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CARTA EDITORIAL SERVOLAB SCIENCE NEWS

No hay duda alguna que nos encontramos viviendo tiempos desafiantes, hasta hace
muy poco la pandemia de la COVID 19 hacia estragos en un pais tras otro, y aunque
algunos paises siguen viviendo situaciones de alto contagio, en su mayoria el mundo
trata de encontrar la "normalidad” que vivia hasta inicios de 2020, aun cuando mu-
chos creemos que nuestro planeta jamas sera igual y que estamos, de hecho, apren-
diendo a vivir con dicha endemia

A pesar de todo lo anterior, nuestro equipo editorial no ha cesado ni por un instante
en continuar el trabajo ante la magnifica acogida al primer numero de nuestra revis-
ta, es un gran honor mirar como una gran cantidad de cientificos venezolanos y
extranjeros siguen esforzandose por seguir investigando sobre tan disimiles topicos
como La Biodiversidad en nuestros rios del llano o El Desarrollo sustentable
por el estudio de la Biomasa de la cascarilla de arroz y que decir del Analisis de
muestras geologicas asociadas al oro o la Promocion de soluciones innovadoras
en estructuras mecanicas complejas, ni hablar de la importancia que conlleva
la Industria y la Universidad, todo esto podré analizarlo como parte de los articu-
los arbitrados en la revista

A partir de este segundo nimero de SERVOLAB SCIENCE NEWS, nos complace
presentarles una nueva seccion titulada DESDE NUESTRO LABORATORIO,
(En qué consistira? Esta novedosa seccion contendra articulos dirigidos al publico
especialista en temas de ciencia y también a aquellos que apenas inician su camino,
en particular se basara de investigaciones realizadas en nuestro propio Laboratorio
Analitico en especial aquellas que contribuyen a mejorar metodologia existente o
procedimientos analiticos. El primero analizara las ventajas del uso de la Diges-
tion Acida por Microondas especialmente en el campo de analisis de minerales
y suelos. Esperamos que todos disfruten por igual de esta nueva seccion.

También sentimos mucho placer de informarles que nuestro equipo Editorial esta
creciendo con profesionales de la ciencia que cada vez mas nos hacen fortalecer la
Revista con el objetivo claro de seguir posicionandola como una de las principales
de su tipo en Venezuela y el Caribe con la bandera de seguir llevando la ciencia de
nuestro pais hasta los rincones del mundo. En eso estamos profundamente compro-
metidos con autores y lectores por igual.

Les enviamos nuestros mas calidos saludos fraternales a todos ustedes que reciben
con tanto cariilo nuestra revista y nuestro deseo por seguir aportando nuestro granito
de arena por el pais y por el mundo, ahora que abundan tantas malas noticias, jnos
encanta decirles...disfruten del segundo numero de SERVOLAB SCIENCE
NEWS...Que Dios los bendiga siempre!

Ing. José Manuel Mago Marcano

EDITOR EN JEFE



EDITORIAL LETTER SERVOLAB SCIENCE NEWS

There’s no doubt that we are living challenging times, until quite recently the COVID
19 pandemic wreaked havoc in a country after another, and although some countries
continue to experience high contagion situations, most of the world tries to find the
"normality” that lived until the beginning of 2020, even when many of us believe
that our planet will never be the same and that we are, in fact, learning to live with
this endemic.

Despite all of the above, our editorial team has not stopped for a moment in continuing
the work given the magnificent reception of the first issue of our journal, it’s a great
honor to see how a large number of Venezuelan and foreign scientists continue to
strive for research on such dissimilar topics as Biodiversity in our rivers of the
llano or Sustainable Development through the study of Biomass from rice husks
and what to say about Analysis of geological samples associated with gold or
the Promotion of innovative solutions in complex mechanical structures, not to
mention the importance of Industry and the University, all this can be analyzed
as part of the refereed articles in the magazine.

As of'this second issue of SERVOLAB SCIENCE NEWS, we are pleased to present
a new section entitled FROM OUR LABORATORY, what will it consist of? This
new section will contain articles aimed at the public specialized in science issues
and also at those who are just beginning their path, in particular it will be based on
research carried out in our own Analytical Laboratory, especially those that contribute
to improving existing methodology or analytical procedures. The first will analyze
the advantages of using Microwave Acid Digestion especially in the field of
mineral and soil analysis. We hope that everyone enjoys this new section equally.

We are also very pleased to inform you that our Editorial team is growing with
science professionals who increasingly make us strengthen the Journal with the clear
objective of continuing to position it as one of the main ones of its kind in Venezuela
and the Caribbean with the flag of continue taking the science of our country to the
corners of the world. In that we are deeply committed to authors and readers alike.

We send our warmest fraternal greetings to all of you who receive our journal with
such affection and our desire to continue contributing our grain of sand for the country
and the world, now that so much bad news abounds, we love to tell you... enjoy the
second issue of SERVOLAB SCIENCE NEWS...May God bless you always!

Eng. Jose Manuel Mago Marcano

CHIEF EDITOR



CARTA EDITORIAL SERVOLAB SCIENCE NEWS

Nao ha davida de que estamos vivendo tempos desafiadores. Até muito recentemente
a pandemia da COVID 19 fez estragos num pais apds o outro, e embora alguns
paises continuem a viver situagdes de alto contagio, a maior parte do mundo tenta
encontrar «a normalidade» que viveu até o inicio de 2020, mesmo quando muitos de
nds acreditamos que nosso planeta nunca mais serd o mesmo e que estamos, de fato,
aprendendo a conviver com essa endemia.

Apesar de tudo, nossa equipe editorial ndo parou por um momento o trabalho, dada
a maravilhosa recep¢do do primeiro nimero da nossa revista. E uma grande honra
ver como um grande numero de cientistas venezuelanos e estrangeiros continuam se
esfor¢ando por continuar a pesquisar sobre temas tao dispares como a Biodiversidade
nos nossos rios das planicies venezuelanas, o Desenvolvimento Sustentavel pelo
estudo da Biomassa da casca de arroz, os Analises de amostras geologicas
associadas ao ouro, ou da Promociao de solugcdes inovadoras em estruturas
mecanicas complexas, sem esquecer também da importancia da Industria e da
Universidade, tudo isso pode ser analisado como parte dos artigos arbitrados na
revista.

A partir desta segunda edi¢ao do SERVOLAB SCIENCE NEWS, temos o prazer de
apresentar uma nova se¢ao intitulada DO NOSSO LABORATORIQO, em que con-
sistira? Esta nova se¢do contera artigos voltados para o publico especializado em
questdes cientificas e também para aqueles que estdo iniciando sua trajetoria, em
particular serd baseado em pesquisas realizadas em nosso proprio Laboratdrio Ana-
litico, especialmente aquelas que contribuam para o aprimoramento da metodologia
existente ou procedimentos analiticos. A primeira analisara as vantagens do uso
da Digestio Acida por Microondas especialmente no campo da anilise de
minerais e solos. Esperamos que todos gostem desta nova sec¢do igualmente.

Também temos o prazer de informar que nossa equipe editorial estd crescendo com
profissionais da ciéncia que cada vez mais nos fazem fortalecer a Revista com o
claro objetivo de continuar a posiciona-la como uma das principais do género na
Venezuela e no Caribe com a bandeira de continuar levando a ciéncia do nosso pais
aos cantos do mundo. Nisso, estamos profundamente comprometidos com autores e
leitores.

Enviamos nossas mais cordiais saudacdes fraternas a todos vocés que recebem nossa
revista com tanto carinho, junto com o nosso desejo de continuar contribuindo com
nosso grao de areia para o pais e para o mundo, agora que tantas noticias ruins
abundam, adoramos dizer a vocé: Aproveite a segunda edicdo do SERVOLAB
SCIENCE NEWS!

Que Deus os abengoe sempre!

Eng. Jose Manuel Mago Marcano

EDITOR CHEFE
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DESDE NUESTRO
LABORATORIO

REPORTE DE LABORATORIO
IN-LAB-006/22

DETERMINACION DE ORO
EN MUESTRAS GEOLOGICAS
MEDIANTE DIGESTION POR MICROONDAS

USO DE LA DIGESTION ASISTIDA
POR MICROONDAS EN LA DETERMINACION
CUANTITATIVA DE ORO EN MUESTRAS GEOLOGICAS

RESUMEN Este reporte presenta el uso de la técnica de digestion asistida por microon-
das usando el digestor de microondas MARS™ 2 (Fig. 1a) para la posterior
determinacion cuantitativa de oro. Este método muestra la ventaja de la
reduccion dellapso detiempo de digestion de la muestra alemplear microon-
das. Para la evaluacion del método se utilizaron dos materiales de referencia
certificados (MRC) OREAS™ 236 y 259. La cuantificacion del analitico se
determina por espectrometria de absorcion atémica de llama (FAAS) con el
uso de un espectrdmetro TM: NovAA™ 800F (Fig. 1b). El analisis estadistico a
los resultados obtenidos por FAAS muestran que los valores promedios no
difieren de los valores reportados en los certificados de los MRC utilizados,
para un nivel de significancia del 0,05; por lo que el criterio de aceptacion se
cumple. Por lo tanto, los resultados son trazables. Todas las mediciones se
encuentran dentrodelrangodelvalorde referenciade cada MRC.

Palabras claves: oro, microondas, digestion, material geoldgico

Laboratory report DETERMINATION OF GOLD IN GEOLOGICAL SAMPLES BY MICROWAVE DIGESTION.

in-LAB-006/22
! / USE OF MICROWAVE ASSISTED DIGESTION IN THE QUANTITATIVE
ABSTRACT DETERMINATION OF GOLD IN GEOLOGICAL SAMPLES

This report presents the use of the microwave assisted digestion technique using the MARS™ 2 microwave digester (Fig. 1a) for
the subsequent quantitative determination of gold. This method shows the advantage of reduced sample digestion time when
using microwaves. Two certified reference materials (CRMs) OREAS™ 239 and 256 were used for method evaluation.
Quantification of the analyte is determined by flame atomic absorption spectrometry (FAAS) using a TM: NovAA™ 800F
spectrometer (Fig. 1b). The statistical analysis of the results obtained by FAAS showed that the average values did not differ
from thevalues reportedin the CRM certificates used, for a significance levelof 0.05; Therefore, the acceptance criterion is met.
Therefore, the resultsare traceable. Allmeasurements are within the reference value range of each CRM.

Key words: gold, microwave, digestion, geological material

DANIEL VILLARROEL', RICHARD HENRiQUEZ‘, DANIEL GONZALEZ’, EUCLIDES VELAZCO', JOSUE MAGO', JOSE MAGO'
"Laboratorio de Ensayos, Servolab Overseas, Inc., Puerto Ordaz, Venezuela.




INTRODUCCION

os procesos de control de la pro-
duccién en la industria aurifera
requieren unarespuestarapida en
los analisis de las muestras enviadas al
laboratorio para la cuantificacién del Au.
Una de las etapas en los ensayos de
laboratorio que requiere de una aprecia-
ble inversion de tiempo para obtener un
resultado en los analisis es la etapa de
digestién. Aun cuando existen muchos
métodos de digestion, la técnica analitica
tradicional utilizada en muchos laborato-
rios de ensayos es la digestion acida en
envase abierto. Este método puede
involucrar lapsos de tiempo que pueden
oscilar entre las 2 y 3 horas para que una
muestra (minimo 10 g) complete la
digestiony la disoluciéon del oro. Algunos
laboratorios siguen la norma ISO-
11466:1995 para el proceso de digestién.
Este método involucra un elevado costo
de consumibles (reactivos quimicos) y
) Figura 1. (a) Digestor de microondas MARS
gran cantidad de horas-hombre para 2. (b) Espectrémetro de Absorcion Atémica TM: NovAA™ 800F
llevar a cabo los andlisis, lo que se tradu-
ce enun mayor tiempo de respuesta para
elaborar un reporte de contenido de Au
presente en las muestras aanalizar.

™

su cuantificacién por espectrometria de
absorcion atémica.

En funcién a lo antes mencionado, es MATERIALES Y METODOS
prioritaria la aplicacién de un método

que permita minimizar el tiempo de
respuesta de los reportes de analisis del

contenido de Auen muestras geologicas, e tilizé un digestor de microondas CEM
de tal manera que los procesos de pro-  MARS™ 2 (Fig. 1a) para digestar las mues-
ducciénenplantaseagilicenmuchomas.  tras. Este equipo esta provisto de enva-

ses de teflén MARSXpress™, los cuales
Este reporte muestra un proceso rapido  cuentan con un sistema de ventilacién y
de digestiéon de muestras de origen resellado, que permite liberar los gases
geoldgico asistido por microondas para generados dentro del recipiente sin

Instrumentacion



perjuicio de la muestra durante la diges-
tiony que previene la generacion de altas
presiones dentro del envase sellado.
Estos se ubican en una placa giratoria de
16 posiciones, la cual se colocadentro del
equipo paraladigestién.

Preparacionde lamuestra

Figura 2. Material de Referencia Certificado OREAS

239 y 256. Para la aplicacion del método se emplea-
ron materiales de referencia certificados
(MRC) OREAS 239y 256 (Fig. 2). Se utilizo
el método pre-instalado «Copper ore» del
MARS™ 2 en la opciéon «One touch™
methods» (Fig. 3), que comprendian las
siguientes condiciones de preparacionde
muestra: 0,5 g de muestra y 10 mL de
aguaregia (3:1 de HCl:HNO3). Se pesaron
muestras por duplicado de cada MRCy se
sometieron al ataque con agua regia en
los envases de teflén del digestor, para lo
cual se esperé alrededor de 15 minutos
de pre-digestion antes de cerrar los
envases.

Pantalla principal Xpress Clean (3

ONETOUEH | cLAsSIE

11:32 AM 3 |

Figura 3. Pantalla de seleccion del método pre-instalado.

Tabla 1. Condiciones instrumentales del método
preinstalado “Copper Ore” en el MARS™ 2

Los envases se colocaron en la placa

B ety Aiste giratoria y ubicados en el MARS™ 2. Se
Etapas 1 " . .

s activo el método pre-instalado «Copper
Potencia (W) 290 - 1440 ™ o ;
Rempa de empa{ i) 20:00 ore'» para iniciar el proceso de diges-
Tiempo de mantenimiento {min) 10:00 tion. Las condiciones instrumentales del
Temperatura {°C) 200 método se muestran en la Tabla 1. Las

muestras digestadas fueron filtradas, se
lesagregd 10 mL de NaCl 6 mol/Ly extrai-
Tabla 2. Parametros del Espectrometro de Absorcion .. .
Atémica de Llama parala medicion de Au. das con 5 mLde unasolucién de aliquat al
o Eriis Ajuste 1% en diisobutilcetona, DIBK (Servolab
Analito Au 2021 )

Llama Acetileno/Aire

Longitud de onda (nm) 2428 Analisis
Corriente de |a [Ampara (mA) 5

Sl 12 ' ind
ft {nm) El contenido de Au se determiné por

espectrometria de absorcién atémica de
[lama (FAAS) con un equipo Analytikjena
NovAA TM 800F (Fig. 1b). Las condiciones

Correccion de fonde Lampara de deuterio
Flujo de aspiracion (ml/min) 5
Tiempo de integracion (s) 10

Numera de integraciones (N®) 3




instrumentales del espectrometro se
listanenlaTabla 2. Losresultados obteni-

Tabla 3. Resultados obtenidos por FAAS y analisis

estadistico para el MRC OREAS™ 239

dos por FAAS (curva de calibracion Ne mucstra Concentracion de Au |
mediante un ajuste lineal) fueron someti- 1 323
dos a un andlisis estadistico mediante la 2 3??’

, , 3 v
prueba t-student, segin la guia Eurolab 3 77
(Eurolab 2007) 5 3,31
6 313
s 7 3,24
RESULTADOS Y DISCUSION y -
9 294
En la Fig. 4 se muestran los gréficos de v 2
. . niumero de muestras 10
temperatura y potencia obtenidos del e N
digestor de microondas MARS™ 2 para el Sesgo 0,26
, . . . % relativo del -7.57
método aplicado, lo que permite monito- i S

Y% Recuperacion 92,43
rear, en tiempo real, la evoluciéon de Desviacion estindar, s 0,19
ambos parametros en el equipo durante s i
. ., . Desviacion estandar del MRC, umre 0,162
la digestion. Todo el proceso de diges- Py W
tionse llevé acabo enunlapso detiempo t-student caleulado, fur; 1,49
. , t-staient critico, ¥ 2.26
de 30 m|nUtOS, que €s mUChO mas COI'tO Incertidumbre de la trazabilidad, v, 5,16%

que el lapso de 1 a 2 horas minimas en Incertidumbre estandar combinada, temms 8.18%
unadigestion acida en envase abierto.

Para el andlisis estadistico de los resulta-
dos obtenidos por FAAS para los MRC

Tabla 4. Resultados obtenidos por FAAS y analisis

estadistico para el MRC OREAS TM 256

OREAS™ 239 y 256 (Tablas 3 y 4), el T Comanin
criteriode aceptabilidadesdet_ <t ..En i T o0
ambos casos se cumple este criterio, los : L

3
valores promedios no difieren estadisti- e : :;
camente de los valores reportados en los 5 6%

.re . 6 712
certificados de los materiales dereferen- | — — —— — o -
cia utilizados, para un nivel de significan- 3 738
cia del 0,05; por lo que se cumple el - : e

numero de moestras L]
criterio de aceptacién. Por lo tanto, los Promedi, X . .
resultados son trazables al MRC. Los i 04
. . . %a retativo del sesgo -5,76
graficos de cajas (Fig. 5y 6) muestran que s S _
todas las mediciones se encuentran FEOhm O+ 024 .
dentro del rango del valor de referencia = 36 % =
de cada MRC, por lo que no existen e ot 0306
valores atipicos en los mismos. Cancentacion MRE 754
Finalmente, se obtiene que la incerti- FriasoR St o =
t-student critico, £y 231
dumbre estdndar combinada para el MRC S o
OREAS TM 239 y 256 es de 8,18% y BT,
. B .l.lIII e esi ar E.OI%
6,01%, respectivamente. S
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Figura 5. Grifico de caja para el MRC OREAS™ 239 Figura 6. Grifico de caja para el MRC OREAS™ 256.
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orden de 2 g/t. Esto da como
resultado que esta técnica de
digestion es aplicable para teno-
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RESUMEN

Se establecio una asociacion mineralogica del oro (Au) en tres (3) muestras geologicas
provenientes de la zona sureste del estado Bolivar, Venezuela, mediante un proceso de
digestion acida secuencial en envase abierto con acido clorhidrico (HCI) 1,00 mol/L; acido
nitrico (HNO,) concentrado y agua regia (HCI: HNO, 3:1). Por espectrometria de absorcion
atomica con llama (FAAS) se estimo el porcentaje de recuperacion del Au en cada fraccion
extraida. La fraccion de HCI no mostro presencia de Au; mientras que en la fraccion de
HNO, la recuperacion estuvo en el orden del 12,38% para la zona 1; 0,87% para la zona 2
y 4,00% para la zona 3. A través de la identificacion de las fases mineralogicas por difraccion
de rayos X (XRD) de las muestras originales se establecié que aproximadamente el 50,00%
de las muestras correspondian a ferrodolomita. Del analisis de los residuos solidos obtenidos
de cada digestion se determind que este mineral junto la calcita reaccionan con el HCI
(presente en la zona 3) y con el HNO, reaccionan la pirita y la clorita-serpentina;
permaneciendo sin reaccionar los silicatos: cuarzo, albita, muscovita, microclina y ortoclasa,
los cuales, como se esperaba, tampoco reaccionaron en agua regia. Por microscopia
electronica de barrido (SEM) y espectroscopia de dispersion de energia de rayos X (EDS)
se pudo establecer la distribucion de los minerales en las muestras en estudio y se
correlacionaron con los resultados por XRD. Los estudios llevados a cabo establecieron
que la mayor parte del Au en las zonas estudiadas se encuentran, en su mayoria, asociados
a las fases de los silicatos.

Palabras claves: Oro, extraccion secuencial, digestion acida

ABSTRACT

It was established a mineralogical association of gold (Au) in three (3) geological samples
from the southeast zone of Bolivar state, Venezuela, by means of sequential acid digestion
process in open vessel with 1.00 mol/L hydrochloric acid HCI; concentrate nitric acid (HNO,)
and aqua regia (HCL: HNO, 3:1). The percentage of recovery of Au in every extracted
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fraction was estimated by flame atomic absorption spectrometry (FAAS). The HCl fraction
did not show presence of Au; while in the HNO, fraction the recovery was in order of
12.38% for the zone 1; 0.87% for the zone 2 and 4.00% for the zone 3. By means of X-ray
Diffraction (XRD) identification of the original samples was established that around 50.00%
of the samples is ferrodolomite; while the analysis of solid residues of every digestion
determined that in the HCI fraction this mineral and calcite (from zone 3) were dissolved
and in the HNO, fraction pyrite and chlorite-serpentine were dissolved; while the silicate
phases remained undissolved: quartz, albite, muscovite, microcline and orthoclase. By
Scanning Electron Microscopy (SEM) and X-ray Energy Dispersion Spectroscopy (EDS)
was established the mineral distribution in the samples and they could correlate with the
results by XRD. The research carried out established that most of the Au in the studied
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zones is found mostly associated with the silicate phases.

Key words: Gold, sequential extraction, acid digestion

INTRODUCCION

La historia de la humanidad ha estado ligada a
la extraccion de oro como una actividad co-
mercial en permanente crecimiento, especial-
mente relacionada al uso de dicho metal en
joyeria por su durabilidad, resistencia, color y
por el valor econdmico que éste implica. Los
procesos de extraccion actuales van de la mano
con diversas técnicas analiticas y ensayos de
laboratorio que se utilizan para determinar el
tenor de oro en los diversos materiales
geologicos colectados durante las actividades
de muestreo de las potenciales vetas del pre-
ciado metal, a fin de establecer si la zona en
estudio es econdomicamente explotable. Mu-
chas de estas técnicas incluyen la espectrome-
tria de absorcion atomica de llama (FAAS);
espectrometria de absorcion atomica con hor-
no de grafito (GFAAS), espectrometria de ab-
sorcion atdmica con atomizacion eletrotermal
(ETAAS) o espectrometria de emision Optica
con plasma acoplado inductivamente
(ICPOES) (MEepVEI £T 4L. 2004; NOMNGONGO
ET 4L. 2018). Sin embargo, conocer el tipo de
mineral que esté asociado al oro (Au) en una
muestra geoldgica puede ser util a la hora de
evaluar la existencia de este metal en una de-
terminada zona de exploracion y su posible
explotacion. Una buena manera de establecer
esta asociacion es llevar a cabo una digestion
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secuencial del material geoldgico en estudio.
La extraccion secuencial se aplica, con frecuen-
cia, para obtener informacion sobre el fraccio-
namiento de metales pesados en las diferentes
fases que conforman una muestra s6lida. Es-
tas fases o redes estan clasificadas como la fase
carbonato, las fases de 6xido de hierro y man-
ganeso, la fase organica y la fraccion extraible
con acidos fuertes; cada una extraida con un
determinado reactivo, solvente o mezcla de
solventes. En el ambito geoldgico, es un pro-
cedimiento que es un buen indicativo para ofte-
cer informacion sobre los riesgos de contami-
nacion ambiental que €stos ocasionan en ro-
cas, suelos, sedimentos, aguas, etc. (OKORO ET
AL, 2012).

Existen diversas metodologias para llevar a
cabo una extraccion secuencial y que son apli-
cables a la determinacion de muchos metales
pesados en materiales geologicos, tales como
las metodologias desarrolladas por Tessier en
(1979), Sposito en 1989 o Gomes et al. en 1997
(VILAR ET 4r. 2003). Cabe destacar, que mu-
chos métodos de digestiéon de muestras
geologicas se utilizan combinados con méto-
dos de preconcentracion, especialmente en la
determinacion de Au, el cual, con frecuencia,
se encuentra en niveles de trazas y hasta ultra-
trazas, lo que dificulta su cuantificacion, si se
utilizan técnicas analiticas como espectrome-
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tria absorcion atémica (Liu £7 42. 2019, Liu 7
4L. 2020). TeErasHIMA & TaNiGucH! (2000) des-
cribieron un método de extraccion secuencial
de Au en materiales de referencia, seguida de
la preconcentracion de Au en cada fraccion ex-
traida con metil isobutil cetona (MIBK) y la
posterior determinacion por espectrometria de
absorcion atdmica con horno de grafito. Este
método comprendié cinco (5) pasos que inclu-
yeron extracciones con soluciones de cloruro
de amonio (NH,CI) (fraccion intercambiable),
HClVioduro de potasio (HCI/KI) a temperatura
ambiente (fraccion amorfa); HCI/KI a 115°C
(fraccion metalica); HCVHNO, 3/1 (fraccion
soluble en agua regia) y HCI/HNO,/ 4cido
fluorhidrico (HF) (HCIVHNO,/HF) 3/1/4 (frac-
cion residual). De los materiales de referencia
estudiados, los de origen volcanico (extrusiva,
de textura vitrea o piroclastica) presentaron ma-
yores contenidos de Au en las fracciones solu-
ble en agua regia y residual; mientras que los
de origen pluténico (intrusiva, de textura
pegmatitica, entre otras) presentaron mayores
contenidos de Au en las fracciones amorfa y
metalica. La fraccion intercambiable presentd
bajos contenidos de Au en ambos tipos de
materiales.

La digestion &cida secuencial resulta una ma-
nera simple de establecer una asociacion
mineralogica de los metales, ya que permite
establecer grupos de minerales segin su reac-
cion en un determinado acido. Entre los mas
utilizados estan el HCI, HNO,, HCIO, (HCIO,,
HF) y 4cido sulfarico (H,SO,) o por combina-
ciéon de dos mas de ellos (BaLarRAaM &
SuBramanyam 2022). El HCI, a pesar de ser
un acido fuerte, resulta ser un agente de reduc-
cion débil (Hu & Q1 2014). Es un excelente
acido para reaccionar con carbonatos, fosfatos,
muchos metales y 6xidos de metales. Por otro
lado, el HNO, concentrado es mejor agente
oxidante y apropiado para reaccionar con la
materia orgénica, y en caliente y concentrado
es apropiado para reaccionar con elementos
trazas en muchos materiales, los cuales se
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solubilizan en medio acuoso, siendo especial-
mente utilizado para descomponer carbonatos
y sulfuros en materiales geologicos. Mientras
que el agua regia, que una mezcla de HCl y
HNO, concentrados en una proporcion 3:1,
resulta ser un agente oxidante mucho mas fuer-
te que el HNO; solo; siendo utilizado para des-
componer metales, concentrados, aleaciones,
sulfuros y, si se combina con &cido fluorhidrico,
HF, es capaz de disolver gran variedad de
silicatos (Hu & Qi2014). Sin embargo, el agua
regia por si solo no puede disolver ciertos mi-
nerales, tales como casiterita (SnO,), barita
(BaSO,), cromita (FeCr,0,) o sus variantes con
aluminio (Al) o magnesio (Mg), gahnita
(ZnAlO,), ilmenita (FeTiO,), rutilo (TiO,), ti-
tanita o esfena (CaTiSiO,), monacita
(Ce,La,Y,Th)PO,), circon (ZrSiO,) o el grana-
te (Ca,FeMg,Mn), (ALFeMn,Cr,Ti, V), (SiO,),
(BALARAM & SuBRAMANYAM 2022), ademas de
muchos silicatos.

