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RESUMEN

En este estudio, la oxidacion catalitica de Fe?* a Fe** se lleva a cabo con aireacion activa
utilizando carb6n activado dopado con Au, Pt y Ru, como una alternativa a los métodos
oxidativos tradicionales para su aplicacion en la lixiviacion acido feérrica de sulfuros de cobre.
Se realiz6 una impregnacion de Au, Pt, Ru tanto en carbones activados granulares (2 mm)
como en polvo (38 pm) (274 m?/g). Usando soluciones estandar (48 mg/L) de estos metales en
contacto con 4 g/L de carbon activado, durante 2 horas en un lecho agitado, se afiadieron
5,6 g/L de NaBH4 durante 3 horas para reducir el metal. La solucion se filtr6 y se valord por
analisis UV-Vis, mientras que el solido obtenido se secé. Las pruebas de oxidacion catalitica
se llevaron a cabo en un lecho agitado con un flujo de aire de 384 NL/h, con concentraciones
de carbdn activado entre 0,8 y 8 g/L, usando FeSO..7H>0 (500 mg/L) a pH = 1. En muestras
de solucion periddicas, el contenido de hierro total y los metales de transicion disueltos se
determinaron por espectrofotometria de absorcion atémica, el contenido de Fe?* por
permanganimetria y por UV-Vis con fenantrolina. La textura y dispersion de los metales en los
carbones fueron determinados por SEM-EDS. El carbdn activado en polvo a 0,8 g/L logra una
oxidacion del 13,4% de Fe?* en 4 horas, mientras que el carbon activado con 0,8% de contenido
de Au, Pt, Ru alcanza el 18,1%, 15,6% y 16,9%, respectivamente. A una concentracion de
8 g/L de carbon activado dopado con Au, se logra una oxidacion del 90% de Fe?*. El carbon
activado granular con 0,8% Au (8 g/L) logra una oxidacion de 17,8% de Fe? *. El uso de
oxidacidn catalitica de Fe?* con carbén activado dopado con Au, Pt, Ru 'y aire es una alternativa
prometedora que podria aplicarse industrialmente.

Palabras clave: Oxidacion catalitica ion ferroso, carbon activado, oro, platino, rutenio.



ABSTRACT

In this study, the catalytic oxidation of Fe?*to Fe*" is carried out with active aeration using
activated carbon doped with Au, Pt and Ru, as an alternative to traditional oxidative methods
for its application in the ferric acid leaching of copper sulfides. An impregnation of Au, Pt, Ru
in both granular (2 mm) and powdered (38 um) activated carbons (274 m?/g) was performed.
Using standard solutions (48 mg/L) of these metals in contact with 4 g/L of activated carbon,
for 2 hours in a stirred bed. Then, 5,6 g/L of NaBH4 was added for 3 hours to reduce the metal.
The solution was filtrated and analyzed valued by UV-Vis analysis, while the obtained solid
was dried. The catalytic oxidation tests were carried out in a stirred bed with an air flow of 384
NL/h, with activated carbon concentrations between 0,8 and 8 g/L, using FeSO4.7H.0 (500
mg/L) at pH =1. In periodic solution samples, the total iron content and the dissolved transition
metals were determined by atomic absorption spectrophotometry, the Fe?* content by
permanganimetry and by UV-Vis with phenanthroline. The texture and dispersion of the metals
in the carbons were determined by SEM-EDS. Powdered activated carbon at 0,8 g/L achieves
an oxidation of 13,4% of Fe?" in 4 hours, while activated carbon with 0,8% Au, Pt, Ru content
reaches 18,1%, 15,6% and 16.9%, respectively. At a concentration of 8 g/L of activated carbon
doped with Au, an oxidation of 90% of Fe?* is achieved. Granular activated carbon with 0,8%
Au (8 g/L) achieves an oxidation of 17,8% Fe?*. The use of catalytic oxidation of Fe?* with
activated carbon doped with Au, Pt, Ru and air is a promising alternative that could be applied
industrially.

Key words: Catalytic oxidation ferrous ion, activated carbon, gold, platinum, ruthenium.
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1. INTRODUCCION

La calcopirita (CuFeS;) es uno de los principales minerales para la produccion
industrial de cobre en todo el mundo, tiene baja solubilidad en acidos minerales, como HCI,
HNOs3, H2SO4, por lo que es necesario un pretratamiento de tostacién que lo transforme en gas

CuO y SO, que es utilizado para la produccion de H2SO..

Una opcidn viable para tratar la calcopirita es su oxidacion con el ion Fe**, como se
describe en la Figura 1. Este proceso produce Cu?*soluble en agua de acuerdo con la reaccion
general presentada en la ecuacion 1y las semi-reacciones de las ecuaciones 2 y 3.

