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En este caso, no existe una etapa de impregnacion y la mezcla se introduce

directamente en un reactor horizontal de acero inoxidable y de didmetro
interno de 5 cm situado en un horno eléctrico que posee tres zonas de
calentamiento independientes controladas por termopares (ver Figura 4.4).
También se dispone de un termopar situado en el interior del reactor en la
zona de reaccidon, que controla el calentamiento del horno. Mediante un
programador automatico, se introducen los valores de temperatura de
carbonizacion, tiempo de activacién y velocidad de calentamiento. El caudal
de nitrégeno en el interior del reactor se controla con un rotametro. Una vez
alcanzada la temperatura de carbonizacién, esta se mantiene constante
durante un tiempo de activacion determinado.
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Figura 4.4. Detalle del reactor horizontal empleado, horno eléctrico y panel de
control de las condiciones de operacién.

Pasado el proceso de carbonizacion, el CA se expone durante 24 horas a una
atmosfera de aire para que se lleve a cabo la oxidacién de los restos de sodio
o potasio metalico que permanecen en la muestra. Pasado este tiempo, el
carbon activo obtenido se lava con 150 ml de HCI 1N para eliminar el exceso
de agente activante que pueda quedar y posteriormente se realizan lavados
con agua MilliQ hasta neutralizar el pH, medido con un pH-imetro
CyberScan PC 510 con un electrodo Hamilton “Flushtrode”. Finalmente, se
seca la muestra durante 12 horas en una estufa a 110°C y se almacena en un

bote de tapa roscada de cristal. Estas etapas se detallan basicamente en la
Figura 4.5.



UNIVERSITAT ROVIRA | VIRGILI
PREPARACION, CARACTERIZACION Y APLICACIONES DE CARBONES ACTIVADOS

PREPARADOS A PARTIR DE LIGNINA KRAFT

VANESSA TORNE FERNANDEZ . .

ISBN: 978-84-690-7600-2 4 @ Materiales y Métodos

DL.T.1387-2007

Figura 4.5. Tratamiento realizado al CA obtenido: oxidacién, lavado y secado.

La preparacion de los carbones se ha realizado a partir de un carbén base que
se ha establecido segtin datos bibliograficos con la premisa de maximizar el
area superficial. Estas condiciones de operacion se han determinado en base
a cinco parametros centrales de estudio para el caso de la activacién con
hidréxidos, tal y como se muestra en la siguiente tabla.

Tabla 4.1. Condiciones de operacion para el AC-K, AC-Na y AC-P base.

CA TﬂlS tp19 RZO P /LZI QN222 . r23 '

0O (M (%) (X))  (mIN:/min) (°C/min)
AC-NayAC-K 700 1 3/1 - 200 5
AC-P 450 1 - 1.4/1 - -

18 T,: temperatura de pirdlisis

19 ¢, tiempo de activacién

20 R: relacién agente activante — LKy

21 P/L: relacion agente activante — LK

22 Qnz: caudal de la atmésfera de nitrogeno durante los experimentos
23 12 velocidad de calentamiento
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En el caso de la activacién con acido fosférico (AC-P), los parametros a
estudiar han sido tres ya que los experimentos se han realizado en atmosfera
estatica de aire.

A partir de este carbon base, se han realizado variaciones de un parametro
manteniendo el resto de variables constantes. Los rangos estudiados en los
AC-P y AC-K y AC-Na han sido:

Condiciones de Operacioén

ACP AC-Nay AC-K
T, 0 (400, 650) °C | - T, 0(400,900)

t, 0 (1, 48) horas — ¢, 0 (05, 4) horas |
P/L0(0.7,1.75) - RO@05 |

{ Qu, 0 (50, 800) ‘

= 0610

Figura 4.6. Resumen de las condiciones de operacion para la produccion de CA.
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4.3. Caracterizacion de carbones activados

Una vez obtenido el carbén, se realiza la caracterizacion del material al objeto
de conocer la mayor cantidad de sus propiedades fisicoquimicas.

Caracterizacion

4.3.3.
De superficie

43.1.
Estructural

4.3.2.
Morfolégica

{ Analisis Elemental —[ Analisis de superﬁcie] Funcionalidad

superficial

1
{ Analisis Inmediato } —[ Analisis C)ptico SEM}
1

{ Espectroscopia IR

Adsorcién de azul ‘
de metileno

Analisis
termogravimétrico {

Adsorcion de
yodina

Figura 4.7. Esquema de la etapa de caracterizacion de CA (etapa 2).