El presente trabajo tuvo como objetivo estable-
cer la asociacion mineraldgica del Au en mues-
tras geologicas provenientes de la zona sureste
del estado Bolivar, Venezuela mediante diges-
tion acida secuencial, preconcentracion con
DIBK (Diisobutilcetona), evaluando la presen-
cia de Au en las fracciones extraidas mediante
espectrometria de absorcion atomica con llama
y su vinculacion con las fases minerales me-
diante difraccion de rayos X, microscopia elec-
tronica de barrido y espectroscopia de disper-
sién de energia de rayos X.

MATERIALES Y METODOS
Materiales y reactivos

Fueron utilizadas muestras geologicas (arenas)
colectadas en 3 areas de la zona sureste del
estado Bolivar, Venezuela, las cuales se iden-
tificaron como sector 1, sector 2 y sector 3.
Para la preparacion de la curva de calibracion
se utiliz6 un estandar Spectro Pure de Au para
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absorcion atomica (AA) de 1000 mg/L de Au
en 3% HCI. Todo el material de vidrio de me-
dicion fue previamente verificada su calibra-
cion antes de su uso.

Preparacion de las muestras

Las muestras fueron secadas en una estufa
Memmert a 105,0°C por 12 horas. Una vez
secadas, fueron sometidas a cuarteo manual y
las porciones de muestras representativas fue-
ron pulverizadas, mediante una pulverizadora
Labtech Essa con capacidad de 1 kg.

Tratamiento de digestion de las muestras

Digestion secuencial: Se pesaron 10,000 g de
las muestras, por triplicado, de cada zona en
estudio, y se colocaron en vasos de precipita-
dos de 250 mL. A cada una de las muestras se
les agreg6 80 mL de una solucion de HCI 1,00
mol/L y digestadas a temperatura ambiente
durante 12 horas. Una vez completado el tiem-
po de digestion, las muestras fueron filtradas
por gravedad a través de papel de filtro
Whatman N° 42, sometiendo el residuo a la-
vados con agua destilada a temperatura am-
biente. El filtrado y los lavados se llevaron a
balones aforados de 100 mL y se reservaron
(sin completar el aforo) para su posterior tra-
tamiento y lectura por FAAS.

El papel de filtro junto con el residuo sélido
obtenido de la digestion con HCI de las mues-
tras fueron colocados en vasos de precipitados
de 250 mL rotulados y sometidos a digestion
con 20,00 mL de HNO, concentrado (65% m/
v) sobre una plancha de calentamiento a 80°C
durante 2 horas. Una vez completado el tiem-
po de digestion, las muestras fueron filtradas a
través de papel de filtro Whatman N° 42, so-
metiendo el residuo a lavados con agua desti-
lada a temperatura ambiente. El filtrado y los
lavados se llevaron a balones aforados de 100
mL y se completaron con agua destilada hasta
la marca de aforo y se reservaron para su pos-
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terior tratamiento y lectura por FAAS.

Digestion con HCI: Se pesaron 10,000 g de
muestra de cada zona en estudio y se coloca-
ron en vasos de precipitados de 250 mL. Fue-
ron agregados 80 mL de una solucién de HCI1
al 10% y permitidos digestar a temperatura
ambiente durante 12 horas. Una vez comple-
tado el tiempo de digestion, las muestras fue-
ron filtradas por gravedad a través de papel de
filtro Whatman N° 42, sometiendo el residuo
a lavados con HClI al 10% a temperatura am-
biente. El residuo s6lido se recuperd, fue seca-
do a 105,0°C por 1 hora y se reservd para el
analisis por difraccion de rayos X.

Digestion con agua regia: Se pesaron 10,000
g de las muestras de cada zona en estudio y se
colocaron en vasos de precipitados de 250 mL.
Se agregaron 30 mL de agua regia (HCL:HNO,
3:1) y se sometieron a calentamiento a 80°C.
Durante el proceso de digestion se agito perio-
dicamente la mezcla hasta que todo el 6xido
nitroso fuera expulsado y el volumen de la
mezcla se redujera a 50 mL. En este punto, la
mezcla debia presentar una apariencia pasto-
sa, evitandose la sequedad. A la mezcla se le
afiadio, cuidadosamente, 20 mL de HClal 10%,
removiendo con una varilla de vidrio, para ase-
gurar la formacion del complejo durico, segun
la reaccion:

Au+4Cl' > [AuCl] + 3e

3NO; + 6H" + 3e = 3NO, + 3H,0

Au +4CI'+ 3NO; + 6H" = [AuCl] + 3NO; + 3H,0

Se continud la digestion hasta que el volumen
de la mezcla descendiera a 50 mL aproxima-
damente. Las mezclas (a temperatura ambien-
te) fueron filtradas por gravedad a través de
papel de filtro Whatman N° 42, lavando el re-
siduo con HCI al 10% a temperatura ambien-
te. El filtrado y los lavados se llevaron a balo-
nes aforados de 100 mL, se completd el aforo
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con agua destilada y se reservaron para su pos-
terior tratamiento y lectura por FAAS.

Extraccion con DIBK

De cada una de las soluciones obtenidas de las
digestiones con HCI se realiz6 la extraccion
utilizando el volumen total colectado en la fil-
tracion; mientras que de las soluciones obteni-
das de las digestiones con HNO, y con agua
regia se tomaron 50 mL de cada una y se colo-
caron en balones aforados de 250 mL. A todas
las soluciones se afiadieron 10 mL de cloruro
de sodio (NaCl), 6 mol/L y 5 mL de solucion
de Aliquat 336 al 1% en DIBK. Las soluciones
se agitaron por espacio de 5 minutos y, luego, la
fase orgéanica se llevo hasta el cuello del balon
con agua destilada. Se les permiti6 reposar has-
ta la completa separacion de la fase organica de
la fase acuosa.

Curva de calibracion

Una solucion madre de 100 mg/L de Au fue
preparada disolviendo con agua destilada 10
mL de una solucion patrén de Au de 1000 mg/
L en un balén aforado de 100 mL. A partir de
esta solucion se prepararon soluciones patro-
nes de 100 mL con concentraciones de 1, 2, 3,
4,5,6,7,8,9 y 10 mg/L. Posteriormente, 5
mL de cada uno de los patrones se colocaron
en balones aforados de 250 mL y se realiz6 la
extraccion con DIBK de la misma forma des-
crita anteriormente.

Analisis por espectrometria de absorcion
atomica de llama (FAAS)

La fase organica de DIBK se aspir6 en un es-
pectrometro de absorcidon atémica de llama
modelo NovAA 800F, marca AnalitykJena,
Las condiciones de medida del equipo se mues-
tran en la tabla 1.

Analisis por difraccion de rayos X (XRD)

Cada una de las muestras (original, residuos

18

Tabla 1. Parametros del espectrometro de absorcion
atomica para la medicion de Au.

Analito
Parametro Au

Llama Acetileno/Aire
Longitud de onda (nm) 242,80
Corriente de la lampara (mA) 5,00
Slit (nm) 1,20
Correccién de fondo Lampara de deuterio
Flujo de aspiracién (ml/min) 5,00
Tiempo de integracion (s) 10,00
Numero de integraciones (N°) 3,00

de las digestiones con HCI, HNO, y agua re-
gia) fueron compactadas en portamuestras de
2,50 cm de diametro. Las muestras solidas fue-
ron analizadas en un difractometro Bruker D2
Phaser, con radiacion de cobre (Cu) y filtro de
niquel (Ni), en un rango de 7,00° a 120,00° 2¢,
con un tamafio de paso de 0,02° 2¢ y un tiem-
po de 1,00 segundo por paso. Los difractogra-
mas obtenidos fueron analizados con
Diffrac.EVA para la identificacion y cuantifi-
cacion de fases cristalinas, empleando la base
de datos PDF-2 2014 del ICDD.

Analisis por microscopia electronica de
barrido y espectroscopia de dispersion de
energia de rayos X (SEM-EDS)

Se fijaron porciones de las muestras solidas
(original y residuos de las digestiones con HCI
y HNO,) de cada sector en un portamuestra de
Al (H) con el uso de pintura de carbon. Las
muestras fueron analizadas en un espectrome-
tro de dispersion de energia de rayos X
OXFORD acoplado a un microscopio electro-
nico de barrido HITACHI modelo TM4000
Plus II, operado con un voltaje de aceleracion
de 15 kV.

RESULTADOS Y DISCUSION

Espectometria de absorcion atomica de lla-
ma (FASS)

Al realizar la digestion acida secuencial sim-
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ple con HCl y HNO, se busco establecer las
fases mineralogicas asociadas al Au. Los ana-
lisis por FASS fueron realizados con la inten-
cion de verificar la presencia de Au en las frac-
ciones de las digestiones secuenciales con HCI
y con HNO, y obtener los porcentajes de recu-
peracion de Au; mientras que la digestion con
agua regia obtenidas de las muestras de cada
zona en estudio permiti6 obtener el tenor total
de Au.

Tabla 2. Resultados de los porcentajes de recuperacion
de oro determinado por FAAS.

Sector
Tenor de oro
1 2 3
Tenor total de Au
(g/t) (Au extraido 42,23 73,30 93,95
con agua regia)
Recuperacion de Au
con HCI (%) 0,00 0,00 0,00
Recuperacion de Au
524 (12,38) 0,64 (0,87) 1,25 (4,00)

con HNOs g/t (%)

La tabla 2 muestra los resultados obtenidos
por FAAS. En dicha tabla se puede apreciar
que en la digestion secuencial con HCI no se
detectdé Au por FAAS, lo que evidencia que
las fases mineraldgicas que se solubilizan en
este acido no se encuentran asociadas al Au.
Por otro lado, se obtuvieron variados porcen-
tajes de recuperacion de Au en la digestion
secuencial con HNO,. El mayor porcentaje de
recuperacion de Au se obtuvo para la muestra
del sector 1; mientras que el sector 2 presentd
el mas bajo porcentaje de recuperacion. Los
resultados muestran que las fases mineralogi-
cas que reaccionan con HNO, presentan un sig-
nificativo porcentaje de Au asociado a ellas;
mientras que el mayor contenido de Au se en-
cuentra mas asociado a los minerales que per-
manecen sin disolver en la fraccion sélida re-
cuperada (principalmente silicatos). Esto es
significativamente mas evidente en la muestra
del sector 2, en la cual el porcentaje de recupe-
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racion de Au estuvo por debajo del 1,00%.
Difraccion de rayos X (XRD)

Por XRD pudo determinarse que las fases iden-
tificadas en todas las muestras geologicas ori-
ginales presentan una similitud en la composi-
cion mineraldgica (Fig. 1). Las fases minera-
logicas identificadas son presentadas en la ta-
bla 3; mientras que el andlisis semicuantitativo
realizado a los difractogramas es presentado
en la tabla 4.

El andlisis semicuantitativo de las fases mine-
ralégicas detectadas por XRD indican que al-
rededor del 50,00% de las muestras de cada
sector corresponden a la ferrodolomita; con un
significativo porcentaje de pirita y una baja
presencia de calcita en el sector 3. El resto de

las fases identificadas corresponden a silicatos
de variada labilidad.

El analisis por XRD del residuo solido obteni-
do al digerir con HCl revela que las fases mi-
neraldgicas que reaccionaron con este acido
corresponden a la ferrodolomita en las mues-
tras de los tres sectores y a la calcita del sector
3. La ferrodolomita y la calcita, como com-
puestos carbonaceos, reaccionan con HCL
Relacionando este resultado con lo obtenido
por FAAS se comprueba que estas fases mine-
ralogicas no se asocian al Au, al no detectarse
este metal por esta técnica.

El analisis por XRD del residuo obtenido al
digestar con HNO, muestra que las fases mi-
neraldgicas que se disolvieron con dicho aci-
do corresponden a la pirita y a la clorita-ser-
pentina. La deteccion de Au por AA digestado
con este acido revela que un significativo por-
centaje de Au esta asociado a estas fases mi-
nerales en las muestras de los sectores 1 y 3.
Es logico este resultado, en virtud de que la
pirita es un mineral que, con frecuencia, se
encuentra asociado al Au (LARGE &
MastLennikov 2020). Este tipo de Au es deno-
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Figura 1: Difractograma con su respectiva identificacion de muestras de arenas del: (a) sector 1, (b) sector 2, (c) sector 3 ( mmm)
muestra original, (=) residuo resultante de la digestion con HCI, (=) residuo resultante de la digestion con HNO, (mm) residuo
resultante de la digestion con agua regia).
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Tabla 3. Fases mineralogicas identificadas por XRD de los variantes de arena.

Mineral Féormula quimica 1 Secztor 3
Cuarzo Si10, X X X
Ferrodolomita Ca(Mg,Fe)(COs3), X X X
Pirita FeS, X X X
Clorita- . X X X
serpentina (Mg,Al)6(Sl,AD4010(OH)g
Albita, . X X X
ordenada NaAlSi;Os
Moscovita-2M1 | KAIL(Si,Al)40,¢(OH), X X X
Microclina (Ko.95Nag 05)AlSi30g X X X
Ortoclasa K4ALS11,03, X X X
F ita- .
2levirlomoscov1 a Ko,90Nag 0gAli 78Feo 22(Alp 32S13,18010)(OH)1,8500,08F0,07 X X X
Calcita CaCO; - - X

Tabla 4. Analisis semicuantitativo de las fases cristalograficas identificadas por XRD de las muestras originales y
los residuos resultantes después de las digestiones con HCI, HNO, y agua regia de las muestras de arenas de los tres

sectores en estudio.

Residuo resultante | Residuo resultante Residuo producto
Muestra original después de la después de la de la digestion con
o s R < o
Mineral (%) dlgestl(zzz c)on HCI dlgestlm(l o/cot;n HNO; agua regia (%)
Sector Sector Sector Sector
1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3
Cuarzo 11,10 | 19,00 | 24,90 | 30,10 | 50,70 | 30,00 | 44,90 | 63,70 | 38,00 | 39,40 | 58,50 | 45,10
Ferrodolomita 50,90 | 56,30 | 49,70 - - - - - - - - -
Albita 3,00 | 10,00 | 4,60 | 15,80 | 19,40 | 11,40 | 10,70 | 17,20 | 33,40 | 14,20 | 14,20 | 20,70
Moscovita-2M1 | 12,40 | 340 | 7,50 | 16,80 | 7,10 | 14,80 | 12,90 | 6,40 | 17,80 | 26,10 | 10,20 | 15,20
Pirita 5,90 | 4,30 | 2,80 | 7,40 | 7,00 | 16,60 - - - - - -
Clorita- 6,10 | 3,30 | 4,60 | 10,40 | 7,50 | 9,70 - - - - - -
serpentina
Microclina 3,10 | 1,40 | 1,40 | 490 | 2,70 | 4,20 | 7,20 | 4,20 | 5,10 | 590 | 6,00 | 5,10
Ortoclasa 2,60 | 1,20 | 1,30 | 4,90 | 2,50 | 4,90 | 5,50 | 2,40 | 2,60 | 5,60 | 4,90 | 5,20
Ferromoscovita- | 4,70 | 1,10 | 2,20 | 9,80 | 3,00 | 830 | 18,80 | 6,20 | 3,10 | 890 | 6,10 | 8,70
2M1
Calcita - - 1,00 - - - - - - - - -

minado «oro invisible», ya que se encuentra
en forma de particulas no estructurales en es-
cala sub-microscopicas con tamanos de 0,10 a
0,01 micrones o como nanoparticulas en el ran-
go de aproximadamente 1,00 a 10,00 nm de
Au(0) o aleado con otros metales trazas, aloja-
dos dentro de minerales tales como los sulfu-
ros; o enlazadas estructuralmente, formando
soluciones so6lidas o estados isomorficos

21

(LARGE & MASLENNIKOV 2020, MORISHITA ET AL.
2019). El bajo contenido de recuperacion de
Au en la muestra del sector 2, obtenido por
FAAS, sugiere que el mayor tenor de Au se
encuentra asociado a los silicatos no disueltos
en HNO,, posiblemente formando inclusiones
de nanoparticulas o soluciones sélidas en es-
tos silicatos no disueltos.
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Microscopia electronica de barrido y
espectroscopia de dispersion de energia de
rayos X (SEM-EDS)

El andlisis por SEM-EDS buscd compaginar
los resultados obtenidos por XRD y compro-
bar la distribucion elemental dentro de las
muestras de los 3 sectores estudiados y la evo-
lucion de esta distribucion en las muestras ori-
ginales y a lo largo de las digestiones por su
comparacion con los residuos sé6lidos obteni-
dos de las digestiones secuenciales con HCl y
HNO,. La Fig. 2 muestra la imagen de SEM
obtenida con el detector de electrones retro-
dispersados (BSE) y el analisis de mapeo por
EDS realizado a dicha imagen (general y por
elementos) para el sector 1. El andlisis por
SEM-EDS no revela presencia de Au en las
muestras en estudio, lo que hace suponer que

Figura 2. SEM y EDS de la muestra de arena sin
digestion de arena del sector 1: (a) Imagen de BSE; (b)
imagen por mapeo de EDS, (c) imagenes de mapeos
individuales y (d) espectro de suma de mapas.

los niveles en los que se encuentra el Au en las
muestras (en el rango de mg/L para FAAS) no
lo hace indetectable por esta técnica, la cual
detecta en el rango de porcentaje.

También se puede asumir que todo el Au pre-
sente en ¢lla debe estar en la forma de «oro
invisibley, el cual es indetectable por métodos
de microscopia dpticay electronica (POKROVSKI
ET 4AL. 2019).

En los mapeos individuales por elemento pue-
de observarse la distribucion del calcio (Ca) y
magnesio (Mg) asociados principalmente a la
ferrodolomita; mientras que el mapeo de
azufre (S) revela la distribucion heterogénea
de la pirita en dicha muestra. Adicionalmente,
por EDS, se detectaron elementos que no fue-
ron detectados en ninguna fase mineraldgica
identificada por XRD, tales como el titanio
(Ti), vanadio (V) y Mn, los cuales se encuen-
tran en niveles por debajo de 0,20% en masa.
Es de suponerse que estos elementos se encuen-
tran en fases mineraldogicas presentes en la
muestra en niveles por debajo del 1,00% en
masa. Estos bajos niveles de concentracion no
son detectables por XRD.

La Fig. 3 muestra el andlisis por EDS realiza-
do al residuo so6lido obtenido de la digestion
secuencial con HCI de la muestra de arena del
sector 1. La identificacion de hierro (Fe) y S
evidencian nuevamente la presencia de la piri-
ta en este residuo. Las bajas concentraciones
de Ca detectadas pueden atribuirse a un rema-
nente de ferrodolomita no disuelto en el HCI.
Este elemento Ca desaparece en el residuo so-
lido obtenido de la digestion con HNO, de la
muestra de arena del sector 1 (Fig. 4). En to-
dos los solidos analizados (muestra original y
residuos de las digestiones con HCl y HNO,)
se presenta una distribucidn homogénea de si-
licio (Si), Al y potasio (K), indicativos de las
fases mineraldgicas moscovita, microclina,
ortoclasa y ferromoscovita que no se
solubilizan en HCI ni en HNO,; mientras que
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Figura 3. SEM y EDS del residuo resultante de la ~ Figura 5. SEM y EDS de la muestra de arena sin
digestion con HCI 1 mol/l de la muestra de arena del ~ digestion del sector 2: (a) Imagen de BSE; (b) imagen
sector 1: (a) Imagen de BSE; (b) imagen por mapeode  por mapeode EDS, (c) imagenes de mapeos individuales
EDS, (c) imagenes de mapeos individuales y (d) espectro  y (d) espectro de suma de mapas

de suma de mapas

(d) (d)
Figura 4. SEM y EDS del residuo resultante de la  Figura 6. SEM y EDS del residuo resultante de la
digestion con HNO, concentrado de la muestra dearena  digestion con HCI 1 mol/l de la muestra de arena del
del sector 1: (a) Imagen de BSE; (b) imagen por mapeo  sector 2: (a) Imagen de BSE; (b) imagen por mapeo de
de EDS, (c) imagenes de mapeos individuales y (d)  EDS, (c) imagenes de mapeos individuales y (d) espectro
espectro de suma de mapas. de suma de mapas
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@ @
Figura 7. SEM y EDS del residuo de la muestradearena  Figura 9. SEM y EDS de la muestra de arena sin digerir
digerida con HNO; concentrado del sector 1: (a) Imagen  con HCI 1 mol/l del sector 2: (a) Imagen de BSE; (b)
de BSE; (b) imagen por mapeo de EDS, (c) imagenes  imagen por mapeo de EDS, (c) imagenes de mapeos
de mapeos individuales y (d) espectro de suma demapas.  individuales y (d) espectro de suma de mapas.

>

TE G

(d) (d)

Figura 8. SEM y EDS de la muestra de arena sin digerir ~ Figura 10. SEM y EDS de la muestra de arena digerida
del sector 3: (a) Imagen de BSE; (b) imagen por mapeo  con HNO; concentrado del sector 3: (a) Imagen de BSE;
de EDS, (c) imagenes de mapeos individuales y (d)  (b) imagen por mapeo de EDS, (c) imagenes de mapeos
espectro de suma de mapas. individuales y (d) espectro de suma de mapas.
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la distribucion de sodio (Na) se atribuye a la
presencia de la albita. Similar comportamien-
to se observa en los mapeos para las muestras
analizadas para el sector 2 (Figs. 5-7) y el sec-
tor 3 (Figs. 8-10).

Tabla 5. Porcentajes de elementos detectados en los
espectros de suma de mapas obtenidos por EDS para
las muestras originales y los residuos obtenidos en las
digestiones con HCl y HNO, de arenas de las tres zonas
en estudio.

SERVOLAB SCIENCE NEWS

Muestra original (%) | Residuo de la digestion | Residuo de la digestion
con HCI (%) con HNO; (%)
Elemento
Sector Sector Sector
BRI ERE
0 43,60 4480 4120 43,10 41,50 40,60 44,70 445 4380
Si 18,00 25,60 16,90 23,80 30,10 26,30 21,00 17,5 19,60
C 9,40 16,70 27,1 23,60
Al 12,10 7,60 850 1520 10,00 12,70 10,70 7,50 7,60
Fe 10,80 11,50 11,0 790 10,20 1030 090 090 0,80
Ca 690 460 530 040 020 0,20
K 360 1,40 230 450 240 440 400 2,10 2,60
Mg 2,10 1,50 1,60 09 060 070 020 020 030
S Lo 210 25 1,80 320 29 010 010 0,10
Na 0,70 0,50 0,70 1,00 09 09 070 060 0,50
Ti 0,60 040 040 1,00 09 1,10 1,00 080 080
Ba 0,20
Mn 0,20 0,10
v 0,10 0,10 0,10 0,10 0,10
Cl 0,30

En la tabla 5 se observan los diferentes elemen-
tos detectados por EDS obtenidos de los espec-
tros de suma de mapas. El grupo principal de
elementos corresponden con las composiciones
quimicas de las diversas fases mineraldgicas
detectadas por XRD. El grupo de elementos mi-
noritarios detectados por EDS (Ti, Ba (Bario),
Mn y V) pueden deberse a fases mineralogicas
que se encuentran por debajo del 1% en masa
de las muestras y que no pueden ser detectadas
por XRD. De estos, el Ti permanece poco alte-
rado durante la digestion secuencial, lo que su-
giere que puede tratarse posiblemente de ilme-
nita en muy baja concentracion indetectable por
XRD. El cloro (Cl) detectado en el residuo de
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la digestion con HCl de la muestra de arena de
lazona 1 puede deberse a alguin compuesto con
cloruro formado como cloruro de calcio, cloru-
ro de magnesio o cloruro férrico (CaCl,, MgCl,
0 FeCl,) durante la digestion, al reaccionar el
HCI con la ferrodolomita y que no termin6 de
removerse del residuo solido durante los lava-
dos. El carbono (C), que se puede encontrar en
la muestra en estado elemental en forma de sus
diferentes variantes alotropicas, y detectado en
los residuos sélidos obtenidos del proceso de
digestion con HNO,, posiblemente, se debe a la
celulosa del papel de filtro descompuesta por el
HNO, junto con el residuo sdlido proveniente
del proceso de digestion con HCL

CONCLUSIONES

A través de la investigacion llevada a cabo, se
concluye que:

Por las técnicas de XRD y SEM-EDS en los
residuos de la digestion con HCI se disolvieron
las fases carbonatos, referidos a la ferrodolomi-
ta y calcita; mientras que con el HNO, se disol-
vieron las fases de pirita y clorita-serpentina.

El Au no se encuentra asociado a las fases mi-
neralogicas que se disuelven con el HCI; mien-
tras que con el HNO, se obtuvo menos del
12,00% de recuperacion del Au, la cual se aso-
cia a las fases de pirita y clorita-serpentina pre-
sentes en las muestras.

El mayor porcentaje de Au se encuentra en las
fases de los silicatos que representan el residuo
de la extraccion acida secuencial final, por lo
que se sugiere digestar este residuo con HF como
una tercera etapa de la extraccion para determi-
nar la concentracion de Au presente en los
silicatos.
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RESUMEN

El uso de biomasa vegetal para producir nanomateriales ha captado la atencion de los
investigadores en las ultimas décadas y ha abarcado aspectos cientificos, economicos,
sociales y ambientales impulsando el desarrollo sustentable de muchas naciones. Entre la
variedad de los residuos agricolas o biomasas disponibles, la cascarilla de arroz ocupa un
lugar privilegiado no solo por la cantidad de toneladas por afio producida a nivel mundial,
sino por las caracteristicas que ésta presenta asociada a sus propiedades quimicas para la
produccion de materiales de silica mesoporosa. La produccion de estos materiales depende
en gran parte de los tratamientos fisicos y quimicos empleados y las reacciones involucradas
en el proceso, tales como los tratamientos térmicos y de reduccion. En este articulo se
realiza una revision sobre el procesamiento de la cascarilla de arroz para la produccion de
nanomateriales mesoporosos a base de silice. También, se aborda el método térmico horno/
reactor (pirdlisis) de procesamiento de nanoparticulas de silice (SiO,) a partir de las cenizas
de la cascarilla de arroz, analizando la influencia que tienen los factores fisicos, quimicos
y térmicos en la produccion de este tipo de material.

Palabras Clave: cascarilla de arroz, nanoparticulas de silice, biomasa vegetal,
tratamientos fisicoquimicos, silica mesoporosa

ABSTRACT

The use of plant biomass to produce nanomaterials has captured the attention of researchers
in recent decades and has encompassed scientific, economic, social and environmental
aspects, promoting the sustainable development of many nations. Among the variety of
agricultural residues or biomass available, rice husk occupies a privileged place not only
because of the number of tons per year produced worldwide, but also because of the
characteristics that it presents associated with its chemical properties for the production of
building materials mesoporous silica. The production of these materials depends largely on
the physical and chemical treatments used and the reactions involved in the process such as
thermal and reduction treatments. This article reviews the processing of rice husks for the
production of silica-based mesoporous nanomaterials. Also, the furnace/reactor thermal

Recibido: 26/09/2022
Aceptado: 18/12/2022 29



Vol.1(2)

SERVOLAB SCIENCE NEWS

2022

method (pyrolysis) of processing silica nanoparticles (SiO2) from rice husk ashes is
addressed, analyzing the influence of physical, chemical and thermal factors in the production

of this material type.