Cu 2+ 4Fe 3+

4Fe 2+

.‘. -
o e

{ CuFeS: B

Fe 2+

Figura 1. Esquema de oxidacion de calcopirita con Fe** (Navarro & Manzor, 2017).

CuFeS, + 4Fe3t —» Cu?* 4+ 5Fe?t +2S° (1)
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Semi-Reacciones:

CuFeS, - Cu?t + Fe?" + 25° + 4e~ (2)

Fe3t + e — Fe?* (3)

El ion Fe3* se reduce a ion Fe?*, perdiendo su capacidad oxidativa. Las condiciones
termodinamicas que favorecen la formacion del ion Fe* como se muestra en la Figura 2, son

pH menor que 2 y un potencial electroquimico Eh mayor que 0,8 V.

2.0
ol FeO;
127 feldt|
0.84— L
> 0.4 S FEECI;HHzij-"'"‘--...__%.
e Fe’* \H‘\\\ h
\\{ —
-0.4 — e
———FelOH), -
0.8 R
12 Fe
L] 2 4 1 8 ‘liﬂl 12 14
pH

Figura 2. Diagrama de equilibrio acuoso Fe-O-H a 25 ° C (Pourbaix, 1974).

Se han realizado estudios sobre la reaccidn del ion Fe?* en presencia de H.O; de acuerdo
con la ecuacion 4, que establece una alta afinidad del ion Fe?* por H,O2 con altas velocidades
de reaccion (Ahumada et al.,2002). Una situacion similar ocurre en la ecuacion 5 que establece

la reaccidn de iones ferrosos y cloro gaseoso. (Haver & Wong, 1997).
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2Fe?* + H,0, + 2H' - 2Fe3* + 2H,0 (4)

1
FeClz + EClZ s FeCl3 (5)

El carbén activado es un material con un érea superficial especifica alta
(200-1200 m?/g) con varios grupos funcionales oxigenados que acttian como catalizadores de
oxidacion mediante la adsorcién de oxigeno disuelto y la generacion de H2O- de acuerdo con

la ecuacion 6. Esto favorece la oxidacion del ion Fe?* en aire (Ahumada et al.,2002).

_— . (6)
red +§02 + H20 d H202 + COX

Los procesos que emplean tratamientos con gas H.0, o Cl, para regenerar Fe** son
extremadamente costosos. Por lo tanto, es necesario e importante buscar alternativas
tecnoldgicas mas baratas que puedan tener aplicacion industrial. Debido a esta problematica y
con la finalidad de encontrar una posible solucidn, el objetivo de esta investigacion es estudiar
la oxidacion de iones ferrosos en presencia de aire y carbon activado impregnado con Au, Pt,

Ru.
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2. METODOLOGIA

2.1 Impregnacion de metales de transicion sobre carbon activado

En un vaso de precipitacion se coloca 500 mL de agua destilada sobre el cual se agrega
6 mL de una solucién estandar del metal (grado analitico) que se desea impregnar. La solucién
se deja agitar por 30 minutos. Se agrega 0,5 g de carbon activado en polvo (38 um) o granular
(2000-4000 pm) a la solucion. Se deja agitar por 2 horas. Se toman muestras de la solucion al
inicio y al final del proceso de impregnacion para estimar la carga del metal impregnado.
Dichas muestras se analizan en un espectrometro UV-Vis PerkinElmer Lambda XLS+. Pasado
este tiempo, se agregan 0,7 g de NaBH4 (ACS reagent Sigma-Aldrich) y se agita por 3 horas.
La solucion se filtra al vacio y se deja secar en una estufa a 110°C por 30 minutos (Gamez et

al., 2019).
2.2 Oxidacion de iones ferrosos con aire en presencia de carbon activado

En 500 mL de una solucion de FeSO4.7H20 (ACS reagent Sigma-Aldrich) (500 mg/L
de Fe?*) con pH 1-1,5, se colocan diferentes cantidades de carbén activado y se hace burbujear
aire con un flujo de 158,8 NL/h, a 0,71 atm y 20°C durante 4 horas. Se mide el potencial de la
solucion y se toman muestras para el analisis de Fe®* y Fe?* solubles (Ortiz & de la Torre,

1997).
2.3  Determinacion de la cantidad de iones ferrosos y hierro total

La determinacion de la cantidad de ion ferroso se hace mediante titulacion volumétrica
utilizando KMnO4 0,01 N (ACS reagent Sigma-Aldrich) y con H.SO4 (ACS reagent Sigma-
Aldrich) para dar el caracter acido a la solucion, el punto final de la titulacion esta dado por la
coloracion rosa palido de la solucién (Ortiz & de la Torre, 1997). Paralelamente, se determind
la concentracion de Fe?* en presencia de Fe®*" a 510 nm en un espectrofotometro UV-Vis

Shimadzu 1603 usando fenantrolina 1-10 (ACS reagent Sigma-Aldrich) en presencia o
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ausencia de NaF (ACS reagent Sigma-Aldrich) (Ahumada et al.,2002). El contenido de hierro
total se determina por espectrofotometria de absorcion atdmica en un equipo Perkin Elmer AA

300.