A parte de los analisis que se detallan en la figura anterior, se han realizado
estudios termogravimétricos en los AC-P con el objetivo de determinar los
mecanismos de activaciéon que tienen lugar y de esta manera adquirir una
mayor comprension sobre la transformacion del material y el desarrollo de su
porosidad, asi como la influencia de ciertas condiciones de operacién en el
CA final.

4.3.1. Composicion quimica y caracterizacion estructural

Estos tipos de analisis son complementarios a los resultados de los analisis de
los otros dos bloques explicados anteriormente.
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4.3.1.1. Analisis Elemental

Fundamento

El analisis elemental es una técnica que proporciona el contenido total de
carbono, hidrégeno, nitrégeno y azufre presente en un amplio rango de
muestras de naturaleza organica e inorganica tanto sélidas como liquidas, con
cantidades relativamente pequefias de muestra (2-3 mg). La técnica esta
basada en la completa e instantanea oxidaciéon de la muestra mediante una
combustién con oxigeno puro a una temperatura aproximada de 1000°C. Los
diferentes productos de combustion CO,, H,O y N,, son transportados
mediante el gas portador (He) a través de un tubo de reduccién para una
posterior separacion selectiva en columnas especificas y luego desorbidos
térmicamente. Finalmente, los gases pasan de forma separada por un detector
de conductividad térmica que proporciona una sefial proporcional a la
concentracién de cada uno de los componentes individuales de la mezcla.

Los campos de aplicacién de esta técnica son diversos, desde el analisis de
combustibles fosiles (carbén, coque, gasolina, aceite minerales, gasoil, etc.)
hasta la industria farmacéutica y la quimica fina, pasando por el analisis de
suelos, industrial alimenticia, ceramicas, etc.

Equipamiento

El equipo empleado en este tipo de analisis es un analizador Carlo Erba
Elemental Analyser modelo CHNS-O EA1108.

!
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Figura 4.8. Analizador elemental Carlo Erba modelo CHNS-O EA1108, provisto
de automuestrador.
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El analisis elemental de los CA preparados ha sido util para poder identificar
qué compuestos se forman en las condiciones de operacién establecidas. De

esta manera, se puede observar el desarrollo de propiedades como por
ejemplo, la aromaticidad de los AC.

4.3.1.2. Analisis Inmediato

Fundamento

El analisis inmediato es una técnica desarrollada de acuerdo con los
estandares ISO™ para la determinacién de la humedad (110°C en nitrégeno),
el contenido en volatiles (900°C en nitrégeno) y carbén fijo y cenizas
(incineracion a 900°C en aire) en termobalanza. Esta técnica se basa en la
medida de la variacién de la masa de una muestra cuando es sometida a un
programa de temperatura en una atmosfera controlada.

O2
1000
2
A r 800
Volatiles 2
<& Temperatura %)
60 - 4 Peso - 600 =
& =
40 - 400 g
o
Carbén
20 - Fijo - 200
Cenizas
O T T T T T 0

0 5 10 15 20 25 30
Tiempo (min)

Figura 4.9. Proceso térmico para analisis inmediato (<) y termograma ejemplo ().

Todos estos parametros son importantes para caracterizar el CA obtenido. El
contenido en carbon fijo influye en la clasificacion de los diferentes tipos de
carbon. La turba, la primera etapa en la formacién de carbon, tiene un bajo
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contenido de carbono fijo y un alto indice de humedad. El lignito, el carbon
de peor calidad, tiene un contenido de carbono mayor. El carbén bituminoso
tiene un contenido aun mayor, por lo que su poder calorifico también es
superior. La antracita o hulla seca, es el carbon con el mayor contenido en
carbono y el maximo poder calorifico. La presion y el calor adicionales
pueden transformar el carbon en grafito, que es practicamente carbono puro.

Equipamiento

Este analisis termogravimétrico se ha realizado en una termobalanza Perkin
Elmer TGA — 7 con un tiempo de duracién aproximado de 30 minutos.

Figura 4.10. Termobalanza Perkin Elmer TGA — 7.

Los analisis inmediatos de las materias primas y los CA preparados han sido
utiles para poder determinar las propiedades mencionadas anteriormente ya
que es importante para poder explicar datos obtenidos con el uso de otras
técnicas de caracterizacion de los AC.

