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Pirocatalisis de biomasa a hidrogeno
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Resumen. - En este trabajo de investigacion experimental se realiza la descomposicion por
pirolisis catalitica de la cascara de nuez nogal (Juglans regia L.) en un intervalo de 400 °C a
800 ° C sobre d6xido de zinc para la obtencion de hidrégeno. El éxido de zinc se sintetiza a partir
de nitrato de zinc hexahidratado a 500 °C en flujo de aire durante 1 hora. La reaccién catalitica
produce un volumen total de gases de 790 mL y el hidrdgeno se cuantifica por cromatografia de
gases. Las condiciones Optimas para la conversion de biomasa a hidrégeno son 15 % p/ p de
catalizador con 125 mg de biomasa a 800 °C; obteniéndose una produccién de hidrégeno de
66.3 %, otros gases 19.7 % y carbono residual 14 %.

Palabras clave: Hidrogeno; Pirdlisis; ZnO; Cascara de nuez nogal.

Abstract. — In this experimental research work, is studied the decomposition by pyrolysis of
walnut shell (Juglans regia L.) in a range from 400 °C to 800 °C over zinc oxide to obtain
hydrogen. The catalyst zinc oxide is synthesized from zinc nitrate hexahydrate at 500 °C in air
flow during one hour. The catalytic reaction produced a total gas volume of 790 mL and the
hydrogen in mixture is quantified by gas chromatography. The optimum conditions for the
conversion of biomass to hydrogen are 15 % w/ w of catalyst with 125 mg of biomass at 800 °C;
obtaining a hydrogen production of 66.3 %, other gases 19.7 % and residual carbon 14 %.

Key words: Hydrogen; Pyrolysis; ZnO; Walnut shell nogal.
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1. Introduccion

La acumulacion de residuos agropecuarios
(RA) representa un problema de
contaminacion ambiental; su produccion
mundial es de 996 millones de toneladas por
afio [1-3]. Sin embargo, la cascara de nuez
nogal es un residuo agropecuario abundante,
producido por el fruto del arbol Juglans regia
L. Se estimé su produccion en 850,500
toneladas (2016-2017) por la Dried Fruit
Council Foundation [4]. La demanda de la
nuez esta asociada a su consumo como un
alimento y ademéas contiene propiedades
anticancerigenas, antiaterogénicas, asi mismo
es una fuente rica de vitamina E [5, 6]. La
preocupacion mundial por contaminacion
ambiental y el aumento de la demanda
energética han motivado a la bdsqueda de
nuevas estrategias enfocadas en la
produccién de energias alternativas, entre
ellas se encuentra la utilizacion de residuos
agropecuarios. Las principales fuentes de
energia renovable son: eodlica, solar,
mareomotriz, hidraulica, geotérmica y
biomasa. Una de las mejores metodologias
para obtencion de energia renovable a partir
de biomasa es la pir6lisis catalitica [7]. Por
ello, el consejo mundial de energia report6 en
el afio 2016 que la biomasa suministra 14 %
del consumo de energia mundialmente. Sin
embargo, se estimd que para el afio 2035 la
biomasa puede contribuir con el suministro
de energia en un 38 % a 45 % del consumo
energético mundial [8], causando impacto en
la tecnologia. Por otra parte, los recursos de
biomasa pueden incentivar la calidad de vida
rural, creando mas opciones de trabajo
afectando el entorno social y favoreciendo el
mantenimiento de la biodiversidad dentro de
un equilibrio ecolégico. EI hidrégeno
actualmente es una fuente de energia
renovable de alto contenido energético,
ademas es un combustible limpio debido a

gue su combustion solamente produce vapor
de agua [9, 10], disminuyendo las emisiones
de gases contaminantes a la atmdsfera
terrestre. El objetivo principal de este trabajo
es realizar la descomposicion catalitica de la
cascara de nuez nogal para la obtencion de
hidrogeno utilizando oOxido de zinc ZnO
como catalizador. ElI material (ZnO) se
analiza por difraccion de rayos-X,
microscopia  electronica  de  barrido,
espectroscopia por dispersion de energia y la
cuantificacion de hidrégeno se analiza por
cromatografia de gases.

2. Metodologia
2.1. Sintesis de 6xido de zinc

Se pesan 10.0 g (0.0336 moles) de nitrato de
zinc hexahidratado Zn(NO3)2*6H.O (CAS
10196-18-6 Sigma-Aldrich) en balanza
analitica marca A&D Weighing. Esta masa se
adiciona a un matraz Erlenmeyer (250 mL), y
se agrega agua desionizada hasta su
disolucidén, enseguida a esta disolucién se
adiciona gota a gota y con agitacién manual
continua hidroxido de amonio NHsOH 35 %
(CAS 1336-21-6 Sigma-Aldrich) hasta lograr
la precipitacion de un sélido. El solido se
separa por filtracion, se secaa 110 °C durante
1 hora, se pesa, pulveriza y envasa, el mismo
que se somete a un tratamiento térmico a 500
°C en un horno eléctrico en posicion
horizontal marca Thermo Scientific Lindberg
TF55035C-1 Blue M Mini-Mite Tube
Furnace con flujo de aire a 120 mL/min
durante una hora para obtener el producto.

2.2 Actividad catalitica

La céscara de nuez nogal se pulveriza a un
tamafio promedio de particula de 0.27 mm
(o+ 0.06) en wuna trituradora marca
NutriBullet a 25000 rpm durante 2.05 min. Se
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pesan 0.125 g de la cascara de nuez y se
mezcla en relacion 15 % p/ p (peso /peso) de
ZnO. La mezcla se deposita en una canoa de
porcelana y se introduce en un tubo de
cuarzo; ambos se colocan dentro de un horno
eléctrico en posicion horizontal. La
temperatura del sistema se varia cada 100 °C
en un intervalo desde 400 °C hasta 800 °C
con flujo de helio a 20 mL/min durante 10
min en cada experimento. El volumen total de
gases de la reaccion catalitica se determina
por desplazamiento de fluidos, utilizando una
columna graduada a 1 L, aplicando un
sistema de vacio conectada a una tuberia de
plastico con didmetro interno de 4 mm yauna
bolsa recolectora de gases de 10 L.
Finalmente, la cuantificacion de hidrégeno se
realiza por inyeccién al cromatografo de 1
mL del total de gases de reaccion.

2.3 Técnicas de identificacion

La técnica de difraccion de rayos-X (XRD,
por sus siglas en inglés), se utiliza para
identificar la fase cristalografica de ZnO, asi
como para medir el tamafio promedio de los
cristales en base al ancho medio del pico méas
intenso (101) usando el andlisis de Scherrer
[11, 12]. Para este trabajo se utilizé un
difractdometro Philips con radiacion CuKao
(40 kV, 30 mA) con A = 0.15405 nm,

La composicion elemental de las particulas se
estudio por espectroscopia por dispersion de
energia (EDS, por sus siglas en inglés) con un
detector marca Sapphire SUTW a 10 kV y la
estructura morfologica de las particulas por
microscopia electronica de barrido (SEM, por
sus siglas en inglés) en un microscopio marca
JEOL 5300.

Las reacciones cataliticas se realizan
utilizando un flujo de helio a 20 mL/min
cromatografico a 99.99 % INFRA como gas

portador del producto de reaccidon. La
cuantificacion del hidrogeno se realiza en un
cromatografo de gases marca SRI8610C, en
flujo de helio a 20 mL/min utilizando una
bolsa recolectora de gas de 10 L marca Tedlar
PLV, Supelco. El error experimental para la
produccidn catalitica de hidrdgeno a partir de
cascara de nuez se estima en 625 ppm
equivalente al 1 %.

3. Resultados y Discusion

La Figura 1 muestra el difractograma
obtenido experimentalmente del catalizador
ZnO utilizado en este trabajo y el patron de
referencia  correspondiente a la fase
cristalografica del 2ZnO. ElI material
sintetizado presenta sefiales de difraccion que
corresponden al conjunto de sefiales
reportadas en la base de datos cristalograficos
JCPDS-ICDD con nimero de tarjeta 361451
[13]. Se confirma la sintesis de la fase
cristalina ZnO a 500 °C y presenta un tamafio
promedio de cristal de 86 nm.
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Figura 1. Patrones de difraccion por rayos-X del ZnO
obtenido y de referencia por la base de datos cristalograficos.

La Figura 2 muestra la celda unitaria tipo
hexagonal de la estructura cristalina de oxido
de zinc. La celda unitaria es simulada
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utilizando el programa en linea American
Mineralogist Crystal Structure Database [14].

Figura 2. Sistema cristalino hexagonal del 6xido de zinc con grupo
espacial S.G. P6smc (186), [2 atomos Zn*?, 2 4tomos de O].

En la Figura 3a se presenta la imagen de superficie
obtenida por SEM correspondiente al material
ZnO utilizado como catalizador para la
descomposicion de la biomasa. Las particulas se
observan con forma semiesférica y contienen un
tamaifio promedio de 2.14 x 1.58 pm con
desviacién estandar de £ 0.70 y + 0.50 um, en ese
orden.

La Figura 3b presenta el patrén por EDS del
ZnO preparado a 500 °C. En esta se observa
las sefiales de zinc a 1.0 KeV, 8.6 KeV y 9.5
KeV, y las sefiales de oxigeno a 0.5 KeV.
Estas sefiales estan en acuerdo con los valores
reportados en la literatura por J. A. Bearden
[15]. Ademas, aparece la sefial de carbono a
0.25 KeV correspondiente a la cinta de
carbono utilizada para montar la muestra.

Se vari6 la masa catalitica de 10 % a 45 % con
respecto a la biomasa (0.125 g) para evaluar
la produccion de hidrégeno y medir el
volumen total de gases producidos en cada
reaccion catalitica. La actividad de ZnO en
forma decreciente resulto: 15 % > 20 % > 30
% > 40 % > 10 % > 45 %, obteniendo el
Optimo de masa catalitica activa (ZnO) a un
15 % p/ p con la produccion de hidrégeno en
7580 ppm, ver la Tabla 2. En la Figura 4 se
muestra la variacion de la temperatura cada
100 °C en un intervalo desde 400 °C hasta
800 °C con respecto a la produccion de

hidrégeno (®) y con respecto al volumen total
de gases producidos en cada una de las
reacciones (m). La produccion dptima de
hidrogeno resulto a la temperatura de 800 °C
con 41122 ppm de hidrégeno (66.3 %).
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Figura 3. Patrén por EDS (b), se indican las sefiales de zinc (Zn),
oxigeno (O), carbono (C) y micrografia por SEM (a) del
catalizador sintetizado a 500 °C.

Figura 4. Produccion catalitica de hidrogeno (e, lado
derecho de eje Y) y volumen total de gases producidos
durante la reaccion (m, lado izquierdo de eje Y) en funcion
de la variacion de temperatura de reaccion.
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La descomposicion catalitica de la cascara de nuez
nogal (Juglans regia L.) produjo un volumen total
de gases en el intervalo de 530 a 790 mL en la
temperatura de 400 a 800 °C, respectivamente, ver
la Tabla 2. La composicion quimica de los
elementos contenidos en la cascara de nuez nogal
(Juglans regia L.) ha sido reportada en la literatura
especializada por Vassilev S. y Demirbas A. [16,
17], ver la Tabla 1.

Tabla 1. Composicion quimica por carbono, oxigeno, hidrégeno,
nitrogeno y azufre correspondiente a la céscara de nuez nogal
(Juglans regia L.) expresada en gramos y moles [16, 17].

Elemento g x103 mol x10°
C 62.3750 5.1932
(0] 53.625 3.3516
H 7.7500 7.6892
N 1.7500 0.1294
S 0.1125 0.0035

Tabla 2. Actividad catalitica del oxido de zinc variando su
composicion porcentual a 500 °C (Twr), produccion total de gases
en cada reaccion (Vrc), generacion de carbono residual (RC) y
rendimiento de reaccion experimental (RR) en la produccion de
hidrogeno a partir de la cascara de nuez nogal.

Tr ZnO H V16 RC RR

°C % ppm mL % %
500 10 6931 530 34 111
500 15 7580 600 31 12.2
500 20 7024 580 31 11.3
500 30 7000 590 33 11.3
500 40 6954 630 28 11.2
500 45 858 590 29 1.38
400 15 4080 530 32 6.58
600 15 11150 605 26 18.0
700 15 18660 700 18 30.0
800 15 41122 790 14 66.3

La Figura 5 presenta las dimensiones
promedio de la nuez nogal (Juglans regia L.)
utilizada como biomasa en este trabajo en un
total de 12 muestras, obteniéndose: peso de
nuez nogal 13 g (o+ 1.04), cascara 52.36 % p/
p y almendra 47.64 % p/ p.

+6
40.08+0.10
35.03+0.26
33.94+0.23

cm

Figura 5. Dimensiones de la cascara nuez nogal. Donde Z:
longitud, Y: ancho de apertura, X: ancho de cierre y (o)
desviacion estandar.

