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Caracterizacion de SiO: obtenido a partir de fuentes naturales
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Resumen

En la presente investigacion se desarroll6 un proceso termoquimico para obtener diéxido de silicio (SiO2) a partir del bagazo de cafia
de azicar (BC)y cascarilla de alpiste (CA), los cuales son residuos no deseables de la industria azucarera y alimenticia. La utilizacion de
este tipo de residuos permite darle un valor agregado al producto principal y contribuir con una economia circular. El BC y la CA se
trataron con acido clorhidrico (HCI) o acido acético (CH3COOH) antes del proceso de calcinacion con la finalidad de mejorar el
rendimiento en la obtencién del SiO: y eliminar algunas impurezas inorganicas. Las muestras de SiO: obtenidas a partir de BC y CA se
caracterizaron por espectroscopia de infrarrojo por transformada de Fourier (FTIR), microscopia electrénica de barrido (SEM),
espectroscopia de rayos X de energia dispersiva (EDS), espectroscopia de luz ultravioleta y visible (UV-Vis), difraccion de rayos X (XRD)
y microscopia electronica de transmision (TEM). De acuerdo con los resultados de la caracterizacion fisicoquimica, los materiales
obtenidos corresponden a SiO2 amorfo con un tamaiio de particula <50 nm. De acuerdo con la literatura, las propiedades fisicoquimicas
del SiO2 podrian ser las adecuadas para su aplicacion en proteccion contra la corrosion y ventanas inteligentes.

Palabras clave— Bagazo de caiia, cascarilla de alpiste, diéxido de silicio, proceso termoquimico.

Abstract

In the present research, a thermochemical process was developed to obtain silicon dioxide (SiO2) from sugarcane bagasse (BC) and bird
seed husk (CA), which are undesirable wastes from the sugar and food industry. The use of this type of waste provides added value to
the main product and contributes to a circular economy. BC and CA were treated with hydrochloric acid (HCI) or acetic acid
(CH3COOH) before the calcination process in order to improve the yield in obtaining SiO: and remove some inorganic impurities. The
SiO2 samples obtained from BC and CA were characterized by Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR), scanning electron
microscopy (SEM), energy dispersive spectroscopy (EDS), ultraviolet and visible light spectroscopy (UV-Vis), X-ray diffraction (XRD)
and transmission electron microscopy (TEM). According to the results of the physicochemical characterization, the materials obtained
correspond to amorphous SiO: with a particle size < 50 nm. According to the literature, the physicochemical properties of SiO2 could be
suitable for its application in corrosion protection and smart windows.

Keywords— Sugarcane bagasse, birdseed husk, silicon dioxide, thermochemical process.

dos residuos agroindustriales, el bagazo de cana (BC) y la
cascarilla de alpiste (CA). La utilizacion de este tipo de residuos
permite darle un valor agregado al producto principal, valorizar
el residuo y contribuir con el cuidado del medio ambiente. Los
materiales obtenidos fueron caracterizados mediante las
técnicas de FTIR, SEM, EDS, UV-Vis, TEM y XRD.

1. INTRODUCCION

os problemas ambientales que estd enfrentando la

humanidad han obligado a algunas empresas, centros de
investigacién y gobiernos a generar alternativas mas verdes
para la fabricacion de sus productos con materiales sostenibles.
Un material sostenible que tiene un gran numero de
aplicaciones, es el dioxido de silicio (SiO;) debido a sus
propiedades semiconductoras [1], absorbentes [2] ¥y

1I. METODOLOGIA

Se realiz6 el mismo proceso de extraccion del SiO; para el

anticorrosivas [3], entre otras. El SiO, se encuentra en la
naturaleza como cuarzo y se puede extraer de la arena y otros
minerales. Sin embargo, la mineria y extraccion trae consigo
problemas como la erosion y contaminacion del suelo [4]. Otra
fuente de SiO; son las plantas (esencial para su crecimiento),
por lo que también se podria obtener SiO; a partir de algunos
residuos agroindustriales. En este trabajo, se presenta un
proceso termoquimico para la extraccion de SiO, contenido en

BC y la CA, el cual esta basado en lo reportado por Embong et
al., 2016 y por Vergara-Juarez et al., 2021 [5, 6]. El proceso se
realizd en tres etapas: 1. Acondicionamiento del material, que
consistio en la limpieza, lavado y pretratamiento con HCI 1M o
CH;COOH 1M o sin tratamiento (tres diferentes muestras),
para evaluar el efecto de cada acido en la remocion de la materia
organica, 2. Calcinacion del material y 3. Purificacion de las
cenizas con la finalidad de eliminar otro tipo de o6xidos



Revista Politécnica de Aguascalientes, Vol 3, Ao 3, Mayo 2024

metalicos. De acuerdo con la literatura [7] una mayor pureza en
el SiO; podria beneficiar las propiedades deseadas para su
aplicacion en algunos dispositivos tecnologicos.