Keywords: Rice husk, silica nanoparticles, plant biomass, physicochemical

treatments, mesoporous silica.

INTRODUCCION

La naturaleza, es una fuente principal de ele-
mentos inorganicos (calcio, silicio, carbono y
oxigeno) producidos por organismos y plan-
tas, por lo que muchos estudios se enfocan en
sustituir los elementos contaminantes de los
procesos industriales, por fuentes renovables
y ecoldgicas como la biomasa, siendo consi-
derada esta la materia prima por excelencia de
la sintesis verde (CHobpiMELLA 2020). En este
contexto, las plantas y los desechos agricolas
(biomasa) se han convertido en foco de estu-
dio de muchos investigadores para la sintesis
de nanomateriales, debido a que estos estan
presentes en grandes cantidades como desechos
en el medio ambiente (Liu £7 4L. 2020).

Las plantas de arroz acumulan grandes canti-
dades silice amorfa conocidas como 6palos de
plantas en la superficie y en el interior de las
hojas, tallos y cascaras (CURRIE Y PErRRY 2007;
NEETHIRAJAN ET 4L. 2009). Los procesos de la
formacion de las biosilices se atribuyen por lo
general a la policondensacion del acido
ortosilicico en los organismos bajo condicio-
nes de presion y temperatura ambiente
(NAkAMURA ET 4L. 2021); esto indica que de
acuerdo a la ubicacion geograficay parametros
locales (presion y temperatura), la composicion
de la biomasa puede cambiar (CHODIMELLA
2020). En las plantas de arroz el proceso de
silificacion se lleva a cabo a través de la trans-
piracion y generalmente esta controlado por la
materia organica, incluida las proteinas que se
encuentran en las paredes celulares de la plan-
ta (GUERRIERO ET 4L. 2016).
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La celulosa, es el componente principal de la
cascarilla de arroz; esta contiene cadenas de
glucosa unidas de por enlaces a-1,4 (ROSALES-
CALDERON Y ARANTES 2019). Las cadenas pa-
ralelas de celulosa forman regiones altamente
ordenas y cristalinas, que estan intercaladas por
regiones desordenadas y amorfas (BEGUIN Y
AUBERT 1994; Ma 7 4r. 2021). Las regiones
amorfas se hidrolizan preferencialmente con
acidos, mientras que las regiones cristalinas son
resistentes al acido (BrRiNcHI £7 4. 2013). Las
investigaciones realizadas sobre las estructu-
ras de silice provenientes de la cascarilla de
arroz han demostrado que las mismas son me-
nos complicadas y visualmente menos atracti-
vas en comparacion con las obtenidas de otras
diatomeas, sin embargo, la gran cantidad de
biomasa de cascarilla de arroz con un prome-
dio mundial de cosecha de este rubro esta en-
tre 500,00 y 650,00 millones de toneladas por
afio, ofrecen una gran oportunidad para la pro-
duccion de silice nanoestructurada para apli-
caciones industriales (WaNG E7 4L. 2012;
SoOLTANI E7 4L. 2015).

En esta publicacion se revisa la informacion
desde los desarrollos mas antiguos hasta los
mas recientes en referencia a los métodos para
producir nanomateriales de silicio a partir de
la biomasa proveniente de la cascarilla de arroz.
En consecuencia, este articulo tiene como ob-
jetivo principal discutir el efecto de los
pretratamientos, los tratamientos térmicos y los
diversos procedimientos existentes en la sin-
tesis y caracteristicas morfoldgicas de las
nanoparticulas de silicio (SiO,).
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Estructura de la biomasa vegetal

La biomasa lignoceluldsica, por su capacidad
de producir una variedad de combustibles y
productos quimicos se ha convertido en el foco
de estudio de la comunidad cientifica en las
ultimas dos décadas (CHopiMELLA 2020). La
estructura fundamental de esta biomasa con-
tiene materiales de celulosa, hemicelulosa y
lignina, ver Figura 1. La celulosa es un

Plant cell wall

aceites terpénicos y materia organica (N, P, K,
etc.,) y la presencia de todos estos componen-
tes en la estructura de la biomasa dependera
del tipo de esta y de su ubicacion de origen
(CHopIMELLA 2020; MA ET 4L. 2021).

Cascarilla de arroz

La cascarilla de arroz contiene sustancias or-
ganicas y alrededor de un 20,00% de material
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polimero de glucosa que se une entre si a tra-
vés de enlaces glucosidicos a-(1,4); la
hemicelulosa, es una cadena de azucares C5 'y
C6 denominadas: glucosa, manosa, xilosa,
arabinosa, galactosa, dcido glucordnico y
lignina (BEGUIN Y AUBERT 1994). La lignina,
presenta una estructura rigida que es capaz de
sostener juntas a la celulosa y hemicelulosa,
asimismo, dentro de la estructura de la biomasa
se pueden encontrar otros componentes como

31

Hemicellulose

SCI AR

Q

A 27 fvxg\;q =,
R Tz Ay

HO

oM

II\J

w7 g
OCH3
Figura 1. Estructura de la biomasa lignoceluldsica. Tomado de CHopiMELLA (2020)

inorgénico. Los principales componentes ele-
mentales de esta es biomasa son: carbono (C)
37,05% peso, 8,80% peso de hidrégeno (H),
11,06% peso de nitrogeno (N), 9,01% peso de
silicio (Si) y 35,03% de oxigeno (O,). En esta
biomasa la celulosa esta presente en un
34,40%, hemicelulosa 24,30%, lignina
19,20%, ceniza 18,85% y otras sustancias
3,25%. Los componentes monoméricos de la
hemicelulosa conocidos como monosacaridos
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constituye un recurso elemental para la pro-
duccion a gran escala de materias primas como
la xilosa, carbdn activado y el diéxido de sili-
cio, que se polariza, debido a un efecto
electromérico (PATEL ET 4L. 1987) como se
muestra en la Figura 2.
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Figura 2. Efecto electrométrico en componentes de
hemicelulosa. Tomado de Sortant £7 4L. (2015)

Este mecanismo de reaccion mostrado en la
Figura 2, ocurre solamente bajo la influencia
de un reactivo de ataque. Esto evidencia que
en la cascarilla de arroz ademas del dioxido de
silicio (Si0,) libre, existe un porcentaje de si-
licio que se encuentra enlazado con monosa-
caridos (PATEL £7 4L. 1987). La celulosa, como
se hizo referencia anteriormente, es el compo-
nente principal de esta biomasa y al ser ésta un
polisacarido no parece poseer propiedades de
enlaces considerables. La lignina, que existe
con la celulosa, es principalmente inerte por
lo que tampoco se espera que esta tenga pro-
piedades de establecer enlaces de union
(UzuNova £t 4. 2010), la posible union del si-
licio con cuatro moléculas de monosacaridos
se muestra en la Figura 3
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Figura 3. Posible union de silicio con carbohidratos en
cascarilla de arroz. Tomado de Sorrant £7 4z. (2015)
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Las investigaciones realizadas en las ltimas
dos décadas especialmente la de JOHAR ET 4L.
(2012), han reportado que las fibras y los cris-
tales de celulosa se pueden extraer de la casca-
rilla de arroz; especificamente estos autores en
su trabajo de investigacion purificaron la ce-
lulosa eliminando la lignina y las hemicelulosas
de las fibras de la biomasa con una solucion
alcalina. El proceso de blanqueo lo completa-
ron con la adicién de una solucién amortigua-
dora o buffer de acido acético, clorito acuoso
y agua destilada, para luego realizar una hi-
drolisis acida con acido sulfurico. Los nano-
cristales de celulosa obtenidos luego de apli-
car la metodologia mostraron un tamano que
oscilaba en un rango entre 10,00-20,00
nandémetros respectivamente.

En la Figura 4 se muestran las estructuras ti-
picas de la cascarilla de arroz después de cada
paso del experimento.

Silica Mesoporosa

Los silicatos mesoporosos M41S fueron sin-
tetizados por primera vez en 1992 por un gru-
po de cientificos en USA y Japon, los prime-
ros estudios realizados a las mismas arrojaron
resultados que los perfilaron hasta hoy en dia
como materiales prometedores para la elabo-
racion de plantillas de materiales en el régi-
men de tamafios manométricos, esto como re-
sultado del tamafio del poro que estos poseen
y que puede variar entre 2,00 y 10,00
nanémetros. La estructura de estos compues-
tos esta fabricada de especies tetraédricas Q*
(Si0,) en una matriz unidimensional de
nanotubos en forma de panal; dentro de los
poros Q* los grupos (O,-SiOH) proporcionan
al material propiedades 4cidas débiles y actiian
como sitios activos donde se realiza una ma-
yor funcionalizacion de la pared del poro. La
familia M41S se ha clasificado en cuatro gru-
pos principales: (i) MCM-41 con una matriz
hexagonal de poros unidireccionales y no
interconectados; (i) MCM-48 con una estruc-
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Figura 4. Micrografia electronica de barrido de (a) Fibras de cascara de arroz sin tratar, (b) fibras de cascara de
arroz con alcali y (c) fibras de cascarilla de arroz blanqueada. Tomado de JoHaR E7 4L. (2012).

tura tridimensional de poros cubicos; (iii)
MCM-50 con una estructura laminar inestable
y; (iv) barras desordenas (BHATTACHARYYA ET
4r. 2006).

La Silica MCM-41, es un material mesoporoso
de matriz hexagonal con poros grandes y una
distribucion de tamafo de poro controlada es-
trecha, presenta un area de superficie alta, sin
embargo, este carece de sitios activos, debido
a su composicion quimica inherente por lo que
es necesario modificarlo para que este mate-
rial presente un mejor desempefio como
adsorbente y catalizador, aprovechando los
iones metalicos rutenio (Ru), hierro (Fe),
niobio (Nb), vanadio(V), molibdeno(Mo), alu-
minio (A1), cobalto (Co), zirconio (Zr) y titanio
(Ti) que este material tiene en su composicion
(GALLO ET 4L. 2004; KUMAR ET 4L. 2004; WU ET
4L. 2005). Los métodos de sintesis de este ma-
terial se enfocan en el control de la porosidad
y la forma del mismo, empleando surfactantes
idnicos, neutrales y/o sin ningin surfactante
(Wu Er 4L. 2005).

En los ultimos afios los investigadores han de-
sarrollado nuevas técnicas para la preparacion
de materiales mesoporosos; esto se traduce en
la creacion de nuevos materiales como «Santa
Barbara Amorphous» (SBA), silice mesoporo-
sa hexagonal (HMS), material Michigan State
University (MSU), KIT, metales soportados
sobre materiales mesoporosos (COK), con ta-
mafios de poroso variables y algunos de ellos
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interconectados por canales y jaulas como es
el caso del material mesoporoso Santa Bérba-
ra Amorphous (SoLtani £7 4L. 2015).

Sintesis de silica mesoporosa a partir de la
cascarilla de arroz

Una sintesis tipica de materiales de silica me-
soporosa, requiere un minimo de cuatro
reactivos: un solvente (agua y/o etanol), un
precursor de silice (ortosilicato de tetraetilo
(TEOS), ortosilicato de tetrametilo (TMOS),
ortosilicato de tetrabutilo (TBOS)), un surfac-
tante i6nico (anidnico o catidnico) o un sur-
factante neutro (no cargado) y un catalizador.
Dependiendo de la metodologia de sintesis la
reaccion podria ocurrir en un medio 4cido o
basico con diferentes proporciones silice-sur-
factante. La mezcla se agita, se deja en reposo
a temperatura ambiente o se calienta a
100,00°C y se coloca en un autoclave estatico
durante varias horas. La plantilla del
tensoactivo se elimina por calcinacion (Wu £r
4L. 2005). Desde que aument¢ el interés cien-
tifico de la comunidad de investigadores hacia
este material mesoporoso, por las excelentes
propiedades que presentan como material ab-
sorbente y catalizador, han surgido nuevas y
novedosas rutas de sintesis que van desde el
no uso de surfactantes (PANG £7 4L. 2000) y el
uso de la preparacion asistida por microondas
que presenta ventajas significativas ante los
métodos de hidrotermales convencionales por
la disminucion de los tiempos de reaccion y el
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calentamiento homogéneo en la misma que
proporciona un mejor control de la textura y
morfologia del materia mesoporoso MCM-41
(PARK ET 4L. 1998; WU ET 4L. 2005).
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nizas grises con bajo contenido de carbono,
ceniza color rosa o blanco sin contenido de
carbon. Esto ocurre por el uso de diferentes
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£
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Figura 5. Estructura de materiales mesoporosos (a) MCM-41, (b) MCM-48 y (¢) MCM 50. Tomado de CHODIMELLA

(2020).

La sintesis verde de los materiales de silica
mesoporosa, a partir de biomasa, como la cas-
carilla de arroz que son una fuente rica en sili-
ce con un contenido de hasta 65,00% de la
misma, ha tomado mucho auge ultimamente,
debido que ésta busca reducir las emisiones de
CO, las sales inorganicas que se generan como
subproductos de la sintesis tipica a escala in-
dustrial de este material que atenta contra los
principios del desarrollo sustentable
(CuopvELLA 2020). La biomineralizacion de
la silice en diversos sistemas biologicos ha
motivado a la realizacidon de muchos estudios,
para buscar las mejores técnicas de obtencion
de la silice biogenética y a partir de biomasas
y organismos vivos, especialmente en las
diatomeas (Bosk £7 4L. 2020). La ceniza de la
cascarilla de arroz es generada durante la que-
ma de la céscara de arroz para generar energia,
lo cual convierte a este material en una fuente
de materia prima econdmicamente viable para
la generacion de geles y polvos de silicio
(KamaTH Y PrOCTOR 1998).

Dependiendo de la combustion y de la compo-
sicion de cascara de arroz, la ceniza de la mis-
ma puede tener diferentes colores, que podrian
ser carbon con alto contenido de carbono, ce-
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temperaturas de tratamiento, procesos de pre
y post purificacion con diferentes agentes ta-
les como acidos y bases, que permiten la ob-
tencion de diferentes estructuras con diferen-
tes grados de pureza (SoLtani £7 4. 2015).

En la mayoria de los procesos de obtencion de
materiales de silica mesoporosa, a partir de la
cascara de arroz, los hornos juegan un papel
muy importante. Los procesos de combustion
de esta biomasa se pueden clasificar: (i) con-
trolada y (ii) no controlada; siendo la combus-
tion controlada la més idonea cuando se pro-
cesa esta biomasa a escala industrial (Bapat
2012). En la Figura 6 se muestra la clasifica-
cion térmica para cada tipo de combustion en
la produccion de la cascarilla de arroz.

La obtencion de la silica amorfa ocurre cuan-
do se aplica el proceso de calcinacion en aire
estatico a temperaturas inferiores a 800,00°C,
mientras que la silice cristalina se produce a
temperaturas superiores a los 900,00°C
(CHANDRASEKHAR ET 4L. 2006). Los tipos de
hornos que trabajan bajo el esquema de com-
bustion controlada son los ideales para obte-
ner cenizas de la cascarilla de arroz activada y
de alta pureza; estos hornos pueden ser: horno
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[ Cascarilla de Arroz ]

l

[ Combustion No Controlada }

v

J

]

Pequefia Escala

[ Combustién Controlada

Larga Escala

Horno Ciclénico

Horno Electrénico
Horno Muffle
v

—

v
Quemador de
Ladrillo

Horno de Lecho
Fluido

i Quemador de
Horno Inclinado
Pozo
Horno Rotatorio Tubo en Quemador
de Cesta

Figura 6. Produccion de cenizas de céscara de arroz
por tratamiento térmico. Tomado de Barar (2012)
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ciclonico, horno de lecho fluidizado, horno
rotatorio y horno de parrilla inclinada (Bapar
2012).

Caracterizacion de materiales de silice
mesoporosa

Las caracterizaciones que se le realizan al ma-
terial de silice mesoporoso se hacen en dos eta-
pas: una posterior a su sintesis y la otra des-
pués de su modificacion morfoldgica y/o
funcionalizacion con otros grupos organicos e
inorgénicos para potenciar su rendimiento; esto
dependerd de la aplicacion que se le vaya a dar
al material. Por lo general, las técnicas de ca-
racterizacidon morfoldgica que se le realizan a
este tipo de material son las siguientes:
Espectroscopia infrarroja (FT-IR), microscopia
electronica de barrido (SEM), Difraccion de
rayos X (XRD), area superficial del material
(BET) y analisis termogravimétrico (TGA).
Esta seccion se enfoca en las técnicas de ca-
racterizacion de las cascaras de arroz para en-
tender completamente las relaciones estructu-
ra-propiedad.

35

Espectrometria infrarrojo por transfor-
mada de Fourier

FT-IR es una técnica de caracterizacién em-
pleada para identificar la estructura quimica de
grupos funcionales presentes en la biomasa o
en las nanoparticulas en un rango de 4000,00
a 400,00 cm’!, con una resolucion de 4 cm.
En esta técnica, se hace incidir luz infrarroja
en una muestra que absorbe la onda infrarroja
de acuerdo al comportamiento de sus enlaces
quimicos y estructura molecular, generando un
espectro que proporciona informacion de los
grupos quimicos presentes en la muestra. En
este caso, especificamente partiendo de un pro-
ceso por pirolisis controlada para obtener la
silice de la biomasa tal como se muestra en la
Figura 7; el espectro de transmitancia mues-
tra la formacion de los grupos siloxanos Si-O-
Si por las vibraciones de estiramiento
asimétrico en una banda 1044,00 y 1100,00 cm
'(HossAIN £7 4z. 2019). Las vibraciones simé-
tricas de inflexion y estiramiento de los enla-
ces Si-O se encuentran entre las bandas 438,00-
475,00 cm! y 796,00-900,00 cm?, respectiva-
mente (CosTa Y PArRANHOS 2018). Para los en-
laces de los grupos silanol Si-OH y H-O-H la
vibracion de estiramiento en la superficie de
la silice se encuentra en la banda 2500,00-
3800,00 cm!. Mientras que los enlace Si-H se
encuentran en la banda 2100,00 cm™ aproxi-
madamente (Ma ET 4L. 2012; SARIKAYA ET AL.
2016; AKHAYERE ET 4L. 2019; SETYAWAN ET AL.
2019). Cuando la silice es de caracter cristali-
no, se visualiza a 621,00 cm! (LEE E742.2013).
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Figura 7. Espectro FT-IR por transmitancia de
nanoparticulas de SiO2.
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Area superficial y porosidad

La capacidad de adsorcion es un proceso por
el cual los atomos en la superficie de un soli-
do, atraen y retienen moléculas de otros com-
puestos. Estas fuerzas de atraccion son cono-
cidas como Fuerzas de Van Der Waals. Por lo
tanto, al ser un fendmeno que ocurre en la su-
perficie, mientras mayor sea el area superfi-
cial disponible en un sélido, se comportara
como un mejor adsorbente (ENSUNCHO-MuRNOZ
y Carriazo 2014). Las nanoparticulas de sili-
ce poseen alta area superficial y volumen de
poros que les proporciona buena capacidad de
adsorcion (JIN £7 4z. 2009). Es por ello, que se
emplean las isotermas de adsorcion por la teo-
ria BET (BRUNAUER £7 4L. 1969), para determi-
nar por medio de una relacion de equilibrio,
que demuestre como se distribuye el adsorbato
(gas nitrégeno), en los poros de la silice. Los
resultados de las isotermas BET demuestran
que la media del didmetro de poro de la silice
lixiviada con acido es de ~5,60 nm vy la silice
sin lixiviar es de 7,00 nm, lo que indica que
principalmente mesoporosos (Tabla 1).
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la muestra; posteriormente se mide el angulo
formado entre las direcciones del haz emitido
y recibido. Los rayos difractados, estan inti-
mamente relacionados con la naturaleza de los
atomos y existen patrones ya definidos para su
identificacion. En el caso de la silice que se
obtiene de la calcinacion de la céscara de arroz
es amorfa y tiene corta distancia en la orienta-
cion de los atomos (Rurar £7 4. 2012), que
podria transformarse en silice cristalina si au-
menta la temperatura a partir de 850,00°C y se
prolonga el tiempo de combustion (ONOJAH ET
4r. 2012), lo que podria volverse pegajosa y
las particulas pueden aglomerarse siendo una
condicion indeseable. Con respecto a la técni-
ca, el pico ancho y poco nitido para un angulo
de 20,00-22,00° (en 20) demuestra que la sili-
ce tiene caracter amorfo (YALCIN Y SEVINC 2001;
Mor ET41.2017). En base a otros estudios, tam-
bién se obtienen picos estrechos y agudos a
19,00°, 22,00°, 26,00°, 31,00° y 33,00°, que
se atribuyen a la cristobalita, trimidita y cuar-
zo como polimorfismos de silice cristalina
(FERNANDES ET 4L. 2016; BANGWAR ET 4L. 2017).

Tabla 1. Area superficial BET para silice sin lixiviar, silice lixiviada con acido clorhidrico y lixiviada con acido

sulfurico. Tomado de Baxar £7 41. (2016)

Muestra Area superficial BET

Volumen de poro total Promedio didmetro de

m?/g cm’/g poro (4V/A) por BET, nm
Silice sin lixiviar a 600,00 °C 116,00 0,23 7,84
Silice  lixiviacion  con
dcido clorhidrico a 600,00 °C 2 L= Sl
Silice lixiviacién con 208,00 031 5.68

acido sulfurico a 600,00 °C

Difraccion de rayos X

Es una técnica analitica que se emplea para
identificar el grado de cristalinidad, composi-
cion quimica, tamafio de los cristales y la de-
formacion y orientacion preferida entre otros.
Se obtiene emitiendo un haz de rayos X hacia
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El principal componente es el SiO, alrededor
del 83,00-90,00 % (ZArRB ET 4r. 2019); sin
embargo, pueden registrarse otros 6xidos como
impurezas, como 6xido de aluminio en un pico
de 2,00 0 alrededor de 17,00°, asi como 6xido
de hierro, 6xido de potasio y 6xido de calcio
en picos alrededor de 32,00°, 45,00° y 57,00°,
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respectivamente (MULIANI £7 42. 2014). Por otro
lado, se ha determinado que cuando incrementa
el tiempo de molienda aplicado a una muestra,
los picos en angulos altos, tienden a desapare-
cer como ejemplo los planos (113) y (212),
mientras que el plano predominante (101) se
mantiene en todas las muestras. Esto indica que
la cristalinidad de la silice se reduce de acuer-
do al tiempo de molienda y en consecuencia
su tamafio, como se observa en la Figura 8
(Hiveapit 7 4z, 2018).

[101]

[102]

Intensity: arbitrary units

Figura 8. Patrones XRD de nanoparticulas de SiO2 a
diferentes tiempos de molienda. Tomado de HINCAPIE ET
4r. (2018).

Microscopia electronica de barrido

Las micrografias SEM son muy fttiles y es una
técnica muy empleada que permite obtener una
distribucion de tamafio de las particulas que
por lo general se encuentra en rangos entre
20,00 nm y 500,00 micrones. Por otro lado, se
pueden revelar las diferentes morfologias y
cavidades que estan presentes en la silice.
Adicionalmente, en la Figura 9, se observa el
comportamiento de aglomeraciones, ya que las
nanoparticulas de silice poseen alta area su-
perficial y volumen de poros (JIN £7 4L. 2009)
que les atribuye una fuerte fuerza de cohesion
entre ellas, comparada con la fuerza
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500nm

Figura 9. Micrografia SEM a 80000X de la ceniza de
la cascara de arroz lixiviada con acido nitrico y con 72,00
horas de molienda con molino de bolas. Tomado de
Hincarit £7 41. (2018).

gravitacional y como consecuencia, tienden a
aglomerarse (MIN £7 4L. 2008; HOSSAIN ET 4L.
2019). Las cavidades o poros en la superficie
de la silice, son variables importantes para el
desempeiio en los procesos de adsorcion (FENG
ET 4AL. 2020).

Analisis térmico-termogravimétrico

Es una técnica que se implementa para eva-
luar la estabilidad térmica que posee la
nanoparticula de silice; es decir, permitird ob-
tener los rangos de descomposicion térmica de
la materia. En la Figura 10 la linea de color
rojo describe la pérdida de masa en funcion de
la temperatura (TGA), mientras que la linea
azul representa el diagrama termogravimétrico
derivativo (DTA). Se aprecia una rapida dis-
minucion del peso DTA (azul) en el primer tra-
mo de la curva que va desde temperatura am-
biente hasta 130,00°C, correspondiente a la li-
beracion de agua absorbida fisicamente en los
poros de la superficie de la silice (PANDEY ET
4L. 2014) u otros compuestos volatiles, es de-
cir que ocurre la deshidratacion de la muestra
que representa aproximadamente entre 1,00 y
5,00% de masa. En el segundo tramo ocurre la
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Figura 10. Diferencial térmico-termogravimétrico
(DTA-TGA) analisis de nanoparticulas de silice. Tomado
de HossaN 7 4L. (2019)

descomposicion térmica de la hemicelulosa y
celulosa como los principales componentes
organicos de la cascara de arroz ya que se des-
componen entre 150,00-350,00°C y 275,00-
350,00°C respectivamente, (Liu £7 4. 2007) y
son liberados en forma de gases, y representan
alrededor del 48,00% de la masa. El tercer tra-
mo entre 370,00°C y 600,00°C se conoce como
la zona de pirolisis pasiva por la descomposi-
cion de la lignina que representa aproximada-
mente el 26,00-30,00% en pérdida de masa
(Liou 2004; Bakar £T 4L. 2016). El residuo
obtenido después de los 600,00°C, es la ceni-
za de la cascara de arroz (silice) y representa
aproximadamente entre 16,00-22,00% de
masa.

Efecto de la temperatura sobre la estruc-
tura de la silice obtenido a partir de la
cascarilla de arroz

YaLciN Y SEVINC (2001), demostraron en su tra-
bajo titulado «Estudios sobre silice obtenido a
partir de la cascarilla de arroz» que la densi-
dad y el contenido de silice aumentan al au-
mentar la temperatura. También, indicaron que
un aumento de la presion parcial de oxigeno
ayudo a reducir el porcentaje de carbono, au-
mentando el porcentaje de SiO, a 98,32%. En
este estudio los investigadores realizaron me-
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Tabla 2. Densidad y contenido de silice de cascarilla de
arroz calcinada. Tomado de YaLciN Y SEvine (2001)

Temperatura (°C) Densidad g/em® SiO; (% peso)
Cascara de arroz sin tratar 0,559 25,81
500,00 1,825 83,66
600,00 1,923 91,50
700,00 1,938 91,85
800,00 1,960 92,90

diciones de densidad, contenido de silice de la
cascarilla de arroz sin tratar y calcinada a
500,00°C, 600,00°C, 700,00°C, 800,00°C du-
rante 4 horas, los resultados de estas medicio-
nes se muestran en la tabla 2.