4. Conclusiones

Se confirma la produccion catalitica de
hidrégeno por cromatografia de gases a partir
de la cascara de nuez nogal (Juglans regia L.)
con un rendimiento experimental de 66.3 %
(41122 ppm). Por la eficiencia del método, se
recomienda este proceso para la produccion
de hidrégeno con potencial aplicacién como
energia alternativa. Como trabajo a futuro se
pretende realizar la pir6lisis catalitica de nuez
nogal probando otros catalizadores como:
CuO, NiO, C030s4, y Fe.04; asi como realizar
la pirdlisis catalitica a hidrogeno probando
otras fuentes de biomasa: Pifion (Pinus
Pinea) y Cascara de pistache.
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temperatura basado en el efecto de resonancia de
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Resumen. - En este trabajo se propone un estudio del efecto de la temperatura sobre la superficie del plasmén
polaritéon (SPP). En una escala macroscdpica, como consecuencia de la variacion de temperatura, los materiales
muestran dilatacion o contraccion. Por lo tanto, basado en el efecto SPP, utilizando la configuracion de resonancia
de plasmén de la superficie de rejilla dorada, se caracteriza un nuevo disefio de sensor de temperatura.

Palabras clave: Sensor de temperatura; Superficie de rejilla de oro resonancia de plasmdn; Escala macroscépica

Abstract. - In this work a study of the effect from temperature on surface plasmon polariton (SPP) is proposed. On
a macroscopic scale, as a consequence in the variation of temperature, materials show dilation or contraction. Thus,
based on SPP effect, using the gold grating surface plasmon resonance configuration, a novel temperature sensor
design is characterized.

Keywords: Temperature sensor; Gold grating surface plasmon resonance; Macroscopic scale.

1. Introduccion

En afios recientes el estudio de la nanotecnologia ha ramas. Entre ellas destaca su utilidad en la guia 6ptica

experimentado un creciente interés debido a las y manipulaciéon a nanoescala, biodeteccion a nivel

innumerables aplicaciones que ésta tiene en diferentes molecular,

transmision

Optica a través de aperturas ondulares y alta resolucion superficiales [9-10] y tecnologia de resonancia de

Optica por debajo del limite de difraccion [1]. plasmones-superficiales [11-17]. Un nuevo interés en
los plasmones superficiales se ha originado por los

Los plasmones superficiales también han sido recientes avances en la investigacién de propiedades

empleados en un amplio espectro de estudios que van electromagnéticas de materiales nanoestructurados

desde electroquimica [2] y biosensores [3-5] hasta la [18-19].

microscopia de tdnel [6], crecimiento de
nanoparticulas [7-8], microscopia de plasmones
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Estos descubrimientos han conducido a la nocién de
plasmonica como la ciencia y tecnologia de la Optica
basada en metales y nanofotdnica. Varios retos
tecnologicos actuales podrian solucionarse mediante el
empleo de las propiedades Unicas de los plasmones
superficiales [1].

Los plasmones polaritones de superficie representan la
base para la construccidon de circuitos fotonicos a
nanoescala capaces de transmitir tanto sefiales Gpticas
como corrientes eléctricas. [20-21]. De acuerdo con los
nuevos avances registrados en el area, los sensores
basados en el fendbmeno de resonancia de plasmones
superficiales se caracterizan por su alta sensibilidad,
precision, repetibilidad y su bajo limite de deteccion
[22].

El objetivo del presente trabajo es el estudio del efecto
de la temperatura en la curva caracteristica del
fendmeno de resonancia de plasmones superficiales, la
cual ha sido descrita en experimentos previos. El
alcance del proyecto es la caracterizacion mediante
una variacién de la temperatura de la rejilla de oro con
la finalidad de emplear la informacion resultante en
futuros trabajos encaminados al disefio de un sensor de
temperatura que se distinga por su alta sensibilidad y
precision.

Con tal fin, iniciaremos con la revision tedrica del
fendmeno de resonancia de plasmones. Los plasmones
de superficie son oscilaciones de carga eléctrica que se
producen en la interface entre un material conductor y
un material dieléctrico [1].

La excitacion de las cargas superficiales se produce de
la siguiente manera. Se considera una onda polarizada
con un &ngulo incidente (8,). La onda incidente tiene
un momento fotdnico definido por ik, (donde k; =

2 -z . . . -z
=== en el dieléctrico con un indice de refraccion ng.

Cuando la sefial de luz llega a la interface, la onda
reflejada se propaga a lo largo de la direccién con un
angulo equivalente al incidente y el momento fot6nico
se conserva. La onda en el metal se propaga en una
nueva direccion con un angulo de refraccion 0,. El

Lo 2
momento fotonico es fik,, (donde ky, = = , nyy, €s
el indice de refraccion del metal y la componente del
momento a lo largo de la direccién en x se conserva ie.
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Kax=Kmx, donde Kgx=sen01 y kmx=kmsen®, por lo tanto
tenemos:

N4¢Sen01=nysene; Q)
A esta relacion se le conoce como la ley de Snell. En
general, el indice de refraccién del dieléctrico ng es
mayor que el del metal nn (especialmente en los

metales nuevos) en el campo visible. Para el oro nn=
0.608 a 516.6 nm, ny=0.306 a 563.6 nm.

Por tanto, si n¢> nm para estas longitudes de onda, el
valor maximo para 0, es de 90° y el angulo incidente
se ve limitado. Mas alla del angulo limitante, la onda
no puede propagarse en el metal, en este caso, el
angulo incidente limitante es conocido como angulo
critico O el cual esta dado por:

n
senf, = n—m
d

(&)

Una onda con un angulo de incidencia mayor a la
limitante tiene mayor momento a lo largo de la
superficie que pueda ser soportado por el metal. Para
la onda polarizada incidente en la interface, el campo
eléctrico oscilante causara cargas superficiales en la
interface entre el metal y el dieléctrico y las cargas
superficiales bajo una oscilacion colectiva. A pesar de
que la onda es totalmente reflejada en la interface,
habra cargas que tienen campos de radiacion asociados
que penetran en el metal. Estas se encuentran en
decaida espacialmente (campos evanescentes) en
direccion de la normal de la interface. En el dngulo
critico la longitud de decremento es infinita, pero ésta
cae rapidamente en el orden en que la longitud de onda
de la luz cuando el angulo de incidencia crece. En estos
casos, los campos evanescentes para la onda incidente
bajo el angulo critico son Utiles para radiacion de
acoplamiento de SPPs [23].

Partiendo de las ecuaciones de campo
electromagnético de Maxwell la relacion de la
dispersion de SPP puede expresarse como:

_ €dEm

kSpp - k‘;£d+sm

La curva de dispersién para el SPP no exhibe un
comportamiento lineal. EI momento #k,, de la onda

®)
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SPP es mayor que la de la luz en un foton en espacio
libre (k) para la misma frecuencia, lo que resulta en
un desajuste de momento entre la luz y el PPS. Dicha
diferencia debera superarse mediante el acoplamiento
de lo modos de luz y SPP en la interface cuando:

(4)

Las cargas superficiales pueden generar oscilacion
colectiva y los PPSs pueden excitarse. Como alcance
del presente proyecto se pretende establecer una
relacién entre una variacion de temperatura y su

gqten =0

2. Metodologia

En décadas recientes ha habido un interés creciente en
la fabricacion de sensores compactos basados en
resonancia de plasmones. Debido a su alta sensibilidad
a pequefios cambios en el indice de refraccion y
propiedades de materiales, estos dispositivos tienen un
gran potencial en diversas areas de la ingenieria,
particularmente en arreglos llamados “lab-on-a-chip”.
En el presente trabajo se utiliza una configuracién
basada en el método de la rejilla metalica de difraccion
que muestra el efecto de resonancia de plasmones para
angulos de difraccion mayores a 90° configuracion
muy practica y conveniente para la realizacion de las
mediciones de los cambios en la intensidad de la sefial
luminosa. Con una ventaja adicional, al fijar el angulo
de resonancia y variar el &ngulo de polarizacién en un
arreglo de montura cdnica, el dispositivo ofrece un
mayor control, y es aln mas compacto que la
configuracion basada en la variacion azimutal del
angulo de resonancia.

El método consiste en una rejilla de difraccion de oro
como inductor de plasmones polaritones superficiales,
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subsecuente repercusion en el fenémeno de resonancia
plasmonica. Para el logro de lo anterior se propone
como método de estudio una investigacion
experimental en donde la variable de tratamiento serd
la temperatura.

Como hipotesis se plantea que una variacion de
temperatura en el fendmeno de resonancia plasmoénica
conlleva un cambio en el angulo de resonancia
resultante. De comprobarse lo anteriormente citado el
fendmeno en estudio abrira la pauta para el desarrollo
de sensores de temperatura con caracteristicas
prometedoras basados en nanotecnologia.

la cual se encuentra encapsulada por una capa de vidrio
como material dieléctrico.

El curso de la investigacion ha resultado en el disefio
de un experimento basado en la resonancia de
plasmones con una sefial de luz con polarizacion p. El
prototipo para mediciones incorpora un sistema de
polarizadores lineales que permite la variacion del
angulo entre sus ejes de transmision Optica. De tal
forma que, en esta fase experimental, se mide la sefial
de luz en el orden de difraccion ** fijando el angulo de
incidencia en el valor del angulo resonante. Se mide la
sefial difractada. Al variar el angulo de
posicionamiento del polarizador la luz del diodo laser
cambia su intensidad, obteniéndose un maximo y
minimo de sefial. Por tanto, el experimento consistié
en realizar un barrido del angulo de posicion del
polarizador toméndose lecturas de los haces
difractados por la rejilla, los cuales fueron detectados
por un fotorresistor.
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Figura 1. Esquema de trabajo del polarizador lineal.

3. Resultados

De acuerdo con el objetivo planteado se presentaron
limitaciones para realizar el estudio del efecto de la
temperatura sobre la rejilla de oro. Por tanto, fue
necesario replantear el experimento enfocado en la
variacion del sistema de polarizadores lineales.

En el experimento practicado se realizd una serie de
mediciones del haz difractado por la rejilla metalica

con base a un barrido del angulo de posicionamiento
entre los ejes de transmision del sistema de
polarizadores lineales. En la figura 2 se muestran los
valores de la intensidad del haz difractado obtenidos
del experimento.

Loo

Medicion del angulo rescnante fendémeno plasmon polaritén de superficie
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Figura 2. Gréfica de los valores de intensidad empleando una variacién en posicién del polarizador. Los datos

obtenidos se encuentran normalizados.
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De acuerdo con los resultados normalizados obtenidos
en la figura 2, se observa que la curva en color rojo
presenta un minimo de intensidad, el cual fue ajustado
a un angulo fijo equivalente a 15.75°, el cual se obtuvo
como resultado en anteriores experimentos. La grafica
muestra una buena aproximacion de la curva
caracteristica del fenémeno de resonancia de

En la figura 3 se observa la comparativa entre el
método propuesto en el presente trabajo, con relacion
a los resultados en los que se busco el angulo resonante

Revista de Ciencias Tecnoldgicas (RECIT). Volumen 2 (3): 98-105.

plasmones. Lo cual conduce a concluir que es posible
caracterizar el fendbmeno de resonancia plasmonica
mediante una variacion de los ejes de transmision de
los polarizadores lineales del prototipo, empleando el
método de acoplamiento de la rejilla de difraccién.

mediante una variacién del angulo de incidencia en la
rejilla.

l1.z0

Medicién del angulo resonante fendmeno plasmén polaritén de superficie
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Figura 3. Grafica comparativa del fenémeno de resonancia con variacion del angulo incidente en color azul y en
rojo la curva de valores de intensidad de luz para el experimento donde se fija el angulo resonante y se modula el
angulo entre los ejes de transmisién del sistema de polarizadores lineales.

En la figura 3 se realiza una comparativa de los dos
experimentos llevados a cabo en donde, la curva en
color azul representa el 4ngulo resonante al variar el
angulo incidente del haz de luz del diodo l&ser, cuyo
valor experimental se encontrd cercano a los 15.75°.

En el segundo experimento, representado por la curva
en color rojo, se trabajo con la variacion del angulo
formado entre los ejes de transmision del sistema de

102

polarizadores. En la figura 3, se distingue que las
curvas obtenidas muestran claramente el fendmeno de
resonancia  plasmonica, asimismo que la
correspondencia entre ambas curvas es muestra
similitudes entre si.

Se llevd a cabo una simulacion del efecto de
resonancia de plasmoén polariton, en el cual se puede
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apreciar un angulo resonante igual a 16° lo cual se
puede constatar en la figura 4.
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Figura 4. Gréfica obtenida de simulacion del fenémeno de plasmon polaritén de superficie por Leiva Casemiro

Oliveira.