24  Caracterizacion del carbon activado y carbon activado dopado con metales de
transicion

La superficie especifica, el volumen y tamafio de poro de los carbones activados se
determinaron en un equipo Quantachrome Nova 4200e por adsorcion de N2 a -196 °C y la
metodologia BET. Los grupos funcionales y el pH de carga nula (pHpzc) se determinaron con
un potenciometro ORP HI 22-11 y con la titulacion Boehm con NaHCO3, Na,CO3 y NaOH
(ACS reagent Sigma-Aldrich). Los contenidos de Au, Pt y Ru en los carbones activados
dopados se realizaron en las cenizas de los carbones calcinados a 950°C por 2 horas y su
disgregacion en microondas con HF, HNO3z, HCIO4 y HCI (ACS reagent Sigma-Aldrich). En
las soluciones se determind la concentracion de los metales mediante espectrofotometria de
absorcion atémica (de la Torre Chauvin, 2015). Los anélisis de textura y distribucion de los
metales de transicion en el carbon activado se realizaron mediante un microscopio electronico

SEM-EDS Tescan Vega.
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3. RESULTADOS Y DISCUSIONES

El carbdn activado utilizado en este estudio fue producido por la activacion fisica de la

cascara de nuez de la palma africana. Sus caracteristicas se presentan en la Tabla 1.

Tabla 1. Caracteristicas del carbon activado en polvo (de la Torre Chauvin, 2015).

Propiedad Valor Propiedad Valor
Superficie Especifica BET(m%g) 274 Lactona (mea/g) 0,02
Volumen de Poro (cm*g) 3 Fendlico (meq/g) 07
Tamarfio medio de poro (nm) 2.7 Carboxilico (meq/g) 0,05

Como se muestra en la Tabla 1, el carbon activado empleado en esta investigacion tiene
un bajo grado de activacion con solo 274 m?/g y un tamafio de poro de 2,7 nm. Ademas, el
carbon activado tiene un pH de 8,5 y un pH de carga nula (pHrzc) 5,4, y se han detectado
diferentes tipos de grupos funcionales oxidados, lo que facilita la impregnacidon de metales en
medio acido. Se ha determinado que los carbones dopados contienen 0,8% de Au, 0,8% de Pt,
0,8% de Ru, y tienen una distribucion uniforme de los metales en la superficie porosa, como
se puede ver en la Figura 3. Ademas, la superficie especifica del carbon activado se reduce a

204 m?/g.
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Figura 3. Analisis SEM-EDS de la distribucion de Au, Pt y Ru en el carbon activado.

La Figura 4 muestra la influencia del carbdn activado en la reaccion redox del ion Fe?*
al ion Fe3*. El carbén activado en polvo (38 pm) en 4 horas asegura que la cantidad de Fe?* sea
del 10% en solucidn, lo que corresponde a una conversion calculada a Fe** del 90 %. Por otro
lado, el carbon activado granular (4000 um) logra solo el 90% de Fe?* en solucion al mismo
tiempo, lo que corresponde a una conversion del 10% de Fe®*, y el carbdn activado granular
(2000 um) logra el 80% de Fe?* en solucion con una conversion a Fe®* del 20%. Segun el
mecanismo propuesto en la ecuacion 6, la difusion del oxigeno en la porosidad del carbdn
activado, con un rango de 1,8x10® m?/s (de la Torre Chauvin, 2015), es el parametro limitante
en la reaccion de oxidacion. La Figura 6 muestra que la incorporacion de Au, Pt y Ru en la
superficie porosa del carbon favorece la velocidad de reaccion de oxidacion del ion Fe?*, sin
que haya una diferencia significativa entre los tres metales probados. La accion catalitica
observada se debe al aumento en el nimero de sitios activos que conducirian a la generacion
de H.O> dada la alta capacidad de adsorcion de oxigeno disuelto que tienen estos metales (Ross,

2012).
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Figura 4. Influencia de la granulometria del carbon activado en oxidacion catalitica de Fe?*,

CA= 20 g/L, pH=1, Fe 2* =500 mg/L, Flujo de Aire = 384 NL/h.