A. Acondicionamiento del material

Se retiraron de forma manual los materiales no deseados en la
CA o BC. Posteriormente, la CA o el BC, se enjuagd con agua
corriente, y se secé a 60 °C durante 24 h. Después, el material
seco se tamizd en una malla nimero 200. Entonces, 25 g de
material se trataron con 300 mL de acido acético (CH;:COOH)
IM o 300 mL de acido clorhidrico (HCI) 1M, en agitacion a
95 °C durante 2 h. Posteriormente, el material se lavo con
abundante agua corriente hasta llegar a un pH de 7. Por tltimo,
el material se seco a 60 °C durante 24 h.

B. Calcinacion
La calcinacion del material se realizd6 a 800 °C por 3 h,
utilizando muestras de 5 g de cada material pretratado con uno
de los dos acidos y de los materiales sin tratar. Después, el
material calcinado se dejé enfriar a temperatura ambiente y se
resguard6 en un desecador.

C. Purificacion

La ceniza obtenida, se purifico como sigue: a 1 g de ceniza,
se le agregd 75 mL de hidroxido de sodio (NaOH) 2.5 N y se
llevo a reflujo constante por 3 h. Posteriormente, se filtr6 la
solucion aun estando caliente y el material se lavé con 50 mL
de agua destilada caliente. Una vez enfriada la solucion se
adiciond acido sulfurico (H2SO4) 2.5 N hasta llegar a un pH de
2. Después, se le agregd hidroxido de amonio (NH3OH) hasta
subir a un pH de 8.5. Posteriormente, la solucion con el
precipitado se dejoé reposando por 3 h a temperatura ambiente.
Entonces, el producto se filtro y se lavo con agua destilada hasta
llegar a un pH de 7. El material obtenido se seco a 60 °C por 24
h. A continuacion, el material seco se llevo a reflujo constante
con acido clorhidrico (HCl) 6 N por 4 h y se dejo enfriar a
temperatura ambiente. Posteriormente, la solucion se filtro, el
material se enjuago hasta llegar a pH de 7 y se sec6 a 60 °C por
24 h. Subsiguientemente, el material se llevd a reflujo con
NaOH 2.5 N por 5 h, se filtr6 en caliente y se lavo con 50 mL
de agua caliente. Después, se adicioné H>SO4 2.5 N hasta llegar
aun pH de 7.5 a 8. El producto se dejo precipitando por 3 h para
luego filtrarlo y enjuagarlo con agua destilada hasta llegar a un
pH de 7. Por ultimo, el hidrogel se sec6 a 60 °C por 24 hy el
material obtenido se molid y pesdé para su resguardo en
recipientes limpios, secos y herméticos.

III.

La caracterizacion de los materiales se realizo utilizando las
siguientes técnicas de laboratorio: FTIR con reflectancia total
atenuada (ATR) en un espectrofotdmetro marca Perkin Elmer,
modelo Spectrum Two. Se realizaron 16 barridos en un
intervalo de longitud de onda de 4000 a 500 cm. Para la
obtencion e imagenes y composicion elemental se utilizdo un
SEM/EDS marca JEOL; las muestras se recubrieron con oro
para su observacion. Los analisis de UV-Vis se realizaron en un
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equipo marca Thermo modelo Genesys 10 UV Scanning, se
hizo un barrido de 190 a 1100 nm, utilizando agua como
solvente. La morfologia y tamafio de particula se determin6 en
un TEM marca TITAN de 80 a 300 kV. Para determinar si el
material era cristalino o amorfo se utilizé la XRD en un equipo
de la marca Malvern Panalytical modelo Empyrean, el dngulo
2 theta que se analiz6 fue de 5 a 70°, con un tamafio de paso de
0.02° y el valor de longitud de onda fue de 1.54184 Angstroms.