La simulacién realizada considera un amplio rango de
angulo incidente que va desde los 10 a 90°. En la
grafica de la figura 4 se puede reconocer el patrén que
sigue la curva simulada y el cual se asemeja a los
resultados obtenidos mostrados en las figuras 2-3 para
el rango entre 13.2° a 18.2°. El resultado procedente
del experimento efectuado data de un &ngulo resonante
equivalente a 15.75° existiendo una variacion de 0.25°

4. Conclusiones

Como se pudo comprobar en el experimento es posible
observar el fenémeno de resonancia del plasmon
polaritdbn de superficie fijando el éangulo de
incidencia 8,., y midiendo la variacion de la intensidad
del haz difractado controlando el &ngulo entre los ejes
de transmisién del sistema de polarizadores lineales.
Con el fin de efectuar lo anterior, fue necesario
cambiar la metodologia basando la medicion del
angulo formado entre dos polarizadores lineales a
diferencia del angulo azimutal formado en la rejilla de

con respecto a la simulacién. Lo anterior, indica que la
metodologia implementada en el presente trabajo, asi
como aquella empleada en anteriores experimentos
permite caracterizar el fendmeno de resonancia de
plasmones superficiales.

oro. Se efectud dicho cambio, debido a las limitaciones
encontradas para observar el efecto de la variacion de
la rejilla directamente dado a que no fue posible
apreciarlo.

La aportacion desarrollada del presente trabajo
consiste en la variante de la metodologia, la cual
emplea un sistema de polarizadores lineales sobre los
cuales se ejerce un cambio del &ngulo entre si, dando
como resultado la curva caracteristica del fenémeno de
resonancia de plasmones superficiales obtenida en
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anteriores estudios haciendo uso de una técnica
diferente a la propuesta.
Los resultados derivados de los experimentos
efectuados representan un avance en la metodologia
para el desarrollo de un sensor de temperatura con alta
sensibilidad y precision.
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Resumen. - La acumulacion de plomo en el ambiente es una causa de problemas de salud en humanos. La
dosis letal media reportada en mg/kg para Pb, Pb (NO3), y PbO es de 400, 2250 y 2000, respectivamente.
Debido a la alta toxicidad del plomo metalico con respecto al nitrato de plomo se ha desarrollado una
metodologia para transformar el plomo residual a nitrato de plomo, cuya toxicidad es cinco veces menor que
el plomo metalico. Por otra parte, el nitrato de plomo puede ser precursor para la sintesis de materiales con
potencial aplicacién industrial. La sintesis del Pb (NOs). se realiza mezclando el plomo metélico residual y
acido nitrico 15.7 molar en una proporcion de reactivos [1:4]. Posteriormente, la mezcla se somete a agitacion
magnética hasta disolver el plomo y formar un precipitado blanco, se seca a 110 °C durante 1 h obteniendo un
rendimiento experimental del 99 %. El material sintetizado se caracteriza por difraccion de rayos—X,
microscopia electronica de barrido y espectroscopia por dispersién de energia. Asi mismo, esta metodologia
tiene un impacto favorable en los ecosistemas, ya que la contaminacién por plomo se vera disminuida.

Palabras clave: Plomo residual toxico; Sintesis quimica; Producto nitrato de plomo.

Abstract. - The accumulation of lead in the environment is a cause of health problems in humans. The mean
lethal dose reported in mg/kg for Pb, Pb(NOs). and PbO is 400, 2250 and 2000, respectively. Due to the high
toxicity of metallic lead with respect to lead nitrate, a methodology has been developed to transform residual
lead into lead nitrate, whose toxicity is five times lower than metallic lead. On the other hand, lead nitrate can
be a precursor for the synthesis of materials with potential industrial application. The synthesis of Pb(NO3); is
carried out by mixing the residual metallic lead and 15.7 molar nitric acid in a proportion of reagents [1:4].
Subsequently, the mixture is subjected to magnetic stirring to dissolve the lead and form a white precipitate,
dried at 110 ° C for 1 h obtaining an experimental yield of 99 %. The synthesized material is characterized by
X-ray diffraction, scanning electron microscopy and energy dispersion spectroscopy. Likewise, this
methodology has a favorable impact on ecosystems, since lead contamination will be diminished.

Keywords: Toxic residual lead; Chemical synthesis; Lead nitrate product.
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1. Introduccion

El plomo tiene muchas aplicaciones
industriales [1] debido a sus propiedades
como alta densidad (11.34 g cm™), bajo
punto de fusion (327.4 °C), alto punto de
ebullicién (1740 °C), alta maleabilidad,
ductibilidad, solubilidad, resistente a la
corrosion y reactividad quimica. Los
compuestos de plomo son de interés en
pinturas, pigmentos y fabricacion de vidrio
oOptico, su uso principal es en baterias de
almacenamiento de energia, mezclado con
antimonio del 9.0 al 12 % [2]. La produccion
mundial de Pb es de 4.7 x 10° t/afio, donde el
90 % esta contenido en las baterias &cidas de
plomo [3]. La acumulacion de plomo en el
medio ambiente es una causa de problemas
de salud debido a su alta toxicidad [4], las
fuentes principales son la combustion de
gasolina [5], industria minera [6], pinturas y
grifos de agua [7]. Generalmente el plomo
suele acumularse en alimentos, agua, aire y
suelo [8]. Sus efectos toxicos en los humanos
son devastadores; alterando la salud de los
neonatos y nifios [9] y [10], problemas
cardiovasculares [11], saturnismo [12],
anemia [13], disminucion de la capacidad
cognitiva [14], dafio al sistema renal y
nervioso [15, 16]. Ademas, se ha reportado
que pudo haber sido una de las posibles
causas del declive del Imperio Romano
debido a su ingesta [17]. Por su alta toxicidad
algunas agencias federales de Estados
Unidos como la Administracion de
Seguridad y Salud Ocupacional (OSHA),
Agencia de Proteccion Ambiental (EPA),
Centros para el Control y Prevenciéon de
Enfermedades (CDC) y Comision de
Seguridad del Producto para el Consumidor
(CPSP) han emitido estandares [18] para
establecer valores estandar en diferentes
fuentes (ver tabla 1). La dosis letal (LDso)
expresada en mg/kg reportados para Pb, Pb
(NO3)2 y PbO es de 400, 2250 y 2000,
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respectivamente [19], [20] y [21]. EI plomo
metalico es cinco veces mas toxico que el
nitrato de plomo, es por eso que en este
trabajo se propone una metodologia sencilla
y viable para la obtencién de Pb (NOs).. El
objetivo principal de este trabajo es sintetizar
Pb (NOz3). a partir de Pb residual, asimismo,
analizar el material por difraccion de rayos X
(XRD), microscopia electrénica de barrido
(SEM) y espectroscopia de dispersion de
energia (EDS).

Tabla 1. Valores estandares establecidos para el
plomo por algunas organizaciones en los Estados
Unidos de América.

Agencia Fuente Valor
OSHA o 30a50
[18] Aire libre g/
EPA Aire en 5
[18]  habitacion 2 HI/M
[%) (i] Sangre 5 ug/dL
C[Eg]P Pinturas 90 ppm
EPA Piso

[18,22]  residencial 400 ppm
[1Eg Al] Agua potable 15 pg/dL
[1|§3D?2] Comida 0.5 pg/dL

2.  Metodologia
2.1 Sintesis del nitrato de plomo

El nitrato de plomo se obtuvo a partir de
plomo residual y acido nitrico 15.7 M
(Aldrich 225711) en una proporcion [1:4] de
los reactivos, en ese orden. La mezcla de
reactivos se afiadié a un matraz Erlenmeyer
con agitacion magnética hasta que se disolvio
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el plomo y precipité un sélido blanco. El
producto se secd a 110 ° C durante 1 h.

2.2 Caracterizacion del material

El patron por XRD de los materiales se
obtuvo en un difractdmetro de rayos—X para
polvos Phillips, modelo X'pert MPD, con una
fuente de radiacion de la linea CuKa de A =
0.15406 nm. El voltaje y la corriente de
operacion a 40 kV y 40 mA. La muestra en
polvo se dispersd en un soporte de SiO>
insertado en el difractometro manteniendo
una posicion fija, mientras que el detector y
la fuente de rayos—X se movieron desde de
10° a 80°, con una velocidad de 0.03 °/s. La
composicion elemental y la estructura
morfologica del material se analiz6 en un
microscopio electronico JEOL modelo JSM—
5300. La muestra se monto en una cinta de
carbon en un soporte de muestra cilindrico de
10 mm de diametro y 10 mm de altura. El
soporte de la muestra y su contenido se
introdujeron en la camara de vacio donde se
llevo a cabo el anlisis.

Por otra parte, el tamafio promedio de cristal
de los materiales sintetizados fue calculado
usando la ecuacion de Scherrer [23] y [24]:

_ Kka
- B cosB

1)

donde D es el tamafio promedio de cristal, A
es la longitud de onda de la linea Cu Ka
(1.5406 A), B es el ancho medio de la
intensidad maxima (FWHM) y 0 es el angulo
de difraccion de Bragg (en radianes). En la
Tabla 2 se muestra el tamafio de cristal y el
tamafio de particula de los materiales
sintetizados.
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3. Resultados
3.1. Andlisis por difraccion de rayos—X

En la Fig. 1 se observa los patrones de
difraccion que corresponden al plomo
residual utilizado como precursor y al nitrato
de plomo sintetizado en este trabajo, asi
como sus respectivas referencias JCPDS No.
65-2873 y 36-1462 [25].

m

4 Pb

L 20
SR— YT
L 222

k 400

Pb: 65-2873 ‘ |

Intensidad (unid. arb.)
1

Pb(NO,),: 36-1462

| 1 |I .
T T 1
60 70

‘| M o
) L N A L
10 20 30 40 50

80

20 (grados)

Figura 1. Patrones de XRD del plomo metélico usado
como precursor en la sintesis y del nitrato de plomo
sintetizado, ambos con sus tarjetas de referencia
JCPDS No. 65-2873 y JCPDS No 36-1462

respectivamente.

Los picos localizados en los grados de 26 a
31.33,36.31,52.24, 62.17, 65.33 y 76.98 son
asignados a los planos (111), (200), (210),
(211), (220), (311) y (222) de plomo por su
semejanza con la referencia JCPDS No.65-
2873 [25]. Por su parte, el patron de
difraccion que corresponde al nitrato de
plomo sintetizado presenta sefales en 20 a
(19.56, 22.64, 25.35, 27.84, 32.23, 37.95,
39.79, 46.22, 50.61, 52.06, 57.44, 61.24,
67.35, 70.90, 72.28, 76.67 y 79.96)° que, por
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su semejanza con la referencia JCPDS
No0.36-1462 [25], se pueden atribuir a los
planos (111), (200), (210), (211), (220),
(311), (222), (400), (311), (420), (422),
(511), (440), (531), (500), (620) y (533) de
Pb(NO3): cristalino. El tamafio de cristal de
los materiales se calculé a partir de la sefial
en el plano (111) en los patrones por XRD,
utilizando la ecuacién de Scherrer [23] y
[24].

Tabla 2. Tamafios de cristal (D) y de particula (P) del
Pb utilizado como precursor y nitrato de plomo
sintetizado en la reaccion. Donde T: temperatura de
reaccion, o: desviacion estandar, L: largo y W: ancho.

Fase oc nm
L (o) W (+ o)
Pb 25 1125 Superficie laminar
Pb(NO;); 100 702 30(28) 20
32 ' ' (3.4)
3.2 Micrografias por SEM

En las Fig. 2 y 3 se muestran las micrografias
por SEM del material utilizado como
precursor y del material sintetizado en la
parte experimental. En la Fig. 2 se observa
una superficie rugosa laminar que
corresponde al plomo metélico que se utilizé
para la sintesis quimica del nitrato de plomo.
En la Fig. 3 se observan particulas
semiesféricas con un tamafio promedio de 35
um de largo x 29 um de ancho.
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Figura 2. Micrografia por SEM de Pb metélico
utilizado como precursor en la sintesis

Figura 3. Micrografia por SEM del Pb (NOs),
sintetizado a partir del plomo metélico.

3.3. Analisis por EDS

En la Fig.4 se presentan los espectros por
EDS del plomo utilizado como precursor y
de Pb (NO3): sintetizado. En el espectro que
corresponde a Pb, Gnicamente se aprecian las
sefiales reportadas [26] para las transiciones
en la linea M de plomo (Pb); M: a 1.85 keV
y My a2.37 keV. En el espectro de Pb (NOs):
ademads de observarse las  sefiales
correspondientes a Pb, también se observa la
senal a 0.52 keV de la transicion Ma del
oxigeno (O).
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Figura 4. Espectros por EDS del plomo metélico
utilizado como precursor y el nitrato de plomo
sintetizado.
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4, Conclusiones

Se confirmo por XRD la sintesis del nitrato
de plomo utilizando plomo residual como
material de partida. Este método se
recomienda para la sintesis PbNO3 porque es
un proceso barato, facil de realizar, producto
de alta pureza y un rendimiento del 99 %.
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Resumen. - Los aceros inoxidables austeniticos AISI 316L son muy comunes en la industria. Grandes
cantidades de este material se desechan como chatarra y pueden utilizarse posteriormente como material
reciclado para la colada. En ambientes marinos (altamente corrosivos), este tipo de acero presenta
corrosion intragranular, especificamente en una de sus fases, en la ferrita, por lo que se prefiere
mantenerla en la menor proporcién posible (<1%), pero normalmente se encuentra alrededor del 12%.
Si se requiere que una pieza de fundicion de acero AISI 316L transporte un fluido presurizado, debe
realizarse de acuerdo con las consideraciones descritas en la norma ASTM A351. En este trabajo, se
encontrd que el acero CF3M tiene mayor solicitud en términos de proporciones quimicas elementales de
sus componentes. Por lo tanto, se utilizaron los diagramas de Schaeffler y Schoefer para reducir el
contenido de "ferrita equivalente" en al menos el 90%, haciendo ajustes en la fundicion modificando los
porcentajes de Niy Cr.