4.3.1.3. Espectroscopia IR
Fundaments™""

La espectroscopia infrarroja es una de las técnicas mas versatiles para la
caracterizacion cualitativa de materiales solidos. Sin embargo, la informacion
que aporta en materiales heterogéneos y de naturaleza polimérica es limitada
ya que las bandas que aparecen en sus espectros son resultantes de la
contribucién de diversas especies moleculares con diferentes grupos
funcionales y enlaces quimicos.
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El campo de aplicaciéon de esta técnica es muy amplio ya que se pueden
analizar todo tipo de soélidos y liquidos. El estudio de muestras sélidas que
presentan dificultades para la preparaciéon de soluciones o pulverizacién, y
solidos opacos en general se puede realizar utilizando una serie de accesorios
comerciales e intercambiables como la reflexion total atenuada (ATR),
reflectancia difusa (RRIFT) y detector fotoacustico (PAS). Los espectros de
absorcion obtenidos son similares y proporcionan la misma informacién que
cuando se trabaja en transmision. La utilizaciéon de este tipo de accesorios
comerciales es muy ventajosa ya que permite que la técnica no sea
destructiva, acepta formas irregulares de los sélidos, no altera la muestra y no
requiere preparacion de la muestra o bien ésta es minima.

Equipamiento
Este analisis se ha llevado a cabo en un JASCO FT/IR-680 Plus que dispone

de un ATR de diamante. Para ello, no ha sido preciso ningun tipo de
pretratamiento de la muestra. El analisis se ha realizado en un rango de
longitudes de onda comprendido entre 600 y 3700 cm, con una resolucién
de 4 cm™ realizando 400 escaneos por anlisis y con una velocidad del espejo

de 2 mm/s.
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Figura 4.11. Equipo de infrarrojo Jasco FT/IR-680 Plus y detalle del accesorio
ATR.

El analisis IR realizado a la materia prima y a los CA preparados, es un
analisis complementario a las valoraciones de Boehm para la determinacion
de grupos superficiales. La realizaciéon de estos analisis a la materia prima
proporciona espectros con gran cantidad de informacién debido a la
complejidad de la estructura de la lignina®. Sin embargo, el uso de esta
técnica en CAP> > ™% tiene complicada interpretacion debido al severo
tratamiento térmico realizado a las muestras aunque la informacién obtenida
complementa a los datos obtenidos por otras técnicas.
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En el caso de los espectros presentados en la siguiente figura, se observa
como evolucionan los grupos superficiales del AC-Na a medida que varfa la
temperatura del proceso de pirdlisis, mediante las bandas o picos presentes
entre 2000 y 1000 cm’. La ventaja de este analisis radica en la sencilla
apreciacion de este tipo de efectos y su rapida obtencién ya que la
adquisicion del espectro no es mayor a 15 minutos.

Transmitania

T T T T

4000 3000 2000 1000
Longitud de onda (cm-1)

Figura 4.12. Ejemplo de espectro obtenido por IR para AC-Na preparados a
temperaturas entre 400°C y 800°C.

4.3.2. Morfologia y caracterizacion textural

4.3.2.1. Adsorcion de nitrégeno

Fundamentos™*"

El método de analisis de superficie BET es una técnica que permite evaluar la
porosidad total de la muestra y la distribucién del tamafio de poro (ver Figura
4.13), basandose en la adsorcion de un gas inerte a baja temperatura sobre
una superficie solida. En el caso de muestras con una superficie especifica
expuesta igual o superior a 1.0 m?/g, el gas analitico utilizado es nitrégeno o
diéxido de carbono, en cambio, para materiales con superficies especificas
inferiores, el gas utilizado es cripton.
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Figura 4.13. Diferentes tipos de porosidad presente en el carbén activado.

Esta técnica es de aplicacion importante en productos desarrollados para la
industria farmacéutica, ceramicas, materiales catalizadores, refractarios,
porosos o microporosos y carbones activos dado que gran parte de la
aplicacion final dependera de esta propiedad.