En la Figura 11, los autores PrROCTOR Y
ParaniappaN (1990) en su trabajo de investi-
gacion titulado «Adsorcion de acidos grasos
libres de aceite de soya por cenizas de cascara
de arroz» muestran estructuras de cascarilla de
arroz extraidas a diferentes temperaturas de
incineracion. La Figura 11(a) muestra la es-
tructura porosa de la superficie absorbente y
muestra la estructura de la mazorca de maiz
incinerada a 300,00°C. Las Figuras 11 (b) y
(c) muestran las estructuras de ceniza de la
cascarilla de arroz incineradas a 500,00°C y
700,00°C respectivamente; en estas imagenes
se pueden observar, especificamente en la Fi-
gura 11(b), que las paredes celulares alrede-
dor de los poros se fracturan y alargan al ca-
lentarse y los esqueletos reticulados algo or-
denados quedan expuestos debido a la quema
de materiales menos densos. La Figura 11(c),
correspondiente a la ceniza de la cascarilla de
arroz a 700,00°C, exhibidé una estructura in-
terna menos fracturada y paredes celulares mas
gruesas, dando menos poros que la muestra
incinerada a 500,00°C. El calentamiento a
900,00°C (Figura 11(d)) presentd una aparien-
cia vidriosa con poros pequefios y suaves con
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Figura 11. Micrografia SEM de la ceniza de la cascara de arroz (a) ceniza de la cascarilla de arroz a 300,00°C, (b)
ceniza de la cascarilla de arroz a 500,00°C, (c) ceniza de la cascarilla de arroz a 700,00°C y (d) ceniza de la
cascarilla de arroz a 900,00°C. Tomado de ProcTor Y PaLaNIAPPAN, (1990).

estructuras internas que parecen estar mas fu-
sionadas; este comportamiento de la muestra
incinerada a 900,00°C muestra la formacion
de estructuras de silice mesoporoso cristalino
tal como lo refleja CHANDRASEKHAR ET AL.
(2006).

La investigacion de SARANGI T 4L. (2009) so-
bre el efecto de la temperatura en la morfolo-
gia y transformaciones de la fase de la silice
nanocristalina obtenidas de la cascara de arroz,
reportd la variacion del tamafio cristalino de
estos materiales calcinados en funcion de la
temperatura. Estos resultados les permitieron
a los investigadores establecer dos regiones:
La primera de €l para temperaturas compren-
didas entre 500,00°C y 700,00°C en la que el
tamano de los cristalitos crece lentamente con
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el incremento de la temperatura. La segunda
region es para temperaturas superiores a
700,00°C donde los efectos de la agregacion
juegan un papel muy importante, debido a que
gracias este mecanismo se produce un creci-
miento significativo en el tamafio de los cris-
tales. Estos procesos de agregacion son pro-
ducidos por la condensacién de los grupos
silanol (Si-OH) para temperaturas superiores
a los 700,00°C hasta los 1100,00°C.

CONCLUSIONES

La cascarilla de arroz se ha convertido en una
importante fuente de materiales a base de sili-
cio y carbono. Esta investigacion mostréo como
la conversion de la cascarilla de arroz, emplean-
do métodos de sintesis verde, contribuye como
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parte de la solucion de eliminacion de residuos
y subproductos en referencia a los métodos ti-
picos y/o tradicionales de generacion de mate-
riales mesoporosos de silicio a través de pre-
cursores organicos. Asimismo, propicia un
aumento en la disponibilidad de materiales de
bajo costo a la hora de elaborar materiales a
base de silicio, ademas de generar conocimien-
tos a través de las investigaciones cientifico-
tecnologicas que le proporciona un valor agre-
gado a la sintesis y obtenciones de materiales
de silica mesoporosa en las multiples areas del
conocimiento ciencias de los materiales en
donde son utilizados en la actualidad.

En el marco de los objetivos planteados en esta
revision se pueden extraer las siguientes con-
clusiones mas relevantes:

-La biomasa lignocelulosica dentro de su es-
tructura fundamental contiene materiales de
celulosa, hemicelulosa y lignina.

-La cascarilla de arroz esta compuesta por ce-
lulosa en un 34,40%, hemicelulosa en 24,30%,
lignina en19,20%, ceniza enl8,85% y otras sus-
tancias en 3,25%.

‘Los métodos de sintesis de los materiales de
silica mesoporosa se enfocan en el control de
la porosidad y la forma de los mismos, em-
pleando surfactantes idnicos, neutrales y/o sin
ningln surfactante.

‘Los métodos de caracterizacion morfologica
de los materiales de silica mesoporosa mas
empleados son (SEM), (XRD), (TGA), (FT-
IR) y (BET).

-La estructura, propiedades y pureza de la sili-
ce obtenida a partir de la cascarilla de arroz
son muy sensibles a los métodos de extraccion
empleados.

‘Dependiendo de la temperatura seleccionada
o de los tratamientos quimicos empleados los
productos pueden variar desde amorfos a dife-
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rentes fases cristalinas
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RESUMEN

La sintesis de aleaciones de Aluminio (Al) habitualmente se realiza por fundicion de los
elementos aleantes, siendo la temperatura y tratamientos posteriores los responsables de la
microestructura final de la aleacion. Sin embargo, el amalgamiento en frio de los aleantes,
en forma de polvo asistidos mecanicamente, ha revelado microestructuras diferentes y una
mayor solubilidad entre los elementos constituyentes. Bajo esta premisa, se ha sintetizado
una aleacion Al-Zinc(Zn)-Magnesio(Mg)-Cobre(Cu) por aleacion mecanica con
proporciones similares a las de la aleacion comercial AA7075 e identificado en su
microestructura la presencia de las fases 1’ y los posibles mecanismos de su formacion. Un
estudio cinético basado en el analisis de termogramas obtenidos por calorimetria diferencial
de barrido, aislando cada fase precipitada y separandolas mediante deconvolucion en
reacciones simples que se asocian los mecanismos responsables de dicha reaccion ha sido
realizado. En este andlisis, para obtener el triplete cinético, fueron utilizados funciones de
transferencia asimétricas de Weibull y el esquema de Sestak-Berggren (SB). Los resultados
se comparan con los obtenidos en una aleacion comercial AA7075 tratada termicamente
similar a la aleacion mecanica preparada en este trabajo. La energia de activacion (Q) para
la precipitacion de la fase " de (77,00 = 3,00) kJ/mol, obtenida por la aplicacion del método
descrito en este trabajo, coincide con la reportada por otros autores y es consecuencia de la
difusion del Mg y Zn presentes en la aleacion regulada por mecanismos de recristalizacion
y difusion de juntas de granos.

Palabras clave: Aleacion mecanica, AlZnMgCu, DRX, DSC, Energia de activacion.

ABSTRACT
The synthesis of aluminiun (Al) alloys is usually carried out by melting the alloying elements,
being the temperature and subsequent treatments responsible for the final microstructure
of the alloy. However, the cold amalgamation of the alloys, in the form of mechanically
assisted powder, has revealed different microstructures and a greater solubility between
the constituent elements. Under this premise, it was synthesized an Al-Zinc(Zn)-
Magnesio(Mg)-Cobre(Cu) alloy by mechanical alloying with proportions similar to those
of the commercial alloy AA7075 and identified in its microstructure the presence of the
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phases and the possible mechanisms of their formation. A kinetic study based on the analysis
of thermograms obtained by differential scanning calorimetry, isolating each precipitated
phase and separating them by deconvolution in simple reactions that we associate to the
mechanisms responsible for this reaction has been carried out. In this analysis, asymmetric
Weibull transfer functions and the Sestak-Berggren (SB) scheme were used to obtain the
kinetic triplet. Results are compared with those obtained on a commercial heat-treated
AA7075 alloy similar to mechanical alloy prepared in this research. The activation energy
(Q) for n’ phase precipitation of (77,00 = 3,00) kJ/mol, obtained by applying the method
described in this work, agrees with that reported by other authors and is a consequence of
the diffusion of Mg and Zn present in the alloy regulated by recrystallization and grain-

joint diffusion mechanisms.

Keywords: Mechanical Alloy, AlZnMgCu, XRD, DSC, Activation Energy.

INTRODUCCION

La aleacion mecanica es una técnica de sinte-
sis fisico-mecanica que involucra la mezcla,
deformacion, fractura y soldadura de particu-
las de manera ciclica (SURYANARAYANA 2004),
donde las particulas de polvos atrapadas entre
bolas y entre bolas-superficie del vial son de-
formadas plasticamente de forma continua
(ASM INTERNATIONAL 1998). Al comienzo de
la molienda se genera una mezcla inestable,
introduciéndose con el tiempo de molienda
defectos que reducen la cristalinidad de los
polvos precursores hasta la amorfizacion to-
tal, para luego formar una nueva cristalinidad
y una nueva aleacion. Ademas de su facil puesta
a punto, esta técnica ofrece primacias en la sin-
tesis de nuevos materiales como lo son el in-
cremento de la solubilidad de los elementos
aleantes, la aleacion de elementos con nota-
bles diferencias en sus temperaturas de fusion
y la consecusion de estructuras nanométricas.

La literatura reporta recientes aplicaciones de
esta técnica de sintesis a diferentes aleaciones.
SURYANARAYANA (2019) sefiala su alcance en la
sintesis de nuevos materiales. KUMAR ET 4L.
(2018) preparan materiales compuestos a par-
tir de aleaciones de aluminio molida con es-
tructuras nanométricas de Y, O, y TiO,; mien-
tras Novack £7 4L. (2019) lograron sintetizar
aleaciones de Hierro-Al-Silicio (Fe,Al-Si) evi-
denciado las fases presentes en la respectiva
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aleacion comercial preparada por fusion.

Igualmente, en el grupo de fisica de metales
(GFM) de la Universidad de Oriente se ha lo-
grado sintetizar, por esta técnica, aleaciones de
dificil produccion por métodos tradicionales
como lo son las aleaciones In-Mg (LuiGar Er
4L. 2019), Al-Si (VELAsQuUEZ v LuiGar 2020,
2022) y Mg-Ti (GonzALEz Y LuicGr 2021;
GonzALEZ Y Luigar 2022), las dos ultimas de
componentes de elevada insolubilidad. En el
presente trabajo se sintetizd una aleacion cua-
ternaria Al-Zn-Mg-Cu(Cobre) equivalente en
proporciones a la aleacion comercial AA7075,
ya caracterizada en el GFM por diferentes téc-
nicas (VALERA ET 4L. 2013a; VALERA ET A4L.
2013b; VALERA Y LuigGt 2016; VALERA 2017;
LuicGr Y VALERA 2017a; LuiGGl Y VALERA
2017b). Las fases de la aleacion sintetizada
fueron caracterizadas mediante un estudio
cinético novedoso a partir de las curvas obte-
nidas por calorimetria diferencial de barrido.

MATERIALES Y METODOS

Para la obtencion de la aleacion mecanica se
utilizaron polvos comerciales de Al (99,90%),
Mg (98,00%), Zn (98,00%) y Cu (99,90%) con
un tamafio promedio de 200,00 mm. Estos pol-
vos se mezclaron durante 1,00 h, con las com-
posiciones quimicas apropiadas, para obtener
compuestos sintetizados similares a la aleacion
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comercial AA7075 (5,60% en peso Zn—2,50%
en peso Mg — 1,60% en peso Cu). La molien-
da se prepar6 en un molino de tipo planetario
marca FRITSCH, modelo PULVERISETTE 7
premium line (Fig. 1) con bolas y viales de
acero. El cociente de masa bola—polvo fue de
40:5, iniciandose la molienda con 5,00 g de
muestra en todos los casos. El vial se sell6 en
atmosfera de Argon (Ar) y fue cerrado hermé-
ticamente para prevenir la oxidacion. Los via-
les fueron procesados en el molino por dife-
rentes tiempos: 1,00, 5,00, 7,00, 10,00, 20,00,
30,00, 40,00 y 50,00 h.

Fig. 1. Molino Planetario micro mill PULVERISETTE 7.

La molienda se efectuo por ciclos repetidos de
1,00 h, con descanso de 15,00 min. Una vez
culminada la molienda (aleaciéon mecénica) se
procedié a adaptar los polvos molidos a los
porta-muestras para los estudios de rayos X y
calorimetria. En casos muy puntuales un trata-
miento de sinterizacion de polvos fue realiza-
do a 320,00°C.

RESULTADOS Y DISCUSION
Difraccion de rayos X (DRX)
La secuencia de cambio de la granulometria,

amorfizacion y formacion de fases de equili-
brio de los polvos durante la sintesis fue se-

guida por rayos X, lo cual indicé cuando una
nueva aleacion de AlZnMgCu es formada. El
estudio de DRX fue realizado utilizando ra-
diacion Cu-K (I = 0,1542 nm) en un
difractoémetro de rayos X PANalytical, mode-
lo X¢Pert® Powder.

La Fig. 2 muestra los patrones de DRX de las
muestras molidas durante diferentes tiempos
de molienda desde 1,00 h hasta 50,00 h. Esta
secuencia se manifiesta mediante la variacion
en magnitud y amplitud de los picos asociados
a los metales puros, desaparicion de reflexio-
nes de planos propios de dichos metales y apa-
ricion de nuevos planos. En la medida que au-
mentan los tiempos de molienda hasta 10,00 h
se produce de manera progresiva un ensancha-
miento y disminucion de la intensidad de los
picos. A partir de 40,00 h de molienda se con-
solida la aleacion AlZnMgCu. Puede notarse
que en dicho difractograma se observa un li-
gero desplazamiento de los planos de reflexion
respecto al Al, y un aumento de intensidad en
los picos caracteristicos de la nueva aleacion,
como consecuencias de haber superado la eta-
pa de amorfizacion y los nuevos picos no co-
rresponden al Al puro.

AM - AlZnMgCu

600 rpm
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Fig. 2. DRX mostrando la evolucion cristalina para
diferentes tiempos de molienda. A 10,00 h se logra la
amorfizacion y a partir de 40,00 h se consolida la
aleacion. *Al, eZn, AMg, HCu.
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Para determinar el tamafio promedio de la par-
ticula (@) se utilizo la féormula de Scherrer:

0,9
" BcosO

(1)
donde B es el ancho angular medio del pico , A
es la longitud de onda del equipo (A = 0,1542
nm) y 0 es el angulo de difraccion.

En la Fig. 3 se muestra la variacion del tama-
fio de grano de los polvos cuando se aumenta
el tiempo de molienda (t), la cual sigue un com-
portamiento definido por la relacion:

(2)
D=0y + 1t + Ot2 + 0383
¢ vs t
40 P = 3534499 - 3, 562071 + 0,19723 t! - 00296 lR
L
32- \
®
L

@ (nm)

16+

20
t (h)
Fig. 3. Variacion del tamaiio de grano en la medida que

aumenta el tiempo de molienda. La talla minima obtenida
esde 11,11 nm (10,00 h de molienda).

30 40

En la Fig. 4 se muestran patrones comparati-
vos de lamuestra a 0,00 h (mezcla), de la mues-
tra molida a 40,00 h (AM-AlZnMgCu), la
misma aleacion sinterizada a 320,00°C por 1,00
h, y el patrén de difraccion de la aleacion co-
mercial AA7075, donde se aprecia la diferen-
cia entre los diferentes estados microestructu-
rales de la muestra. Un desplazamiento ligero
de los planos del Al en cada caso es detectado,
producto de la molienda en la aleacion conso-
lidada, del efecto de la temperatura y en la
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compactacion en la muestra sinterizada y de-
bido a la presencia de otras impurezas en la
aleacion comercial no presentes en la aleacion
mecénica. Mediante el programa X Pert High
Score 2003 se identificaron las posibles fases
que estan presentes en la aleacion sinterizada,
dando como resultado AlCu, ALCu Mg,y
MgZn.

AATDTS

[ M-AlZoMgCu

L&

Sinterizada a 3207

L_J_—j&-uhuucu
1 a0
.A

Intensidad (u.a.)

40 50

20 (")

Fig. 4. Difractograma de las aleaciones 0,00 h, AM—
AlZnMgCu 40,00 h y AM—AIZnMgCau sinterizada por
1,00 h. *Al, e Zn, AMg, BCu, ¢ MgZn, xAlCu,
ALCuMg,.

Calorimetria diferencial de barrido (DSC)

La aleacion mecanica consolidada es someti-
da a un estudio calorimétrico, para ello se uso6
un calorimetro DSC 7 marca Perkin—Elmer
TAC 7/DX, con muestras de 30,00 mg en via-
les de Al, utilizando un vial de Al puro como
referencia. El estudio se realizd a diferentes
razones de calentamiento entre la temperatura
ambiente y 600,00°C.

En la Fig. 5 se muestra el flujo de calor en fun-
cion de la temperatura a razones de calenta-
miento (Q) de 5,00, 10,00, 20,00, 50,00, 75,00,
y 100,00 °C/min para una aleacién mecénica
de 40,00 h AM-AIZnMgCu. En esta grafica se
observa la presencia de diferentes reacciones
exotérmicas y endotérmicas, lo que implica que
mas de un mecanismo de reaccion se puede



VaLera- LuigGl. Sintesis por aleacion mecanica de una aleacion...
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Fig. 5. Flujo de calor en funcion de la temperatura de

una muestra AM-AlZnMgCu para diferentes @: Il
5,00°C/min, mm10,00°C/min, mm20,00°C/min, mm
50,00°C/min, mm75,00°C/min, 100,00°C/min.

Las medidas de DSC confirmaron la secuen-
cia de precipitacion (oSS —zonas de GP —n’
— m ) para muestras obtenidas por aleacion
mecanica Al-Zn-Mg-Cu, también evidenciadas
en la aleacion comercial AA7075 (VALERA Y
LuicG1 2016; LuicGr Y VALERA 2017). Se obser-
van tres grandes reacciones exotérmicas corres-
pondientes a la precipitacion de zonas GP (T <
100,00°C), fase ' (T <250,00°C) y fase n (T
> 400,00°C) y una reaccion endotérmica aso-
ciada a la disolucion de la fase estable n (T >
450,00°C). Estas reacciones son debidamente
sefaladas en la figura, y observandose su des-
plazamiento hacia las altas temperaturas en
la medida que la razén de calentamiento se
incrementa, lo cual es indicativo de que las mis-
mas ocurren por difusion.

Analisis cinético de la fase 1’ presente en
una aleacion Al-Zn-Mg-Cu obtenida por
aleacion mecanica

Cada reaccion particular, aislada, es la repre-
sentacion experimental global de la reaccion,
y por ser esta una aleacion multi-componente
se deben separar los diferentes mecanismos
asociados a dicha representacion experimen-
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tal. Esto se hace separando o deconvolucio-
nando la sefal original en reacciones particu-
lares mediante una funcion de transferencia.
El nimero de funciones a utilizar es fijado por
el coeficiente de correlacion, en este caso fue
prefijado un valor de R? > 0,99. Fue utilizado
el software PeakFit para tal fin. Se chequearon
diferentes funciones de transferencia seleccio-
nando la funcién asimétrica de Weibull como
modelo de transferencia, ya que solo se requie-
ren dos médulos de dichas funciones para re-
producir la cinética experimental, reduciendo
el analisis a la deconvolucién de la cinética
experimental utilizando dos funciones de
Weibull.

Para el estudio tedrico de la cinética se recurre
al modelo cinético de Sestak-Bergreen (SB)
(LuicGt Y VALERA 2017), con la cual se tendria
acceso al triplete cinético caracteristico de la
reaccion. Este modelo combina dos funciones
variables dependiente de la fraccion transfor-
mada ¢, una decreciente y otra creciente, cuya
forma funcional es modulada por los exponen-
tes ny m, cuyo ajuste a los datos experimenta-
les permite predecir la clase de mecanismo fi-
sico responsable de la reaccion. La funcion
cinética participante en la ecuacion de la velo-
cidad de reaccion:

da A3)
— = —k(T)F
= —k(T)F(a)
estd definida por:
4)

Fla)=F,(1—a)" a™

donde F, es una constante. La versatilidad de
esta funcion cinética se debe a su composicion
matematica, ya que al estar compuesta por dos
funciones de d, una decreciente y otra crecien-
te, puede cubrir un amplio espectro de los pro-
cesos cinéticos reportados en la literatura
(VALERA 2017).

Enla tabla 3 se muestran los resultados de la apli-
cacion de las ecuaciones 3 y 4.
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A continuacion se presentan los resultados de
la decovolucion de la cinética para la fase h¢.

(a) Deconvolucion de los datos experimen-
tales para la fase n'usando funciones de
Weibull

En la Fig. 6 se muestra la variacion del flujo
de calor en funcion de la temperatura a dife-
rentes razones de calentamiento, correspon-
diente a la precipitacion de la fase ', aislada
de la grafica original (Fig. 5). En ella se obser-
va claramente el proceso difusivo presente en
la aleacion en la medida que se aumenta la ra-
zon de calentamiento. Ademas, es remarcable
la baja temperatura a la cual comienza a preci-
pitar la fase bajo estudio.

AM-AlZnMgCu

o 15,00 40 h de molienda
E
12,004
_ 9,001
:
=~ 6,00
=
ol = é@
0,00} ~
100,00 150,00 200,00 250,00 30,00
T (°C)

Fig. 6. Flujo de calor en funcion de la temperatura
mostrando la precipitacion de la fase ' extraida de la
Fig. 5, a diferentes razones de calentamiento ®:
5,00°C/min, mm 10,00°C/min, pmm20,00°C/min,
mm 50,00°C/min, mm75,00°C/min, 100,00°C/min.

En las Figs. 7 (a-f) se muestran los resultados
de la deconvolucion del flujo de calor medido
a razén de 5,00, 10,00, 20,00, 50,00, 75,00 y
100,00 °C/min, respectivamente. Se pueden
observar en estas figuras la deconvolucion de
la cinética medida en dos reacciones, indicati-
vo de la participacion de dos mecanismos de
reaccion, tipico de reacciones en sistemas
multi-componente. Puede notarse la buena re-
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produccion de los datos experimentales y el
comportamiento asimétrico de las reacciones
particulares relacionadas a diferentes mecanis-
mos. Cabe destacar que en la Fig. 7 (d-f) se
visualiza un cambio en la predominancia del
primer mecanismo de reaccion sobre el segun-
do, por lo que se asume que la supremacia en-
tre los mecanismos presentes en el desarrollo
de la fase n'no obedecen a un patron, sélo de-
penden de la velocidad de calentamiento apli-
cado. Los diferentes parametros asociados a
esta deconvolucion se muestran en las Tablas
1-3. En la Tabla 3 se observa la dependencia
de la energia de activacion sobre la razén de
calentamiento, la cual muestra generalmente
valores coincidentes dentro de cierto rango.

(a)
1,20
0,90
s
g 0,604
=
0,30
0,00
80,00 100,00 120.00 140,00 160,00 180.00 200,00
T (°C)
z.uu“‘ ®)
1.604
; 1,204
E
= 0.804
0,40
0,004

80,00 120,00 160,00

T (°C)

200,00 240,00
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Fig. 7. Depresion correspondiente a la precipitacion de la fase ' en la grafica H vs T de la AM-AlZnMgCu a
diferentes ®, deconvolucionada usando funciones de Weibull. (a) 5,00 °C/min, (b) 10,00 °C/min, (c) 20,00 °C/min,
(d) 50,00 °C/min, (e) 75,00 °C/min, (f) 100 °C/min. gmexperimental, @ tedrico, i 1™ reaccion, g2% reaccion.

Tabla 1. Parametros de ajuste producto de la decovolucion para una aleacion AM-AA7075 (fase n).

Error
cuadratico Valor F Area %A Centro
medio

Momento
2

R2
o 2
(°C/min) HEY L (Pearson’s)

46,68 128,08 397,05

0,998 0,998 0,01 90873,50 41,13 53,32 146,11 438,54
77,15 100,00 — —

62,76 41,34 141,93 732,18

0,998 0,999 0,02 56075,74 89,04 58,66 163,01 654,45
151,80 100,00 — —

48,25 22,91 151,49 620,35

0,996 0,996 0,06 12707,01 162,35 77,09 177,15 671,44
210,60 100,00 — —

213,49 | 83.5026806 [ 197,745 374,93

0,999 0,999 0,05 13637,61 42,18 16.4973194 225,25 146,25
255,67 100,00 — —

236,91 78,93 210,87 351,87

0,999 0,998 0,07 7000,11 63,25 21,07 236,25 154,22
300,16 100,00 — -

648,11 72,14 220,58 480,62

0,999 0,999 0,16 8356,20 250,30 27,86 239,72 329,11
898,42 100,00 — —
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Tabla 2. Parametros de las funciones de Weibull y valores propios de cada pico deconvolucionado para AM-
AA7075 (fase n).

©® (C/min)  Pico Weibull : : Valores me_didos

W, W; Amplitud FWHM  Asym50 FW Base Asyml0

1 0,69 120,22 44,02 1,97 0,69 50,40 1,38 93,17 1,94

° 2 0,76 154,50 713,54 35,95 0,76 48,94 0,69 105,30 0,51
1 0,89 130,15 58,50 1,88 0,89 68,71 1,44 127,38 2,11

° 2 1.32 167,96 126,80 5,02 1,32 63,58 0,84 125,84 0,76
1 0,75 142,78 56,67 2,07 0,75 62,87 1,31 116,03 1,77

@ 2 2,38 182,80 131,60 5,13 2,38 64,63 0,84 128,14 0,76
1 4,13 198,60 72,28 3,65 4,13 49,58 0,93 95,24 0,93

> 2 1,57 230,24 257,76 25,99 1,57 24,52 0,70 52,46 0,53
1 4,71 210,83 64,08 3,29 4,71 48,45 0,97 92,13 1,01

& 2 2,22 241,13 173,95 16,60 2,22 26,03 0,72 55,07 0,55
1 10,98 215,72 57,00 2,36 10,98 57,40 1,17 106,24 1,44

0 2 5,76 246,00 178,45 11,12 5,76 40,09 0,74 83,53 0,59

Tabla 3. Parametros cinéticos de Sestak-Bergreen para la aleacion mecéanica Al-Zn-Mg-Cu para cada reaccion
exotérmica (fasen).

fe) Parametros Cinéticos

Picos
(°C/min)
Q (kJ/mol) Ay

; 1,42 0,00 63,74 2204353,00 0,997 35,76
2 0,88 0,00 66,04 1034449,10 0,9999 39,72
0 1 132 0,00 44.88 1664,73 0,996 62,05
2 0,77 0,58 16,42 0,350 0,9999 87,99
2 1 0,84 0.49 4,70 7,312E-03 0,9997 48,07
2 0,74 0,58 17,08 0,17 0,999 159,73
% 1 0.85 0,54 25,65 0,49 0,9999 311,67
2 0,95 0,11 180,22 9,966E+15 0,9999 42,12
o 1 0.81 0,58 17,87 5,967E-02 0,9998 234,90
2 0.80 0,51 96,23 7762298,00 0,9999 62,90
1 133 0,00 90,12 1537758.30 0,9966 642,40
199 2 0,92 0,29 93,25 1511397.40 0,9999 249,43
Isoconversion aplicada a cada una de las evidenciadas experimentalmente.
reacciones presentes en la curva relaciona-
da a la fase 17’ En la Fig. 8 se muestra el grafico de Arrhenius

correspondiente a las reacciones previamente
En la Tabla 4 se resumen los datos necesarios  deconvolucionadas y utilizando N = 2, en el
para la isoconversion de las dos reacciones planteamiento de isoconversion de Luiggi
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Tabla 4. Temperatura del pico en cada una de las reacciones deconvolucionadas (fase h”).

