = 0.67 

Dubinin-Radushkevich 

qm (mg / gCA) = 1877.03 

E (KJ / mol) = 0.10 

R2 = 0.87 

 

En la Fig. 43 se tiene el ajuste por mínimos cuadrados de la isoterma de Freundlich contra los 

datos experimentales. Y se observa como el modelo de tercer orden de Freundlich (Tabla 4); es 

válido para estimar la adsorción del AO en MgO(2 %)-CA mientras las moléculas de AO no 

ocupen todos los sitios libres en la superficie de MgO(2 %)-CA 15. Además, el exponente en la 

ecuación de Freundlich es entero y mientras más grande sea la concentración de equilibrio; 

mayor será el potencial de adsorción. Por otra parte, también se comparan los datos 

experimentales contra él ajuste por mínimos cuadrados de la isoterma de Langmuir (Fig. 43). 

Se aprecia como el modelo de Langmuir también se puede utilizar en este sistema, dado que hay 

similitud de los datos experimentales con la isoterma de Langmuir (véase Tabla 4), sin embargo, 

a concentraciones  de equilibrio mayores de 165 mg/g, los datos experimentales comienzan a 

presentar una desviación mayor, como consecuencia, de la formación de multicapas de AO en 

la superficie del adsorbente 15.  En la Tabla 4 se presentan las constantes del modelo de Langmuir 

para la adsorción de AO en MgO(2 %)-CA obteniendo valores negativos que carecen de 

significado físico, sin embargo, matemáticamente la recta formada a través de las constantes de 

Langmuir,  tiene similitud con los datos experimentales (véase Fig. 43). Como se puede observar 

el valor de RL > 0 indica que el potencial de adsorción aumenta conforme se incrementa la 

concentración al equilibrio 18; coincidiendo en este punto con la isoterma de Freundlich. A 

diferencia de los modelos de Freundlich y Langmuir, si se compara el ajuste por mínimos 

cuadrados del modelo de Temkin contra los datos experimentales (Fig. 43); se observa que no 

tienen similitud; por lo que la isoterma de Temkin se descarta inmediatamente para estimar la 
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adsorción de AO en MgO(2 %)-CA. Finalmente, los datos experimentales muestran mayor 

similitud a lo largo de toda la recta de Dubinin-Radushkevich (Fig. 43). Al tener concordancia 

con los datos experimentales, pueden utilizarse los valores de qm y E (Tabla 4); ya que 

proporcionan información adicional acerca del proceso de adsorción entre el AO y MgO(2 %)-

CA. El valor de la energía característica de este proceso (E) da a entender que se está llevando 

una adsorción de tipo físico 18. Por otra parte, el potencial de adsorción cuando las moléculas de 

AO llenan totalmente los sitios libres en la superficie del MgO(2 %)-CA (qm) 19; significa que 

se forma una monocapa completa en un gramo de CA cuando se adsorben 1877.0342 mg de 

AO.  

 

4.6.4   Elección del modelo para el sistema ácido oleico (AO) – MgO(2 %)-CA. 

En las Fig. 44 se comparan los datos experimentales con cada isoterma de adsorción de forma 

simultánea. Como se vio anteriormente, se descarta la isoterma de Temkin ya que en la Fig. 44 

se vuelve hacer evidente que no tiene similitud alguna con los datos experimentales. Por otra 

parte, el modelo de Langmuir ajusta satisfactoriamente cuando tenemos concentraciones 

iniciales menores a 195 mg / g a partir de ahí; el modelo comienza a presentar poca similitud 

con los datos experimentales mostrando valores negativos que son físicamente imposibles. 

Como se vio anteriormente, la isoterma de Langmuir está diseñada para sistemas de adsorción 

donde solo se forma una capa de moléculas (véase sección 2.4.1). Esto podría explicar porque 

se ven valores negativos (Fig. 44) ya que muestran como probablemente el sistema AO – MgO(2 

%)-CA forme múltiples capas de moléculas de AO en la superficie del MgO(2 %)-CA. Por otra 

parte, se tiene el modelo de Dubinin-Radushkevich que muestra similitud con la 

experimentación, permitiendo obtener información adicional del proceso de adsorción, por 

ejemplo: el tipo de adsorción que se está llevando a cabo es física (Tabla 4) y posteriormente 

estimar un valor aproximado del máximo porcentaje de AO removido por el MgO(2 %)-CA. 