Equipamiento
El equipo empleado es un Micromeritics ASAP 2020 con el que se obtiene la

isoterma de adsorciéon y desorciéon de nitrégeno a 77K. En una primera
etapa, las muestras se desgasifican a 523K durante varias horas para
posteriormente estudiar la adsorcién de nitrégeno en dos rangos de
presiones. En el primer rango, P/P, es inferior a 107 y se aplica el modelo de
Horvath-Kawazoe para obtener la distribuciéon de tamafo de microporo.
Posteriormente, el rango de presiones estudiado esta entre 107 y 0.99, donde
los datos obtenidos se analizan por

el método BET™ para calcular el 4rea superficial especifica,

0 la ecuacién de Dubinin- Radushkevich®™ para calcular el volumen de
microporo, la energfa caracteristica del nitrégeno respecto al carbon,
y el tamafio promedio de los microporos,

0 el método alfa-s"™ * para calcular el volumen de ultramicroporo y el
de microporo,

0 el volumen total de poro calculado a una presion relativa de 0.99,

0 el volumen de mesoporo calculado a partir de las diferencias entre el

volumen total de poros y el volumen de microporo calculado por

Dubinin- Radushkevich

o
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En 1940, Brunauer, Deming, Deming y Teller, realizaron una sistematizacion
de las isotermas de adsorcion de gases basada en datos empiricos obtenidos
con diferentes tipos de solidos porosos y no porosos. La clasificacion
propuesta por estos autores se conoce como la clasificacion BDDT y consta
inicialmente de cinco tipos de isotermas aunque posteriormente se afiadid
una sexta, tal y como se muestran en la Figura 4.14.

Bajo estos seis tipos de isotermas es posible clasificar la mayorfa de los
solidos de acuerdo con sus propiedades de adsorcion. Los CA se ajustan
mayoritariamente a la isoterma de tipo I* por se representativas de sélidos
microporosos. Este tipo de isoterma se llama también de Langmuir y es
caracteristica de sélidos microporosos donde se observa que el proceso de
adsorcion tiene lugar fundamentalmente a bajas presiones relativas, cuando
se produce el llenado de los microporos con el adsorbato. A presiones
relativas mas altas, la cantidad adsorbida se mantiene constante o aumenta
ligeramente si existen suficientes mesoporos. Este tipo de isoterma puede ser
debida a la existencia de quimisorcioén, adsorcidon en microporos, adsorcion
en disolucién o adsorciéon fisica en superficies muy homogéneas. En este
ultimo caso se obtiene la isoterma de tipo IV al aumentar la presiéon. En estos
casos, la capacidad de la monocapa puede obtenerse directamente de los
datos experimentales o aplicando el modelo de Langmuir.
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Presién relativa P/P° 4

Figura 4.14. Isotermas de adsorcién de nitrégeno a 77K segun la clasificacion
BDDTIs4.
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La isoterma de tipo II corresponde a adsorcién en mono-multicapas, en
sélidos no porosos o macroporos, que presentan heterogeneidad superficial.
A este tipo de datos experimentales se aplica la teorfa de BET.

La isoterma de tipo III aparece cuando la interaccion adsorbato/adsorbente
es débil, menor que la existente entre las moléculas de adsorbato. En este
caso, es preferible cambiar de adsorbato.

La isoterma de tipo IV es similar a la de tipo II en la zona de presiones bajas
e intermedias, por lo que también se le aplica el modelo BET. La diferencia
entre ambas esta en que la presencia de mesoporosidad no aparece hasta
presiones relativas superiores a 0.4. En este tipo de isotermas existe un ciclo
de histéresis debido a que los procesos de condensaciéon y evaporacion
capilar transcurren por caminos diferentes.

Las isotermas de tipo V indican una adsorciéon débil al principio seguida de
condensacion capilar y lo indicado, al igual que en las isotermas de tipo 111, es
cambiar el adsorbato.

La isoterma de tipo VI aparece cuando se trata de adsorcion en superficies
muy homogéneas donde cada capa empieza a formarse cuando la anterior
esta ya practicamente completa. En este caso, se puede obtener de manera
directa el valor de la monocapa aunque no es un ejemplo habitual en la
naturaleza.

Condensation:
pore size, volume
and distribution
Multila yer
filling.

Monolayer:
Surface

Adsorption
at isolated
sites

\‘ Increasing

gas pressure

Figura 4.15. Llenado de poros de moléculas de adsorbato en funcién de la presion
parciall®l.
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De estas isotermas puede obtenerse de manera directa o indirecta el valor de
monocapa (ver Figura 4.15) que es atil para determinar el nimero de especies
adsorbidas que la completan sobre la superficie pudiéndose ser relacionado
con el area superficial del sélido mediante el area que ocupa la molécula. Lo
mas sencillo es determinar la monocapa de moléculas directamente pero
debido a que la adsorcién en la segunda capa se da sin haberse completado la
primera, es necesario el empleo de modelos, siendo el mas utilizado el de
BET.