T maxima (°C)

T maxima (°C)

1ra Reaccion

2da Reaccion

5.00 120,22 154,50
10,00 130,15 167,96
20,00 142,78 182,80
50,00 198,60 230,24
75,00 210,83 241,13
100,00 215,72 246,00

-8,00 -
. (76.54 = 4,58) k)imal
3
= -9,00
) (84,31 £+ 9,20) kl/mol
=

-10,00 -

(77,50 +2,3) klmal
-11,00 T T T !
0,0018 0,0020 0,0022 0,0024 0,0026
UT (K

Fig. 8. Grafico de Kissinger para las dos reacciones
deconvolucionadas de la la fase n° @ 1™ Reaccion,
@2* Reaccion.

(Luicar 2003). Esta grafica refleja, en princi-
pio, dependientes de la velocidad de reaccion,
la existencia de diferentes mecanismos parti-
cipantes durante la formacion de la fase h’. Sin
embargo, estos valores se pueden acopiar como
un valor Unico considerando los respectivos
errores de medida, lo que asigna a la primera
reaccion un valor de Q = (77,00 + 3,00) kJ/
mol y a la segunda un valor de Q = (81,00 +
6,00) kJ/mol. Puede sugerirse que estos resul-
tados para ambas reacciones pudieran validar
los resultados obtenidos por otros autores don-
de un solo mecanismo es reportado; sin em-
bargo, resulta interesante la coincidencia mos-
trada en la primera etapa de la segunda reac-
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cion y la segunda de la primera, indicativo de
un mismo mecanismo para esas etapas.

Para el analisis e interpretacion final de los re-
sultados, se deben tener presentes los datos
relacionados con la dindmica de 4tomos y de-
fectos en una matriz de Al reportada en la lite-
ratura (Tablas 5, 6). Con esta informacion se
pueden inferir los diferentes procesos a los cua-
les pueden corresponder todas estas reaccio-
nes presentes en la aleacion AM-AlZnMgCu.
Con la intencion de hacer un estudio compara-
tivo de los resultados obtenidos, en la Fig. 9 se
graficaron Q vs F de las fases " dada en la
Tabla 3, donde se indican los valores teoricos
dados por otros investigadores (Tablas 5, 6)
referente a las energias de difusion y activa-
cion de los diferentes mecanismos de reaccion
encontrados en aleacion AA7075.

En la Fig. 9 se observa que los valores de Q,
obtenidos para el primer pico de la Fig. 5y
deducido en este trabajo por el método de
isoconversion, coinciden con el valor de la
energia de activacion calculado por GARcia-
CorpOVILLA ET 4L. (1990) para la fase ' (76,00-
84,00) kJ/mol. La Tabla 6 permite asociar a
esta reaccion la combinacion de numerosos
mecanismos donde, ademas de los procesos de
difusion de los aleantes, intervienen los meca-
nismos de recristalizacién ya que la aleacion
mecanica preparada en este trabajo presenta
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Tabla 5. Valores teoricos de la energia de difusion dado
en la literatura.
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Tabla 6. Valores teoricos de la energia de difusion dado
en la literatura.

» Di“’i';‘if“,dﬁ E“e'g(il":_,c,l;]o)li)f“ﬁé" Referencia Fases Q (kJ/mol) Referencia
Al — Al 145,28 Zhiwei, 2005 127’32 Rojas et al.’ 20]1
Zn— Al 116,70 Uzlllq‘ln\j:rzi)%il Zona GP
Mg — Al 118,00 Fujikawa and Takada,1997 111,92 Jena, 1989
Cu> Al 122,00-135,00 Mantina et al., 2009 n 86,10-107,60 | Garcia—Cordovilla ez
Juntas de granos 84,00 Doherty et al., 1997 Lll., 1990
Recristalizacion 136,00 Tanaka, 1999 n 50,83-66,57 Delasi et al., 1977
en Aly sus 96,20 Koken, 1989
aleaciones R
33,00-80,00 Puchi-Cabrera et al., 2003
200,004
160,00+
= Autedifusion de Al
= Difusion del Cu
S 120 00_/_;Difusidn del Mg
=) sV F—=Difusion del Zn n' (Delasi et al., 1977) .

S e e e e e e e omm o omm mw e o mm s e e o e e e o e e

) I

S s000 WO W b e b

- el (e e e
- . 7' (Garcia-Cordovilla and Louis, 1990)
40,00 ®
0,00- ®

0,00 20,00

40,00 60,00 80,00 100,00
®

(°C/min)

Fig. 9. Energia de activacion Q vs razon de calentamiento ® de la aleacion mecanica Al-Zn-Mg-Cu para la fase ny'.

.@Primera reaccion SB, @Segunda reaccion SB, @Primera reaccion isoconversion,

®Segunda reaccion

isoconversion. La flecha punteada y solida representa el valor tedrico de Q para la fase n’, respectivamente, dado en

laliteratura especializada.

una elevada cantidad de defectos generados
durante la sintesis. Cabe destacar que tanto
Delast £74L. (1977) como GArcia-CORDOVILLA
ET 4AL. (1990) evaluaron Q tomando completa-
mente el pico asociado a la precipitaciones de
las fases 'y h; en cambio en este trabajo las
diferentes reacciones relacionadas con estas
fases fueron decovolucionadas calculando para
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cada pico su energia de activacion por los dos
modelos antes mencionados.

CONCLUSIONES

Se ha caracterizado la aleacion mecéanica Al-Zn-
Mg-Cu mediante las técnicas de DRX y DSC, a
través de la evaluacion de los parametros ca-
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racteristicos asociados con el proceso de preci-
pitacion de fases. Los resultados muestran:

1. Una amorfizacion a las 10,00 h de molienda
preludio de la formacién de la aleacidon
mecénica AIZnMgCu, que se consolidé luego
de 40,00 h de molienda, con caracteristicas
diferentes a la aleacion comercial, pero con
igual estequiometria.

2. El proceso de molienda, seguido por DRX,
refleja la secuencia de aparicion de nuevos pi-
cos los cuales se consolidan y seran caracteris-
ticos de la nueva aleacion.

3. La presencia de particulas nanométricas pa-
rece afectar la cinética de formacion de fases.
Esto se deduce de la diferencia cualitativa de
los respectivos termogramas.

4. Se confirma la prestancia de la aleacion me-
canica para producir nuevos materiales, en es-
pecial aleaciones metalicas.

5. Las medidas de calorimetria confirmaron la
secuencia de precipitacion (aSS ® zonas de GP
® 1’ ® n para muestras obtenida por aleacion
mecanica Al-Zn-Mg-Cu.

6. Se evidencia, a través de las medidas
calorimétricas, la secuencia de transformacion
mediante la aparicion de picos y valles caracte-
risticos de la aleacion bajo estudio. El despla-
zamiento de los mismos al cambiar la razén de
calentamiento indica que la transformacion ocu-
rre por difusion.

7. EImétodo de Sestak-Berggren combinado con
el método de isoconversion determinan un es-
quema de caracterizacion cinético capaz de ge-
nerar valores realistas de los pardmetros
cinéticos. Para este trabajo la aplicacion a la
cinética de la fase 1’ generd una energia de acti-
vacion de (77,00 + 3,00) kJ/mol, en perfecto
acuerdo con los resultados reportados en la lite-
ratura.
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RESUMEN

Los macroinvertebrados bentonicos son utilizados como indicadores bioldgicos en la
evaluacion de ecosistemas fluviales, ya que sus caracteristicas, requerimientos especiales
y adaptaciones hacen a estos organismos sensibles a las alteraciones de su habitat. Se realizo
un muestreo de macroinvertebrados bentonicos en 12 rios del sur de los estados Anzoategui
y Monagas (Venezuela), para evaluar la calidad de las aguas usando el sistema para la
determinacion del indice de monitoreo biolégico (BMWP) y algunos indices comunitarios,
ademas se realizo una caracterizacion fisico-quimica de las aguas de cada rio. Se identificaron
20 o6rdenes de macroinvertebrados distribuidos en 24 familias; las familias Leptoceridae,
Hydropsychidae, Odontoceridae y Culicidae reportaron la mayor cantidad de individuos.
El indice bidtico BMWP™ mostrdé como débilmente contaminados a mas del 50,00% de los
rios estudiados, con valores intermedios (61,00-83,00). Los rios Agua Clara y la estacion 2
del rio Chive, fueron los que presentaron las mejores condiciones ambientales, a diferencia
del rio San Antonio que present6 los menores valores del indice BMWP' y de diversidad,
evidenciando aguas posiblemente afectadas por contaminacion. En general, la mayor parte
de los rios evaluados presentaron una calidad ambiental aceptable, con la presencia de
numerosas especies de insectos y otros organismos, poco afectados por actividades antrdpicas
y con una gran capacidad de resiliencia.

Palabras claves: Calidad biologica, Indice BMWP, macroinvertebrados bentonicos

ABSTRACT

Benthic macroinvertebrates are used as biological indicators in the evaluation of fluvial
ecosystems, since their characteristics, special requirements and adaptations make these
organisms sensitive to alterations in their habitat. A sampling of benthic macroinvertebrates
was carried out in 12 rivers in the south of the states Anzoategui and Monagas, Venezuela,
to evaluate the quality of the waters using biological BMWP’ index and some community
indices, as well as a physical-chemical characterization of the waters of every river. 20
orders of macroinvertebrates distributed in 24 families were identified; the families
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Leptoceridae, Hydropsychidae, Odontoceridae and Culicidae reported the largest number
of individuals. The BMWP’ biotic index showed that more than 50.00% of the rivers studied
were slightly polluted, with intermediate values (61.00—83.00). The Agua Clara Rivers and
Chive river station 2 were the ones that presented the best environmental conditions, unlike
the San Antonio River that presented the lowest values of the BMWP’ and diversity index,
showing waters possibly affected by contamination. In general, most of the rivers evaluated
presented an acceptable environmental quality, with the presence of numerous species of
insects and other organisms, little affected by anthropic activities and with a great resilience

capacity.

Key Words: Biological quality, BMWP index, benthic macroinvertebrates.

INTRODUCCION

El aumento de la influencia de las actividades
humanas constituye la mayor fuente de pertur-
bacion sobre los ecosistemas fluviales, en don-
de la contaminacion, la pérdida de bosques
riberefios, los cambios en el uso de la tierra, la
excesiva explotacion de los recursos hidrobio-
logicos y las alteraciones hidrogeomorfologi-
cas, han tenido un efecto adverso en el estado
de conservacion de los habitats fluviales y la
biodiversidad asociada (BARRIOS-GOMEZ ET 4L.
2015). Los analisis quimicos, hacia finales de
la década de 1970, eran los métodos mas utili-
zados para evaluar la calidad de las aguas, pero
en caso de perturbaciones no puntuales de ori-
gen difuso, eran ineficaces para detectar cam-
bios en las condiciones naturales de los rios.
Como alternativa, el uso de los métodos bio-
logicos en el monitoreo de las condiciones de
los cuerpos de agua ha tenido un gran auge y
se han convertido en una valiosa herramienta
complementaria de los métodos quimicos y
bacteriologicos (RoLDAN 2003; SEGNINT 2003).

La bioevaluacion de las aguas se fundamenta
en la capacidad natural que tiene la biota acua-
tica de responder a los efectos de perturbacio-
nes eventuales o permanentes debido a cam-
bios en su estructura y funcionamiento al mo-
dificarse las condiciones de sus habitats natu-
rales (SAWYER ET 4r. 2004). De modo que es
posible usar algunas caracteristicas estructu-
rales y funcionales de los diferentes niveles de
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organizacion bioldgica para evaluar en forma
comparativa el estado de la biota acuatica, cuya
condicion es reflejo del estado ecologico del
cuerpo de agua (BARRIOS-GOMEZ ET 4L. 2015).

Por lo general, no se evalua la condicion de
toda la comunidad bidtica sino la de algunas
agrupaciones de organismos. El plancton, los
peces y los invertebrados han sido los grupos
mas usados como bioindicadores, destacandose
entre ellos los macroinvertebrados bentdnicos.
Estos son todos los invertebrados que habitan
el fondo de los ecosistemas acuaticos, al me-
nos en algunas etapas de su ciclo de vida y que
son retenidos en redes con una abertura de poro

igual o menor a las 500,00 mp (HAUER & REsH

1996). Dentro de los macroinvertebrados, los
insectos acudticos son muy susceptibles a los
cambios fisicoquimicos en los ecosistemas
acuaticos (PmNo-SELLES Y BERNAL-VEGA 2009);
muchas especies son depredadoras de vectores
de enfermedades y constituyen fuente de ali-
mento para los peces y otros animales acuati-
cos (Hanson £r 4z. 2010). Por lo tanto, las ca-
racteristicas ecofisiologicas de especies de in-
sectos acuaticos y en general, de macroinver-
tebrados en los rios, indican la calidad del agua.

Estos estudios han tomado auge en los tltimos
afios en Venezuela debido a la situacion de ries-
go en la cual se encuentran los rios, proporcio-
nado por la accion prolongada y constante de
diversas perturbaciones (WINEMILLER ET AL.
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1996; KArRwAN ET 4z 2001; ALLAN ET 4L. 2002;
WRIGHT & FLECKER 2004). Entre los trabajos
realizados en Venezuela con macroinvertebra-
dos bénticos tenemos los de LuGo Y FERNAN-
DEz (1994), quienes evaluaron los efectos de
la contaminacion organica sobre la composi-
cion y diversidad de la entomofauna en el rio
Gliey, estado Aragua; RincoN (1995) estudio
los cambios en la composicion y diversidad de
la comunidad de macroinvertebrados a lo lar-
go de un gradiente de contaminacion organica
del rio Mucujun, estado Mérida; SEGnint (2003)
realiz6 una recopilacion de los diferentes en-
foques que han contribuido al desarrollo con-
ceptual ymetodolégico deluso de los macroin-
vertebrados como indicadores de la condicion
ecologica de los rios; GRATEROL ET 4L. (2006)
compararon la composicion de las familias de
insectos acudaticos como indicadores de cali-
dad del agua en cuatro localidades del rio
Guacara, estado Carabobo; SEGNINI ET 4L.
(2009) utilizaron el indice bidtico BMWP para
evaluar la condicion ecoldgica de los rios de
una cuenca alto-andina; BARRIOS Y RODRIGUEZ
(2013) evaluaron el estado de conservacion de
los ecosistemas fluviales y sus insectos acua-
ticos en la cuenca alta del rio Turbio, estado
Lara; BARRIOS-GOMEZ ET 4L. (2015) estimaron
la integridad de los ecosistemas fluviales con
base a las comunidades de insectos acuaticos
en el rio Misoa de la cuenca del lago de
Maracaibo, y finalmente CorRrEA ET 4L. (2020)
evaluaron la condicion ecoldgica en 33 rios de
la cuenca alta del rio Chama, estado Mérida,
aplicando el indice bidtico Andino y el indice
biotico Integrado. En los rios de los llanos
orientales de Venezuela no se han efectuado
estudios de este tipo.

El empleo de atributos de las comunidades de
insectos acuaticos y la valoracion de su tole-
rancia frente a los gradientes de perturbacion
son claves para el desarrollo de métodos que
interpreten el estado de conservacion del
habitat fluvial, como es el caso de los indices
bioticos. Entre los indices con aplicacion mas
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extendida se encuentran el indice bidtico de
familias de Hilsenhoff (IBF) y el indice BMWP
(Biological Monitoring Working Party o Sis-
tema para la Determinacién del indice de
Monitoreo Biolégico).

El indice BMWP se cred en Inglaterra en el
afio 1970 como un método simple que asigna
un puntaje a todos los grupos de
macroinvertebrados identificados a nivel de
familia, teniendo como requisito datos cuali-
tativos de presencia o ausencia. ALBA-
TERCEDOR Y SANCHEZ-ORTEGA (1988) realiza-
ron la adaptacion de éste indice y lo llamaron
Biological Monitoring Working Party Store
System (BMWP’). En Suramérica a partir de
estos lineamientos se realizaron diferentes
adaptaciones de acuerdo a las especies exis-
tentes en los rios de Argentina (DoMINGUEZ Y
FerNANDEZ 1998), Colombia (RoLpAN 2003;
SANcHEz 2005), Bolivia (ZAMORA Y ORTUNO
2012), Ecuador (ARrROYO Y ENcaLADA 2009) y
Venezuela (GamBoa E7 4L. 2008), estos traba-
jos son solo algunas referencias de los cientos
de estudios realizados. En algunos casos, como
en Colombia, Bolivia y Argentina, se cuenta
con adaptaciones e indices biolégicos propios
(JACOBSEN ET 4L. 1997; ROLDAN 2003; ZAMORA
vy OrTUNO 2012).

El propdsito de este estudio fue realizar una
evaluacion de la calidad de las aguas de 12 rios
del sur de los estados Anzoategui y Monagas
(Venezuela) a través del andlisis de sus comu-
nidades de macroinvertebrados bentdnicos
mediante el uso del indice BMWP’ y algunos
indices comunitarios, complementados con
datos de las variables fisico-quimicas de cada
rio.

MATERIALES Y METODOS

Area de estudio: La region sur de los estados
Anzoétegui y Monagas presentan una extensa
planicie con escasos accidentes geograficos y
una extensa cuenca hidrografica que por su
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geomorfologia drena las aguas hacia la cuenca
baja y delta del rio Orinoco; esta zona corres-
pondiente a los llanos orientales presenta un
régimen de precipitaciones que va de 1000,00
a 1500,00 mm/ano (SiLva 2005).

En este estudio de linea base se tomaron mues-
tras en 12 rios, en algunos se hicieron mues-
treos en varios tramos (rios Aisme, Tigre, Chi-
ve, Caris y La Pefa), y en otros se tomo6 una
sola muestra (rios San Antonio, Hamaca, Pao,
Agua Clara, Carapa, Areo y Urupia; este ulti-
mo de poca longitud y escaso caudal que pue-
den considerarse una quebrada). La ubicacion
geografica y posicion relativa de los diferen-
tes sitios de muestreo se pueden consultar en
la Tabla 1 y Figura 1.

Recolecta y procesamiento de las muestras

Se realizaron muestreos con una red «tipo D»
(250,00 um de abertura de malla) entre el 31
de octubre y el 29 de noviembre de 2017, en
zonas de aguas someras y corriente rapida en
las margenes de los rios. Con la red «tipo D»
se realizaron barridos sobre la superficie como
en la columna de agua y en las orillas de la
vegetacion marginal del rio, y en sentido con-
trario a la corriente mientras se realizaba una
remocion manual del substrato, con el fin de
obtener los organismos que eran arrastrados
hacia la red (ALBA-TERCEDOR ET 4L. 2005). En
cada zona de estudio se aplico el mismo es-
fuerzo de muestreo (45 minutos) para la reco-
lecta del material. El material colectado fue

Tabla 1.- Nombre de los rios evaluados al norte del estado Anzoategui (Venezuela), fecha de muestreo, coordenadas

y variables fisico-quimicas. TDS: total de solidos disueltos

Rios Fecha Coordenadas Temp (°C) Oxigeno Conductividad TDS
disuelto eléctrica

Longitud Latitud (mg/1) (mS/cm) (mg/l)

Aisme 1 31/10/2017 63,891 8,963 28,20 5,00 0,07 54,00
Aisme 2 31/10/2017 63,878 8,932 26,90 12,20 0,11 71,00
Tigre 1 01/11/2017 64,146 8,898 28,40 3,50 0,07 50,00
Tigre 2 16/11/2017 63,375 8,940 25,00 3,40 0,05 47,00
Tigre 3 01/11/2017 64,014 8,871 32,90 2,90 0,07 57,00
Chive 1 02/11/2017 63790 9,030 27,60 430 0,12 61,00
Chive 2 02/11/2017 63,678 9,004 28,10 5,00 0,06 58,00
Caris 1 15/11/2017 64,267 8,784 25,00 420 0,07 50,00
Caris 2 15/11/2017 64,213 8,758 33,60 420 0,06 54,00
San Antonio 16/11/2017 63,012 9,378 25,00 2,00 0,03 43,00
Hamaca 20/11/2017 64,411 8,604 25,00 4,10 0,04 38,00
Pao 21/11/2017 64,638 8,790 29,10 3,60 0,06 74,00
Agua Clara 21/11/2017 64,583 8,731 30,50 430 0,05 73,00
La Peiia 1 22/11/2017 64,010 8,692 29,80 3,70 0,06 62,00
La Pefia 2 22/11/2017 64,000 8,666 30,80 4,00 0,10 78,00
Carapa 22/11/2017 63,986 8,658 31,50 3,40 0,03 49,00
Areo 29/11/2017 63,699 8,700 29,00 4,10 0,13 111,00
Urupia 29/11/2017 63,926 8,947 31,20 4,20 0,24 172,00
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Figura 1.- Mapa mostrando la posicion relativa de la zona de muestreo que abarca parte de los estados Anzoategui
y Monagas, Venezuela; en la porcion inferior se indican los sitios de colecta en los rios georeferenciada en la Tabla
1, los colores de los puntos se corresponden a las diferentes clases de calidad bioldgica del agua determinadas en
este trabajo.
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filtrado en tamices de aberturas de malla de
250,00 umy 2,00 mm con la finalidad de reti-
rar restos vegetales y otros residuos.

Las muestras se depositaron en recipientes
plasticos con alcohol al 70,00% y glicerina
(RoLDAN 1988); posteriormente se trasladaron
para su estudio a los laboratorios de Macroalgas
e Invertebrados bentonicos del Instituto Ocea-
nografico de Venezuela, Universidad de Oriente.

Una vez separados, los macroinvertebrados
fueron identificados con un estereoscopio
Olympus SZ40 a magnificacion de 10X—40X.
La identificacion fue realizada hasta el nivel
de Familia, utilizando diversas claves taxono-
micas para invertebrados acudticos: NEEDHAN
Y NEepHAN (1982), RoLpAN (1988, 2003),
BRINKHURST Y MARCHASE (1991), ZamMORA
(1999), Rosas (2005) y Zamora Y ORTUNO
(2012).
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Las variables fisico-quimicas del agua (tem-
peratura, oxigeno disuelto, conductividad eléc-
trica y turbidez) fueron medidos in situ por
medio de una sonda multipardmetrica Y SI
6600 V2.

Analisis de los macroinvertebrados

La riqueza esté referida al nimero de familias
por muestreo, la riqueza y nimero de macroin-
vertebrados por muestra se utilizaron para de-
terminar la equidad y la diversidad de Shannon-
Weaver (H") segun lo descrito por PiELou
(1977).

La calidad bioldgica de las aguas se estimd
utilizando el indice biotico BMWP’ (ALBa-
TERCEDOR Y SANCHEZ-ORTEGA 1988), que asig-
na un puntaje de 1 al 10 a cada familia de in-
sectos acuaticos en funcion de su tolerancia a
diferentes niveles de contaminacién de las
aguas (Tablas 2 y 3). La sumatoria de los

Tabla 2.- Indice bidtico (BMWP"), riqueza especifica (R), diversidad (H’, bits/ind) y equidad (E) de
macroinvertebrados de algunos rios del norte de los estados Anzoategui y Monagas, Venezuela

Ordenes Familias ?M}VI)’ " Aismel  Aisme2  Tigrel Tigre2 Tigre3 Chivel Chive2 Carisl  Caris2
puntos
Hyd: i Lymnessidae 10 1
ydmearna Hydrachnidae 4 1
Psephenidae 10 1 1 2 1 2 1 1
Coleoptera Elmidae 5 1 1 2 4 2 1
Staphylinidae 5 1 1 1 1
Leptopﬂlek;liigae 9 } } . % | } 3 1
Ephemeroptera Leptophyphidae 7
P P Bactidae 5 1 2 1 3 1 1
Leptoceridae 9 4 1 1 2 1 6 3 2
. Hydropsychidae 5 5 2 1 8 2 2
Trichoptera Odontoceridae 10 1 1 2 2 5
Hydrobiosidae 7 3 1
Philopotamidae 8 1 1 1
Hemipt Veliidae 5 1 1
emiptera Naucoridae 6 2 1 2
Simuliidae 8 1 1 1 1 1 1
Diptera Chironomidae 2 1 1 4 1 1
Culicidae 2 1 1 2 1
Psychodidae 6 1 1 1 1
Odonata Libellulidae 6 1 1
Coenagrionidae 6
Plecoptera Perlidae 10 1 1
Gasteropoda  Planorbiidae 4 1
Ostracoda Cyprididae 4 6
No Insecta, 4t
y CladoceraCopepoda
BMWP' 8,00 73,00 50,00 49,00 64,00 61,00 10200 66,00 62,00
Riqueza 1200 10,00 8,00 7,00 10,00 900 15,00 1,00 10,00
Diversidad 3,58 3,32 3,00 2,81 3,32 3,17 3,47 3,14 324
Equidad 0,90 0,98 0,97 0,98 0,93 0,97 0,87 0,90 0,97

++ Abundantes
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Continuacion Tabla 2
Ordenes Familias (gm(fs) San Antonio  Hamaca ~ Pao éf::a LaPefial ~ LaPeia2  Carapa  Areo Urupia
i Lymnessidae 10 1
Hydracarina Hydrachnidae 4 1 2
Coleoptera Psephenidae 10 2 2 1 2 I
Elmidae 5 3 1 1 4 2
Staphylinidae 5 1 1 1
Leptophlebiidae 9 3 1 1 2 5
Ephemeroptera B B e 7 1 4 3 2 1
Baetidae 5 1 1
Trichoptera Leptoceridae 9 6 4 5 2
Hydropsychidae 5 2 5 2 1 I 1
Odontoceridae 10 4 2 8 1 2 3
Hydrobiosidae 7 3 3
Philopotamidae 8 1 3 I
Hemiptera Veliidae 5
Naucoridae 6 1 1
Simuliidae 8 3 1 2 1 1
Diptera Chironomidae 2 3 1 2 1
Culicidae 2 1 1 2 7 2 3 6
Psychodidae 6 2
Odonata Libellulidae 6 2 2 1 1
Coenagrionidae 6 2 1 1 1
Plecoptera Perlidae 10 2 1 1
Gasteropoda Planorbiidae 4
Ostracoda Cyprididae 4 18
No Insecta, Copepoda ++
y Cladocera
BMWP' 20,00 68,00 49,00 105,00 6300 6100 42,00 4800 63,00
Riqueza 4,00 10,00 8,00 15,00 8,00 10,00 600 8,00 10,00
Diversidad 2,00 3,08 3,00 3,65 3,00 3,32 2,58 3,00 3,32
Equidad 0,90 0,91 0,91 0,93 0,96 0,78 0,96 0,89 0,88
++ Abundantes

Tabla 3. Interpretacion del indice BMWP' y asignacion de colores para las diferentes clases de calidad bioldgica del
agua (Alba-Tercedor y Sanchez-Ortega 1988).