Palabras clave: Aceros Inoxidables Austeniticos; Ferrita; Diagrama de Schaeffer; Diagrama de Schoefer.

Abstract. - AISI 316L austenitic stainless steels are very common in the industry. Large amounts of this
material are discarded as a chisel and can subsequently be used as recycled material for casting. In
marine environments (highly corrosive), this type of steel presents intragranular corrosion, specifically
in one of its phases, in the ferrite, so it is preferred to keep it at the lowest possible proportion (<1%), but
usually it is found around the 12% of it. If a casting is required to transport a pressurized fluid from AISI
316L steel, it should be performed according to considerations described in ASTM A351 Standard. We
find that CF3M steel is the most similar in terms of elemental chemical proportions of its components.
Therefore, the Schaeffler and Schoefer diagrams were used to reduce the content of "equivalent ferrite"
by at least 90%, making adjustments in the casting by modifying the Ni and Cr percentages.

Keywords: Austenitic Stainless Steels; Ferrite; Schaeffler Diagram; Schoefer Diagram.
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1. Introduccién

Cuando es necesario proveer de buena proteccion
a la corrosiéon intragranular, con un buen
comportamiento mecanico en piezas de aceros
inoxidables austeniticas sujetas a ambientes
altamente corrosivos, como lo es el marino, se
requiere tener especial cuidado de la composicion
quimica, asi como de la tasa de enfriamiento
durante la solidificacién [1], por lo que podemos
obtener aceros austeniticos con baja presencia de
la fase delta ferrita, en el orden de 1 % o menor, lo
cual representa un valor muy bajo, considerando
que estas aleaciones contienen alrededor del 10 %
de esta fase dafiina [2]. Esto es posible en una
aleacion de acero inoxidable austenitico
procesado 316L [3-4] o en su similar de fundicion,
el acero CF3M [5] teniendo cuidado, como se
menciond antes, en la tasa de enfriamiento y
controlando la relacion entre el cromo y el niquel
equivalente, los cuales promueven la formacion
de la fase ferritica. Utilizando los Diagramas de
Schaeffler [6] y Schoefer [7], podemos
correlacionar esta interaccién para predecir la
formacion de la fase delta ferrita. Adicionalmente,
se compara los valores de ferrita calculados con
los que se proponen en una aleacion, que,
finalmente, se obtiene fisicamente para corroborar

aleacion CF3M, que es la aleacion de fundicion
equivalente al 316L. Tomando en cuenta la
composicién de ambas aleaciones, segin sus
respectivas normas, se estimo el contenido de
ferrita, de acuerdo a la metodologia en su
obtencion mediante los Diagramas de Schaeffler y
Schoefer. Se calcularon los valores tedricos de
propiedades mecanicas en aleaciones hipotéticas y
se obtuvieron los valores reales de una muestra

. . . E 32 -
tanto la fase ferrita obtenida como las propiedades 20 | ‘ ' o
mecanicas que determinaran el comportamiento 324 A-austenita ‘-’\g i
para su aplicacion en especifico. o SloS
20 | =
8 16 | O\ A Ap— 52|
2. Metodologia > slo
<12 |- —
-, . - ., P . 0/00
Se realiz6 una investigacion documental sobre el £ 8 |- M-martensita (@i =
acero inoxidable austenitico 316L, y sobre la g o &)( F+M-__ A-ferrita |
o | n | L |
s
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propuesta. Se corroboraron los datos obtenidos
mediante Espectrometria de Chispa y Microscopia
Optica.

2.1.Estimacion del contenido de Ferrita
Equivalente de acuerdo a Schaeffler.

Para la estimacion de la Ferrita Equivalente, se
obtienen los valores de Cr equivalente (Creq) y de
Ni equivalente (Nieq), mediante las siguientes
ecuaciones:

Nieg = % Ni + 30 (% C) + 0.5 (% Mn) @)
Creq = % Cr + % Mo + 1.5 (% Si) + 0.5 (% Nb) (2)

Notese que los valores obtenidos dependeran de
las concentraciones de otros elementos quimicos,
tales como el C y/o el Mo.

Una vez estimados ambos valores, se ubican en el
“diagrama de Schaeffler” y se observa en qué
recta diagonal se localiza el punto de interseccion,
el cual representa la prediccion del % aproximado
de la(s) Fase(s) en la aleacion.

0 4 8 12 16 20 24 28 32 36
Cr equivalente (% Cr + % Mo + 1.5 %Si +0.5 % Nb)

40

Figura 1. Diagrama Schaeffler empirico de prediccion de fases en
el acero de acuerdo a las concentraciones de Cr, Mo, Si, Nb, Ni, C
y Mn.

La importancia de dicho diagrama reside en el
hecho de que podemos ubicar la Ferrita o.
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2.2.Estimacién del contenido de Ferrita

Equivalente de acuerdo a Schoefer.

Schoefer propone una manera similar a la
metodologia llevada a cabo en la estimacion de la
Ferrita Equivalente propuesta por Schaeffler, en
este caso, el factor Creg/Nieq se obtiene mediante
las siguientes ecuaciones:

Nieq = %Ni + 30 (%C) + 0.5 (%Mn) + 26 (%N-0.02) + 2.7 (3)

Creq = %Cr + 1.4 (%Mo) +1.5 (%Si) + %Cb - 4.99 @)

Una vez estimados ambos valores, se realiza la
operacion aritmética para obtener el factor
Creqg/Nieq, el cual se ubica directamente en el
“diagrama de Schoefer” y se observa
horizontalmente el punto donde corta la curva, la
cual representa especificamente la prediccién del
% aproximado de la fase Ferrita (volumen de
ferrita).

2.3.Estimacién del contenido de Ferrita
Equivalente de los aceros CF3M y 316L.

En la Tabla 1 se muestra tanto los porcentajes
elementales como el calculo de los % de Ferrita de
los aceros austeniticos CF3M y 316L, de acuerdo
a los rangos porcentuales de los elementos
quimicos que pueden variarse.
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Figura 2. Diagrama Schoefer empirico de prediccion de fases en
el acero de acuerdo a las concentraciones de Cr, Mo, Si, Nb, Ni, C,
Mny N.

En ella se observa que los valores son mayores
para los aceros CF3M que en los del acero 316L.
Con base al diagrama de Schoefer se estim6 que
para obtener los valores de ferrita inferiores al 0.6
%, la relacion Creg/Nieq debe de ser
preferentemente igual o menor a 0.9.
Considerando un valor promedio en los elementos
quimicos del CF3M que pueden variarse, la
relacion Creg/Nieq es del orden de 1.208, lo cual
representa un 11 % Ferrita. Para disminuir la
relacion Creq/Nieq es necesario disminuir los
contenidos de los elementos Cr, Mo y Si y
aumentar los contenidos de los elementos C, Ni y
Mn.

Como parte de la estrategia de mantener los
porcentajes de Ferrita bajos, se predice que las
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propiedades mecanicas de dichas aleaciones
deben de mejorarse, por lo tanto, en la literatura
existen diversas ecuaciones para predecir las

3. Resultados

Se propuso la siguiente composicion para la

propiedades mecanicas en funcion de la  geacign de acero austenitico: C=0.03, Si=0.6,
composicion, entre ellas se encuentran las Mn=15, Cr=17, Ni=13 y Mo=2.0. Con esta
siguientes: ’ :

Geed (0.2%) = 120 + 2Mn + 2Cr + 14Mo + (6.15-

composicion larelacion Creg/Nieq calculada es de
0.90, con lo cual se obtiene de 1.0-20 %
aproximado de ferrita segin el diagrama de

(0.054%Ferrita)) %Ferrita. (5) .
Schoefer. Considerando que generalmente las
omsx = 470 +14Mo + 1.5%Ferrita (6) cuantificaciones de ferrita son menores a los
) valores predichos por los diagramas de Shaeffler
Gced = 15.4 (4.4 +23C + 1.3Si + 0.24Cr + 0.94Mo + 0.16%

Ferrita) )
omax = 15.4 (29 + 35C + 2.4Si +0.11Ni + 1.2Mo +0.14%
Ferrita) (8)

oced = Esfuerzo cedencia
omax = Esfuerzo méaximo

Tomando en cuenta las ecuaciones anteriores y los
datos de las composiciones quimicas de la Tabla 1
junto con la composicion quimica de la propuesta
hecha, se realizd el calculo del esfuerzo méximoy
el esfuerzo de cedencia de las aleaciones CF3M,
316L. Los resultados se presentan en la Tabla 2.

Se procedié a realizar una fundiciéon con la
composicién propuesta para corroborar los datos
mediante ensayos en una Maquina Universal de
Ensayos de Tensién Shimadzu AG-X 100 kN.

Se realiz0 la caracterizacion microestructural de la
aleacion propuesta, y se compard con una muestra
de un acero comercial CF3M. Las muestras de
ambas piezas fueron preparadas
metalograficamente con etapas de desbaste con
lijas de SiC y pulido con pastas de diamante de 3
y 1 mm. Posteriormente fueron atacadas con el
reactivo Murakami (10g KsFe (CN)s, 7 g de
NaOH, 100 ml agua destilada) durante 3 minutos
y se obtuvieron sus respectivas metalografias en
un microscopio optico Nikon Eclipse MA-100.
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y Schoefer, se pensé que esta propuesta seria la
adecuada.

Respecto a las propiedades mecanicas, de la Tabla
2 se observa que en la aleacion propuesta presenta
valores de oced (calculados por las ecuaciones)
menores a los que deben obtenerse, de acuerdo a
la norma, sin embargo, el omax calculado por
ambas ecuaciones es mayor al especificado por la
norma.

Se procedi6 a la obtencidn de la muestra mediante
el proceso de fundicion en un horno de induccion,
buscando obtener los porcentajes antes
mencionados. La Tabla 3 presenta la composicion
final obtenida en una probeta, los porcentajes se
obtuvieron del analisis en un Espectrémetro de
chispa Spectrolab. Posteriormente, se calcularon
sus propiedades mecanicas, las cuales también se
incorporan en la Tabla 2.

Las micrografias obtenidas a 100X en las Figura 3
y 4, muestran que la microestructura esta formada
por una matriz de austenita (area blanca) con islas
de ferrita (fases color café) y carburos finos
dispersos homogéneamente en la matriz (puntos
negros). La cantidad de ferrita fue mucho menor
en el acero modificado en comparacion con el
acero CF3M convencional, como se puede
observar ambas imagenes.
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Figura 3. I\)Iicfogréﬁa de muestra de acero comercial CF3M.
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Figura 4. Micrografia de Acero Propuesto con menor contenido de
Fase Ferrita.

Se realizd una cuantificacion del contenido de
ferrita en ambas microestructuras utilizando el
método descrito en la norma ASTM E562-08. Se
utiliz6 una malla cuadriculada con 100 puntos. El
arreglo utilizado fue de 10 campos por linea y se
usaron 3 lineas (30 campos). El espaciamiento fue
de 2mm en la direccion horizontal y de 5mm en la
direccion vertical. Una vez obtenidos los datos se
procedio a realizar la cuantificacion de la cantidad
de ferrita utilizando las ecuaciones descritas en
dicha norma. Los resultados se presentan en la
Tabla 4.

3.1.Tablas

AWV

Tabla 1. Composicién quimica y calculo de ferrita para el acefo =
316L y su equivalente CF3M.

% Elemental 316L CF3M
(ASTM A213) (ASTM)
% C 0.035 0.03
% Si 1.0 15
% Mn 2.0 15
% Cr 16-18.5 17-21
% Ni 10-14 9-13
% Mo 2-3 2-3
%S 0.03 0.04
% P 0.045 0.04
% Ferrita (Shaeffler) 5-8 12-18
% Ferrita (Shoefer) 67 10-16

Tabla 2. Esfuerzos de cedencia y maximo en funcion de la
composicion quimica para el acero 316L y su equivalente CF3M.