La Figura 5 muestra que la incorporacion de Au, Pt y Ru en la superficie porosa del
carbon favorece la velocidad de reaccion de oxidacion del ion Fe?*, sin que exista una
diferencia significativa entre los tres metales probados, a pesar de la reduccidon drastica en la
concentracion de carbon activado a 0,8 g/L. El carbon activado dopado con Au, Pt, Ru alcanza
una conversion calculada de Fe** de 18,1%, 15,6%, 16,9% respectivamente. La accion
catalitica observada se debe al aumento en el nimero de sitios activos que conducirian a la

generacion de H.O> dada la alta capacidad de adsorcion de oxigeno disuelto que tienen estos

metales (Ross, 2012).
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Figura 5. Influencia de Au, Pt, Ru dopado en carbon activado en oxidacion catalitica de Fe?*,

CA en polvo 38 um, 0,8 g/L, pH=1, Fe 2 = 500 mg/L, Flujo de Aire = 384 NL/h, Au=0,8%,

Ru=0,8%, Pt=0,8%.

Como se puede ver en la Figura 6, una mayor concentracion (8 g/L) de carbon activado
y carbon activado dopado con 0,8% de Au favorece el proceso de oxidacion del ion Fe?*,
logrando que el Fe?* en solucion sea del 10%, lo que corresponde a una conversion a Fe®*
calculada del 90% en 4 horas. Por el contrario, el carbon activado virgen en la misma
concentracion logra solo el 30% de Fe?* en solucion, lo que corresponde a una conversion
calculada de Fe®** del 70%. Se puede evidenciar una diferencia del 20% en la conversion a
Fe3* debido a la presencia de Au en la superficie del carbon activado, lo que confirma el
mecanismo propuesto en la ecuacion 6 con la generacion de H20,. La accion catalitica de los
carbones activados dopados con Au, Pt, Ru como se presenta en los resultados obtenidos estaria
condicionada por la generacion de H20- producida por la adsorcion de oxigeno disuelto en la
superficie de los metales, que son los sitios activos del catalizador. Las pruebas cataliticas con
carbdn activado granular con 0,8% de Au (8 g/L) logran una oxidacion de 17,8% de Fe?* en
4 horas, lo que confirma las limitaciones de difusion de O y Fe?* en la porosidad del carbon

activado granular.
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Figura 6. Influencia de la concentracion de carbon activado con Au en la oxidacion catalitica

del ion Fe?*,

CA en polvo 38 um, pH=1, Fe?* = 500 mg/L, Flujo de Aire = 384 NL /h, Au=0,8%.

De igual manera, también se llevo a cabo procesos de oxidacion del ion Fe?* utilizando
carbon activado granular (2000 um) con Au uniformemente distribuido en su superficie. Como
se puede evidenciar en la figura 7, después de las 4 horas del proceso de oxidacion, ain existe
83% de Fe?* en solucidn, lo que corresponde a una conversion calculada de Fe3* del 17%.
Existe una diferencia del 5% en la produccion de iones Fe3* después de 4 horas entre el proceso
oxidativo que utiliza carbdn activado granular virgen y el proceso que emplea carbon activado
granular dopado con Au. Esto evidencia la influencia del Au dopado en la superficie del carbon
activado granular, ya que este favorece la produccion de iones Fe** actuando como un sitio
activo en la reaccion catalitica de oxidacion del ion Fe?*. Sin embargo, el carbdon activado
granular no tiene el mismo efecto que el carbdn activado en polvo, y esto se debe a la difusion

de oxigeno y Fe?* en la superficie del carbdn, que es significativamente menor que el carbon

en polvo.
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100
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Figura 7. Influencia de Au en carbon activado granular en la oxidacion catalitica del ion
Fe2+

CA con Au= 8 g/L, pH=1, Fe?* =500 mg/L, Flujo de Aire = 384 NL/h, Au=0,8%.

La Figura 8 indica las pruebas de reutilizacion del catalizador que se realizaron con
carbon activado con Au, bajo las mismas condiciones experimentales para las pruebas
cataliticas de iones ferrosos, mostrando la viabilidad de usar el producto varias veces. Los
resultados indican que, a partir del segundo reciclo, el catalizador pierde el 40% de su eficiencia
oxidativa debido a la disolucion de Au en la superficie del carbon activado. Se ha detectado
una lixiviacion de Au de 0.1% por proceso oxidativo, debido a las condiciones acidas y
fuertemente oxidantes del medio de reaccion. Un pH inferior a 1 y un potencial electroquimico

Eh superior a 1,3 V favorecen la formacion de Au®*, que es una especie soluble en estas

condiciones.
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Figura 8. Influencia de la reutilizacion del carbon activado con Au
en la oxidacion catalitica del ion Fe?*,

CA con Au= 8 g/L, pH=1, Fe?* =500 mg/L, Flujo de Aire = 384 NL /h, Au=0,8%.