Clase  Calidad Valor Significado Color

I “Dudosa” 36,00-60,00 Aguas contaminadas Amarillo

puntajes asignados a las diferentes familias  segin SEGNINI £7 4L. (2009).

produce el valor final del BMWP’, que indica o

los niveles de calidad en que se encuentra el ~ Los resultados de diversidad se emplearon para
cuerpo de agua (RoLDAN, 2003). Se asignaron asignar la condicion de los diferentes rios se-
colores para las diferentes calidades de agua  gUn los criterios de STAuB £7 4. (1970): 3,00-
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4,00 (débilmente contaminado), 2,00-3,00 (li-
geramente contaminado), 1,00-2,00 (contami-
nado) y 0,00-1,00 (fuertemente contaminado)
(Tabla 4).
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variables temperatura, oxigeno disuelto,
conductividad eléctrica y turbidez, en un sis-
tema sintetizado de coordenadas (TErR Braak
& VERDONSCHOT, 1995) a partir de una matriz

Tabla 4.- Resumen de resultados e interpretacion de condicion segtin Staub et al. (1970) y Alba-Tercedor y Sanchez-
Ortega (1988) para rios del sur del estado Anzoategui, Venezuela.

Rios R E H’ Interpretacion seginla  BMWP" Clase Interpretaci()n segun el

diversidad de Shannom Indice Biético

Aisme 1 120,90 3,58 Débilmente contaminado 83 1T Débilmente contaminado

Aisme 2 10 0,98 3,32 Débilmente contaminado 73 1I Débilmente contaminado

Tigre 1 8 0,97 3,00 Ligeramente contaminado 50 11 Contaminado

Tigre 2 7 098 2,81 Ligeramente contaminado 49 1 Débilmente contaminado

Tigre 3 10 0,93 332 Débilmente contaminado 64 111 Contaminado

Chive 1 9 097 3.17 Débilmente contaminado 61 1 Débilmente contaminado

Chive 2 15 0,87 3,47 Débilmente contaminado 102 _

Caris 1 11 0,90 3,14 Débilmente contaminado 66 I Débilmente contaminado

Caris 2 10 0,97 324 Débilmente contaminado 62 1 Débilmente contaminado

San Antonio 4 0,90 2,00 Contaminado 20 v Muy Contaminado

Hamaca 10 091 3,08 Débilmente contaminado 68 I Débilmente contaminado

Pao 8 091 3,00 Ligeramente contaminado 49 11 Contaminado

Agua Clara 15 093 3,65 Débilmente contaminado 105 _

La Peiia 1 8 096 3,00 Débilmente contaminado 63 1 Débilmente contaminado

La Pefia 2 10 0,78 332 Débilmente contaminado 61 I Débilmente contaminado

Carapa 6 096 258 Ligeramente contaminado 42 111 Contaminado

Areo 8 089 3,00 Ligeramente contaminado 48 111 Contaminado

Urupia 10 0,88 3,32  Débilmente contaminado 63 II Débilmente contaminado

Analisis de los datos

Se calculd el coeficiente de correlacion no
paramétrico de Spearman para caracterizar las
relaciones entre los parametros fisicoquimicos
y los ecoldgicos. Con el fin de conocer las po-
sibles relaciones entre los parametros ecologi-
cos y las variables ambientales, se efectu6é un
analisis de componentes principales (ACP). El
cual permitié posicionar la riqueza, equidad,
diversidad y el indice biotico BMWP’ con las
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de correlacion multiple (JoHNSON & WICHERN
1992). Todos estos analisis se realizaron con
el software estadistico Statgraphics plus 5.1.

RESULTADOS

En la Tabla 1 se presentan los datos de la tem-
peratura (°C), concentracion de oxigeno disuel-
to (mg.L"), conductividad eléctrica (ms.cm™)
y solidos totales o turbidez (mg.L") de los doce
rios estudiados en la presente investigacion.
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Los rios Caris 1, Tigre 2, San Antonio y Ha-
maca presentaron los valores mas bajos de tem-
peratura (25,00°C), sélidos totales (38,00-
50,00) mg.L"! y conductividad eléctrica (0,03
-0,07) ms.cm™. Por su parte, el rio Aisme 2
registro los valores mas altos (12,20 mg. L)
de oxigeno disuelto de todo el estudio, con ele-
vadas concentraciones de solidos totales (71,00
mg.L") y con 0,11 ms.cm™ de conductividad
eléctrica (Tabla 1).

Elrio Caris 2 registro el valor mas alto de tem-
peratura (33,60°C), con baja concentracion de
oxigeno disuelto (4,20 mg.L™"), conductividad
eléctrica (0,06 ms.cm™) y baja turbidez (54,00
mg.L"). Los rios Areo y Urupia presentaron
una mayor turbidez (111,00 y 172,00) mg.L'y
conductividad eléctrica (0,13 y 0,24) ms.cm™,
respectivamente (Tabla 1).

La identificaciéon de los macroinvertebrados
mostro un total de 20 6rdenes con 24 familias,
las cuales mostraron variaciones importantes
en su riqueza y distribucion. Dentro del grupo

no insectos, se reconocieron moluscos gaste-
ropodos y crustaceos ostracodos, copépodos y
claddceros (Tabla 2). Se evidencio la presen-
cia de insectos acuaticos indicadores de cali-
dad de agua pertenecientes a los 6rdenes
Ephemeroptera, Plecopteray Trichoptera. Este
ultimo orden fue el que presentd el mayor na-
mero de familias, que corresponde al 35,00%
de las muestras, seguido del Diptera con un
19,00% y el Ephemeroptera con un 14,80%
(Fig. 2).

Las familias que reportaron mayor cantidad de
individuos fueron Leptoceridae, Hydropsychi-
dae, Odontoceridae y Culicidae, mientras que
las familias Lymnessidae, Veliidae y Planor-
biidae registraron el menor nimero de indivi-
duos (Tabla 2).

El valor maximo de la riqueza fue de 15 para
los rios Agua Clara y Chive 2, mientras que el
minimo fue de 4 y se registr6 en el rio San
Antonio. La equidad fue relativamente alta en
casi todos los rios, obteniéndose valores supe-
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Figura 2.- Porcentaje de los 6rdenes encontrados en los diferentes rios muestreados.
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riores a 0,90; no obstante, los valores mas ba-
jos se presentaron en los rios La Pefia 2 (0,78),
Areo (0,89) y Urupia (0,88). La diversidad mas
alta se determin6 en el rio Agua Clara con 3,65
bits/ind., mientras el valor mas bajo fue en el
rio San Antonio con 2 bits/ind. (Tablas 2 y 4).

La condicion de los rios segiin STAUB ET 4L.
(1970) muestra como contaminado solamen-
te al rio San Antonio, el resto esta débilmente
o ligeramente contaminado (Tabla 4); por otro
lado, el indice bidtico BMWP" muestra como
débilmente contaminados a mas del 50,00%
de los rios, con valores intermedios (61,00—
83,00) en diez de los dieciochos rios o esta-
ciones estudiadas; los valores mas altos
(102,00-105,00) fueron para los rios Agua
Clara y Chive 2, indicando que sus aguas no
estan contaminadas. Magnitudes inferiores a
50,00 se obtuvieron en 5 estaciones (Tigre 1,
Tigre 3, Pao, Carapa y Areo) indicando aguas
contaminadas; no obstante, el valor mas bajo
se determind en el rio San Antonio, corres-
pondiendo a aguas muy contaminadas (Tablas
3y4).

El coeficiente de Spearman mostrd relaciones
significativas entre el indice BMWP" y el oxi-
geno disuelto (rs = 0,72, p <0,01), la diversi-
dad (rs =0,84, p < 0,001) y la riqueza de espe-
cies (rs = 0,91, p < 0,001). La conductividad
también mostr6 relaciones significativas con
respecto al total de solidos disueltos (TDS) (rs
=0,67; p <0,01). De igual manera, la diversi-
dad present6 relaciones significativas con el
oxigeno (rs =0,73, p < 0,01) y la riqueza de
especies (rs =0,75; p <0,01) y, por ultimo, el
oxigeno disuelto con la riqueza de especies (rs
=0,92;p<0,01).

El ACP mostré una varianza acumulada
89,30% (Tabla 5). En el componente 1 existe
una correlacion significativa entre el indice
BMWEP, la diversidad y equidad, mientras en
el componente 2 la relacion es positiva en-
tre la conductividad (CND) y los s6lidos to-
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tales (TDS) e inversa con el oxigeno y la di-
versidad (Fig. 3).

Tabla 5.- Porcentaje de varianza de los componentes
principales (ACP).

Componentes  Autovalores ~ Porcentajede  Porcentaje
variacion acumulado
1 3,27 46,70 46,70
2 1,88 26,81 73,51
3 1,10 15,77 89,29
DISCUSION

En la presente investigacion se encontrd que
la mayor parte de los rios evaluados presentan
una calidad ambiental aceptable, permitiendo
sus aguas la presencia de numerosas especies
de insectos y otros organismos, pudiendo ex-
trapolarse estos resultados a ecosistemas poco
afectados por actividades antrépicas, con una
gran capacidad de resiliencia o recuperacion.
La diversidad y distribucion de los macroin-
vertebrados en ambientes acuaticos son afec-
tadas por las condiciones fisicoquimicas del
agua (temperatura, pH y el oxigeno disuelto),
la contaminacién y toxicidad del agua, por lo
que son utiles para determinar su calidad
(VELASQUEZ vy MIiSereDINO 2003; BARRIOS-
GOMEZ ET 4L. 2015).

Las comunidades naturales muy diversas se
caracterizan por tener varias familias represen-
tadas por pocos individuos. Sin embargo, en
los ambientes donde existe un mayor grado de
contaminacion, las familias se reducen, pero
aumenta el nimero de individuos por familia
(RoLDAN 1999). En este estudio, se evidencio
una importante cantidad de familias de insec-
tos y otros invertebrados con pocos individuos
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Figura 3.- Proyeccion ortogonal de los dos primeros componentes de las variables ambientales y biologicas
medidos en los diferentes rios muestreados. (O2: oxigeno disuelto, R: riqueza de especies, H: diversidad,
CND: conductividad, TDS: sélidos totales disueltos y BMWP: indice bidtico).

(adultos y larvas), lo cual es un dato importan-
te a ser considerado al momento de caracteri-
zar las condiciones ambientales particulares de
cada rio. La disminucion del oxigeno disuelto
suele ser evidencia de una mayor cantidad de
materia organica, lo que ocasiona una reduc-
cion de los 6rdenes de macroinvertebrados, por
lo que las familias que no son tolerantes a es-
tos cambios van desapareciendo y por lo tanto
la diversidad se va reduciendo (MuNOZz ET A4L.
2001). Esto ultimo quedo confirmado con las
relaciones positivas entre el oxigeno y la di-
versidad, indicando que los rios con mayores
valores de oxigeno disuelto van a tener una
mayor diversidad de especies.

De todos los rios evaluados, los que presenta-
ron las mejores condiciones ambientales fue-
ron Agua Clara y la estacion 2 del rio Chive,
en relacion a este ltimo se tiene que la prime-
ra estacion (Chive 1) tiene un moderado grado
de contaminacion segun lo determinado por los
indices bioticos, lo cual se soporta con la in-
formacion fisico-quimica de sus aguas, por lo
que sus aguas evidencian un proceso de depu-
racion natural, ademas recibe agua de otros tri-
butarios que aportan un mayor volumen de
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agua a su cauce; este rio y otros (Areo, Mori-
chal Largo, Caris, Tigre, Oritupano, Nato,
Guanipa, Chupururo, Guaraguara, Pao, Hama-
ca, Aisme Pefia y La Canoa) drenan las aguas
superficiales y subterraneas de la formacion
Mesa, tiene un régimen de aguas permanentes
y su direccion general es preferentemente ha-
cia el suroeste (BARELLI 2011).

La abundancia de insectos del Orden Trichop-
tera es un importante indicio de aguas meso-
troficas y por tanto de buena calidad ambien-
tal, igualmente el Orden Ephenoptera, que fue
tercero en abundancia en este estudio, es im-
portante como indicador de aguas limpias.
ARrOYO Y ENcaLADA (2009) sefalan que los
ordenes Trichoptera, Ephemeroptera y
Plecoptera son sensibles ante la contaminacion
y por lo tanto, buenos indicadores de calidad
de las aguas. En este estudio, los Plecoptera
no fueron muy abundantes y s6lo estuvieron
presentes en aquellos rios que presentaron los
valores mas elevados del indice BMWP'. Los
Plecoptera son poco tolerantes a la contami-
nacion ambiental producto de las actividades
humanas, por lo que las poblaciones estan res-
tringidas predominantemente a rios de aguas
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bien oxigenadas y con corrientes rapidas
(ALBA-TERCEDOR Y SANCHEZ-ORTEGA 1988,
ForEe ET 4L. 1996). Por lo tanto, la presencia
conjunta de estos tres grupos (EPT:
Ephemeroptera, Plecoptera y Trichoptera) po-
dria considerarse como un buen atributo bio-
légico indicador en los rios, tal y como ha sido
mencionado en los rios alto-andinos, los cua-
les son comunmente usados en estudios de
bioindicacion (SEGNINI 2003; CORREA ET AL.
2020). Es importante destacar que los grupos
de macroinvertebrados sefialados en la presente
investigacion suelen ser frecuentes en rios
andinos (MoLINA ET 4L. 2008; ENCALADA ET AL.
2011); por lo tanto, la informacion de la carac-
terizacion fisica y biologica de estos rios de
los llanos orientales aqui generada, constituye
un aporte que amplia la poca informacion so-
bre los rios de esta zona en Venezuela.

El menor valor del indice BMWP’ y diversi-
dad lo presentd el rio San Antonio, indicio de
aguas afectadas por contaminacion; en este rio
también se halld el menor valor de oxigeno
disuelto, clara evidencia de una mayor activi-
dad bacteriana durante el proceso de degrada-
cion de materia organica. La calidad del agua
de rios, lagos y lagunas se ven mas afectados
cada afio por las descargas de los residuos in-
dustriales y domésticos, asi como por los
agroquimicos (Prazas 1999), y en el caso de
la region de los llanos orientales de Venezue-
la, el crecimiento de algunas poblaciones, el
incremento de las actividades agropecuarias y
la produccion de hidrocarburos, inciden en un
mayor riesgo de contaminacion de su cuenca
hidrografica. De igual manera, en este rio pre-
dominaron los insectos de la familia Chirono-
midae del orden Diptera, la cual agrupa a
especimenes presentes en casi todos los tipos
de ecosistemas loticos y/o 1énticos bajo dife-
rentes condiciones ambientales, y los cuales
han sido reportados como tolerantes a los efec-
tos de la contaminacion (MERRITT & CUMMINS
1996; GRATEROL ET 4L. 2006).
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El indice bidtico BMWP’ es una adaptacion
del indice BMWP desarrollado para taxones
de insectos presentes en Espafa (ALBA-
TERCEDOR Y SANCHEZ-ORTEGA 1988), la coinci-
dencia de muchas familia de insectos de ese
pais con respecto a los presentes en rios de
ambientes tropicales en Venezuela, permiten
un uso discrecional del mismo para la regién
venezolana; sin embargo, es necesario reasig-
nar valores mas adecuados a los diferentes gru-
pos taxondmicos de insectos para varios rios
nacionales para tener un indice mas eficaz para
discriminar rios impactados en Venezuela.

Los rios considerados de buena calidad biol6-
gica y fisicoquimica presentan una composi-
cion faunistica particular muy diversa y abun-
dante, a diferencia de aquellos rios que estan
sometidos a perturbaciones antropicas (FORE
ET 4AL. 1996; BARRIOS-GOMEZ ET 4r. 2015). El
empleo del indice BMWP’ combinado con
pardmetros comunitarios como la diversidad,
dan una idea de la calidad de las aguas de los
rios estudiados y permiten tomar las medidas
adecuadas de conservacion y/o recuperacion
particular para cada curso de agua y el poten-
cial uso de los mismos como fuente de agua
para diversas actividades humanas.

El andlisis de los parametros fisicoquimicos
sugiere que la mayoria de los rios estudiados
tienen aguas de poco a moderadamente conta-
minadas y que el rio Agua Clara tiene una cali-
dad 6ptima de sus aguas. Se recomienda reali-
zar un muestreo mas extenso e intensivo para
estos rios, donde se incluya una mayor varie-
dad de habitats, parametros ambientales y con-
diciones climaticas (época de lluvias y sequia),
con el fin de complementar la informacion
generada por la presente investigacion.

Los rios de los llanos orientales pueden ser
impactados por contaminantes generados en las
actividades agricolas y pecuarias, reciben par-
te de las aguas servidas de las numerosas po-
blaciones de la region y pueden ser afectados
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por derrames de petrdleo ya que se encuentran
en un drea con una intensa actividad extractiva
de crudos de la faja petrolifera del Orinoco. El
aumento de trabajos de esta indole en Vene-
zuela, en los que se utilicen los macroinverte-
brados de agua dulce como parte del monitoreo
ambiental de estos ecosistemas aplicando el
indice BMWP’ permitiria contar con una he-
rramienta diagnostica sencilla y eficaz para
conocer el estado de los ambientes
dulceacuicolas que permitiria complementar el
estudio de las cuencas hidrograficas del pais.
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RESUMEN

Los bancos de pruebas experimentales para docencia e investigacion son herramientas que
promueven el desarrollo de habilidades para identificar problematicas y proporcionan
soluciones que conllevan a la innovacion. Esta investigacion forma parte de un proyecto de
recuperacion de bancos de pruebas en el Centro de Termofluidodinamica y Mantenimiento
(CTYM) de la Universidad de Oriente. En esta oportunidad se presenta el desarrollo de un
sistema automatizado de medicion de parametros en un banco de pruebas experimental de
compresor centrifugo ARMFIELD FM 12, seleccionando materiales y componentes
electronicos de bajo costo y de facil acceso en el mercado nacional. La metodologia se basa
el estudio del sistema de medicion de las variables temperaturas, presion diferencial en la
tuberia de succion al compresor, presion diferencial en el compresor y velocidad del
compresor mediante la frecuencia, asi como la calibracion de los medidores, el disefio y
construccion de una fuente de tension para alimentar a los sensores, la construccion de la
interfaz que conecta los sensores de medicion de parametros en el banco de pruebas con
una tarjeta de adquisicion de datos NI 6009, y el desarrollo del entorno grafico en un PC
utilizando la herramienta LabVIEW 8.20 disponible en el CTYM. Los resultados mostraron
que durante la disminucion gradual de la potencia que alimenta al motor que acciona al
compresor, la frecuencia que rige la velocidad rotacional del compresor descendid, también
disminuy0 la caida de presion en la placa de orificio a la succion del compresor debido a
que el flujo de aire en la tuberia se hizo cada vez menor, y la presion diferencial en el
compresor descendié por el cambio de presion entre la entrada y la salida del compresor.
Estos comportamientos determinaron que la puesta en marcha del nuevo sistema de medicion
de parametros en el banco de pruebas ARMFIELD FM 12 muestra una correcta comunicacion
entre los sensores y la interfaz grafica.

Palabras clave: Automatizacion, medicion, compresor centrifugo, banco de pruebas.

ABSTRACT

Experimental test benches for teaching and research are tools that promote the development
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of skills to identify problems and provide solutions that lead to innovation. This research is
part of a test bench recovery project at the Center for Thermofluid Dynamics and
Maintenance (CTYM) of the Universidad de Oriente. On this occasion, the development of
an automated parameter measurement system is presented in an experimental test bench
for an ARMFIELD FM 12 centrifugal compressor, selecting low-cost materials and electronic
components that are easily accessible in the national market. The methodology is based on
the study of the measurement system of the variables temperatures, differential pressure in
the suction pipe to the compressor, differential pressure in the compressor and speed of the
compressor through the frequency, as well as the calibration of the meters, the design and
construction of a voltage source to feed the sensors, the construction of the interface that
connects the parameter measurement sensors in the test bench with an NI 6009 data
acquisition card, and the development of the graphical environment on a PC using the
LabVIEW 8.20 tool available at CTYM. The results showed that during the gradual decrease
of the power that feeds the motor that drives the compressor, the frequency that governs the
rotational speed of the compressor decreased, the pressure drop in the orifice plate at the
compressor suction also decreased due to the fact that the air flow in the pipeline became
less and less, and the differential pressure in the compressor decreased by the change in
pressure between the inlet and outlet of the compressor. These behaviors determined that
the implementation of the new parameter measurement system in the ARMFIELD FM 12
test bench shows correct communication between the sensors and the graphical interface.

2022

Keywords: Automation, metering, centrifugal compressor, testing bench.

INTRODUCCION

El avance de la tecnologia en los ultimos tiem-
pos le ha dado a los procesos industriales otra
perspectiva, desplazando en muchas oportuni-
dades una ardua labor de mano de obra huma-
na por la supervision de los procesos a través
de computadoras (ALonso ET 4r. 2015;
GUTIERREZ ET AL. 2015; GONZALEZ ET 4L. 2021;
GONZALEZ ET 4L. 2021). Actualmente es un re-
querimiento que en los procesos industriales
estén automatizados el monitoreo de las varia-
bles y el control de las mismas, debido a la
complejidad de los procesos y la necesidad de
mantener segura la operatividad de una plan-
ta. Es por ello que es importante que el inge-
niero mecanico y de procesos, entre otros, del
presente y el futuro, tengan un claro conoci-
miento del manejo de sefiales entre los instru-
mentos de medicion y los sistemas de adquisi-
cion de datos, asi como la programacion de
interfaz para la visualizacion de variables; de
esta manera un profesional que esté en contac-
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to con los procesos automatizados tendra las
bases necesarias para operarlos, modificarlos
y mejorarlos (LopEz ET 4r. 2005; GONZALEZ
2011; ALonso ET4L. 2015; GONZALEZ Y SANCHEZ
2019). Una forma experimental para adquirir
este conocimiento es mediante la familiariza-
cién con prototipos o bancos de pruebas en
laboratorios que simulen procesos industria-
les (GonzALEZ PATiNO Y Espinoza 2009). En este
sentido, el Centro de Termofluidodindmica y
Mantenimiento (CTYM) de la Universidad de
Oriente (U.D.O.) ha venido recuperando ban-
cos de pruebas para el servicio de la docencia
e investigacion, entre estos se puede mencio-
nar bombas reciprocantes (GonzALEzZ 2007),
bombas centrifugas (Tosia 2010), turbinas tipo
pelton (GuzmAN 2007), turbinas de accion
(GomEs 2011) y de reaccion (OLiveros 2010),
también aletas finitas en conveccion forzada y
natural (SuArez 2012). En los ultimos afios,
estas recuperaciones permitieron elevar el co-
nocimiento cientifico de estudiantes de
pregrado y postgrado, de las carreras de inge-
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nieria mecénica y eléctrica respectivamente de
la U.D.O, y se promovi6 el desarrollo de in-
vestigaciones donde los resultados experimen-
tales fueron validados mediante simulaciones
numéricas (SUAREZ 2012; SaLazAr 2015). En-
tre los equipos que urge en integrase a estos
prototipos estan los compresores, debido a su
gran utilidad, pues son disefiados para aumen-
tar la presion y desplazar ciertos tipos de flui-
dos llamados compresibles (TELLO 2018). Esto
lo logra a través de un intercambio de energia
entre la maquina y el fluido, donde el trabajo
ejercido por el compresor es transferido a la
sustancia que pasa por ¢l convirtiéndose en
energia de flujo, aumentando su presion y ener-
gia cinética impulsandola a fluir (TorrEs 2016).
En la industria es comin eluso de compresores
en sistemas de generacion de energia eléctri-
ca, refrigeracion y sistemas neumaticos, entre
otros; asi como en el procesamiento y produc-
cion de una gran variedad de materias primas
(GonzALEz Patito Y Espinoza 2007; GONZALEZ
Parmo £r 4c. 2008).

En el departamento de mecanica de la U.D.O
se encuentra un banco de pruebas ARMFIELD
FM 12 de un compresor centrifugo. Esta ma-
quina rotodinamica es del tipo flujo radial, en
la que el fluido ingresa al rotor o impulsor en
un radio y sale en un mayor radio, producien-
do cambios en la energia cinética, potencial y
de presion. El compresor se encuentra en con-
diciones inoperativas, dado que el sistema de
adquisicion de datos sufrio deterioro por fa-
llas eléctricas, falta de mantenimiento y mala
manipulacion, por estas razones no es posible
cumplir las funciones académicas y de inves-
tigacion. Aunado a esto, el software destinado
para el manejo del equipo es propio del fabri-
cante ARMFIELD que para la actualidad esta
obsoleto y se requieren grandes cantidades de
recursos econdmicos para su actualizacion. Por
tales razones, en la siguiente investigacion se
automatiza el sistema de medicion de pardme-
tros del compresor centrifugo de pruebas ex-
perimentales ARMFIELD FM 12, con la fina-
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lidad de que el equipo pueda cumplir las fun-
ciones académicas y de investigacion en la
U.D.O. En el desarrollo se construye un siste-
ma de alimentacion de voltaje a los sensores,
se utiliza una tarjeta de adquisicion de datos
NI 6009 y se disefia la interfaz grafica con el
software LabVIEW 8.20, el cual es un progra-
ma muy confiable y utilizado tanto en el ambi-
to industrial como en el de investigacion.

MATERIALES Y METODOS

Evaluacion del banco de pruebas
ARMFIELD FM-12

Se estudia el banco de pruebas de compresor
centrifugo marca ARMFIELD modelo FM-12
que se muestra en la Fig. 1.

El equipo consta de un compresor centrifugo
(GuzmAN 2007) de siete etapas, accionado por
un motor eléctrico montado sobre un soporte
de acero inoxidable (ALoNso ET 4L. 2015). Con-
tiene tuberias acrilicas de entrada y salida
(GonzALEz PaTiNO Y Espinoza 2009; OLIVEROS
2010) para permitir que el aire pase a través de
la unidad. El flujo de aire se regula mediante
un dispositivo de control del acelerador
(SaLAzAR 2015) instalado en la salida del con-
ducto de descarga. El banco de pruebas tiene
incorporado sensores que facilitan el analisis
del funcionamiento del compresor centrifugo.
Las sefiales de estos sensores, son acondicio-
nadas y enviadas a una consola de interfase [FD
1 que digitaliza las sefiales y transfiere los da-
tos a una tarjeta computarizada de adquisicion
de datos acoplado a un equipo. Los sensores
que forman parte del banco de pruebas son los
siguientes:

- Sensor de presion diferencial SPG2: Este se
compone de un dispositivo de presion piezo-
rresistivo sensible con acondicionamiento de
sefales, todo contenido en un estuche protec-
tor (GoNzALEZ Y SANCHEZ 2019) y se utiliza para
medir la caida de presion en la placa de orifi-



Vol.1(2)

Figura 1. Banco de pruebas FM-12.

cio concéntrica (GoNzALEZ PATINO Y EspiNOozA
2007) instalada al comienzo de la tuberia de
entrada (GoNzALEZ PariNo v EspiNoza 2009).