Finalmente, tenemos la isoterma de Freundlich siendo su modelo de tercer orden el que muestra 

mayor parecido con los datos experimentales a lo largo de toda la recta, por lo tanto, es la que 

mejor describe el fenómeno la adsorción de AO en  MgO(2 %)-CA. 
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Fig. 44: Comparación en el ajuste de los diferentes modelos  

de adsorción a los datos experimentales. 

 

 

4.6.5   Estimación aproximada en el máximo porcentaje de ácido oleico (AO) removido y 

simulación del modelo termodinámico. 

A partir del modelo de tercer orden de Freundlich, se generó una simulación que gráfica la 

concentración inicial de AO contra el porcentaje de AO removido (Fig. 45) mediante la ecs. 

(11-12).  

𝐶0 = 0.0001𝑓𝐶𝑒
3 + 𝐶𝑒 … 𝑒𝑐. (12) 

Complementado con la constante qm  de Dubinin-Radushkevich, se estimó un valor aproximado 

en la máxima remoción de AO correspondiente a un 37 % partiendo de una concentración inicial 

de 421.6 mg/g. Posterior a que se alcanza la máxima remoción de AO,  se continua con la 

simulación (Fig. 45) mediante el uso de las ecs. (11 y 13). 

𝐶0 = 1877.0342𝑓 + 𝐶𝑒 … 𝑒𝑐. (13) 

Esto se establece bajo algunas suposiciones que se verán a continuación. Cuando una solución 

de AO (diluida en tricaprilato de glicerina) tiene concentración inicial mayor o igual a 421.6 

mg/g, algunas de las moléculas de AO presentes en la solución van ocupar todos los sitios libres 

en la superficie del MgO(2 %)-CA, y si en otro experimento la concentración inicial de AO se 

incrementa y se mantienen constantes los gramos de adsorbente utilizados al principio, MgO(2 

%)-CA va seguir removiendo los mismos gramos de AO por cada gramo de adsorbente. Como 
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consecuencia, el porcentaje de AO removido comenzará a decaer ya que mientras los gramos 

de AO removidos permanecen constantes(mientras se use exactamente el mismo adsorbente y 

la misma cantidad de adsorbente), los gramos de AO iniciales van a incrementarse (como 

consecuencia del aumento en la concentración inicial de AO).  

Mediante la simulación se observó que el porcentaje de AO removido tiene una mayor 

sensibilidad a los cambios de concentración inicial antes de llegar al máximo. Se compara la 

experimentación con la simulación, observando que ambos se aproximan entre sí. Esto justifica 

con mayor seguridad al modelo de Freundlich de tercer orden como el más adecuado; con 

respecto a los que también fueron estudiados para la adsorción de AO en MgO(2 %)-CA.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 45: Simulación del % de AO removido respecto la concentración inicial a 23.5°C. 
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4.7   Comparación con otros materiales para la adsorción de ácido oleico (AO). 

En la Tabla. 5 se presenta una de las alternativas que se pueden considerar en la remoción de 

AO. Mostrando que las hidrotalcitas (ZnAl-Ce(0.06)) remueven una mayor cantidad de AO, sin 

embargo, su costo de producción es más elevado con respecto a los MgO(X)-CA. A pesar de 

que, las hidrotalcitas muestran remueven una mayor cantidad de AO; no es suficiente para que 

salga rentable. La producción de MgO(X)-CA es económicamente más rentable debido a que 

parte de desecho de coco (de nulo valor económico) y Ac-Mg (3.3 $/g 45).  

Tabla. 5: Diferentes materiales usados en la adsorción de AO. 