La diferencia entre el didmetro de los mesoporos™ y el tamafio de las
moléculas de adsorbato asegura un cubrimiento completo de la superficie.
Este comportamiento no se corresponde en el caso de los microporos™
debido a la existencia de impedimentos estéricos para cubrir la pared de
poros de tamafo entre 0.6 y 1 nm. A partir de 1 nm si se recubre los poros
pero el mecanismo que sigue la adsorcion es el de llenado de microporos
debido al aumento del potencial de adsorcién lo cual no permite la formacion
de la monocapa.

A continuacién, en la Figura 4.716 se muestra una isoterma experimental de
adsorciéon y desorciéon que se corresponde al tipo I, la cual se ajusta de
manera bastante precisa al modelo, presentando escasa histéresis en la etapa
de desorcion.

1200

1000 +

800

600 A

400 4

200

0,0 02 04 0,6 038 1,0
Presion Relativa (P/Po)

Cantidad adsorbida (cm3/g STP)

0

Figura 4.16. Ejemplo de isoterma experimental de adsorcién (®) y desorcion ()
para muestras microporosas obtenidas a partir de un carbén de lignina
Kraft activado con hidréxido de potasio a 750°C.

2 Poros de diametro entre 2 y 50 nm.
2> Poros de diametro inferior a 2 nm.
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Este tipo de analisis es una parte muy importante de la caracterizaciéon de CA
ya que se puede deducir diversas propiedades texturales. El equipo empleado
para la realizacién de este estudio es un Micromeritics ASAP 2020 (ver Figura

4.17).

Figura 4.17. Equipo de medida de superficie ASAP 2020.

4.3.2.2. Analisis Optico: SEM

Fundamentos

Cuando un haz de electrones incide sobre la superficie de un solido, tienen
lugar varios fenémenos: reemision de una parte de la radiacién incidente,
emisiéon de luz, electrones secundarios y Auger, rayos X, etc. Todas estas
sefiales se pueden emplear para obtener informacién sobre la naturaleza de la
muestra  (morfologifa, composicién, estructura cristalina, estructura
electronica, etc.). Las imagenes que se obtienen en el microscopio electrénico
de Dbarrido corresponden a electrones secundarios o electrones
retrodispersados emitidos tras la interaccion con la muestra de un haz
incidente de entre 5y 30 KeV.

Las aplicaciones de la técnica son muy numerosas tanto en Ciencia de
Materiales, como en Ciencia Biomédica. Dentro de la Ciencia de Materiales
destacan las aplicaciones en metalurgia, petrologia y mineralogfa, materiales
de construccion, materiales ceramicos tradicionales y avanzados, electronica,
fractografia y estudio de superficies y composiciéon elemental de sélidos en
general. LLa microscopia electronica de barrido también se aplica en botanica,
en el estudio de cultivos celulares, en dermatologifa, en odontoestomatologia
y biomateriales, en hematologfa, inmunologia y en el estudio de la morfologfa
de preparaciones biomédicas en general y de sélidos porosos.
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Equipanmiento
El microscopio utilizado es un JEOL JSM-6400 (ver Figura 4.18), el cual

consta de un detector de electrones retrodispersados con resolucion de 3.5,
donde la fotografia puede tomarse con 360° de rotacién e inclinando la
muestra hasta 90° y de un microanalizador de energfa dispersiva de rayos X.

v nn

aTaAI

— e S ey
Figura 4.18. Equipo de microscopia electronica de barrido (SEM).

4.3.3. Quimica de superficie

Fundamentos™™

Casi todos los grupos funcionales organicos estan presentes en la superficie
del carbén activo. Los mas frecuentes son los carboxilicos, hidroxifendlicos y
carbonilos tipo quinona. Los presentes de menor medida son los éter,
peroxido, éster en forma de lactonas normales o tipo ciclicos, anhidridos de
acidos carboxilicos, perdxidos ciclicos, entre otros.

Los grupos funcionales presentes en la superficie de carbones estan sujetos a
una gran variedad de interacciones inter e intramoleculares incluyendo
efectos inductivos, mesoméricos, tautoméricos, estéricos y de puentes de
hidrégeno. Estas interacciones pueden alterar severamente las caracteristicas
de un dcido/base de Bronsted de tal manera que puede no patecerse a
compuestos quimicos semejantes. La heterogeneidad en la superficie quimica
hace dificil especificar la relacién entre las funcionalidades superficiales del
carbon con sus propiedades acido-base ya que una distribuciéon continua de
las propiedades quimicas superficiales (acidez, basicidad) se espera para cada
tipo de grupo superficial (acidos carboxilicos, fenoles, etc.) y en muchos
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casos el pK dominante se puede solapar con varios grupos quimicos
diferentes.