- Sensor de presion diferencial SPW1: Este es
un dispositivo de presion piezorresistivo sen-
sible con acondicionamiento de sefiales, todo
contenido en un estuche protector (GONZALEZ
ET4L.2021) y se utiliza para medir la diferen-
cia de presion entre la entrada y la salida del
COMpresor.

- Sensor de velocidad rotacional SSO1: Es un
instrumento formado por un interruptor infra-
rrojo reflexivo, con acondicionamiento de se-
fnal en una carcasa protectora (Gomes 2011) y
es utilizado para medir la velocidad de rota-
cion del motor impulsor del compresor.

- Sensor de temperatura STS1: Es un disposi-
tivo semiconductor sensible a la temperatura
(GonzALEz 2011) con acondicionamiento de
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sefal, en una carcasa protectora (GONZALEZ
2007) y se utiliza para medir la temperatura
del aire que entra al compresor.

- Generador SWAI1: Este componente es un
vatimetro disponible en el banco de pruebas
de compresor centrifugo ARMFIELD FM 12.
Recibe alimentacion eléctrica de 240,00 Vol-
tios de la consola IFD 1, y tiene como funcién
variar la potencia que alimenta el compresor
desde 0,00 a 100,00 indicando porcentajes de
potencia de suministro eléctrico (Fig. 2).

Condiciones actuales del banco de prue-
bas.

Luego de una revision del equipo, se verifico
que los componentes que conforman el siste-
ma de compresion se encontraban en buen es-
tado, incluyendo los sensores y acondiciona-
dores SSO1 y STS1 los cuales solo carecian
de calibracion y ajuste de rango y alcance, sin
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IFD 1

Figura 2. Generador de potencia eléctrica y fuente de
poder.

embargo, los sensores SPG2 y SPW1 presen-
taron deterioro en el sistema de acondiciona-
miento de senales, dado a que la cableria que
esta posee se encontrd desinstalada y en mal
estado. Ademas, los cables que comunican los
acondicionadores con el sistema de adquisi-
cion de datos no fueron encontrados; por lo
que se hace necesario restituir los sistemas de
cableado y conexion.

También se determind que la tarjeta de adqui-
sicion de datos sufrid un corto circuito, ésta
era de conexion PCI y utilizaba el software
Windows Armfield proporcionado por los fa-
bricantes del banco. Los dafios ocasionados en
la tarjeta son irreparables, por talrazon se debe
sustituir el sistema de adquisicion de datos por
otra que sea competente y utilizar un software
que sea practico y usado actualmente en la in-
dustria.

Propuesta para automatizar el sistema.

Sistema de comunicacion. Es necesario susti-
tuir los conectores originales de los acondicio-
nadores por conectores que sean universales
por la facilidad de adquirirse en el mercado de
la electronica. Para ello se realizé un estudio
de los cables de alimentacion y de las senales
de entrada y salida en cada uno de los acondi-
cionadores de sefales (Fig. 3).

El esquema eléctrico propuesto se rige median-
te conectores RJ11 de cuatro hilos, los cuales
se distinguen por colores y donde cada color
representa lo siguiente: Rojo: alimentacion al
acondicionador de +12,00 V, Amarillo: alimen-
tacion al acondicionador de -12,00 V, Negro:
comun o tierra (GND), Verde: sefial o salida.
Siguiendo el esquema mencionado se cambia-
ron los conectores originales de los acondicio-
nadores por conectores tipo RJ-11, del mismo
modo se construyeron 4 cables (telefonico) para
interconectar los acondicionadores a la tarjeta
de adquisicion de datos. Es de resaltar, que, al
proponer este sistema de comunicacion, se res-
tablecio la cableria dafiada de los sensores
SPG2 y SPW1, manteniendo la normalizacion
descrita anteriormente.

Figura 3. Acondicionador de sefiales con nuevos
conectores.
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Calibracion de sensores. Se procedid hacer
un estudio de los voltajes de salida de cada
sensor/amplificador para calibrar. Con un
osciloscopio (Instek OS-653, 50Hz) se regis-
traron los rangos de voltaje arrojados por cada
uno de ellos. Ademas, se utilizaron instrumen-
tos de medicion como mandémetros de colum-
na de agua, termémetro de mercurio y lampa-
ra estroboscopio para hacer las mediciones de
presion, temperatura y velocidad respectiva-
mente.

- Sensor de presion diferencial SPW1. Con el
equipo encendido se midieron los valores de
voltaje del acondicionador y la caida de pre-
sidén en el compresor para distintas posiciones
del SWAL. Estos valores se observan en la Ta-
bla 1. Con estos valores tabulados se determi-
nd que el sensor tiene un comportamiento li-
neal tal como se muestra en la Fig. 4, donde se
grafican los valores de voltaje y las presiones
registradas en el banco de pruebas.

De igual forma, se obtuvo la ecuacion que rige
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el comportamiento del instrumento de medi-
cion. Esta expresion matematica serd de gran
utilidad posteriormente en el desarrollo de la
interfaz grafica, debido a que permitird con-
vertir la cantidad de voltaje que recibe el siste-
ma de adquisicion de datos en unidades de Kpa.

- Sensor de presion diferencial SPG2. Al igual
que en el sensor SPWI1, para determinar el
comportamiento del sensor que mide la caida
de presion en la tuberia de succion del com-
presor, fue necesario el uso del osciloscopio
para medir los voltajes salida del acondiciona-
dor y del mandémetro de agua para medir las
presiones correspondientes a dichos voltajes,
obteniéndose los resultados mostrados en la
Fig. S.

- Sensor de velocidad rotacional SSO1. Si-
guiendo la metodologia en los sensores ante-
riores, en la Fig. 6 se muestra la ecuacion que
determina la salida del acondicionador de ve-
locidad (en voltios) cuando se producen varia-
ciones en la frecuencia que determinan la ve-

Tabla 1. Muestras de voltajes de los sensores SPW1, SS01 y SPG2.

Presion diferencial Velocidad Presion diferencial
del compresor compresor placa orificio
% SPW1 SS01 SPG2
SWAI1
A% KPa A% Hz A% KPa

100 0,46 1,06 4,85 53,98 4,30 1,03
90 0,43 0,90 4,49 50,41 3,60 0,88
80 0,40 0,64 3,84 44,12 2,37 0,60
70 0,37 0,37 2,94 33,83 1,39 0,35
60 0,34 0,21 2,20 24,99 0,80 0,20
50 0,33 0,15 1,75 19,81 0,50 0,14
40 0,32 0,10 1,46 16,07 0,28 0,08

81
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locidad del compresor centrifugo al aumentar - Sensor de temperatura STS1. En la Tabla. 2
la potencia eléctrica de entrada. se muestran los cambios de voltajes a la salida
del acondicionador de sefiales respecto a los
120 7 cambios de temperatura mostrados en un ter-
= 2 s ’ . .
= 1.00 - ¥ 7ﬁ12;5339§'§ oH mometro de mercurio. En la Fig. 7 se mues-
4 tran los resultados sobre la relacion lineal en-
£ 080 1 tre el voltaje de salida del acondicionador y el
S 550 J incremento de temperatura cuando se sometio
= el medidor de temperatura a cambios gradua-
e 840 1 les de temperatura.
o
£ 020 - .
Tabla 2. Muestras de voltaje del sensor de temperatura
0,00 : : | STS
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Voltaje TEN;:ILEI?IADEURA
Figura. 4. Curva del sensor/acondicionador de STS1
presion SPWI.
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Disefio del modulo de adquisicion de
datos.

Se ha disefiado un nuevo mddulo de adquisi-
cion de datos y alimentacion de voltaje siguien-
do lametodologia propuesta en el CTYM, con-
servando normativas de disposicion de com-
ponentes, cables y conectores telefonicos, tipo
de tarjeta de adquisicion de datos y fuente de
alimentacion de voltaje, entre otros (LOPEZ ET
4L. 2005; GonzALez 2007; OrLiveros 2010,
Tosia 2010). Dado que la unidad de sensores
y acondicionamiento de sefiales requiere de ali-
mentacion de 12,00 voltios, se construye la
unidad de voltaje (GonzALEz 2011). Esta uni-
dad sera la responsable de alimentar a los acon-
dicionadores para se distribuya la alimentacion
hacia los sensores y a la tarjeta de adquisicion
de datos. La tarjeta de adquisicion de datos se-
leccionado en este proyecto fue NI USB-6009
de la Nacional Instruments, es una tarjeta muy
versatil y sencilla capaz de convertir las sefia-
les de forma analdgica a digital para ser proce-
sadas por un computador a través de un puerto
USB, con la incorporacion de un driver ade-
cuado que permita el uso correcto de la tarjeta.

TRANS FORMADOR
DEVOLTAJE
12000 ¥azZanowv

TARJETA NI 6009
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Se llama moédulo de adquisicion de datos a una
caja plastica porta circuitos que contiene la
unidad de voltaje y la tarjeta de adquisicion,
como se muestra en la Fig. 8.

Disefio del entorno grafico mediante
LabVIEW 8.20

Los programas desarrollados mediante
LabVIEW 8.20 se denominan instrumentos
virtuales (VIs), porque su apariencia y funcio-
namiento imitan los de un instrumento real. Sin
embargo, son analogos a las funciones crea-
das con los lenguajes de programacioén con-
vencionales. Los VIs tienen una parte
interactiva con el usuario y otra parte de codi-
go fuente que aceptan parametros procedentes
de otros VIs. Todos los instrumentos virtuales
poseen un panel frontal (Fig. 9) y un diagrama
de bloques (Fig. 10). Cuentan ademas con pa-
letas que contienen las opciones que se em-
plean para crear y modificar los VIs.

Para lograr la automatizacion del sistema de
medicion y visualizar el funcionamiento del
banco de pruebas de compresor centrifugo, fue

FUSIBLERA

ALIMENTACION 110V

CIRCUITO DE
CONVERSION DE
VOLTAJE

SISTEMA DE
ALUMENTACION DE
SENALES

CONECTORES RJ11

Figura 8. Mddulo de adquisicion de datos y alimentacion de voltaje.
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GIAGRAMA | YARIABLES | GRAKICAS | CURVAS CAHACIERISTICA —

CONFIGURACIONES| | MUESTRAS| DATOS DEL PROCESG|
TEMPERATURA FRECUENCIA  D.PRESION  D.PRESION
MUISTHA COMPRI PLACA
SEREAR nﬁ;m con:::rsm ‘KP-JBOR 1KPa)

m' - 29 31181 0,968 1,004
DML ;;‘-1; 50,780 a,780 085
REOTETe TCMPLRATURA 13,346 48,435 0,730 vaL
LENE S i AUDO 112 w517 0,669 0714
ﬁ:@:}h-( 23,622 39,027 2,636 0518
3,732 3,937 0487 o401
RECUENCH 11,567 2,647 2,303 0328
:"m‘ 2 !:su'? 26,755 0,211 0,280
T (5455 1ae 1,622 24,714 0,266 0221
5 = 23,512 71268 0,120 6172
E ! 23,622 13.330 8,156 0,130
m 23,456 15,306 0,683 0.088
o 23,567 12,0 0,083 0,070
0% 2= 11,456 3,000 0,083 0,050
23,567 6455 0,065 0,040

0. PRESION|

MACA
|0ps0 | KkPa

Figura 9. Variables del proceso en el panel frontal.

necesario implementar un entorno grafico para
registrar los cambios en las variables del pro-
ceso y mostrar las graficas del compresor cen-
trifugo. Para esto se utilizo la herramienta
LabView, con ella se disend la pagina de va-
riables del proceso y el diagrama de bloques
donde se realiza la implementacion del pro-
grama para controlar o realizar cualquier pro-
cesado de las entradas y salidas que se crearon
en el panel frontal (GonzALEz 2007; GUZMAN
2007; GoNzALEZ PATINO ET 4L. 2008; OLIVEROS
2010; Tosia 2010; Gomes 2011). Luego de di-
sefiar el entorno grafico, se procedid a realizar

Twncu Canpraar

pruebas de funcionamiento para determinar los
valores de las variables (temperatura del flui-
do, caida de presion en la placa, caida de pre-
sioén en el compresor y velocidad del compre-
sor mediante la frecuencia) que se arrojan me-
diante la automatizacion del banco de prueba,
para esto se fijo en el panel frontal el nimero
de muestras (en este caso fue 15) y tiempo de
almacenamiento por cada muestra (5,00 s). En
el procedimiento se fue variando la perilla en
el SWA1 para lograr reducir la potencia al com-
presor mediante la frecuencia suministrada.

e
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Figura 10. Diagrama de bloque del banco de pruebas FM12
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RESULTADOS Y DISCUSION

Puesto en funcionamiento el compresor cen-
trifugo y el nuevo sistema de adquisicion de
datos, se procedio a realizar un reconocimien-
to experimental del banco de pruebas. En la
interfaz gréfica se visualizaron las curvas co-
rrespondientes a las variables medidas duran-
te la variacion de la velocidad del compresor
cada 5,00 segundos (Fig. 11). Las graficas co-
rrespondieron a la temperatura del fluido en la
tuberia de succion del compresor, la frecuen-
cia de giro del compresor, la caida de presion
en el compresor y el diferencial de presion en
la placa de orificio ubicada a la salida del com-
presor. Se observo que la temperatura del flui-
do se mantuvo constante y fue consistente con
los valores de referencia en el area de opera-
cion. El compresor mostrd una reduccion de
la velocidad debido a la disminucion gradual
de la potencia que se le suministrd al motor.
La caida de presion en la placa de orificio se

DIAGRAMA | VARIABLES GRAFICAS | CURVAS CARACTERISTICA
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Figura 11. Gréficas obtenidas del banco de pruebas.
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hizo menor dado que al disminuir gradualmen-
te la velocidad del compresor, el flujo de aire
aspirado por el equipo a su succion, se fue ha-
ciendo cada vez menor. Respecto a la presion
diferencial en el compresor se mostr6 el des-
censo del cambio de presion entre la entrada y
la salida del compresor que ocurre a medida
que se reduce la velocidad del motor.

Los resultados obtenidos en este estudio son
consistentes con el comportamiento operacio-
nal de un compresor centrifugo, donde el flui-
do se introduce en el centro de un impulsor
giratorio y se expulsa hacia el exterior por ac-
cion centrifuga. Debido a que el equipo estu-
diado es de siete etapas, como resultado de la
alta velocidad de rotacion, el fluido adquiere
una alta energia cinética. La diferencia de pre-
sion entre los lados de succion y entrega surge
de la conversion de esta energia cinética en
energia de presion, desde luego, esta presion
se incrementa progresivamente de una etapa a

wn [*1]
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otra en el compresor.

Resulta pertinente resaltar, que en la Fig. 11 se
destind una pestaia denominada «curvas ca-
racteristicas» con la finalidad de que el opera-
rio modifique el diagrama de bloque y genere
en esta pestaia curvas de interés (ejemplo de
esto la eficiencia del compresor, entre otros)
que sea de gran provecho en la docencia e in-
vestigacion.

CONCLUSIONES

En el trabajo se logro la automatizacién de un
banco de pruebas de compresor centrifugo para
fines didacticos e investigacion. Se evalu6 el
sistema de medicion y se determind la inope-
ratividad del mismo, por lo que se construyd
un nuevo sistema de adquisicion de datos que
consistio en la adecuacion del sistema de con-
version de voltaje a la salida de los sensores
en sefal digital, asi como la programacioén de
una interfaz grafica mediante la aplicacion del
software LabVIEW 8.20. Los resultados mos-
traron que la metodologia empleada en este
estudio, acoplé de manera adecuada el siste-
ma de medicion del banco de pruebas y la pre-
sentacion en pantalla del comportamiento del
compresor en un PC, caracterizado por la des-
cripcion de la curva caracteristica de tempera-
tura del fluido, velocidad de rotacion del com-
presor, caida de presion en el compresor y di-
ferencia de presion en una placa de orificio.
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RESUMEN

La investigacion en Venezuela proviene de las universidades venezolanas y de
institutos reconocidos y ha estado orientada a sectores especificos. Sin embargo, la
colaboracion con el sector industrial ha sido llevada en diversos ambitos que van
desde lo sencillo a lo complejo. Pero sin duda alguna falta mucho por consolidar
en este terreno. El presente trabajo muestra los aspectos fundamentales de la
colaboracion entre la industria y la universidad. Visto desde una vision hibrida
académica-industrial, se destacan elementos claves para el éxito de esta cooperacion.
Finalmente, se muestra un ejemplo de un caso venezolano, el Laboratorio PHD
para desarrollar el trabajo de investigacion desde la universidad para la industria.

Palabras clave: Industria, Universidad, colaboracion, empresa derivada
universitaria, investigacion y desarrollo.

ABSTRACT

Research in Venezuela comes from Venezuelan universities and recognized institutes
and has been oriented to specific sectors. However, collaboration with the industrial
sector has been carried out in various fields ranging from the simple to the complex.
But without a doubt, there is still a lot to consolidate in this field. The present
work shows the fundamental aspects of the collaboration between the industry and
the university. Seen from a hybrid academic-industrial vision, key elements for the
success of this cooperation stand out. Finally, an example of a Venezuelan case is
shown, the PHD Laboratory to develop research work from the university to the
industry.

Keywords: Industry, University, collaboration, university spin-off, research
and development.
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INTRODUCCION

La ciencia y la tecnologia que provienen de la
investigacion tienen la capacidad de direccio-
narse en diferentes vias. Las universidades por
su esencia y naturaleza constituyen los princi-
pales centros de generacion de investigacion.
En un contexto de creciente competencia in-
ternacional y rapido cambio tecnoldgico, los
gobiernos estan motivando activamente la co-
laboracion entre la industria y la universidad
como un medio para mejorar la eficiencia de
la innovacion y, por lo tanto, mejorar la crea-
cion de riqueza.

La importancia del crecimiento en el conoci-
miento y la necesidad de trasladar los resulta-
dos de la investigacion y en especialmente los
nuevos hallazgos cientificos lo mas pronto
posible en actividades econdmicas han dirigi-
do la atencion de los académicos y los politi-
cos en el crecimiento de las llamadas spin off
académicas.

Adicionalmente, las relaciones entre la indus-
tria y la universidad han estado marcadas por
eventos de caracter mundial como los conflic-
tos bélicos. Han sido en estos momentos criti-
cos donde se han dado avances significativos
en nuevas tecnologias industriales. La produc-
cion de nuevas fuentes de energias y materia-
les innovadores han sido algunos ejemplos. En
Venezuela, una importante razon para el im-
pulso de la vinculacion entre la industria y la
universidad ha sido la disminucion en las fuen-
tes de financiamiento para la investigacion. La
adquisicion de equipos instrumentales, reacti-
vos, materiales y pago del personal en los pro-
yectos, es vital para el desarrollo y promocion
de la investigacion en las universidades. Es por
ello que las diversas formas de colaboracion
entre la industria y la universidad se han vuel-
to necesarias para continuar en el funciona-
miento de las instituciones. Esto se ha mani-
festado através de diversas actividades que dan
respuesta a los problemas y situaciones que
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vienen del sector productivo.

Las actividades que las universidades realizan
para fomentar esta colaboracion son:

1. Formacion: actividades de capacitacion tanto
dentro del espacio formal y no formal de edu-
cacion.

2. Consultorias y servicios: actividades de eje-
cucion de servicios especificos con utilizacion
de resultados de I+D.

3. Vinculacion institucional: actividades de
vinculacion cientifica y tecnolégica hacia dis-
tintas instituciones u organizaciones.

4. Difusion: actividades de divulgacion de los
propios resultados de investigacién, comuni-
caciones a congreso, publicaciones cientificas,
oferta tecnologica de la universidad.

5. Transferencia de tecnologia.

6. Creacion de empresas universitarias deriva-
das de investigacion (spin off), parques cienti-
ficos y tecnologicos.

7. Desarrollo y fortalecimiento a redes de
cientificas, tecnologicas y de negocio.

Caracteristicas de la Colaboracion entre la
industria y universidad (CIU)

Existen tres niveles de colaboracion, bajo, alto
y profundo, y los vincula a diferentes practi-
cas de intercambio de conocimiento (McCABE
ET 4L. 2016). En colaboraciones con bajo com-
promiso, la empresa es vista como fuente de
datos, mientras que todas las actividades de la
investigacion, son controladas y conducidas
por el socio académico. Aqui la industria pue-
de aportar el objeto a investigar (el problema)
o también la universidad. El financiamiento
desde la industria es bajo o nulo. En el nivel
alto, la industria contribuye a través de la iden-
tificacion de problemas de la investigacion,
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fundamentando el disefio y recopilacion de
datos en el contexto de la aplicacion y ayudan-
do a los académicos a la toma de decisiones.

En la idealidad en el nivel profundo, el socio
industrial asumiria un papel mas equitativo con
los académicos y contribuiria a la identifica-
cion de problemas de investigacion, ayuda con
la seleccion de métodos y se dedica a la reco-
pilacion de datos y analisis. En la practica, el
papel del socio industrial en el andlisis de da-
tos y la teoria el desarrollo es limitado, incluso
en colaboraciones profundas. Debido a que los
socios industriales carecen del tiempo para
analizar los datos y sentirse con bases para
participar verdaderamente en una discusion
académica (McCAaBE E7 4L. 2016). Ademas, los
académicos apenas utilizan los datos produci-
dos por la industria debido a la falta de soporte
y profundidad de los datos industriales, por
ejemplo, para una publicacion académica
(CannOTO ET 4L. 2016).

Transferencia del conocimiento en la CIU

La capacidad con la que se transfiere el cono-
cimiento depende de tipo y naturaleza del co-
nocimiento. Aqui la comunicaciéon entre am-
bos socios juega un rol de gran importancia.
Los canales de comunicacion durante la CIU,
son diversos y difieren en su capacidad para
transferir conocimientos evidentes y en como
manejan sus experiencias propias de cada so-
cio (ALEXANDER ET 4L. 2013).

Las buenas practicas de comunicacion mas fre-
cuentes son: expansion de las fronteras, capa-
citacién y el uso de tecnologia.

Los expansores de fronteras son personas que
se intercambia entre la academia y la industria
durante la colaboracion. Por ejemplo, la
reubicacion de personal de la empresa, la ads-
cripcion y el empleo de graduados, estudian-
tes que realizan parte de la investigacion en la
empresa. Estas actividades son moduladas por
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las estructuras organizacionales respectivas.

Si los socios interactuan a través de reuniones
periodicas, es esencial identificar a los desti-
natarios adecuados dentro de la empresa, que
tengan los conocimientos adecuados, lo que
requiere tiempo y compromiso.

Los expansores de frontera son efectivos por-
que facilitan la transmision del conocimiento
y la traduccion de los resultados académicos
al contexto de la empresa y viceversa (AZEVEDO
FERREIRA ET 4L. 2015). Esto requiere invertir
tiempo para desarrollar un lenguaje y un dis-
curso compartido (CanHOTO ET 4. 2016). Con
el tiempo y a través de una estrecha colabora-
cion, el expansor de fronteras obtiene una me-
jor comprension de las necesidades y los co-
nocimientos previos del socio. Esto le permite
traducir resultados que facilitan la aplicacion
y la implementacion (GERTNER £74L. 2011). Los
industriales que interactuan frecuentemente
con los investigadores y siguen el debate en
las reuniones académicas obtienen una com-
prension mas profunda de los métodos de tra-
bajo y el conocimiento producido por los in-
vestigadores. Esto ayuda a integrar los resulta-
dos de la investigacion (McCABE T 4L. 2016).

La capacitacion y los talleres ayudan a trans-
ferir conocimientos evidentes y complejos,
ademds a desarrollar habilidades (AzEVEDO
FERREIRA ET 4L. 2015). Brindan un espacio de
deliberacion y retroalimentacion que aumenta
la comprension de los resultados (McCABE ET
4L. 2016). E1 modo de comunicacion abierto e
interactivo en este tipo de reuniones brinda a
los socios industriales la posibilidad de parti-
cipar mas y sentirse mas comodos al dar su
opinion (McCABE ET 4L. 2016).

El uso de prototipos e instalaciones del socio
industrial ayuda a integrar el conocimiento y
aprender sobre los desafios de la colaboracion
(GERTNER ET 4L. 2011).
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Construccion de los objetivos en la C1U

Las diferencias en los objetivos y la cultura
organizacional son una barrera para el com-
promiso académico. Las diferencias en los
objetivos se originan en las diferencias en la
orientacion del mercado (GHAURI £T 4L. 2016),
las prioridades en las normas (AL-TABBAA &
ANKRAH 2016) y las diferentes logicas para
compartir el conocimiento (STEmmo 2015). Las
diferencias en los objetivos se gestionan me-
jor mediante una mejor comunicacion
(BJERREGAARD 2009). Las metas y los resulta-
dos deben establecerse al comienzo del pro-
yecto. El uso de planes de proyecto que des-
criban objetivos y resultados podria facilitar
esto (CanHOTO ET 4L. 2016). Las herramientas
de gestion de proyectos pueden ser ttiles en la
comunicacion de los avances y la relacion en-
tre objetivos y resultados de la colaboracion
(WALLIN ET 4L. 2014). Un factor de complica-
cion aqui, es que las diferencias en los objeti-
vos a menudo no se reconocen en la etapa tem-
prana de «luna de miel» de una colaboracion,
pero se manifiestan durante el desarrollo de la
colaboracion (Estrapa £7 41. 2016). En esta
fase, la seleccion de las preguntas de investi-
gacion reales, los métodos y la asignacion de
recursos pueden presentar problemas, incluso
si estos asuntos parecian claros al principio
(EstrADA ET 4L. 2016). Se espera que los in-
vestigadores se esfuercen lo suficiente para
comprender las necesidades del socio indus-
trial. Esto se vuelve especialmente importante
durante la fase de compromiso (CANHOTO ET AL.
2016). Para los socios industriales es impor-
tante la gestion de expectativas sobre lo que se
puede lograr en el tiempo disponible y cuando
se pueden esperar resultados (BJERREGAARD
2009; AzEVEDO FERREIRA ET 4L. 2015).

Valores de los socios académicos
Una norma académica muy valorada es la li-

bertad académica, la autonomia para seguir
direcciones interesantes y elegir los propios
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problemas y métodos de investigacion. Esto
puede entrar en conflicto con la elaboracion
de planes de proyecto estrictos y la especifica-
cion de entregables que se alineen con las ne-
cesidades industriales. Cuando se persiguen
objetivos innovadores una comunicacion abier-
ta ayuda en una buena comprension de las
necesidades del socio. Cuando el académico
logra su libertad académica, se centran en la
investigacion fundamental, pero utilizan los
desarrollos del mercado para inspirar su inves-
tigacion. De esta manera, ellos consiguen fi-
nanciacion industrial. Al mismo tiempo, exis-
ten estrictas politicas de conflicto de intereses
para regular esta actividad.