Aleacion Gced Gced O max O max
(ec.5) (ec.7)  (ec.6) (ec. 8)
[MPa] [MPa] [MPa] [MPa]

316L Mayor a 205 Mayor a 485
CF3M Mayor a 205 Mayor a 485
Aleacion
PROPUESTA 1941 1859 500.25 547.16
(Empirico)
Aleacion
PROPUESTA 318.5 531
(Real)

Tabla 3. Porcentajes de Elementos Quimicos en Fundicion de
Aleacion Propuesta

Elemento Quimico %

C 0.0198

Si 0.568
Mn 1.4

Cr 17.42
Mo 2.01

Ni 12.67

P 0.015

S 0.0019
Creqg/Nieq 0.96

%Ferrita Estimada 3

Tabla 4. Resultados de la cuantificacion de ferrita para la aleacion
CF3M con composicién convencional y la aleacion propuesta

Aleacion Volumen de ferrita % de
estimado (intervalo de precision
confianza 95%) relativa
CF3MConvencional 12.783 £0.948 7.412
Aleacion Propuesta 0.317 £ 0.218 68.774
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4. Conclusiones

La modificacion de la composicion quimica
propuesta para el acero CF3M (C=0.03, Si=0.6,
Mn=1.5, Cr=17, Ni=13 y Mo0=2.0), cumple con
los requerimientos de la norma ASTM para este
tipo de acero y permite obtener microestructuras
con un contenido de ferrita menor a 0.5%. La
modificacion de la composicion propuesta
permite obtener propiedades mecanicas iguales o
superiores a las especificadas por lanorma ASTM
correspondiente a piezas de fundicion.
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Resumen. - EI ADN ha presentado a través de experimentos una gran variabilidad en términos de
sus caracteristicas electronicas. Han demostrado que puede adquirir el comportamiento de un
conductor, semiconductor o aislante, lo que lo convierte en un buen candidato para replicar en
dispositivos electronicos a escala mesoscépica. En el presente trabajo, el coeficiente de transmision
cuantica se calcula para cadenas de ADN de varias longitudes con el uso del procedimiento de
diezmado y renormalizacion, dentro de la aproximacién de union estrecha y la teoria de dispersion
de Lippmann-Schwinger. Se obtuvieron perfiles de transmision de energia, lo que ayud6 a inferir las
propiedades de transporte electronico del sistema. Ademas, también se calculé la relacidn corriente-
voltaje para una cadena de 30 pares, y se comparé con los resultados experimentales de Porath et al.
Los resultados muestran las caracteristicas de los semiconductores de la molécula, y un parecido con
el trabajo de Porath, mostrando la calidad del procedimiento y el modelo utilizado.

Palabras clave: ADN; Transporte electrénico; Corriente eléctrica; Transmitancia.

Abstract. - DNA have presented through experiments great variability in terms of its electronic
characteristics. They have shown that it can acquire the behavior of a conductor, semiconductor or
insulator, making it a good candidate for replicating at the mesoscopic scale electronic devices. In
the present work, the quantum transmission coefficient is calculated for DNA chains of various lengths
with the use of the decimation and renormalization procedure, within the tight binding approximation
and the Lippmann-Schwinger scattering theory. Transmission-Energy profiles were obtained, which
helped to infer electronic transport properties of the system, Additionally, the current-voltage relation
for a 30-pairs chain was calculated as well, and compared with the experimental results of Porath et
al. Results show the semiconductor characteristics of the molecule, and a resemblance with the work
of Porath, showing the quality of the procedure and the model utilized.

Keywords: DNA, Electronic transport; Electrical current; Transmittance.
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1. Introduccién

Deoxyribonucleic acid (DNA) is well known for
being the molecule where life is codified.
Advances in nanotechnology have opened
opportunities to study more about the molecule in
another context: as an electric component. Recent
experiments have shown that DNA can emulate
electronic components (conductor,
semiconductor, insulator, etc.) at the mesoscopic
scale, depending on the conditions the experiment
and environment [1]; taking into account that the
transport occurs in a monomodal way at the
central chain of nitrogenous pair bases [2], making
it a great candidate for molecular electronics.

DNA also provides complexity in its structure. To
calculate electronic transport, we have simplified
the problem by describing the system through
effective parameters by the means of the Green
Function technique [3] for the renormalization of
it, with a model that will carry its electronic
characteristics. We focus on finding the relation
between the transmittance T—i.e., the amount of
ingoing charge versus the outgoing, and the
induced energy E, to obtain T(E) profiles. These
profiles will help us to infer the electronic
properties of the system. Additionally, we have

optimal energy intervals where transmittance

on a model that could interpret the behavior of the
transport in the intern and outer column (of
nitrogenous base pairs and sugar phosphates,
respectively). The fishbone model (Figure 1),
previously utilized [5], was chosen for this.

Here 011,47 represents the base pair atomic sites of

the intern column, meanwhile oy, 3. o the sugar
atomic energy sites of the outer. On the other
hand, g;; is the bond energy from the site i to the
site j, taking into account the tight binding
approximation to first neighbors. Terminals 1 and
2 are molecular, widely used in experiments [6].
From this the renormalization equations of the
system can be obtained, with aid of the Lippmann-
Schwinger equation transmittance T is calculated,
that will yield T(E) profiles, where electronic
properties of the system can be identified, and
later used to calculate current through it and
compare with the experiment of Porath [4]. Porath
et al measured current through a 10.4nm long,
double-stranded poly(G)-poly(C) DNA molecule,
which is about 30 base pairs; specific base pairs
were not taken into account, just atomic energy
sites.

(02\)

- - - B12 é78
calculated deformations in the system given an Terminal /al N B, AN By a' | Torminal
external factor, with the purpose of locating \,I',B 4 ~ |"Bf’ \ |’B~

keeps its maximum value, if the system is strained.

To see the effectiveness of the theoretical analysis,
we also calculated the I-V curve and compared it
with the experimental results of Porath et al [4],
where they measured electrical current through
DNA wires.

2. Methodology

For the purpose of simplifying the molecule and
to obtain an analytical result—based on [3], we
made use of the decimation and renormalization
procedure within the tight binding approximation,

119
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Figure 1. DNA’s fishbone model

2.1.Renormalization procedure

We start with the Greenian matrix (Gmn) version
of the discretized Schrddinger equation, which
takes the form:

(E — am)Gmn = Omn + 2k Bk Gien (1)

where E is the energy, a,,(Bmx) are the atomic
energy site m (bond energy from site m to site k),
Omn 1S the Kronecker delta, and G,the Green
function given the points k, n. The problem is
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solved in parts; first the particular equation for a
base pair and its respective sugars, and then the
junction of renormalized sites to form effective
dimers. The proposed model for the particular
case of a base pair can be seen in Figure 2, where
the superscripts z and b tag whether it is a sugar or
a base, respectively. Expanding (1) for the 1, 2 and
3 considered molecule sites, we obtain:
&=a+pP? 2

where e represents the renormalized energy site.
We got rid of the bond energy £ subscripts, which
we have tagged with a superscripts z since it is
pair-sugar bond energy (and later b for pair-pair
bond energy), and we indistinguish the site
energies, as we assume, they have the same
magnitude.

Terminal
1 \ 1

Terminal

Figure 2. A base pair with its respective sugars connected to
molecular terminals

The process is illustrated in Figure 3.

a’
[ B

Terminal ab Terminal
1 i 2

[ B

ay

Terminal ot Terminal
1 ! 2

Terminal
1

af Ternzwinal

Figure 3. Renormalization procedure of a DNA base pair

Once obtained the renormalization equation, we
may acquire the equations for an effective dimmer
that contains information of any numbers of base
pairs; equations for a trimer and a dimer shall be
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obtained, as seen in Figure 4.

Here, a; are the respective energies given by (2)
and y;; = Kn,Bibj, with k,, defined as a deformation

coefficient. The latter will help us to parameterize
changes in specific bonds that will later represent
deformation in the system.

Terminal | a \ o Terminal
1 ! \_ %/ 2
(@)
TerTinaI { ‘;1. ‘ i a, | Ko .”—‘s. Terrg\nal
(b)

Figure 4. Wires of (a) two and (b) three base pairs, each site of the
dimer (trimer) represents a base pair dimer per se.

Expanding (1) for the dimer we obtain:

6, = ay + BXTT 3)
oy = az + B2 @)
Pz = B’ ®)
and for the trimer:
e =y + BPiXTT (A + kfGXTTTTY) ()
o = as + FnAXs (L + 130X (7)
Bie = Bminans(kik)XT X1 I~ (8)

where X,, = (E — a,)/B is the dimensionless
reduced energy [3], {; = X, —k2/X;, {3 = X, —
k5 /X5 and n,, = 3,/f, but since we don’t have
different inter-base-base bond energies, then n,,
1. It is clear to see that, if x,, = 1, the results of
[3] are recovered. With these equations we may
build a cable constituted of any number of base
pairs, substituting the sites and bond energies on
themselves recursively.

2.2 Transmission coefficient
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For calculating the transmission coefficient of the
system, we used the Lippmann-Schwinger
equation in its discrete form:

() = P00 + Zim G°(n, DV (L, m)pm (x) (9)

here, ¥ (x) and ¥°(x) are the perturbed and free
wave function, respectively, G°(n,1) is the
unperturbed Green function of the system, which
for an atomic wire is [7]:

ietln—llx

G'(n, 1) = (n|G°|l) = 2fsin(x)

(10)

and V is the potential, which is the scattering
potential for an electron propagating through the
atomic wire with a dimer impurity (see Figure 5),
that is:

V=28
y(10){0] + [0)0]) (11)
whence, [ is the bond energy, 2z,;=

(ap1—a)/2B and y = (Boy — B)/2 B are the
reduced site and bond energy, respectively, and
|0), |1) are the wave function states on those sites,
as illustrated in figure 5.

Figure 5. Scattering potential for an electron propagating through
the atomic wire

For a free particle entering the system, equation
(9) can be rewritten as:

1 ieiln—llx

ikx ikx
e =e™ +
Zl,m 2Bsin(x)

V(L m)pn,(x) (12)

with T being the transmission coefficient. Solving
(12) for the transmittance T = ||? yields:

(1+2y)2(4-x2)
T (1-2Q)2(4-X2)+4(P-QX)?

(13)
where

P = Zg + Z1 (14)
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Q=1z2yz,—y—V* (15)

With (13) we can obtain the T(E) profiles. For
that, we may set the particular dimensionless
values for the atomic sites of a;, = a, = 0, the
bond energies 8 = —0.25 and 8@ = 28 = —0.5,
this being noted in experiments: base-sugar bond
energy doubles base-base bond energy [4], and a
bandwidth of E = [—4p, 48].

2.3 Current through the system

The current I can be calculated with [8]:

_ 2

1=20% TE)f,(E) — fo(E)IAE

- (16)

Here, T (E) is the Transmission-Energy profile for
a 30-base pair DNA wire, f; r(E) = {exp is the
Fermi function, h and e are the Planck constant
and the electron charge, respectively. The room
temperature is set kgT = 26meV to make
resemblance with the experiment [4]. u, and ug
are the electrochemical potentials of the
electrodes, given by [8] u;, = Ef + (1 + k)eV and
pur = Er —keV, where Ef and V are the
equilibrium Fermi energy and the applied voltage,
respectively. The parameter k describes how the
applied voltage is divided across the electrodes
and the molecule. We then set the parameters of
the system to real experimental values [5]: B =
—0.37eV, @ = —0.74eV, a, = a, = 0, a fixed
Fermi energy Ef = 2.12eV, and k = 2/5 instead
of 1/2 or 1/3 of other works [1].

3. Results

In figure 6 and 7 are presented the T(E") profiles
of 2,3,4 and 10 base pair chains.
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Figure 6. Transmission through 2, 3 and 4 base pairs
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Figure 7. Transmission through 10 base pairs

We see from the former a well-defined gap for
energies between —0.5and 0.5 where transport
does not occur, and resonances (T = 1) depending
on the number of base pairs in the chain. This is
important since it can be interpreted as a
semiconductor, where a minimum of energy shall
be applied for conduction to take place. Figure 8
shows different 10 base pairs T(E) plots where
deformations profiles are applied, being: P, is
unperturbed, Pi:k; =1,k =125, k5 =
1.25,k, =1, and P,:k; = 1.25,k, = 1.5, k5
1.5, k, = 1.25, representing an increment on the
central part of the wire; Psixy =1k, =
0.75,k3 = 0.75,k, =1 and P,:k; = 0.75,k, =
0.5,k3 = 0.5,k, = 0.75, representing a
decrement on the central part of the wire. We see
that gaps are generated between resonances, at
low energies for the profiles P, and P,, and at
higher for P; and P,.
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Figure 8. Transmission onto the deformation profile (a) Py, (b) P5,
(c) P3, (d) P, in comparison with Pj.

0.5 1

Figure 9 shows the I — V' curve for the theoretical
result of (16) in comparison with the experimental
data of Porath et al [4].
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Figure 9. Current through a 30-base pair wire

The proposed model makes a well approximation
within the gap interval, and then it saturates at
high voltages. Saturation might be given by the
short bandwidth utilized for first neighbors.

4. Conclusions

We see that, for each added base pair resonances
appear, and the gap is more defined. These results
allow us to infer that, given a deformation on the
system, there will be intervals where
transmittance keeps its maximum value. These
intervals are optimal for building molecular wires
that, although deformed, can transport a desirable
amount of charge. Also, where a gap will be
generated, whose application may be as molecular
sensors that can detect a resonance shift. The I —
V' curve makes a good resemblance with the
experimental data. This shows the effectiveness of
the model besides the simplification taken. Future
work involves sequence engineering for building
wires with different nitrogenous bases, exploring
decoherence within the system and tight binding

for second neighbors.
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and their application in the detection of metal ions

Aguilar-Martinez Xiomara Elizabeth"*'?, Martinez-Quiroz Marisela"*''-2, Oropeza-Guzman
Mercedes Teresita'*'1

Tecnoldgico Nacional de México, Instituto Tecnolégico de Tijuana, Blvd. Alberto Limén Padilla s/n,
Mesa de Otay, CP 22500, Tijuana, Baja California, México
2CETYS Universidad, Centro de Innovacion y Disefio, Escuela de Ingenieria Av. CETYS Universidad No. 4
Fracc. El Lago, CP 22210, Tijuana, Baja California, México.