Iv.

Los porcentajes de remocion de materia organica después del
pretratamiento acido se presentan en la Tabla I. Se puede
observar que independientemente del material que se haya
tratado, existe un mayor porcentaje de remocion con el
pretratamiento de HCI 1M debido a que este acido fuerte, tiene
una capacidad de disociarse completamente (H;0™!' y CI'!) en
presencia de H>O lo que provoca una mayor interaccion con la
parte organica superficial de las fibras de la materia prima,
especialmente con los grupos OH™ presentes en la celulosa
(C¢H100s)n. En la cascarilla de alpiste se tuvo una mayor
remociéon de materia organica debido a una menor
concentracion de estructuras complejas, tales como la lignina,
que dificulta la plena interaccion con al acido.

RESULTADOS

TABLAT
PORCENTAJE DE REMOCION DE MATERIA ORGANICA

. Tratamiento acido
Material

HCl IM CH;COOH 1 M
Cascarilla de Alpiste
%) 48.6 23
Bagazo de Caiia (%) 41.6 10.7

En la Tabla II, se presenta el contenido de cenizas obtenido
después de la calcinacion de los materiales. Se observd un
mayor porcentaje de cenizas cuando los materiales fueron
pretratados con HCl 1M. Sin embargo, se obtuvo el menor
porcentaje de cenizas con el bagazo de cafla en todos los casos
(sin y con pretratamiento 4cido).

La cascarilla de alpiste sin pretratamiento y con tratamiento
acido (HCl 1M o CH;COOH 1M) presento el porcentaje mas
alto de cenizas debido a que tiene un mayor contenido de
compuestos inorganicos en su estructura, los cuales son
principalmente 6xidos de: calcio, magnesio, hierro, aluminio,
sodio, potasio, manganeso [5, 7], y mayoritariamente el SiO».

TABLA I
CONTENIDO DE CENIZAS

Tratamiento acido

Material Sin HCIIM ~ CH;COOH IM
tratamiento

Cascarilla de Alpiste 11.7

%) 25.8 19.0

Bagazo de Cafia (%) 6.7 8.7 4.0

Después del proceso de purificacion se determinaron los
porcentajes de rendimiento, los cuales se presentan en la Tabla
III. Se puede observar que con la cascarilla de alpiste pretratada
con los dos 4acidos hay un mayor rendimiento respecto a la
cascarilla sin tratar. Con el bagazo de cafla el mayor
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rendimiento se obtuvo con el pretratamiento de HCl 1M. Sin
embargo, con la cascarilla de alpiste el mayor rendimiento fue
obtenido con el pretratamiento de CH3COOH 1M. La cascarilla
de alpiste presento los mayores porcentajes de rendimiento en
la obtencion de SiO,. Los porcentajes de rendimiento del
bagazo de caila fueron similares a los reportados en la literatura

[8].

TABLA III
PORCENTAJE DE RENDIMIENTO DESPUES DE LA PURIFICACION

Tratamiento acido

Material Sin HCI 1M CH,COOH 1M
tratamiento

g;‘lscanlla de Alpiste 853 86.0 900

Bagazo de Caia (%) 66.7 71.4 62.5

Los espectros de FTIR de los materiales se presentan en las
Figuras 1 y 2. En el espectro del bagazo de cafia (Figura 1) se
observaron las sefiales caracteristicas de la celulosa; los
estiramientos de los enlaces C-O-C en 1035 cm™, C-O en 1110
cm’!, ~OH en 1166 cm y O-H en 1630 cm’!. También, se
observo el estiramiento asimétrico C-H del ~CH» en 2902 cm!
y la flexion del —OH en 3335 cm![6]. Los espectros del SiO»
obtenido a partir de bagazo de cafa sin tratar y con los
pretratamientos 4acidos presentaron las sefiales previamente
reportadas en la literatura para SiO; [9]; los estiramientos
simétricos Si-O-Si en 799 cm, Si-O en 960 cm'! y el
estiramiento asimétrico del Si-O-Si en 1065 cm™'.