Otro factor que afecta a la quimica de superficie de carbones es que sus
propiedades son sensibles al oxigeno, la humedad y la luz y por tanto, pueden
variar durante su almacenamiento.

De todas maneras, las propiedades acidas o basicas de los carbones se puede
modificar aplicando tratamientos superficiales apropiados que son la base de
muchas aplicaciones industriales. Por tanto, conocer la quimica de superficie
es importante para gran cantidad de procesos tecnolégicos, no sélo para la
catalisis heterogénea sino también en lubricantes, en la aplicacion de gomas y
elastémeros, en flotacion, en tintas para imprimir, en aditivos textiles, etc.

Existen dos tipos de carbones clasificados segin su comportamiento acido-
base, H y L, que se diferencian principalmente en que el pH del carbén H es
de naturaleza mas basica y los del tipo L. mas acida.

En los carbones de tipo H no suele examinarse sus propiedades acidas,
fundamentalmente debido a la dificultad de mantener la superficie limpia una
vez se expone al aire. En principio, su superficie esta cargada positivamente y
la adsorcién de acido que presenta en solucion es el resultado de la adsorcion
especifica de aniones en la superficie y subsiguiente adsorcioén secundaria de
protones y cationes en la porcion difusa de la doble capa eléctrica una vez en
suspension. Consecuentemente es muy dificil estudiar los grupos funcionales
superficiales mediante interacciones acido-base.

Por otro lado, los carbones de tipo L muestran un amplio rango de
interacciones 4acido-base que aparentemente proceden de fuerzas
relativamente acidas de los oxidos superficiales. H. P. Boehm emple6 un
numero de bases de amplia gama de fuerzas para medir cuantitativamente e
identificar cualitativamente los tipos de 6xidos acidos que estan presentes en
la superficie de los carbones L. Como bases tituladoras emple6 bicarbonato
de sodio (NaHCO;), carbonato de sodio (Na,CO,), hidroxido de sodio
(NaOH) y etoxido de sodio etandlico (NaOC,H;) de concentraciéon 0.1N.
Los pKa de los 4cidos conjugados de estas bases son 6.37, 10.25, 15.74 y
20.58 respectivamente (ver Figura 4.19).
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Figura 4.19. Curva obtenida en la valoracién de: a) carbonatos, b) bicarbonatos, c)
hidréxido de sodio y d) etéxido sodico.

En teorfa, deberfa ser posible titular grupos acidos con cada una de estas
bases con valores de pKa al menos 2-3 unidades menores que el acido
conjugado de la correspondiente base. Sin embargo, la presencia de un
solvente necesario para la titulaciéon puede afectar a la determinacion de la
acidez. En consecuencia deberia ser posible titular 6xidos superficiales acidos
de pKa menores de 4.4, 8.2 y 10 en solucién acuosa usando bicarbonato,
carbonatos e hidréxido de sodio respectivamente, mientras que con etoxido
etandlico sera posible valorar estequiométricamente grupos acidos
superficiales con pKa de 19.
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Figura 4.20. Estructuras propuestas para los grupos oxigenados 4acidos mids
representativas de la superficie del CAIL.

Esta generalmente aceptado que NaHCO; neutraliza sélo grupos carboxilos,
Na,COj valora grupos carboxilos y lactonas y NaOH neutraliza carboxilos,
lactonas y grupos fendlicos (ver Figura 4.20). Para la determinaciéon de la
basicidad superficial dada por los grupos funcionales presentados en la Figura
4.21 se utilizara HCI 0.05 N.
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Figura 4.21. Posibles estructuras de los grupos oxigenados basicos mads
representativas de la superficie del CAI3I,

Equipamiento

El equipo utilizado para llevar a cabo esta serie de valoraciones ha sido un
valorador automatico CRISON Compact Titrator Version D con electrodo
para soluciones acuosas CRISON (ver Figura 4.22).

La solucién valorante empleada para determinar la cantidad de grupos acidos
superficiales (ver Figura 4.20) fue HCl 0.05 N mientras que la cuantificacion
de la basicidad total superficial (ver Figura 4.27) se realizé con NaOH 0.1 N.