Material ZnAl-Ce(0.06) MgO(2 %)-CA 

(C0)AO (mg /g) 109.9145 109.9145 

(% AO)removido 26.5183 18.8733 

 

 

 

4.8    Discusión general de resultados  

La síntesis de los adsorbentes MgO(X)-CA por el método de un sólo paso, propuesto en este 

trabajo, permitió obtener materiales con diferentes grupos funcionales básicos (Fig. 35, Fig. 38 

y Tabla 1), en comparación con otros materiales reportados en la literatura sintetizados por 

métodos diferentes 27, 18, 8. Estas propiedades básicas mejoradas de los materiales, permiten tener 

mayor afinidad por moléculas con carácter ácido, como lo son los ácidos grasos libres, 

usualmente presentes en los aceites vegetales o grasas animales que se usan como materia prima 

para la producción de biodiésel. 

En diversos estudios anteriores se utilizaba un método de incorporación de óxidos metálicos 

llamado “post-síntesis” donde primero se sintetiza la matriz de CA y posteriormente, por 

impregnación, se incorpora el precursor del óxido metálico 22. Este método promueve la 

formación de especies aglomeradas del óxido metálico, lo cual afecta las propiedades de la 

matriz de CA. En esta tesis se propuso incorporar el óxido metálico en la matriz de CA en un 

sólo paso, impregnando primero el Ac-Mg en el endocarpio de coco deslignificado, seguido de 

la carbonización a 700°C. Este método de síntesis permite preservar en gran medida las 

propiedades de la matriz de CA (Fig. 35-38) 22. En los materiales MgO(X)-CA se identificó la 

presencia de especies de MgO en la matriz de CA (Fig. 35 y Fig. 38) confirmando que la 
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carbonización efectuada a 700°C permite obtener este adsorbente en una sola etapa de 

calcinación. 

Durante la etapa de carbonización del endocarpio de coco, se presenta una pérdida de materia 

como consecuencia de la evaporación de H2O, degradación de compuestos orgánicos, pérdida 

de volátiles y la carbonización (Fig. 37). Al momento de carbonizar a 700°C él endocarpio de 

coco impregnando con Ac-Mg, se obtienen rendimientos que van desde el 20 al 26% (Tabla 1) 

lo cual es muy aproximado al rendimiento esperado obtenido por TGA 27. 

En los adsorbentes MgO(X)-CA se confirmó por FT-IR la presencia de grupos funcionales tanto 

ácidos como básicos en su superficie. Predominando los de naturaleza básica (Tabla 1), 

asociados principalmente con MgO, enlaces dobles C=C (anillos aromáticos 23), cetonas 

(quinonas y pironas 27) y alcoholes secundarios (Fig. 13 y 38) 23. Mientras que los grupos de 

naturaleza ácida se presentan en menor abundancia relacionados con la presencia de anhídridos 

(Fig. 13 y 38) 23, 27 (Tabla 1). 

Los adsorbentes mantuvieron la morfología rocosa típica de los materiales CA (MEB) y 

permitieron una buena distribución del MgO en la matriz carbonosa (Fig. 39-41). Indicando que 

las condiciones implementadas para la síntesis de estos adsorbentes ofrecieron ventajas en 

comparación con otros materiales sintetizados mediante diferentes procesos; además de dar 

lugar a materiales adsorbentes porosos con propiedades típicas del CA 7 (Fig. 12 y 38). 

Los adsorbentes MgO(X)-CA mostraron capacidad para la remoción de AO, lo cual se puede 

asociar con sus propiedades básicas mejoradas, en comparación con el CA. De los materiales 

MgO(X)-CA que se estudiaron en esta tesis, el que proporcionó una mayor remoción de AO fue 

el adsorbente MgO(2 %)-CA (Tabla 3 y Fig. 42). Debido a que proporciona la suficiente 

basicidad para remover una cierta cantidad AO sin afectar en gran medida las propiedades de la 

matriz de CA 27.  