3335 2902 1630
3335, 2002 . 1630 ot
-OH -CH, O-H w -
1110 C- 5/
~ 1035 C-O-C
< o
= A 799
2 Si-O-Si
960
S Si-0
1065
Si-O-Si
& —
X Bagazo de Cafia (BC)
SiO, BC, Sin tratar
SiO, BC, Ac. Acético 1M
SiO, BC, HCI IM
T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Numero de onda (cm™)
Fig. 1. Espectros de FTIR del Bagazo de Cafia y su SiO,.

Los espectros de FTIR del SiO, obtenido a partir de la
cascarilla de alpiste sin tratar y pretratada con los acidos se
presentan en la Figura 2. Se observaron las mismas sefiales
correspondientes al SiO» descritas anteriormente para el bagazo
de cafia. El espectro FTIR de la cascarilla de alpiste presenta
sefiales correspondientes a los estiramientos de los enlaces C-
0O-Cen 1016 cm' y O-H en 1620 cm™, presentes en la celulosa
[6].

En la Figura 3, se presentan las imagenes SEM de las seis
muestras de SiO, obtenidas a partir de la cascarilla de alpiste (a-
¢) y del bagazo de cafia (d-f). Las Figuras 3a y 3d, son las
imagenes del SiO, obtenido de la cascarilla de alpiste y el
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bagazo de cafa, respectivamente, sin tratar. Las Figuras 3b y 3e,
son las imagenes del SiO; obtenido de la cascarilla de alpiste y
el bagazo de cafia, respectivamente, tratados con HC1 1M. Por
ultimo, las imagenes de la Figura 3¢ y 3f son de la cascarilla de
alpiste y el bagazo de cafa, respectivamente, tratados con
CH3;COOH 1M. Se observa que en la superficie del SiO; existen
aglomerados, particulas de diferentes tamafios, poros, y zonas
lisas y rugosas. Se observé una mayor aglomeracion de
particulas, mayor porosidad asi como rugosidad con el
tratamiento de CH3;COOH 1M, esto posiblemente se debe a que
el acido no es fuerte por lo que su interaccion con las fibras no
es profunda y homogénea, ocasionando que la superficie de la
fibra presente el aspecto previamente mencionado.

1620
O-H
~
o
2
5
\o Cascarilla de Alpiste (CA)
o SiO,, CA, Sin Tratar
SiO,, CA, Ac. Acético IM
SiO,, CA, HCl IM
T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Nuamero de onda (cm™)
Fig. 2. Espectros de FTIR de la Cascarilla de Alpiste y su SiO,.
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Fig. 3. Microscopias de SiO, obtenido a partir de: a) cascarilla de alpiste sin
tratar, b) cascarilla de alpiste tratada con HC1 1M, c) cascarilla de alpiste
tratada con CH;COOH 1M, d) bagazo de cafia sin tratar, ¢) bagazo de caiia
tratado con HC1 1M vy f) bagazo de cafia tratado con CH;COOH IM.
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Los resultados obtenidos en el andlisis por EDS para las
muestras de SiO, se presentan en la Tabla IV. En todas las
muestras se identificaron los elementos Si y O del SiO,. Los
porcentajes obtenidos de cada elemento son aproximados al
porcentaje en masa atdmica dentro del SiO, (46.74% para el Si
y 53.26% para el O), corroborando con esto, la obtenciéon de
este compuesto a partir de la cascarilla de alpiste y del bagazo
de cafia.

TABLA IV
RESULTADOS EDS

Muestra % mol, Si % mol, O Total

Si0,, Bagazo de 41.19 58.81 100.0
cafia, sin tratar.

SiO,, Bagazo de 43.33 56.67 100.0
cafia, tratado con
HCI1 IM.

SiO,, Bagazo de 52.98 47.02 100.0
cafia, tratado con Ac.
acético 1M.

Si0,, Cascarilla 41.58 58.42 100.0
de alpiste, sin tratar.

Si0,, Cascarilla 41.73 58.27 100.0
de alpiste, tratado
con HC1 1M.

Si0,, Cascarilla 44.04 55.96 100.0
de alpiste, tratado

con Ac. acético 1M.

Los espectros de UV-Vis para el SiO; obtenido a partir de la
cascarilla de alpiste y bagazo de cafia sin tratar y tratados con
los 4cidos, se presentan en la Figura 4. Todos los espectros
presentan el mismo patron de absorcion, el cual coincide con el
espectro de UV-Vis de SiO, reportado por Vergara-Juarez,
2021, [10]. El SiO; obtenido a partir de la cascarilla de alpiste
pretratada con HCl 1M, presenté una mayor absorcion en el
rango de 190 a 390 nm posiblemente se debe a que se utilizo
una mayor cantidad del compuesto en la prueba.

