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GLOSARIO

ADSORCION: fenémeno fisicoquimico, donde las interacciones predominantes
pueden ser de Van der Walls o de enlaces quimicos?. Se define como la tendencia
de un componente del sistema a concentrarse en la interface. A diferencia de la
absorcion, en esta no existe una penetracion fisica de una fase en la otra.?

ABSORCION: es una operacion unitaria de transferencia de materia, que consiste
en poner en contacto a un gas con un liquido, para que este disuelva determinados
componentes del gas, que quedan libres de los mismos.3

1 TUBERT, Ivan y TALANQUER, Vincente. Sobre adsorcién. Educacion Quimica. 2018, vol. 8, nro.
4. pp. 186. [Consultado en: 16, abril, 2020] [en linea] En:
http://www.revistas.unam.mx/index.php/reg/article/view/66595

2 VIADES, Josefina. FENOMENOS DE SUPERFICIE. ADSORCION. Fisicoquimica De Alimentos.
[Consultado en: 16, abril, 2020] [en linea] En:
http://depa.fquim.unam.mx/amyd/archivero/Unidad3.Fenomenossuperficiales.Adsorcion_23226.pdf
3 RANGEL, Fabio. ABSORCION DE GASES: METODO DE CALCULO EN CONTACTO
DISCONTINUO. Universidad Nacional de Callao. [Consultado en: 23, abril, 2020] [en linea] En:
https://unac.edu.pe/images/documentos/organizacion/vri/cdcitra/Informes_Finales_Investigacion/20
11/Febrero/IF_RANGEL_MORALES_FIQ.pdf
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RESUMEN

Este trabajo de grado presenta la caracterizacion del carbén activado obtenido de
figue proveniente de la empresa empaques S.A ubicado en Medellin, proceso
realizado en la Universidad Nacional de Colombia a través del método quimico
utilizando dos tipos de acido (fosférico, citrico). Para que el carbén sea capaz de
adsorber el colorante es necesario que tenga alta porosidad en su superficie, por lo
gue el desarrollo experimental que se muestra tiene como fundamento analizar las
variables que intervienen en la obtencién del mejor carb6n como lo son la relacion
masica y la temperatura. Por ultimo, los resultados obtenidos en la adsorcion se
comparan con los andlisis XFDR, SEM, y Area BET con el fin de establecer la
relacion entre la adsorcidon y el tamafio resultante de poro.

Palabras claves: Fique, carbdn activado, activacion quimica, adsorcion.
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ABSTRACT

This grade work presents the characterization of activated carbon obtained from
figue from the company Empaques S.A located in Medellin, a process carried out in
the National University of Colombia through the chemical method using two types of
acid (phosphoric, citric). In order for the coal to be able to adsorb the dye, it is
necessary that it has a high porosity on its surface, so that the experimental
development shown is based on analyzing the variables involved in obtaining the
best carbon, such as the mass ratio and temperature. Finally, the results obtained in
the adsorption are compared with the XFDR, SEM, and BET Area analyzes in order
to establish the relationship between the adsorption and the resulting pore size.

Keywords: Fique, activated carbon, chemical activation, adsorption.
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INTRODUCCION

El crecimiento en los niveles de contaminacion a nivel industrial ha llevado a la
creacion de normas cada vez mas exigentes que ayuden a regular las emisiones y
vertimientos generados en los procesos de obtencién de los diferentes productos
comerciales. Dentro de las industrias mas contaminantes se encuentra la textil
debido a su alto consumo de agua, ademas de los residuos que se generan en
diferentes efluentes, estos poseen fluctuaciones en parametros como lo son el
DQO, DBO, pH, color, entre otros, debido a los colorantes que se utilizan. Los
colorantes de tipo azoico representan entre el 65-70% de la produccién total, ya que
ofrecen una gama amplia de colores, con una alta estabilidad y porcentaje de
fijacion superior al 98%*. Ademas, su estructura presenta grupos croméforos de alto
peso molecular que disminuyen los procesos fotosintéticos, disminuye el oxigeno
disuelto y representa el 50% de la DQO de la industria textil, adicionalmente forma
compuestos recalcitrantes que son dificles de eliminar mediante métodos
convencionales llegando a ser altamente toxicos y cancerigenos. Dentro de estos
colorantes (azoicos) se encuentra el rojo basico 46 (RB46) ampliamente usado en
la industria..®