Autor de correspondencia: Xiomara Elizabeth Aguilar-Martinez, Tecnoldgico Nacional de México, Instituto Tecnoldgico de
Tijuana, Blvd. Alberto Limon Padilla s/n, Mesa de Otay, CP 22500, Tijuana, Baja California, México. E-mail:
xiomaraeam@gmail.com. ORCID: 0000-0001-5238-9351.

Recibido: 12 de Abril del 2019  Aceptado: 25 de Septiembre del 2019 Publicado: 30 de Septiembre del 2019
Resumen. - Las ciudades industrializadas como Tijuana desechan gran cantidad de agua con contenido de elementos metélico,
resultado de los subproductos, que representan un riesgo para la salud. Una alternativa propuesta es el uso de sensores
quimicos basados en diferentes mecanismos. El enfoque de este proyecto es el estudio de macromoléculas bis-o-
aminobenzamida, como sensores selectores de iones metalicos con aplicacion en el tratamiento de aguas residuales. Se estudid
una serie de cinco compuestos bis-0-aminobenzamidas como sensores quimicos capaces de seleccionar y coordinar con
metales disueltos en el agua, ademas de poder remover estos metales en presencia del coagulante natural Pectina la cual fue
extraida de la penca del nopal. Para ello se prepard distintas concentraciones de los cinco compuestos, se selecciond la mas
adecuada para los analisis y se puso en contacto con soluciones de distintos iones. Los compuestos y su coordinacion fueron
evaluados por espectroscopias de fluorescencia, UV-Visible y potencial Zeta. Ademas, se obtuvo micrografias SEM a la
remocion obtenida. Los cinco sensores evaluados presentan distintas intensidades de fluorescencia, al estar en contacto con
algunos iones metélicos se formaba una coordinacion que abate la emision de fluorescencia. Se estudiaron las propiedades
fluorescentes en solucién variando la concentracion de ligando y se realizo el estudio de su interaccién con diferentes metales
de interés ambiental. Se determind la influencia de la naturaleza de la cadena central de interconexién en las propiedades
fluorescentes de la biblioteca estudiada. Estos ligandos presentan caracteristicas fluorescentes interesantes, lo que les confiere
un valor potencial como sensores para metales, presentando una sensibilidad para el ion Cu*? en todos los casos.

Palabras clave: Sensor; Fluoroférico; lones; Metales; Agua.

Abstract. - Industrialized cities like Tijuana dispose of a large amount of water with metallic elements content, as a result of
by-products, which represent a health risk. A proposed alternative is the use of chemical sensors based on different
mechanisms. The focus of this project is the study of bis-o-aminobenzamide macromolecules, as metal ion selector sensors with
application in wastewater treatment. A series of five bis-o-aminobenzamide compounds were studied as chemical sensors
capable of selecting and coordinating with metals dissolved in water, in addition to being able to remove these metals in the
presence of the natural coagulant Pectin, which was extracted from the penca of the nopal. For this, different concentrations
of the five compounds were prepared, the most suitable for the analyzes was selected and it was contacted with solutions of
different ions. The compounds and their coordination were evaluated by fluorescence, UV-Visible and Zeta potential
spectroscopies. In addition, SEM micrographs were obtained upon removal obtained. The five sensors evaluated have different
fluorescence intensities. When in contact with some metal ions, a coordination was formed that reduces the emission of
fluorescence. Fluorescent properties in solution were studied by varying the concentration of ligand and the study of its
interaction with different metals of environmental interest was carried out. The influence of the nature of the central chain of
interconnection on the fluorescent properties of the studied library was determined. These ligands have interesting fluorescent
characteristics, which gives them a potential value as sensors for metals, presenting a sensitivity for the Cu *2ion in all cases.
Keywords: Sensor; Fluorophore; lons; Metals; Water.
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1. Introduccion

El mundo en que habitamos ha sufrido diversos
cambios con el paso de los afios de su existencia,
pero sin duda el cambio més notable y peligroso
en los ultimos afios es el deterioro de los recursos
naturales debido a la contaminacion. Se le conoce
como contaminacién a la agregacion de agentes
externos a un medio, causando dafios o poniendo
en peligro el bienestar de los seres vivos del
entorno. [1] La mayoria de la contaminacion ya
sea organica o inorganica del medio ambiente
tiene como destino final cuerpos de agua. Las
principales fuentes de contaminacion en las
grandes ciudades son derivadas de la actividad
industrial, las cuales afiaden al agua residual
subproductos de los procesos necesarios para la
elaboracion de sus productos o servicios. [2]

La contaminacion del agua es un problema grave
en la ciudad de Tijuana, ademas que se le suma la
escasez del recurso hidrico debido a Ia
sobrepoblacién que va en constante aumento por
el flujo migratorio del sur de la Republica
Mexicana y del sur del continente.
Lamentablemente la ciudad cuenta con un uso
restringido de agua la cual es abastecida por la
presa Abelardo Rodriguez. Una alternativa latente
es el agua de redso, la cual ya esta implementada
en la ciudad, con poca aceptacion por parte de la
poblacién. El proyecto mas conocido en la ciudad
es el de Agua Morada, el cual recibe este nombre
debido al color de la tuberia de descarga de color
Morado. [3] El agua de retso del proyecto Morado
cumple con la NOM-003-SEMARNAT-1997 la
cual regula la calidad del agua de reuso en las
formas de contacto directo e indirecto con el ser
humano; sin embargo, el alcance de esta agua es
solo para su uso industrial, en la construccion o
para irrigacion. En Tijuana del 100% del agua
tratada solo el 21.3% cumple con las
caracteristicas del proyecto Morado, del cual s6lo
el 30% se rehlsa. [4]
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Sin duda, la importancia y aceptacién del agua de
reiso es muy pobre. Por lo que en los Gltimos afios
surge un interés por encontrar nuevas alternativas
para el tratamiento de agua que mejore la calidad
de la misma, ampliando su aplicacion. Ademas de
que sea una alternativa econémica y amigable con
el ambiente. Debido al gran nimero de industrias
en la ciudad una buena alternativa es aplicar un
tratamiento eficiente en la eliminacion de metales
pesados en los desechos hidricos de las mismas
antes de su liberacion al alcantarillado, esto
aseguraria un aligeramiento considerable de carga
inorganica al agua residual, la cual sera tratada
posteriormente. Para la industria es de suma
importancia este aspecto, puesto que el agua que
drenan en los alcantarillados debe tener ciertas
caracteristicas segun la NOM-001-ECOL-1996,
para ello se puede aprovechar este tratamiento
previo para eliminar el contenido metalico. [4]

En la literatura se encuentra reportado el estudio
de nuevos materiales que eliminan selectivamente
contenido metalico. Los sensores quimicos son
capaces de detectar y eliminar metales pesados
presentes en el agua. De forma general, haciendo
referencia al significado del término “sensor”, se
puede decir que un sensor para especies quimicas
es un dispositivo de transduccién de la magnitud
de un fenédmeno quimico que esta ocurriendo en
su entorno en wuna sefial fisica medible,
proporcionando de forma directa, continua y
reversible, informacion quimica de su entorno. En
particular, un sensor quimico esta formado de dos
partes, un elemento de reconocimiento molecular
que interactla selectivamente con un determinado
componente de la muestra y un elemento
instrumental formado por un transductor el cual
transforma la sefial producida cuando reconoce la
molécula en una propiedad observable. El
transductor convierte las sefiales primarias de
reconocimiento en sefiales secundarias de campo
eléctrico. [5] [6]
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La investigacion y desarrollo de los sensores
quimicos estan dirigidos a la obtencién de
receptores cada vez mas selectivos de iones y
moléculas, sobresaliendo los sistemas
fotosensibles para los sensores a tratar. Uno de los
mecanismos de la sintesis de quimio-sensores es
la transferencia electronica “PET” (por sus siglas
en inglés “Photoinduced electron transfer”) para
compuestos i6nicos y no ionicos que contienen
grupos fluoréforos [7]. Se encuentran reportes
sobre el estudio de las propiedades fluorescentes
de derivados de bis-0-aminobenzamida, Qin-chao
Xu 'y colaboradores realizaron un estudio sobre la
formacion de complejos de coordinacion con
iones Zn*2. Sintetizaron un compuesto utilizando
2-aminobenzamida, N, N-bis (2-piridilmetil)
etilendiamina (BPEA), amida en forma de quelato
y carbazol como un fluoréforo (Figura 1); se
basaron en el interruptor molecular “ON-OFF-
ON”. Se realizaron estudios con metales de
transicién obteniendo mejores resultados para
Zn*2, La molécula 4 o 5-isoACBA presenta una
alta intensidad de fluorescencia y al coordinarse

con Zn*? la intensidad disminuye, sin embargo, al
entrar en contacto con PPi (P20 la
fluorescencia de nuevo aumenta como se muestra
en el Esquema 1.

HEN -a-_q;s?‘
O"“’lu
4 or 5-isoACBA

Figura 1. Compuesto sintetizado derivado de 2-aminobenzamida

[71.

4 or 5-isoACBA

4 or 5-isoACBA-Zn**

2 [4 or 5-isOACBA-Zn?*] - PPi

Esquema 1. Representacion sistematica de interruptor “ON-OFF-ON” [7].
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Los compuestos fueron caracterizados por
espectroscopia de fluorescencia y UV-visible, se
realizaron titulaciones de 0 a 1.5 equivalentes con
el metal de interés. El ion Zn*? presentd mayor
respuesta en contacto con las moléculas
estudiadas y se demostré que la intensidad de
fluorescencia  estd  relacionada con la
concentracion de Zn*? presente en la muestra
coémo se puede observar en la gréfica presentada
en la Figura 2.
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Figura 2. Titulacion de 4 or 5-is)oACBA con Zn*?[7].

El compuesto 4 o 5-isOACBA resultd sensible
para otros metales los cuales seran motivo de
estudios posteriores (Figura 3). [8]

2
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400

200

o

Intensidad de fluorescencia (u.a.)

2

450
Longitud (nm)

Figura 4. Intensidad de fluorescencia de los compuestos N-alquil-bis-0-aminobenzamida [9].
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Figura 3. Comparacion de disminucion de intensidad con distintos
metales [7].

Ribero y colaboradores sintetizaron cuatro
compuestos N-alquil-bis-0-aminobenzamida con
longitud distinta en la cadena alquilica central (N
=1, 2, 4, 6) dichos compuestos fueron soportados
en una resina de Merrifield y se realizaron
estudios con los iones Li*, Na*, K* Ca*’y
Mg *2. Los  compuestos  N-alquil-bis-o-
aminobenzamida presentan alta intensidad de
fluorescencia (Figura 4).

Propil-bis-o-aminobenzamida

~—&— Butil-bis-o-aminobenzamida

~—a— Hexil-bis-o-aminobenzamida

~——&— Qctil-bis-o-aminobenzamida

650
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Por medio de titulacién con 125 pL de los iones
metalicos se determind que se formaban
complejos disminuyendo la intensidad de emision
de fluorescencia de los compuestos estudiados. En
la Figura 5 se muestra la disminucion de
intensidad de los compuestos con diferentes iones
metalicos. [9]

(“e'n) BIOUAISIION] IP PEPISUIU]

Octil

Butil
'

ion metalico
N

Propil

Figura 5 Intensidad de fluorescencia de N = 1, 2, 6, 8. Deteccion
sobre  formacion de complejos de iones metélicos: (1) litio, (2)
sodio, (3) potasio, (4) calcio, (5) de magnesio. Una porcion 125 pul.
de ion metalico 1 M [9].

1a

o

3a

Sa

Figura 6. Derivados de N-alquil-bis-0-aminobenzamida.
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Por lo antes mencionado y al contar con la sintes
[10], [11] y los estudios anteriormente realizados
con N-alquil-bis-o0-aminobenzamidas (BOAB) es
necesario realizar estudios de dichos compuestos
en presencia de iones metalicos de interés
ambiental. En el presente trabajo se estudiaron
cinco compuestos BOAB (Figura 6) [12] con
distinto espaciador intermedio en presencia de los
iones metalicos Fe*2, Cu*?, Cd*2, Hg*? y Pb*2,

0 2
" "NH
|
I """"["’NHZ h [
HoN'
2a
o)
ﬁ Il
. _NH
H
NH2 H2N -
4a
o]
NH”"‘-
Sl
HoN~ ™
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2. Metodologia
2.1. Reactivos

Penca de Nopal, hidroxido de sodio (NaOH),
hexametafosfato de sodio (NaPOs)s, acido
clorhidrico (HCI), ETOH, agua destilada, 1a, 2a,
3a, 4a, 5a, X(ClO4), donde X = Ni, Hg, Pb, Zn, Cd
y Cu.