La velocidad de reaccion de oxidacion con carbén activado vy aire del ion Fe?* se ajusta
a una cinética de primer orden con un valor k de 0,32 h, mientras que, para la reaccion de

oxidacidn con aire y carbon activado dopado con Au, la constante k es 0,60 h™.,

Segun Ross (2012), el Au metélico tiene una elevada capacidad de quimisorber Oz, en
consecuencia, existe la alta probabilidad que se forme H2O- en la superficie del metal, lo que
favorece la oxidacion del ion Fe?*. La figura 9 esquematiza el mecanismo posible de la accion
catalitica provocada por la presencia del Au en la superficie del carbdn activado. En el area

anddica del Au metalico, podrian ocurrir las siguientes reacciones:

Au - Aut + e~ (7
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Fe3t + e~ - Fe?t (3)

Por otra parte, en el area catddica se produce la oxidacién de moléculas de agua en presencia

de oxigeno quimisorbido para producir agua oxigenada segun la reaccion:
0, + 2H,0 + 2e~ - H,0, + 20H" (8)

En este proceso catalitico se liberarian especies ionicas tales como Au*, Fe**, OH y
H20.. EI Au metalico presente en el catalizador se disuelve igualmente debido a las

condiciones de extrema acidez y oxidacion (Ross, 2012).

P Rt R AT
liCarbén Activado

y AP y
: SR

Area Anédica

Solucién

Au=Au*+e
Fe?*=Fe*+e:

e

Figura 9. Mecanismo de la oxidacion catalitica del ion Fe?* del carbon activado con Au
(de la Torre Chauvin, 2015).

El proceso estudiado tiene perspectivas interesantes de aplicacién industrial,
principalmente cuando se usa carbon activado granular, dada la facilidad de recuperacion del
catalizador por tamizado. En contraste, el polvo de carbon activado a pesar de tener una tasa
de oxidacién mas alta tiene opciones de reutilizacion muy limitadas, ya que deberia funcionar

con pulpas previamente clarificadas y un proceso de filtracién que implicaria costos mas altos.
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4. CONCLUSIONES

Con base en la metodologia empleada ha sido posible sintetizar carbones activados
(204 m?/g) dopados con 0,8% de Au, 0,8% de Pty 0,8% de Ru, con una dispersion significativa
de los metales en la superficie del carbdn activado, confirmado por los resultados de los analisis

SEM-EDS.

La presencia de Au, Pt, Ru en el carbon activado, aumenta la velocidad y la conversion
en la oxidacion de iones ferrosos. El carbon activado en polvo dopado con 0,8 % de Au a una
concentracion de 8 g/L logra una conversion a Fe®* del 90% en 4 horas, aumentando la

conversion con respecto al carbon activado virgen en un 20%.

No se pudo lograr la misma conversion con carbon activado granular dopado con Au
respecto al carbon en polvo dopado con Au, debido a las severas limitaciones observadas de

difusion de O, y Fe?*.

Se ha demostrado la factibilidad de reutilizar el carbon activado en polvo dopado con
Au. Sin embargo, se puede constatar la disolucion de aproximadamente 0,1% del Au presente

por cada reciclo.

Se ha propuesto una hipotesis del mecanismo de reaccion catalitica de la oxidacion del
ion Fe?* con carbén dopado activado con Au, basado en la afinidad de quimisorcion del Oz, en

la superficie del Au metélico.
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En vista de los resultados obtenidos en esta investigacion, el trabajo a futuro a llevarse
a cabo puede desarrollarse en el campo de la elucidacion del mecanismo de reaccién de los
metales de transicion en la oxidacion catalitica del ion ferroso. De igual manera, probar
mayores cargas de metal de transicion en la superficie del carbon activado es un factor a ser
investigado de forma mas extensa. Asi mismo, el desarrollo de carbones activados dopados
con una impregnacién mixta de dichos metales de transicién puede tener perspectivas
prometedoras para poder evidenciar el potencial oxidativo de estos metales utilizados de forma

combinada.
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ANEXO A: PROCESO DE IMPREGNACION DE METALES EN LA SUPERFICIE
DEL CARBON EN POLVO

) a '
Figura 10. Proceso de impregnacion de Au sobre carbon activado en polvo a partir de una

solucion estandar de Au (1000 mg/L).

Figura 11. Proceso de agitacion de Au sobre carbon activado en polvo a partir de una

solucion estandar de Au (1000 mg/L).
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Figura 12. Proceso de impregnacion de Ru y Pt sobre carbdn activado en polvo a partir de

soluciones estandar de Pt y Ru.