De acuerdo al tipo de colorante que se llegue a usar, se estima que del 2 al 50 %
de los compuestos que se desechan no pueden removerse por métodos
convencionales de tratamiento de aguas por su compleja estructura quimica (Kuhad
et al., 2004; Diaset al.,, 2007 y Dos Santoset al., 2007).°Estos colorantes se
caracterizan por estar formados por croméforos, de los cuales cabe resalta los
carbonilos, metilo, nitro y azo.

Teniendo en cuenta lo anterior las tecnologias que se han intentado implementar,
buscan métodos que sean efectivos en la remocién de estas sustancias que afectan
de manera directa el ecosistema, dentro de las cuales se destaca el carbon
activado. Este busca por medio de una activacion (quimica o fisica), lograr adherir
a su superficie cierto tipo de sustancias con el fin de extraerlos del medio actual
donde se encuentran, a pesar de que este método se ha intentado con diversos
materiales en este trabajo se muestran los resultados obtenidos partiendo de un
material que en Colombia es altamente producido y no posee un valor agregado
significativo a nivel comercial.

4 ZULETA CORREA, Ana. Evaluacién del proceso de degradacién de un colorante sintético tipo azo
mediante un sistema de fermentacion en estado soélido. Tesis Magister en Medio Ambiente y
Desarrollo, 2013. Universidad Nacional de Colombia. . [Consultado en: 23, mayo, 2020] [en linea]
En: http://bdigital.unal.edu.co/11615/1/1128444431.2014.pdf

5 MARTINEZ CORTAZAR, Adriana. CORONEL Claudia. ESCALANTE Adelfo y GONZALEZ, César.
et al. Contaminacién generada por colorantes de la industria textil. Revista Vida Cientifica Boletin
Cientifico De La Escuela Preparatoria No. 4, 2(3). p 1. [Consultado en: 23, mayo, 2020] [en linea]
En: https://repository.uaeh.edu.mx/revistas/index.php/prepad/article/view/1862

6 Ibid., p 2.
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Es por ello que en este proyecto se evallan las mejores condiciones para obtener
un carbon activado a partir de fique por medio de dos diferentes acidos,
determinando su influencia en la remocion del colorante RB46.

La metodologia descrita se divide en el acondicionamiento de la materia prima
donde se determinan los factores iniciales que afectan el proceso, seguida de la
activacion quimica, donde se determina el tipo de agente precursor a emplear
dependiendo del contaminante a eliminar y el tiempo de contacto necesario entre
este y la materia prima. Se definen las condiciones de carbonizacidén que garantizan
la eliminacion completa de la celulosa y se finaliza con el rendimiento del carbén
activado, en términos de remocién y producto obtenido, el cual se evidencia en las
isotermas de adsorcion y los balances de masa.
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OBJETIVOS
OBJETIVO GENERAL

Evaluar la remocion del colorante RB46 mediante carbon activado partiendo de
fique a nivel laboratorio.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

Establecer las condiciones de acondicionamiento del fique para la obtencion del
carbon activado.

Sintetizar el carbon activado partiendo de un desarrollo experimental.

Determinar el porcentaje de remocion del colorante RB46
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1. MARCO TEORICO

A fin de establecer un panorama histérico del fique, su papel comercial, paises
productores, los distintos tipos de fique, modo de produccion y consumo final, se
pretende evaluar la importancia que tiene el uso de este material para producir
carbon activado que tenga caracteristicas deseadas para dar soluciébn a una
problematica mundial, generada por la contaminacion de colorantes azoicos de la
industria textil.