2.2. Extraccidn de pectina del nopal

Para la extraccion de pectina utilizando pencas de
nopal se siguid el método descrito por Cardenas y
colaboradores. [13] Se lav6 con agua destilada las
pencas de nopal ya sin espinas. Se cortd en
cuadros aproximados de un centimetro cuadrado.
Los cuadros de nopal se suspendieron en agua por
20 minutos a 85 °C, transcurrido el tiempo se
neutralizé el pH y se retird el agua con ayuda de
un colador. Se suspendio el residuo sélido en
NaOH 50 mM y 7.5 g/L de (NaPOs)s y se mezcld
continuamente por una hora. Se filtr6 el extracto y
se recuperd el sobrenadante, se ajusté el pH a 2
con HCI y se mantuvo a 5 °C por 24 horas. Se
recupero el precipitado centrifugando 15 minutos,
el precipitado se volvio a disolver en agua
destilada y se ajusta el pH a 8 con NaOH y se
vuelve a centrifugar. Se coloc6 el precipitado en
ETOH al 50% y se centrifugd una vez mas. Se
hacen lavados con distintas fracciones de ETOH y
agua destilada, se deja secar.

2.3. Soluciones acuosas de los compuestos
BOAB e iones metalicos.

Se prepar6 una solucion acuosa 1x103, 1x10%,
1x10° y 1x10°® M de los compuestos 1a, 2a, 3a,
4a y 5a. La concentracion de las soluciones
acuosas de los compuestos metalicos X(ClOa),
donde X = Hg, Cd, Pb, Cu, Fe, fue de 1x10° M.
Se eligi6 realizar los andlisis con una
concentracion de 1x10° M para los compuestos
BOAB contra 1x10 M, ya que se establecié como
mejor condicion de acuerdo a trabajos previos.
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2.4. Estudio de las propiedades de los
compuestos BOAB por espectroscopia de UV-
Vis, fluorescencia

Se coloco 3 mL de cada una de las soluciones de
BOAB por separado para su medicion en una
celda de cuarzo de un centimetro de paso Optico,
se coloco la celda en el equipo de ultravioleta y
florescencia respectivamente, se procedid a
realizar la medicion.

2.5. Formacion de complejos en solucion
mediante espectroscopia

Se colocé 3 mL de cada uno de los compuestos
BOAB por separado en una celda de cuarzo de un
centimetro de paso Optico y se realizaron
titulaciones afiadiendo alicuotas de 6 uL de la
solucion del ion seleccionado. La celda se dejé en
agitacion durante tres minutos antes de cada
medicion en el espectrofotometro de UV-Vis y
fluorescencia respectivamente.

2.6. Estudio de interferencia por medio de
espectroscopia de fluorescencia de los
compuestos BOAB

En una celda de un centimetro de paso éptico se
colocaron 3 mL del compuesto BOAB a evaluar y
45 pL de Cu (ClO4)2 mas 45 pL de X(ClOa)2
donde X = Ni, Hg, Pb, Zn y Cd uno a la vez por
pruebas separadas. Se agito ddrate 3 minutos y
después se leyd en el espectrofotometro de
fluorescencia. El procedimiento se repitid hasta
tener combinacion de todos los compuestos mas
Cu (ClO4)2 y todos los percloratos. [14]

2.7. Estudios de Potencial Zeta

El primer estudio se realizo analizando el
potencial Zeta respecto a pH de cada uno de los
compuestos BOAB. Después se realizaron
titulaciones agregando 10 mL de compuesto
BOAB a evaluar en la celda y posteriormente se
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afiadio alicuotas hasta llegar a 200 uL de la
solucion del ion seleccionado. Se utilizd un
analizador de Potencial Zeta (Stabino) para
realizar la medicioén con un pistén 0.2 um.

2.8. Estudios de floculacion con pectina en
muestra de complejo metal — 1a

Debido a los buenos resultados obtenidos en los
estudios anteriores se selecciono6 al compuesto la
para la realizacion de este estudio. Se prepard una
solucion del compuesto 1a al 0.05% en peso y una
solucion 0.1% en peso de X(ClO4)2 donde X = Ni,
Hg, Pb, Zn, Cd y Cu. Se puso en agitacion 5 mL
del compuesto la y 2.5 mL de X(ClO4). se
afladieron alicuotas de 500 pL de pectina disuelta
en agua, cada 3 min hasta observar precipitacion.

2.9. Estudios por microscopia electronica de barrido

El precipitado obtenido en el estudio de
floculacion del complejo con pectina se liofilizé y
se leyd en un microscopio electronico de barrido
(SEM).

3. Resultados y Discusiones

En la Figura 15 se muestra el espectro de
infrarrojo de pectina la cual fue extraida de la
penca del nopal, la estructura de la pectina tiene
solo dos unidades de repeticion, de esta solamente
la posicion del carboxilo varia. Las sefiales de las
vibraciones de los enlaces que se encuentran en el
espectro son OH a 3314 cm™, CH en 2917 cm™,
las vibraciones de los enlaces de los carboxilos se
encuentran entre los 1615 — 1100 cm™, por Gltimo,
a 900-700 cm™ se asignd al anillo aromatico. [15]
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Figura 7. Espectro de FTIR de pectina producto de extraccion de
la penca de nopal.

Los derivados BOAB en solucion acuosa
presentan fluorescencia como se muestra en la
Figura 8, la intensidad depende del largo de su
cadena espaciadora. La excitacion y emision se
encuentran a la misma longitud de onda en 312 y
413 nm respectivamente. Esta caracteristica
fluorescente en los derivados BOAB se le atribuye
al sustituyente amino presente en sus estructuras.
El compuesto 3a que presenta una cadena
espaciadora de seis carbonos es el que presenta
mayor fluorescencia en comparacion con los
demas compuestos estudiados, esto se le atribuye
a la rigidez de estructura ademas una mayor
velocidad de conversion interna. Los compuestos
4a y 5a muestran una menor intensidad al tener
una cadena de carbonos espaciadora mayor
confiriéndoles méas flexibilidad. ElI orden de
intensidad de fluorescencia que presentan los
compuestos BOAB es la siguiente: 3a > la > 2a >
4a > 5a. [16]
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Figura 8. Espectro de Fluorescencias de los compuestos 1a—5a [1
x 10°% M] en solucién acuosa a un pH de 5.4.

El rendimiento cuantico es una relacion entre el
namero de moléculas que emiten radiacién con
respecto al nimero de moléculas excitadas. Bajo
ciertas condiciones, las moléculas presentan
fluorescencia, entre mas fluorescentes sean mas se
aproximan a la unidad. La determinacion de los
compuestos BOAB se determinaron a una
concentracion de 1x10° M en solucion acuosa
mediante la siguiente ecuacion:

Int AR n?
Pr = Pr [IntR Aanl
Donde: @, es el rendimiento cuantico del
compuesto a evaluar, Int es el area bajo la curva
del pico de emision, A es la longitud de onda de la
absorbancia del pico de excitacion, y n es el indice
de refraccion de la muestra. El subindice R denota
los valores de la sustancia de referencia. El mayor
rendimiento cuantico pertenece al compuesto 3a
(@r = 0.0315) que en analisis anteriores fue el
que presentd mayor intensidad de fluorescencia.

Tabla 1. Rendimientos cuanticos de los compuestos BOAB

BOAB D
1a 0.0026
2a 0.0023
3a 0.0315
4a 0.0015
5a 0.0049
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Como complemento de los estudios de
fluorescencia se obtuvieron los espectros de UV-
Vis en el cual se puede comprobar las propiedades
foto-fisicas. En la Figura 9 se muestra el espectro
de absorbancia de los compuestos, los cuales
aparecen en el mismo orden de intensidad que el
espectro de Fluorescencia 3a > 1a > 2a > 4a > ba.

0.12 4
0.10 4

0.08 —

Absorbancia

T T
300 350

Longitud de onda (nm)

Figura 9. Espectro de Absorbancia de los compuestos 1a — 5a [1 x
10> M] en solucidén acuosa a un pH de 5.4.

El pH representa un efecto importante sobre el
Potencial Zeta, los compuestos fueron estudiados
en un intervalo de pH de 2 — 12. En la Figura 10
se muestran los datos obtenidos en el analisis los
cuales se agrupan en dos, los compuestos 1a, 2a,
3a, y 44, 5a. El primer grupo presentan un cambio
de carga de positivo a negativo (punto
isoeléctrico) a pH 6, mientras que el segundo
grupo presenta el punto isoeléctrico a pH 7. El
cambio de carga respecto al pH depende de la
longitud de la cadena central de carbonos en cada
uno de los compuestos. Cuando los compuestos se
encuentran en pH acido, mantienen una carga
superficial positiva, mientras que cuando se tiene
en pH basico mantienen una carga superficial
negativa. Esta caracteristica que presentan estos
compuestos estudiados favorece la formacion de
complejos, presentando buena interaccion en
iones metalicos.
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Figura 10. Perfil de Potencial Zeta (mV) contra pH de los
compuestos 1a — 5a [1 x 10-° M] en solucién acuosa.

Para evaluar la capacidad de reconocimiento para
su aplicacion como sensores de los compuestos 1a
— 5a, se obtuvieron los correspondientes perfiles
de fluorescencia relativa en solucion acuosa. En la
Figura 11 se muestra la respuesta fluorescente de
los compuestos en presencia de los iones
metalicos agregados. Los iones utilizados para
este estudio fueron Hg*?, Pb*?, Fe*?, Cd*?, Fe*?y
Cu*. Estos iones metalicos causaron minima
variacion en la intensidad de fluorescencia de los
compuestos a excepcion del ion Cu*?, el cual logro
abatir la fluorescencia casi por completo, como se
observa en la Figura 11.
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Figura 11. Perfiles de Fluorescencia relativa obtenida con Cu*? [1
x 103 M] y los compuestos 1a—5a [1 x 105 M] en solucion acuosa,
Aex =312 nm, Aem = 413 nm.

Esto se atribuye a que en la molécula de los
compuestos estudiados se encuentra un grupo
benceno el cual tiene afinidad por los metales
alcalinotérreos y los grupos aminos presentan
afinidad por los metales de transicion. En la Figura
12 se muestra el espectro de UV-Vis de las
titulaciones de los compuestos BOAB [1 x 107]
con Cu*? [1 x 10®] donde se observa la aparicion
de una nueva banda y su posterior aumento. El
compuesto 5a es el que la aparicién de esta nueva
banda es mas evidente, asi como el aumento de la
misma, esto nos indica la formacién de un
complejo mediante una coordinacion entre
compuesto 5a y el ion Cu*2. [17]
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Figura 12. Espectro UV-Vis obtenida de la titulacion de los compuestos 5a [1 x 10-5 M] con Cu*? [1 x 102 M] en solucién acuosa, en conjunto

con los perfiles de absorbancia normalizada, A = 316 nm.

En los analisis de Potencial Zeta de los
compuestos BOAB frente a los iones metalicos se
realizd una titulacion, donde el cambio mas
significativo nuevamente es en presencia del ion
Cu*2. En presencia del ion Cu*? a distintas
concentraciones los compuestos BOAB presentan
un Potencial Zeta distinto. Los compuestos lay 2a
pasan por el punto isoeléctrico un equivalente y
contintan disminuyendo su carga hasta que se
saturan y se mantienen, mientras que los
compuestos 4a y 5a llegan a su punto isoeléctrico
a 2.5 equivalentes. ElI compuesto 3a llega a su
saturacion después de los 2 equivalentes sin llegar
a su punto isoeléctrico como se muestra en la
Figura 13.
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Figura 13. Perfil normalizado de Potencial Zeta obtenido de la
titulacion de los compuestos BOAB [1 x 10-5 M] con Cu*? [1 x 10
3 M.

Se realiz6 un estudio de competicion de especies

para observar el comportamiento de los
compuestos BOAB en presencia de méas de un ion
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metélico y fijar su selectividad. En la Figura 14 se
muestra los resultados obtenidos de los
compuestos BOAB, los compuestos BOAB en
presencia de Cu*?, y los resultados obtenidos de
los compuestos BOAB en presencia de Cu*?y otro
ion metalico. Se observa el abatimiento de la
fluorescencia en presencia de Cu*2 sin importar si
existe otro ion metélico en el medio el cual fue
estudiado con anterioridad y no mostro
modificacion significativa en la fluorescencia.
Esto nos indica que los compuestos BOAB tienen
preferencia por el ion Cu*?, lo que le confiere el
caracter de sensor quimico selectivo de este ion
metalico.

3 3 8

Intensidad de fluorescencia (u.a.)
&

Ligando Cu Cu +Hg

Figura 14. Perfil de intensidad de Fluorescencia de los compuestos
BOAB [1 x 10> M] en solucidn en presencia de iones metalicos [1
x 103 M].

Debido a los resultados obtenidos en los analisis
mencionados anteriormente se realizd una
solucion del compuesto 1a'y Cu*? y se mantuvo en
agitacion, posteriormente se afiadié pectina
extraida de la penca de nopal y se formé un
precipitado el cual fue separado y analizado, en
micrografica SEM se observa la formacion de
esferitas de proporciones similares
aproximadamente de un diametro de 8 pum las
cuales se confirm6 en EDS que se trata de cobre.
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Figura 15. Imagen SEM-EDS del complejo 1a-Cu, escala: (a) 100
pmy (b) 10 pm.