ANEXO B: PROCESOS DE OXIDACION DEL ION FERROSO

Figura 13. Equipo experimental para la reaccion de oxidacién del ion ferroso.
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ANEXO C: CURVA DE CALIBRACION DEL ION FE?
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Figura 14. Curva de calibracion del ion ferroso utilizada en los procesos cataliticos de

oxidacidn del ion Fe?*,
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ANEXO D: ANALISIS BET DEL CARBON ACTIVADO EN POLVO VIRGEN

ESCUELA POLITECNICA NACIONAL —
DEPARTAMENTO DE METALURGIA EXTRACTIVA-DEMEX Quantachrome
Quantachrome NovaWVin ©1994-2010, Quantachrome Instruments vi1.0  TUS0NE00E N/
—— _ _ (s ot semrmany
Anglysis Report
Operator:DEMEX Date:2020002/20 Operator:DEMEX Date:2/20¢2020
Sample 1D: RM-9135 Filename: C\QCdata\PhysisomiCA polvo inicial - Emesto de [a Tore qps
Sample Desc: Carbon activado Comment: SAMPLE CELL 15
Sample weight: 01083 g Sample Volume: 0cc
Outgas Time: 3.0 e OutgasTemp: 3oc
Analysis gas: Nitrogen Bath Temp: 77.3K
Press, Tolerance: 0.100/0.100 (ads/des) Equil tima: Y80 sac (adsides) Equil timeout: 240240 sec (adsides)
Analysis Time:  257.5 min End of run: 2020V02/20 23:00:11 Instrumant: Nova Station A
Cell 1D: 15 FIW version: 0.00
Multi-Point BET
e Data Reduction Parameters Data —
| Adsorbate Nitrogen Temperature 77.350x
l Motec. Wt.; 28.013 5 Cross Section:  16.200 & Liquid Density:  0.808 gec
——— ~————Multi-Point BET Data — — .
|
|
Relative Volume @ STP 1/[{W{(PaP)-1)] | Relative Volume @ STP 1/ [ W((PoP)-1)] ‘
Pressure Pressure
[PIPo) [celg) [PIPo) [ccig)
2.05020e02 80,1731 2.7832e-01 3.16060e-02 62.4024 4.1847e-01 |
2.19650e-02 60.5474 2.5678e-01 3.393800-02 62.7576 4.4788e-01
2.34780e-02 60.9264 3.1574e.01 3.68460e.02 631690 4 8455-01
| 2.55370e.02 61,3388 3.4184e-01 3.95660e-02 63 4859 5.2058e.01
2.72440e.02 616713 3.6336e-01 4.25250e-02 63.7769 5.5716eM
| 2.93520e-02 62.0421 3.89%8e-01
pe— e |
BET summary
Slope = 12.650
Intercept = 1.878e-02
Correlation coefficient, r » 0.599%97
C constant= £74.512
Surface Area = 274.896 m*g

Figura 15. Analisis BET del carbdn activado en polvo virgen.
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ESCUELA POLITECNICA NACIONAL

DEPARTAMENTO DE METALURGAA EXTRACTIVA-DEMEX Quantachiome )
Quaniashrams NovaVin ©1954-2010, Ouantachrome Instruments v110 AT
—— — —_ e st
Anatyuis
Opaeator:DEMEX ommm Date; 202002020
Sample 1D: RM-5135 cmuu-wwmwnml Emesto de la Tore gps
Sample Desc:  Carbon activado cm SAMPLE CELL 15
Sample weight: 0108359 Sample Volume: 0ce
QOutgas Time: 30hes OulgasTomp: Jooeo0cC
Aratysis gas: Nerogen Bath Temp: 3K
Press, Tolerance: 0 10000100 (adsides)  Equil time: SOM0 sac (as/des) Equil timeout: ZANZ40 30c (adsidas)
Analysis Time: 257 5min End of run: 2020002520 23:00:11 Instrument: Nova Station A
Call 1D; 15 FAW version: 000
Isotherm *_Linear
Data Reduction Parsmeters —
Adsorbate Nitrogen Tamperatuerg 77350k
Molec, Wt 20013 5 Cross Section:  16.200 & Liquid Density: 0508 g
—i=h | =
L am | ow
84.00 !
e t—l—{;t a‘i = =
| "B_L '.“.su v‘ “"“ .ﬁu D‘
: '_-)ér-* A=
|
N0 |
2000 |
MO0 |
N00
Hoo
1200
400
490
aco ! ! !
000 om ne o 08 100 108