Sio,

190 390 590

nm

440 490 540

——BCAc. Acético IM ——BC HCI 1M
——CAAc. Acético IM ——CA HCI 1M

——BC Sin Tratar
——CA Sin Tratar

Fig. 4. Espectros UV-Vis de las diferentes muestras de SiO, extraido de
Bagazo de Caia (BC) y de Cascarilla de Alpiste (CA).
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En la Figura 5 se presentan los difractogramas de XRD para
las muestras de SiO, obtenidas a partir de la cascarilla de alpiste
y el bagazo de cafia con y sin pretratamiento con HCl 1M. Los
difractogramas presentan un pico ancho en 22° (eje 2 theta)
caracteristico del SiO, amorfo [11]. La muestra de SiO,
obtenido a partir de bagazo de cafla sin pretratamiento acido,
presenta una sefial muy débil en 34° (eje 2 theta) aprox. La cual
se atribuye a impurezas inorganicas presentes en las cenizas de
bagazo de cafia [7]. Esto indica que el tratamiento acido en el
bagazo de cafa permitié la eliminaciéon de esas impurezas,
debido a que en el difractograma correspondiente no se observo
la sefal en 34°.
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Fig. 5. Difractogramas de las diferentes muestras de SiO, extraido del bagazo
de cafia (B.C.) y la cascarilla de alpiste (C.A.) sin y con pretratamiento con
HCl IM.

Las micrografias de TEM para SiO; obtenido a partir de la
cascarilla de alpiste y el bagazo de cafia sin pretratamiento acido
se muestran en las Figuras 6 y 7. En ambas micrografias se
observo que las particulas de SiO; se aglomeran posiblemente
debido a atracciones generadas por las diferencias de
electronegatividades entre los &tomos de oxigeno (3.4 Pauling)
y del silicio (1.9 Pauling) de las moléculas de SiO, Estas
particulas tienen un tamafio aproximado entre 50 y <50 nm. En
las Figuras 8 y 9 se muestran los histogramas en porcentaje de
la distribucion de los tamafios de particula, los cuales indican
un tamafio menor a 50 nm, demostrando que con el proceso
desarrollado se obtuvieron nanoparticulas de SiO».
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1 SiO; obtenido a partir de cascarilla de alpiste
sin tratar.

ig. 7 Micrografia de TEM del SiO, obtenido a partir de bagazo de cafia sin
tratar.
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Fig. 8 Histograma de los tamafios de particula por TEM del SiO, obtenido a

partir de cascarilla de alpiste sin tratar.
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Fig. 9 Histograma de los tamafios de particula por TEM del SiO, obtenido a
partir de bagazo de caila sin tratar.
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V.

El proceso termoquimico desarrollado permitié obtener
nanoparticulas de SiO, amorfo a partir de la cascarilla de alpiste
y bagazo de cafia, los cuales son residuos agroindustriales no
deseables. Con la cascarilla de alpiste pretratada con HCl IM y
CH3;COOH 1M se obtuvo un mayor rendimiento de producto
respecto a la cascarilla sin tratar. Asi mismo, el mayor
rendimiento con el bagazo de cafia se obtuvo con el
pretratamiento de HCl 1M y con cascarilla de alpiste con el
pretratamiento de CH;COOH 1M. Las impurezas inorganicas
eliminadas con dichos tratamientos acidos, en el bagazo de cafia
pueden ser deseadas para algunas aplicaciones, por ejemplo, en
el desarrollo de ventanas inteligentes porque los o6xidos
metalicos presentes en el compuesto mejoran los tiempos de
conmutacion. El SiO; obtenido a partir de la cascarilla de alpiste
pretratada con HC1 1M, presentd una mayor absorcion en el
UV-Vis. En las imagenes del SEM se observd en todas las
muestras de SiO, una morfologia superficial rugosa y porosa, la
cual podria ser muy util en el desarrollo de dispositivos de
almacenamiento de energia y sensores, debido a que se necesita
un area superficial relativamente grande para una mayor
eficiencia en dichos dispositivos.

CONCLUSIONES
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