4, Conclusiones
Los compuestos BOAB son altamente

coordinables y separables con iones de interés
ambiental, dandoles aplicacion en el tratamiento
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de agua. Los analisis de Potencial Zeta convidados
con fluorescencia y UV-Vis son excelentes para el
estudio de propiedades foto-fisicas. La longitud de
la cadena central tiene un papel importante en la
coordinacion con los iones metélicos, asi como en
la intensidad de fluorescencia emitida por los
compuestos BOAB. Se demostr6 una alta
selectividad de los compuestos BOAB estudiados
hacia el ion metalico Cu*? lo que le confiere
caracter para ser un excelente sensor quimico
selectivo, que en presencia de un coagulante
natural como la pectina es posible separar este ion
de la solucién.
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Resumen. - En este articulo se desarrolla un plan de prueba de vida para un divisor éptico estandar, que
permite conocer su tiempo de vida util y su confiabilidad R(t). De acuerdo con el estandar GR-2866, las
variables ambientales a analizar son temperatura (T) y humedad (H) y se deben de correr 12 muestras. Durante
el analisis, 720 ciclos de Ty H fueron realizados durante un periodo de prueba de 30 dias (Temp. = 85°, -40°
y Hum. = 85%). Asi, con la finalidad de reducir el tiempo de prueba, haciendo uso del método Taguchi, el
rango de temperatura mas significante fue determinado. Con este nuevo rango de temperatura de prueba (T =
100°, -45° y H = 85%) en el modelo de Coffin-Manson, el nuevo tiempo de prueba fue de 10.33 dias. Las
pruebas experimentales se realizaron mediante el uso de una cdmara ambiental y equipo 6ptico que permitio
medir la cantidad de atenuacion en decibeles (dB) causada por el estrés de la temperatura y humedad. Para
este nuevo rango de prueba los parametros Weibull son § = 3.19 y n = 92.47.

Palabras clave: Pruebas de vida; Prueba de ciclo de temperatura; Modelo Coffin-Manson; Confiabilidad;
Distribucién Weibull.

Abstract. - This article develops a life test plan for a standard optical splitter, which provides insight into its
lifetime and reliability R (t). According to the GR-2866 standard, the environmental variables to be analyzed
are temperature (T) and humidity (H) and 12 samples must be run. During the analysis, 720 cycles of T and H
were performed during a 30-day trial period (Temp. = 85 °, -40 ° and Hum. = 85%). Thus, in order to reduce
the test time, using the Taguchi method, the most significant temperature range was determined. With this new
test temperature range (T = 100 °, -45 ° and H = 85%) in the Coffin-Manson model, the new test time was
10.33 days. The experimental tests were carried out using an environmental camera and optical equipment that
allowed measuring the amount of attenuation in decibels (dB) caused by stress from temperature and humidity.
For this new test range the Weibull parameters are p = 3.19 and n = 92.47.

Keywords: Life tests; Temperature cycle test; Coffin-Manson model; Reliability; Weibull distribution.
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1. Introduccién

No basta solo el conocer los modelos que relacionan
la vida y los esfuerzos, para realizar una prueba de
vida acelerada, sino que también se debe definir un
plan de prueba para determinar los niveles de los
parametros que se afectan el producto y definir el
ndmero de muestras. En este articulo se analiza un
divisor optico (ver Figura 1).

Figura 1. Divisor optico [1].

Actualmente  en la  industria  de las
telecomunicaciones se utilizan cominmente pruebas
de vida acelerada para obtener los tiempos de falla del
producto al ser sometido a elevadas condiciones de
estrés como temperatura, humedad, entre otros, como
resultado el producto presenta fallas en un periodo
mas corto de tiempo que el esperado bajo condiciones
normales de estrés [2]. Los datos acerca de las fallas
obtenidos de las pruebas de vida acelerada pueden ser
extrapolados con referencia hacia el nivel de estrés en
condiciones normales y asi realizar una estimacion de
la distribucion de vida del producto [3]. Hoy en dia se
busca y se pretende evitar resultados experimentales
pobres y obtener informacion de inferencia mas
exacta sobre el modelo de aceleracion y sobre la
prediccion de confiabilidad, por lo cual es necesario
contar con un plan de pruebas de vida aceleradas
efectivo, ya que esto nos ayuda a lograr optimizacion
estadistica [2].

Los datos de vida (tiempos de falla) se obtienen de
pruebas aceleradas, comunmente realizadas en
laboratorio, nos referimos a datos sobre esfuerzos a
los que el producto encontrara bajo condiciones
normales, posteriormente se procede a elegir un
modelo apropiado de aceleracion fisica que se asimila

138

a elegir un modelo de distribucion de vida, por lo que
primero se debe identificar el modo de falla y los
esfuerzos que son relevantes, es decir los esfuerzos
que aceleran el mecanismo de falla [4]. En esta
investigacion se utiliza el modelo Coffin-Manson, la
distribucion Weibull y en la seccion de metodologia
se identifica el modo de falla que es el ciclo de
temperatura. Las variaciones de temperatura pueden
ser el resultado del auto calentamiento de productos
gue se encienden y apagan repetidamente, o pueden
ser el resultado de cambios ambientales ciclicos,
como las variaciones de temperatura del dia a la
noche u otras causas [5]. El factor de aceleracion
resultante de la prueba del ciclo de temperatura es la
relacién entre la vida Gtil del producto en condiciones
de funcionamiento normales y la vida en condiciones
de prueba acelerada, y viene dada por la ecuacion (1)
de Coffin-Manson:

AF —_ AT‘l.l.SO m

ATprueba

€9)
Donde;:

AF = Factor de aceleracion
ATpryepnq = Diferencia de temperatura de prueba (°C)
AT, ,, = Diferencia de temperatura de uso (°C)

m = Fatiga o exponente Coffin-Manson

2. Metodologia

En base al historial de pruebas realizadas en los
divisores dpticos y sus resultados se concluye que
siguen una distribucion Weibull, por lo que la
metodologia esta enfocada en esta distribucion, que
utiliza la ecuacién (2) para determinar la
confiabilidad.

R(E) = exp {— (%)E }

Y para determinar los parametros de forma 8 y escala
n se utilizan las ecuaciones (3), (4 y (5
respectivamente [6].

(2)

—4py

0.995*ln(m>
Imin

(3)
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N = exp{iL} 4)

En donde px representa la media geométrica y esta
dada por la ecuacién (5)

©)

1
Wy = M(OmaxOmin)?

La metodologia se distribuy6 en las etapas que se
muestra en la Figura 2 y se describen a continuacion.

~ | Determinar el principal
f | mecanismo de falla

Determinar los datos a
utilizar para el factor de

Prueba de || estrés

Anilisis Weibull Datos de prueba

Vida

Determinar el factor de
estrés a utilizar en Modelo
Coffin-Manson

Aplicar el Modelo
Coffin-Manson al principal
mecanismo de falla

Determinar si se cumple

Hacer una correlacion de

Figura 2. Etapas de la metodologia.

2.1 Determinar mecanismo falla (estrés que afecta)

Se realizé un andlisis de Taguchi el programa Minitab V17 en base a un historial de pruebas de vida acelerada
ambientales de temperatura y humedad en el divisor Optico (ver Tabla 1), se obtuvo que la variable significante, es

la temperatura (ver Tabla 2).

Tabla 1. Tiempos de vida de doce divisores dpticos

Tiempo (Hrs) Temperatura (°C) Humedad (%)
2920 75 85
2756 75 85
2879 75 85
2676 75 85
2896 75 60
2876 75 60
2985 75 60
2945 75 60
2567 100 60
2390 100 60
2235 100 60
2456 100 60
2290 100 85
2315 100 85
2199 100 85
2310 100 85
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Tabla 2. Andlisis de Taguchi.

Response Table for Signal to Noise Ratios
Smaller is better

Level Temp Hum
1 -69.15 -68.49
2 -67.41 -68.06
Delta 1.74 0.43
Rank 1 2
Response Table for Means
Level Temp Hum
1 2867 2669
2 2345 2543
Delta 521 126
Rank 1 2
Response Table for Standard Deviations
Level Temp Hum
1 80.62 93.95
2 96.43 83.10
Delta 15.81 10.85
Rank 1 2
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Main Effects Plot for SN ratios

Data Means

Temp Hum

-67.50
-67.75-

-68.00

-68.25 /
-68.50 | /

-68.75

Mean of SN ratios

-69.00

-69.25

75 100 0.60 0.85

Signal-to-noise: Smaller is better

Figura 3: Grafica de efectos significativos.

2.2 Prueba bajo condiciones (GR-2866) estandar

de la industria

telecomunicaciones [7], para nuestro proyecto, nos
enfocamos en la prueba ambiental de ciclo 75°C con
85% de humedad y -40°C, por 720 horas (30 dias =
90 ciclos) las muestras que se probaron fueron de
control y los resultados se muestran en la Figura 4 y

Se procedio a realizar pruebas bajo las condiciones y Tabla 4
tiempos establecidos por el estandar de la industria de '

0.200
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Figura 4: Grafica de degradacion (12 divisores 6pticos)
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Mediante la distribucion Weibull [ecuaciones (2), (3)
y (4)], se obtuvieron los valores de su confiabilidad
R(t) y sus parametros § y n, Como se muestra en la
Tabla 4.

Tabla 4. Resultados distribucién Weibull
Prueba bajo estdndar (GR-2866)
B=7.44 n=81.24 R(t) = 0.99

Una vez completada la prueba del estandar de la
industria, se procede a él calculo de factor de estrés,
mediante el modelo Coffin-Manson.

2.3 Aplicacion modelo Coffin-Manson

Una vez determinado que la temperatura del medio
ambiente influye en la sefial 6ptica de comunicacién
que viaja a través del divisor, causandole atenuacion,
es decir; pérdida de sefial, se realiza el calculo del
tamafio de la muestra mediante la ecuacion (6) para
una confiabilidad del 90% y un nivel de confianza del
95%

Tabla 5. Datos y Resultados modelo Coffin-Manson

AWV

_ LN(1—Cl)
~ LNR(D (©)

El factor del material (m = 1.5), se obtuvo de las
propiedades de la fibra de vidrio [8]. Luego, se
obtuvieron el nimero de ciclos de prueba y el factor
de sobre estrés mediante las ecuaciones (7) y (8)
respectivamente [9].

Ciclos Prueba = Ciclos Campo * AFCM (7)

Factor Sobre estrés = (%y (8)

Prueba ciclo de Temperatura (Fibra de Vidrio)

Parametros de campo y de prueba Campo Prueba
Temp. Max [°C] 50 100
Temp. Min [°C] -20 -45
AT 70 145
AT 170
Coffin Manson
Material factor (m) 15
AFCM= (AT campo / AT prueba) “m Ecuacion (1) 0.3354
Ciclos pruena Ecuacion (7) 30.19

Factor de sobre estrés

Nivel de Confianza (Cl) 95%
Confiabilidad objetivo 90%
Weibull B (Tabla 4) 7.44
No. de muestras probadas (n) Ecuacion (6) 27
Factor de sobre estrés, Ecuacion (8) 1.00698
Duracion de la Prueba
Ciclos, Ecuacion (9) 31
Horas, Ecuacion (10) 248
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La duracién de la prueba se obtuvo mediante las
ecuaciones (9) y (10).

Ciclos = Ciclos Prueba x Factor sobre estres (9)

(AT+((Tmax2—Tmin))x2
Horas = Ciclos | ~——— (10)

60

3. Aplicacion y Resultados

Se procedi6 a realizar la prueba de ciclo de
temperatura y humedad de acuerdo con los
pardmetros de la Tabla 5 (100°C con 85% de
humedad y -45°C, por 31 ciclos). Los resultados se
muestran en la Figura 5y Tabla 6

0.200

0.150

0.100

0.050

~ R
-7/'\r~—— \_/, —-—~—x._,\.—"—*—-—-—~—- N x_ e et N e et v i
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0.000 ===
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S0 o So o] el e
N
L) ] L () ~ <

Figura 5: Grafica de degradacion (27 divisores 6pticos)

Tabla 6. Resultados distribucion Weibull

Prueba (Propuesta)
n=92.47

B=3.19 R(t) = 0.904

4. Conclusiones

La prueba de ciclo temperatura humedad que
actualmente es de 30 dias se redujo a 10.33 dias
(aproximadamente un 64%) mediante la prueba de
vida obtenida por el modelo Coffin-Manson y una
poblacion de 27 muestras, dando como resultado una
confiabilidad R (t) = 0.904 mediante la distribucion
Weibull. A continuacidn, se presenta una comparacion
de los resultados obtenidos entre las dos pruebas
realizadas (Tabla 7), donde se aprecia una reduccién

en la confiabilidad R(t), esto es debido a los cambios
de temperatura y tiempo de duracion de la prueba,
debido a ello, nos quedaria pendiente a futura
investigacion, si el resultado de la prueba propuesta es
aceptable por la industria de las telecomunicaciones,
asi como realizar una correlacion de los ciclos de
temperatura en su uso de servicio.

Tabla 7. Comparacion de resultados obtenidos

Prueba de ciclo Temp. y Humedad

Resultados (GR-2866) (Propuesta)
P 7.44 3.19
R() 0.99 0.904
Max.
Atenuacion
Permitida = 0.55 (dB) 0.105 (dB)
0.20 (dB)
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