Retitve Pressoe. PP

Figura 16. Isoterma de absorcion del anélisis BET del carbon activado virgen.
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ESCUELA POLITECNICA NACIONAL A
DEPARTAMENTO DE METALURGHIA EXTRACTIVA-DEMEX Quantachrome )
Quamschrorns Novaltin ©19-2010, Quantachioms Insinumaents v11.0 R Teva ety pme N~
— — et b s
Analysis Raport
OperatorOEMEX Darte: 2020002120 Operstor DEMEX Date: 272002020
Sample 10: FME135 Fllename: CAOCdata\PhyssorbCA polvo micial - Emesto de 1o Toere gps
Sample Desc: Carbon actvado Comment: SAMELE CELL 18
Samplo weight: 01083 g Sample Volume: 0cc
Outgas Time: 3.0hrs OulgasTemp: 3000C
Analysis gas: Nitrogen Bath Temp: 773K
Press. Tolerance: 010000100 {adsioes)  Equil time: S50 snc (adsides) Equall tinseoun: ZANZA0 snc (s0sides)
Analysis Time: 267 & min End of run: 2020002720 23:00:11 Instrument: Nova Station A
Cell 1D: 15 FWY version: 000
Area-Volume Summary
. Data Reduction Parameters Data _—
Adsorbate Nitrogen Temperature TT.250y, ‘
Malec, WL: 28013 4 Cross Section: 16200 & Ligqusd chuly: aaoey.x
- |
Surface Area Data ’
RPN BB i ticscnaseiiuiiie 3 e e P e et v 2.74%e+02 m'y
NLDFT cumulstive SUface BM80..............oooreniieres i easa et bbbt b ek bbbt 2.2160402 m*g
Pors Volume Data
NLDFT methed cumutative pore volsme... .o T — = 1.078e-01 colg ,
Pore Sire Data
NLDFT pore ROGRES (MOBE) ... oo T 61500400 A |

Figura 17. Resultados de los analisis BET y calculo de la porosidad del carbon activado

virgen.
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ANEXO E: ANALISIS BET DEL CARBON ACTIVADO EN POLVO DOPADO CON

Analysis
Operator-DEMEX
Sample [D: Ab-01 35

AU

ESCUELA POLITECHICA NACIONAL i
DEPARTAMEMNTO DE METALURGIA EXTRACTIVA-DEMEX y
Quantachrome Movathin ©1984-2010, Cuaniachroms [nsiuments vi1.0 Quantachrome

L Fl'll'all"ql\_

Date: 2020001530
Filenama:

Sample Dess: Carbon sciiveda con ofa Comment;
Sample waight: G.118dg
Oulgas Tirme: 3.0 hea

..... G A

Repoft

Oparator:DEMEX Date: 120020
CMICdala\PhysisorsiCAR + 8u - Emesto de la Tore.qps
EAMPLE CELL 1

Sample Volume: oo

CutgasTamp: 3000 G
Analysls gas: Mitragen Bath Temp; TT3K
Press, Tolerance: 0,100/0,100 (adsfdes)  Equil tirme: S50 sec {adeidas) Exjuil timaaut: 24MN240 sec fadsidas)
Analysis Time:  305.4 min End of run: 202081730 G320 Instrumeant: Move Statlon A
Call I10x: 1 FiNV warslon: LX)
Multi-Point BET
Data Reduction Parameters Data - -
Adsorbate Mitrogen Temperature 77380 ]
Mu:l_a-n, Wih: 28,013 Cross Section: 16200 & Liguid Density: 0808 e
1 ——Multi-Point BET Data ——— S 1 Bl IR
|
Relative Vielurme @ STP 1/[W{(Po/P)-1)] | Relative Volume @ STP 17 [ WIPoP) - 1) ]
Préssure Pressura
[PiPa] [=cig] [FiPo) [=chg]
1.815H0e-02 36,6758 4.0332e.01 2.51740e-02 40,3521 5.95268-0H
1.97 480802 37.3022 4,321 201 3. 142108-02 41,0081 f.3287e-01
217130802 37 .50941 4 874080 3364 10a-02 41 65496 B 747 Ta-01
giﬂagﬁm gj?g?é ;gﬁg‘:—gl 3.68560e-02 42,3683 7.2271e-01
1 Oe-02 39057 0e-02 42 8981 T.6808e-01
2..!3?911:!&-&2 39,7081 5. 54T da-01 o
BET surimary
Slope = 16,952
Intercept = B BE3e-02
Correlation cosfficlent, r= (. HHOETY
C constant= 172525
Burface Area = 04, 240 mg

Figura 18. Analisis BET del carbdn activado en polvo dopado con Au.
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Daita Aeducton Paramabers -
|:EE.EH! Mibragen Tomparabuare 77250
Modsc. Wt 20,041 4 Croas Sechan: 16200 & Liguid Damsily: 0508 g
I | O o
U] ] ]

2700 ; ;