Los resultados de los experimentos de adsorción llevados a cabo con el material MgO(2 %)-CA 

a diferentes concentraciones de AO, ajustaron satisfactoriamente a una isoterma de Freundlich 

de tercer orden (Fig. 43, Fig. 44 y Fig. 45) (Tabla 4). Siendo una adsorción de tipo física con un 

potencial de adsorción de 1877.0342 mg AO removido/gCA (Tabla 4) con ayuda del modelo de 

Dubinin-Radushkevich. Mediante las ecuaciones de diseño (12-13) se obtuvo un valor 
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preliminar del máximo porcentaje de AO removido, que corresponde a un 37% con una 

concentración inicial de 421.6 mg/g (Fig. 45), a una temperatura de 23.5°C y una fracción 

adsorbente correspondiente a 0.0833. Esto es una excelente remoción para un pretratamiento de 

AO, la cual se puede incrementar si se baja la temperatura 15 y se incrementa la fracción 

adsorbente utilizada. Si bien la capacidad de remoción obtenida para el adsorbente MgO(2 %)-

CA, bajo las mismas condiciones experimentales fue menor que el obtenido con el material tipo 

hidrotalcita ZnAl-Ce(0.06) (Tabla 5). Los precursores usados en la síntesis de las hidrotalcitas 

27 son más caros comparados con los materiales para la síntesis de los MgO(X)-CA usados en 

esta tesis.  
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5.   CONCLUSIONES  

 

• Él método de síntesis de un sólo paso propuesto en esta tesis, permite la obtención de 

materiales híbridos MgO(X)-CA con el MgO bien disperso en la matriz de carbono. 

• Los materiales MgO(X)-CA presentan diversos tipos de grupos funcionales 

superficiales, en mayor proporción de tipo básico tales como, enlaces dobles C=C, 

cetonas y alcoholes secundarios. Estos grupos presentes en la superficie junto con las 

especies de MgO, proporcionan a los materiales un carácter primordialmente básico que 

lo hace apropiado en la adsorción de especies ácidas. 

• De los materiales MgO(X)-CA que se estudiaron en esta tesis, el que proporcionó una 

mayor remoción de AO fue el adsorbente MgO(2 %)-CA debido a que proporciona la 

suficiente basicidad para remover una cierta cantidad AO sin afectar en gran medida las 

propiedades de la matriz de CA.  

• El fenómeno de adsorción de AO sobre el adsorbente MgO(2 %)-CA puede ser 

explicado por una isoterma de Freundlich de tercer orden y una constante de adsorción 

de 0.0001 (mg de AO removido/gCA)(g de solución/mg de AO)3 a 23.5°C. 

• Mediante una combinación entre el modelo de Dubinin-Radushkevich con Freundlich 

se pudo estimar que la adsorción es de tipo físico con una remoción máxima de AO del 

37% a 23.5°C partiendo de una concentración inicial de 421.6 mg/g. 

• Las hidrotalcitas son una opción atractiva para la remoción de AO vía adsorción, sin 

embargo, su costo de producción es mayor con respecto a los materiales MgO(X)-CA; 

debido a que estos últimos parten de desechos de coco renovables de prácticamente nulo 

valor económico.  
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6.   RECOMENDACIONES  

 

De acuerdo a lo analizado y discutido en los resultados, como recomendaciones para trabajos 

futuros se propone: 

• Hacer experimentos con concentraciones iniciales de AO superiores a 260 mg/g para 

validar con mayor seguridad la simulación del modelo termodinámico y así comprobar 

si hay o no la existencia de una multicapa en la superficie de los CA cuando se llena la 

monocapa. 

 

• Caracterizar los materiales MgO(X)-CA por fisisorción de N2 para estimar de forma más 

precisa el área superficial y estimar el grado de error que tiene el número de yodo (NI2) 

con respecto a la fisisorción de N2.  

 

• Estudiar la cinética de adsorción para la adsorción de AO en MgO(2 %)-CA para así 

estimar el tiempo aproximado que toma llegar al equilibrio.  

 

• Caracterizar los materiales MgO(X)-CA por microscopía electrónica de transmisión 

(MET) para obtener información adicional sobre la morfología en los adsorbentes.  

 

• Medir las concentraciones de AO mediante el uso de un espectrofotómetro para así tener 

un valor con un menor grado de incertidumbre. 

 

• Experimentar con diferentes condiciones de experimentación (agitación, temperatura y 

fracción adsorbente) y correlacionar cada una de estas variables con la calidad final de 

la adsorción. 

 

• Establecer una metodología para poder reutilizar los materiales MgO(X)-CA en la 

adsorción de AO. 
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