Las diferencias culturales relacionadas con la
aplicacion del conocimiento y la voluntad de
compartir el conocimiento se relacionan con
el habito académico de publicar los resultados,
mientras que los socios industriales prefieren
mantener el conocimiento en secreto. Estas
diferencias se pueden manejar a través de la
gestion de publicaciones y la disposicion ini-
cial de los derechos de propiedad intelectual
(AzEVEDO FERREIRA ET 4L. 2015). Sin embargo,
organizar la propiedad intelectual demasiado
pronto en la colaboracion podria influir nega-
tivamente en la confianza entre socios
(CannOTO ET 4L. 2016). La gestion de publica-
ciones incluye acuerdos sobre qué datos se
pueden publicar y permite que el socio indus-
trial autorice la publicacion, lo que garantiza
que los académicos no publiquen conocimien-
tos confidenciales (AZEVEDO FERREIRA ET 4L.
2015). Ademas, brindar al socio industrial la
posibilidad de retrasar la publicacion para ges-
tionar los derechos de propiedad intelectual,
reduce esta barrera (HapimanoLis 2006).

Elementos que ayudan en la colaboracion
industria-universidad

Se ha demostrado que la confianza influye en
la transferencia de conocimientos en las cola-
boraciones de investigacion (BRUNEEL ET 4L.
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2010). Principalmente, porque reduce el mie-
do al comportamiento oportunista y, en conse-
cuencia, aumenta la disposicion a compartir
informacion (Stemmo 2015). La confianza au-
menta con la comunicacién frecuente entre
ambos socios. La confianza en la CIU se ve
afectada por dos cosas. En primer lugar, los
socios industriales temen que el socio acadé-
mico no esté trabajando en los mismos objeti-
vos, debido a las diferencias institucionales, y
que los académicos utilicen al socio industrial
como fuente de dinero (ULHel £7 4L. 2012; AL-
TaBBAaA & ANkRAH 2016). En segundo lugar,
existe el temor de que los socios académicos,
sin querer, compartan conocimientos confiden-
ciales con otras empresas, debido a la falta de
experiencia en el manejo de conocimientos
confidenciales (UrHot £7 4r. 2012). Esto ulti-
mo se puede prevenir brindando capacitacion
en secreto y utilizando una estrategia de ges-
tion dividida. Lo que significa que los acadé-
micos que trabajan para diferentes empresas
no deben mezclarse en proyectos de investiga-
cion (Urnet E7 42. 2012). El miedo a la falta de
intereses comunes se reduce mediante la cons-
truccion de los lazos y la experiencia de cola-
boracion con el socio en particular (PINHEIRO
ET 4L. 2015). Las reuniones frecuentes en la
etapa de iniciacion también ayudan a fusionar
objetivos, manténgalos alineados y aumente la
confianza (PLEwWA ET 4L. 2013b).

Lo que se necesita para generar confianza tam-
bién depende de la etapa de colaboracion. En
la etapa de iniciacion, la confianza se basa prin-
cipalmente en la reputacion y las experiencias
previas con el socio (PLEwWA £T 4L. 2013). Como
resultado, reputacién académica y vinculos
personales previos son impulsores importan-
tes para establecer colaboraciones (PINHEIRO E7
4r. 2015). También se ha reportado que la cali-
dad de la investigacion es menos importante
para establecer la colaboracion que la
aplicabilidad, en el sentido de «disposicion para
usar» (Muscio & Pozzari 2013), del conoci-
miento que se producira.
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Compartir espontaneamente conocimientos
interesantes que no estan directamente relacio-
nados con el proyecto especifico, la experien-
cia y las colaboraciones exitosas anteriores
hacen que los socios sientan que el otro esta
realmente interesado en lo que se necesita y
mejora la comprension de las necesidades del
socio (PINHEIRO ET 4r. 2015; AL-TABBAA &
ANkraH 2016). Por lo tanto, a menudo se re-
comienda comenzar con proyectos pequenos,
como proyectos de estudiantes, y construir co-
laboraciones mas complejas y preguntas mas
fundamentales a partir de ahi (PINHEIRO ET 4L.
2015). De esta manera se pueden desarrollar
capacidades gerenciales y el trabajo académi-
co se puede alinear con los desafios empresa-
riales (PLEWA ET 4L. 2013; PINHEIRO ET 4L. 2015).

La confianza también influye en la gestion con-
tractual y organizativa de la colaboracion. La
confianza da como resultado acuerdos contrac-
tuales menos formales (ULHol 7 4L. 2012).
Cuando no se esperan derechos de propiedad
mntelectual, la colaboracion suele estar forma-
da por memorias de entendimiento o documen-
tos estandar de la oficina de transferencia de
tecnologia en lugar de contratos legales.
Adicionalmente, la confianza se refleja en la
ausencia de mecanismos formales de control.
La coordinaciéon a menudo se lleva a cabo de
manera informal entre los gerentes de proyec-
to de ambos lados. (BArNEs £7 4r. 2002;
Moranpi 2013). Esto puede generar confusion
cuando los socios universitarios tienen varios
investigadores senior y no esta claro quién tie-
ne el control (BARNES £7 4. 2002). Por lo tan-
to, se ha recomendado designar a una sola per-
sona de ambas organizaciones como enlace
(Moranpr 2013).

Para alinear los objetivos, los proyectos a me-
nudo comienzan con un plan de proyecto, que
asigna tareas, responsabilidades e hitos en de-
talle (BARNES £7 4L. 2002; MoranDI 2013). Es-
tos planes rara vez se actualizan a medida que
se desarrolla el trabajo y pronto se vuelven
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obsoletos. El riesgo en este tipo de trabajo es
que los proyectos se desvien de los planes ori-
ginales, o que los cambios en los planes no
estan bien administrados y dan lugar a una dis-
cusion posterior. Las colaboraciones que in-
volucran investigaciones mutuamente depen-
dientes son excepciones, es mas probable que
estos planes se actualicen para coordinar acti-
vidades (MoranDI 2013).

Aunque los socios esperan estar informados,
los informes juegan un papel menor en esto y,
por lo general, solo se compilan al final de cada
fase y se perciben como material de archivo
(Moranbi 2013). Preferiblemente, los resulta-
dos se discuten en entornos informales y re-
uniones regulares de progreso, o de manera
informal por correo electronico (discusiones)
y teléfono (ULHot ET 4. 2012; MORANDI
2013).

En un contexto de creciente competencia in-
ternacional y rapido cambio tecnoldgico, los
gobiernos estan alentando activamente las co-
laboraciones entre las universidades y la in-
dustria como un medio para mejorar la eficien-
cia de la innovacion y, por lo tanto, mejorar la
creacion de riqueza.

Un tema importante para los responsables de
la formulacion de politicas gubernamentales y
quienes se preocupan por los presupuestos de
investigacion es el funcionamiento de la inter-
faz entre las universidades y la industria para
garantizar que la investigacion explotable se
transfiera a la industria de manera rapida y
exitosa para contribuir al crecimiento y el bien-
estar de la economia. Por lo tanto, las univer-
sidades estan poniendo cada vez mas su aten-
cion en fomentar la CIU en respuesta a la poli-
tica gubernamental y también como una poli-
tica estratégica institucional.

Participacion y aportes de la universidad

Las universidades ofrecen un amplio acceso a
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investigacion y en su infraestructura, mientras
que la industria ofrece un amplio acceso a una
amplia gama de experiencia en desarrollo/
comercializacién de productos, conocimiento
del mercado (SHERWOOD ET 4L. 2004) y oportu-
nidades de empleo para graduados universita-
rios (LEE & WiN 2004). Por lo tanto, las uni-
versidades pueden estar motivadas para cons-
truir relaciones con la industria para aprove-
char estas fortalezas en beneficio mutuo.

Si bien las subvenciones del gobierno promue-
ven nuevas iniciativas de CIU (HARMAN &
SHERWELL 2002), las crecientes presiones so-
bre las fuentes publicas de financiamiento para
las universidades han brindado un fuerte in-
centivo para que las universidades también
busquen fuentes alternativas de ingresos po-
tenciales para la investigacion basica y el equi-
po através de medios como la comercializacion
de la investigacion del profesorado y la explo-
tacion de los derechos de propiedad intelec-
tual o la concesion de licencias de patentes, a
fin de reducir su dependencia del erario publi-
co el financiamiento de la industria suele im-
plicar menos tramites burocraticos que la fi-
nanciacion publica. Los miembros de la facul-
tad pueden estar motivados por ganancias fi-
nancieras personales para entablar relaciones
con la industria.

En particular, el crecimiento de nuevos cono-
cimientos ha ejercido una enorme presion so-
bre los recursos de las universidades, lo que
las ha obligado a responder estableciendo alian-
zas con la industria para mantenerse a la van-
guardia en todas las areas tematicas. Los cien-
tificos universitarios suelen ver estos vinculos
como un terreno fértil para desarrollar y pro-
bar teorias, perfeccionar sus habilidades, ca-
pacitar y ubicar a sus estudiantes (CYERT &
GoobpmaN 1997).

Las universidades colaboran con la industria
para exponer a académicos y estudiantes a
entornos industriales, los conocimientos mas



PERERA. Aspectos fundamentales de la cooperacion entre la industria y la universidad...

actualizados de la investigacion industrial, es-
tudios de casos de instruccion y problemas
practicos a través de proyectos. Todo esto con-

tribuye al desarrollo del curriculo y mejora la
calidad

de la ensenanza (SANTORO & (GOPALAKRISHNAN
2000). Existe un incentivo importante para que
las universidades se asocien con la industria y
es la publicacion en revistas especializadas, ya
que producir informacién de acceso publico
enfatizaria la mision original de las universi-
dades en la difusién del conocimiento
(NEWBERG & Dunn 2002).

Todo esto ayuda a mejorar el prestigio de las
universidades (MorA-VALENTIN 2000). Tam-
bién existe una creciente presion social (poli-
ticay publica) sobre las universidades para que
demuestren una mayor responsabilidad social,
espiritu empresarial y relevancia econémica
general para la sociedad (COHEN ET 4L. 1998).
Esta presion motiva a las universidades a en-
trar en formas de cooperacion con la industria
a través del intercambio o difusion de conoci-
miento y tecnologia (SIEGEL £7 4L. 2003a), para
permitirles contribuir al desarrollo econdmico
(BLumENTHAL 2003). Un motivo principal de
los cientificos universitarios es el reconoci-
miento dentro de la comunidad cientifica in-
dustrial, que tipicamente proviene de publica-
ciones conjuntas, presentaciones en conferen-
cias prestigiosas y becas de investigacion. Ade-
mas, el apoyo de la industria ayuda a los pro-
fesores a realizar investigaciones que les per-
mitan alcanzar la eminencia académica.

Papel de la industria en la colaboracion

Los gobiernos se han visto obligados, por los
rapidos cambios globales en el entorno com-
petitivo y tecnologico, a tomar medidas para
apoyar las interacciones de investigacion en-
tre los dos sectores, ya que los gobiernos creen
que las universidades podrian ayudar en la re-
generacion econdémica (Mora-Valentin 2000) si

95

difunden sus conocimientos y experiencia a
través de asociaciones vinculadas a la indus-
tria.

Una motivacion para que la industria ingrese a
la CIU es buscar comercializar tecnologias
basadas en universidades para obtener ganan-
cias financieras (SIEGEL ET 4L. 2003). Para po-
der hacerlo, muchas empresas desean derechos
exclusivos sobre las tecnologias que se gene-
ran. Por lo tanto, les preocupa mantener el con-
trol sobre la direccion de la investigacion de
las universidades (NEWBERG & DunN 2002), asi
como el control de propiedad sobre las tecno-
logias.

Otra motivacion para que la industria ingrese
a las CIU es obtener acceso a estudiantes para
pasantias de verano o contratacion (ANKRAH ET
4r. 2013). La mayoria de los programas de in-
vestigacion de la UIC tienen como objetivo la
contratacion de los mejores estudiantes como
resultado de la interaccion (FELLERA ET 4L.
2002). Los miembros de la facultad o investi-
gadores senior también pueden ser contrata-
dos para consultar durante el tiempo que se les
permite trabajar fuera de las universidades
(PERKMANN ET 4. 2011).

Desde el punto de vista de la eficiencia, exis-
ten varias motivaciones de la industria para
entrar en cooperacion con las universidades.

Las universidades y la investigacion de la in-
dustria pueden mejorar las ventas de las em-
presas, la productividad de I + D, y la activi-
dad de patentamiento (COHEN ET 4L. 1998). Las
empresas también se asocian con universida-
des debido a la posibilidad de beneficiarse
financieramente de los resultados fortuitos de
la actividad de investigacion, productos
innovadores, ahorro de costos, especialmente
aquellos relacionados con la creacion y explo-
tacion del conocimiento (GEORGE ET 4L. 2002),
todo lo cual podria dar a una empresa ventaja
competitiva y mejorar su desempefio financie-
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ro (GRANT 1996). Otra motivacion es el esti-
mulo de los gobiernos a la investigacion y el
desarrollo (I+D) y el crecimiento de la tecno-
logia mediante el uso de instrumentos finan-
cieros como subvenciones y créditos fiscales,
asi como la creacion de un entorno legal que
apoye la [+D (BARNEs £7 4L. 2002). Ademas, el
desarrollo del capital humano, incluida la edu-
cacioén profesional continua (SANTORO &
GoraLAKRISHNAN 2000), el acceso a tecnologias
de punta con caracter multidisciplinario y las
instalaciones de investigacion/experiencia de
ultima generacion también son motivos de la
industria, ya que ayudan a mitigar el impacto
de los actuales ciclos de vida del producto mas
cortos y, por lo tanto, mejorar la ventaja com-
petitiva (BoNnarRccorst & Piccaruca 1994). A
través de CIU, una empresa puede obtener ac-
ceso a una fuente de nuevas tecnologias com-
petitivas que hacen que la distancia entre dise-
o y produccidén sea relativamente corta
(SAaNTORO & GOPALAKRISHNAN 2000). Esto per-
mitiria recuperar los costos de desarrollo de
un producto especifico rapidamente, ya que los
acuerdos pueden implicar actividades aguas
abajo como el desarrollo y la creacion de pro-
totipos.

Al igual que en las universidades, se reconoce
que el cambio a la economia basada en el co-
nocimiento actual es un factor motivador para
que la industria establezca relaciones con las
universidades (SaNnTorRO & BETTS 2002). La in-
vestigacion académica aumenta la capacidad
de las empresas para resolver problemas com-
plejos especificos. Las CIU son una excelente
manera de crear y estimular empresas de base
tecnologica, en particular las PYME para el
crecimiento empresarial (KLOFSTEN E7 4L. 1996).
La falta de I+D interna por parte de la indus-
tria. La falta de capacidad interna de la indus-
tria para realizar investigacion tecnologica es
una motivacion valorada por los industriales.
Para las empresas con I+D, se valora la cola-
boracion, ya que reduce el riesgo y estira los
recursos limitados, como el humano y el capi-
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tal. Ademas, el acceso a redes de investigacion
que involucran a otras universidades y empre-
sas, asi como el potencial de colaboraciones
mas complejas en forma de consorcios que in-
volucran multiples empresas, universidades y
otras colaboraciones, son motivaciones para
que la industria colabore con universidades
(GEORGE ET 4L. 2002). Las empresas pueden
mejorar su imagen y reputacion al asociarse
con una institucion destacada. Las relaciones
con organizaciones establecidas y de buena
reputacion, como las principales universidades
de investigacion, podrian mejorar la legitimi-
dad de una empresa a los ojos de otras partes
interesadas poderosas.

Empresas derivadas universitarias (spin off)

Nuevos negocios fundados por académicos son
muy importantes para los cambios estructura-
les dirigidos a negocios basados en el conoci-
miento.

La importancia clave de la creacion de las spin
off es su contribucion en la transferencia de
conocimiento y tecnologias. El poco
financiamiento y la falta de personal califica-
do son desventajas de las spin off. Toman sus
propias decisiones y trabajo independiente
motiva a los fundadores de las spin off. Man-
tener el contacto con la academia es vital para
las spin off. Buenas conexiones de transporte,
buena infraestructura y el talento humano son
las mejores razones para que las spin off estén
ubicadas cerca de su incubador (universidad).

Algunas spin off son fundadas por ex-miem-
bros de la academia que pasan un tiempo tra-
bajando en la industria. De esa manera ¢llos
pueden combinar su saber-hacer cientifico con
el conocimiento del mercado y su cartera de
clientes.

Ellos sirven como un canal de transferencia
complementando otras vias de intercambio de
conocimiento entre la academia y la economia
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tales como, cooperacion en investigacion y
desarrollo, movilidad de personal, difusion de
nuevos hallazgos mediante publicaciones, pa-
tentes y comunicaciones informales entre cien-
tificos e industriales.

Experiencia Venezuela: caso Laboratorio
PHD de la Universidad de Carabobo

El petréleo en Venezuela fue la fuente
impulsora de la industrializacion en el pais. El
aprovechamiento de la transformacion de los
hidrocarburos en las refinerias creadas dio el
camino para la creacion de un gran sector in-
dustrial (MELCHER 1992). Una evidencia en
Venezuela es que la creacion de instituciones
gubernamentales en pro de la ciencia y la tec-
nologia no necesariamente indica un creci-
miento en la investigacion y desarrollo en las
universidades y centros de investigacion. El
papeleo y la burocracia juegan en contra del
rapido y eficaz desempeiio de estas institucio-
nes (RANGEL-ALDAO 2008). La promulgacion de
la Ley Orgénica de Ciencia Tecnologia e Inno-
vacion (LOCTI) mostrd un posible cambio en
las politicas gubernamentales para impulsar a
las universidades y centros de investigacion.
Desde la vision del Mercosur es Estados Uni-
dos quien lleva la punta de lanza en los siste-
mas de propiedad intelectual en los desarro-
llos de la ciencia y la tecnologia. Para esta co-
munidad es el estado una parte fundamental
en la colaboracion industria y universidad
(ZURBRIGGEN & GONzALEZ-LAGO 2010).

La relacion entre la industria y la universidad
en Venezuela ha tenido diferentes etapas. En
estos momentos donde la situaciéon econdmi-
ca se ha agravado por la pandemia Covid 19,
el trabajo de investigacion desde las universi-
dades se ha visto disminuido notablemente. Eso
se percibe en gran nimero de laboratorios ce-
rrados y grupos de investigacion desintegrados.
Ademas, la salida del pais de gran numero de
investigadores ha impulsado este fenomeno. La
busqueda de mejores salarios y equipamiento
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modernos, han movido a académicos a univer-
sidades e instituciones en otros paises. La fal-
ta de financiamiento de las fuentes comunes
FONACYT y CDCH, dejo sin recursos a los
académicos del pais. Es importante destacar
que proyectos impulsados desde el gobierno
como fue el caso de agenda petroleo, buscaron
promover la interaccion de la academia con la
industria petrolera nacional. Buenas sumas de
financiamiento fueron otorgados a proyectos
en las diferentes universidades del pais. Sin
embargo, la ausencia de un verdadero engra-
naje entre ambos actores impidid una verda-
dera transferencia de tecnologia desde las uni-
versidades a la industria. Los mecanismos de
supervision y seguimiento en estos proyectos
son vitales para el éxito de la transferencia. En
Venezuela, existen casos exitosos del desarro-
llo de tecnologia para el sector industrial, uno
de ellos es el laboratorio FIRP de la Universi-
dad de los Andes. FIRP es una referencia a ni-
vel internacional en investigacion y en el de-
sarrollo de proyectos para el sector industrial.
También, el laboratorio de espectroscopia laser
de la Universidad Central de Venezuela, man-
tiene fuerte investigacion para el sector indus-
trial nacional e internacional. En este mismo
contexto se funda el laboratorio PHD de la
Universidad de Carabobo, para dar respuesta
al sector industrial de la region central y for-
mar vinculos con investigadores nacionales e
internacionales. Desde su fundacion en el afno
2004, ha crecido bajo la visiéon de un pais
enmarcado en una realidad cambiante. Por ello
ha evolucionado para dar respuesta a las nece-
sidades actuales del pais. Debido a esto se han
creado lazos entre ambas instituciones buscan-
do continuar con el desarrollo e investigacion
enfocados a nuevas tecnologias. Desde el la-
boratorio PHD se han desarrollado las siguien-
tes actividades:

-Entrenamiento a personal para pericias espe-
cificas.

-Analisis a muestras y productos comerciales
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de empresas.

-Proyectos de investigacion en nuevas tecno-
logias para el sector industrial.

-Organizacion de eventos cientificos para di-
vulgar y vincular a la industria y universidad.

La existencia de un programa de postgrado con
vinculacién industrial también ha permitido
aumentar las interacciones entre ambas insti-
tuciones. El doctorado en quimica tecnologi-
ca, de la facultad experimental de ciencias y
tecnologia, de la Universidad de Carabobo,
posee entre sus estudiantes mucho personal de
la industria que ha iniciado su formacioén doc-
toral con temas de tesis de alta vinculacion in-
dustrial. Estos estudiantes de doctorado son
protagonistas en la CIU como expansores de
fronteras haciendo mas facil la comunicacion
entre los socios.

Modelo venezolano de empresa derivada
universitaria.

En el futuro cercano el laboratorio PHD po-
dria convertirse, después de aprobar y cumplir
los pasos requeridos, en una empresa deriva-
da. La spin-off PHD tecnology, podria tener
como mision principal el desarrollo de
formulaciones quimicas, basados en la expe-
riencia y conocimiento del personal del labo-
ratorio PHD sobre los fendmenos interfaciales,
surfactantes, polimeros y aditivos quimicos que
permiten modular las propiedades
fisicoquimicas de productos quimicos con di-
versas aplicaciones para el sector industrial en
general.

Las investigaciones del laboratorio PHD en los
fendmenos interfaciales esta soportada en pu-
blicaciones arbitradas, comunicaciones y par-
ticipacion en congresos nacionales e interna-
cionales, tesis de pregrado y postgrado. Ade-
mas de la colaboracion con el sector industrial
en diversos proyectos de consultoria, forma-
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cion de talento humano, investigacion y desa-
rrollo, entre otros.

El laboratorio PHD est4 conformado por el si-
guiente personal:

a) Investigadores de la Universidad de
Carabobo

b) Estudiantes de pregrado de la Universidad
de Carabobo.

¢) Estudiantes de postgrado Universidad de
Carabobo.

d) Egresados de la Universidad de Carabobo,
pertenecientes al laboratorio PHD.

e) Personal y otros profesionales asociados al
laboratorio PHD.

Recursos disponibles

Este proyecto parte de la capacidad instalada e
infraestructura del laboratorio PHD. Desde sus
inicios este laboratorio se ha especializado en
investigacion aplicada al sector académico e
industrial. Sus equipos y materiales en sus es-
pacios fisicos le han permitido acumular una
gran productividad reflejada en la tabla 1: 200
tesis especiales de grado, Trabajos de maestria
y tesis doctorales, 80 articulos publicados en
revistas arbitradas, capitulos de libro, 100 co-
municaciones a congresos nacionales e inter-
nacionales.

Ademas, se han desarrollado mas de 30 pro-
yectos de investigacion para el sector indus-
trial. En el campus de la Universidad de
Carabobo, se cuenta con facilidades e instala-
ciones que apoyan el buen desenvolvimiento
de actividades de investigacion y desarrollo
para los aliados industriales del laboratorio
PHD.

La ubicacion de la Universidad de Carabobo
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Tabla 1. Productividad cientifica del laboratorio PHD.

Producto Cantidad Fuente
Tesis de postgrado 8 Universidad de Carabobo
Tesis de pregrado 192 Universidad de Carabobo
, America Chemical Society,

Articulos 80 Elsevier, Scielo, Springer

Sociedad venezolana de
Quimica, ASOVAC,
Comunicaciones a congresos 100 PETROPHASE, ECIS,

Congreso de Microscopia
Electrénica,

en el corazon de la region central, y su cerca-
nia al principal puerto del pais, la hacen atrac-
tiva para el asentamiento de la empresa PHD
Technology.

Participacion de la Universidad de
Carabobo en la spin off: PHD Technology.

La universidad podra contribuir a las activida-
des de la empresa creada mediante alguna de
las modalidades siguientes:

1. Participando directamente en el capital de
la empresa a través de aportaciones de cual-
quier naturaleza. En esta modalidad:

a) La universidad se reserva el derecho a parti-
cipar en el capital de las empresas, por regla
general y salvo casos debidamente justifica-
dos, la participacion de esta institucion en la
empresa sera temporal.

b) La contraprestacion para la obtencion de la
participacion en el capital de la empresa podra
consistir en aportes en especie, dinero, servi-
cios y asesoramiento o bien la cesion de dere-
chos de propiedad intelectual y/o industrial que
sean propiedad de la universidad y que la em-
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presa derivada necesite para su desarrollo.

c¢) Los aportes al capital de una empresa reali-
zados por personal vinculado a la universidad
a titulo particular no se consideraran en nin-
gun caso aportes de la universidad.

2. Cediendo o licenciando patentes o cualquier
otro titulo que permita la explotacion,

mediante remuneracion, de derechos de pro-
piedad industrial o intelectual.

Contribucion de PHD Technology a la
Universidad de Carabobo.

1. Soporte a los servicios basicos dentro del
campus: mantenimiento de areas verdes, se-
guridad y vigilancia, generacion de empleos
directos e indirectos.

2. Financiamiento directo a la investigacion en
la Universidad de Carabobo.

3. Formacién de talento humano.

4. Fortalecimiento a los postgrados en la Uni-
versidad de Carabobo.
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5. Contribucion con el crecimiento economi-
co de la region.

Las empresas derivadas universitarias venezo-
lanas podrian convertirse en una soluciéon don-
de los investigadores universitarios podrian
transferir tecnologia al sector industrial. Esta
via podria ayudar en la adquisicion de fondos
para el funcionamiento de las universidades.
Existen otros modelos que actualmente se de-
sarrollan dentro de las universidades venezo-
lanas por investigadores dentro de la CIU. Es-
tas experiencias exitosas seran las guias para
establecer los mecanismos de trabajo que pue-
den lograr la transferencia de tecnologia desde
la investigacion hacia la economia.

CONCLUSIONES

En el presente trabajo estan documentados los
conceptos y elementos que resaltan en una co-
laboracion entre la industria y la universidad.

La comunicacion entre los socios de la coope-
racion es fundamental para lograr la transfe-
rencia del conocimiento entre ambos.

Identificar los aportes desde ambas institucio-
nes que permitan agilizar y facilitar la comu-
nicacion resulta en una etapa clave.

Los expansores de frontera son actores im-
portantes que permiten que los socios indus-
triales y académicos puedan discutir e inter-
pretar los resultados de la cooperacion de ma-
nera rapida y comprensible.

Las publicaciones cientificas, producto de la
CIU, son los mejores indicadores del éxito.

La empresa derivada universitaria viene a ser
el modelo que podria representar una solucion
para el funcionamiento de la ciencia y tecno-
logia en Venezuela.
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de Nitrogeno Liquido Tech

Yy
' Robustez Bajo nivel de ruido
Larga durabilidad Comodidad de los trabajadores

de laboratorio
Sistema de seguridad
de interbloqueo tinico Voltaje conmutable
Prevencion de accidentes Flexibilidad extrema

www.servolab.com.ve
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