16000

.40 nE .8 100

Fesbyinm Frasure, PP

Figura 19. Isoterma de absorcion del analisis BET del carbon activado dopado con Au.
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ESCUELA POLITECHICA NACIOMAL e
DEPARTAMENTO DE METALURGIA EXTRACTIVA-DEMEX Quantachrome
Quantachroome NovaiWin £1994-2010, Quantachrome Instruments »11.0 B /I
e Cpfesrgpwirpine
Analysis Report
Operator:DEMEX Date: 202000130 Operator:DEMEX Dt 1A 302020
Sample ID: RM-9135 Fllenama: CAOCdata\PhysisarbiCAp + Au - Erneslo de (2 Torme.gps
Sampla Desc: Carbon activado con ars Commeant: SAMPLE CGELL A
Sample weight: 01188 g Sample Volume: 0 cc
Outgas Time: 30hrs OulgasTemp: 000G
Analysis gas: Milregan Bath Temp: TT3K
Press. Tolerance: 010040100 (adsidas) Equil time: D0VE0 sec (adsides) Equil timeout: FAN240 sec (adsides)
Analysis Time:  306.4 min End of run: 2020601130 0=03:20 Instrument: Mova Station A
Ceall 1D: 1 FAN varsion: 0,00
Area-Volume Summary
r Data Reduction Parameters Data —— ——
| Adsorbate Mitrogen Temparaline 77.350K
| Molec, Wt.: 28.013 4 Cross Section:  16.200 & Liquid Density: 0808 goc
Surface Area Data
= T O — 2,04 20+ 02 milg
MLOFT cumulalive SUMEGE S8, oo tmes e s sissns s banbssmsbmd s 1.625e+02 miig
Pore Wolume Data
MLOFT miethod cumubative pore VoI, ... s s e s e s 2.75Te01 coig
Porg Slze Data
MLDFT pore Ratius (MOMEL....o... oo e e 1.448+01 A

Figura 20. Resultados de los analisis BET y calculo de la porosidad del carbon activado

dopado con Au.
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ANEXO F: ANALISIS SEM-EDS DE LOS CARBONES ACTIVADOS DOPADOS
CON ORO, RUTENIO Y PLATINO

cps/eV

120

100
Ll

80 (6] Au

60 Na Si Au

40
20 ‘
A e bt | Lol I 1 I

0 T T T I T T T I T T T I T T T I T T T I T T = I“ ‘I T ‘I . T = I . T
2 4 6 8 10 12 14
keV

rm-9471 CA ads 23 Fecha:12/13/2019 10:19:42 AM HV:15.0kV D. imp.:14.65kcps

El AN Series unn. C norm. C Atom. C Compound Comp. C norm. Comp. C Error (1

Sigma)

[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%] [wt.%] [wt.%]
C 6 K-series 95.50 93.58 96.94 93.58 95.50
10.05
Si 14 K-series 1.79 1.76 0.78 Si02 3.76 3.84
0.10
Au 79 M-series 1.53 1.49 0.09 1.49 1.53
0.09
Na 11 K-series 1.19 1.16 0.63 1.16 1.19
0.10
O 8 K-series 2.04 2.00 1.56 0.00 0.00
0.27

Total: 102.04 100.00 100.00

Figura 21. Analisis semi cuantitativo del carbén activado dopado con Au.
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160 cps/eV
140
100 Al
80 (6] Na Si Ru
60
40
20 ‘o ‘\ll; L1 JLHH !
0 T T I T T T T I T T T T I T T T T I T T T T I T T T T I T T T T I T T T T I T T T T I T T T T
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
keV
muestra carbon rutenio 27 Fecha:12/13/2019 10:52:36 AM HV:10.0kV D.

imp.:20.03kcps

El AN Series unn. C norm. C Atom. C Compound Comp. C norm. Comp. C Error (1

Sigma)

[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%] [wt.%] [wt.%]
C 6 K-series 68.46 81.00 88.26 81.00 68.46
7.26
Si 14 K-series 6.29 7.44 3.47 5102 15.92 13.406
0.28
Na 11 K-series 1.29 1.53 0.87 1.53 1.29
0.10
Ru 44 L-series 0.68 0.81 0.10 0.81 0.68
0.05
Al 13 K-series 0.63 0.75 0.36 0.75 0.63
0.05
O 8 K-series 7.17 8.48 6.94 0.00 0.00
0.83

Total: 84.52 100.00 100.00

Figura 22. Analisis semi cuantitativo del carbén activado dopado con Ru.
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Pt
Si S Pt

rm-9471 CA ads 25 Fecha:12/13/2019 10:43:31 AM HV:10.0kV D. imp.:8.56kcps

El AN Series unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%]
C 6 K-series 92.39 91.65 94.13 9.87
N 7 K-series 5.08 5.04 4.44 0.91
Si 14 K-series 0.81 0.80 0.35 0.06
S 16 K-series 0.86 0.85 0.33 0.06
Pt 78 M-series 0.76 0.75 0.05 0.06
O 8 K-series 0.92 0.91 0.70 0.14

Total: 100.81 100.00 100.00

Figura 23. Analisis semi cuantitativo del carbon activado dopado con Pt.