Ademas de comprender los distintos procesos por los cuales se logra conseguir el
material, cuéles son las propiedades superficiales que se precisan en el mismo, la
importancia de estas y el modo de proceder a eliminar el contaminante.

1.1 CONTEXTUALIZACION DEL FIQUE

El fique es una planta que hace parte de la familia agavaceas, es nativa de América
Tropical, principalmente se encuentra en Colombia, Venezuela y Ecuador; su uso
data por los afios 1880 donde comenzaron a fabricarse sacos, lazos, alpargatas,
artesanias y entre otros a partir de la fibra del figue en el departamento de
Santander, Colombia, ademés de ello, se utilizaba el jugo de la hoja para
medicamentos de veterinaria y blanquear la ropa.’

De esta manera, los cultivos de fique comenzaron a ampliarse a lo largo de la region
de Santander, Antioguia, Cauca, Boyaca y Cundinamarca y la demanda de
empaques y artesania conllevaron a que se fundara la compafia de empaques en
Medellin, por lo cual, se comenzaron los incentivos del gobierno para intensificar los
cultivos de fique en el pais.®

En el afio 2004 se conforma la cadena Nacional del fique y su agroindustria bajo la
Ley 811 del 2003, con el objetivo de mejorar las condiciones socioeconémicas de
las regiones productoras, transformadoras y comercializadoras de fique en el pais.
Segun el Ministerio de Agricultura®, 72 municipios del pais dependen de esta

”MORENO, Diana., BUSTAMANTE, Tatiana. El fique y su potencial en el disefio del vestuario, p.12.
(Tesis pregrado) Universidad Pontificia Bolivariana, Medellin, Colombia. [Consultado en: 25, abiril,
2020]. [en linea]. En:
https://repository.upb.edu.co/bitstream/handle/20.500.11912/4579/EL%20FIQUE%20Y%20SU%20
POTENCIAL%20EN%20EL%20DISE%C3%910%20DE%20VESTUARIO-.pdf?sequence=1

8 SIERRA F., Pedro. El fique en Colombia. SENA, Colombia, 1979. 8 p. [Consultado en: 25, abiril,
2020]. [en linea]. En: https://repositorio.sena.edu.co/bitstream/11404/5010/1/fique_colombia.PDF

9 COLOMBIA. MINISTERIO DE AGRICULTURA Y DESARROLLO RURAL. La Cadena del Fique y
su Agroindustria. [en linea]. Agronet MinAgricultura. (May 17)
https://www.agronet.gov.co/Noticias/Paginas/Noticiall7.aspx
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actividad econémica con un total de 13966 productores, donde actualmente hay una
oferta de 16716 ton y una demanda de 24290 ton.

1.1.1 Clasificacion taxonomica y morfologia del fique EI fique (Furcraea
bedinghausii) es una fibra natural dura, que posee caracteristicas que la ponen en
ventaja frente a otras fibras, esta se clasifica en dos tipos:

Fibra dura: Extraida de las hojas de la planta
Fibra blanda: Extraida del tallo de la planta

En Colombia hay 5 especies de plantas de fique en diferentes regiones del pais
como se muestra en tabla 1 donde la mayoria de ellas presenta un periodo de vida
atil de 10-20 afos. Las plantas jévenes se conforman por un roseton de plantas
carnosas y gruesas de color verde azuloso, usualmente posee entre 72-100 hojas
con longitud de 1.5-2m y 15-20cm de ancho, con un espesor de 6-8cm.°

10 MORENO, BUSTAMANTE, Op. cit., p. 23
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Tabla 1. Clasificacion de las plantas de fique
Especie Origen Generalidades

Crece enclimas de 1200 a 2000
msndm Sus hojas miden 100-200

Furcraea Macrophylla Colombia cm de largo y 8-14cm de ancho
Escapo floral de 7-10m de alto

Crece en suelos porbes de
Furcraea Gigantea Brasil nutrientes. Requiere

condiciones de semihumedad
Espinas Cafés enlos bordes

Mide 2-
7m de altura
Crece en climas a 1500-2000
Colombia, Costa msndm Las hojas miden de 150-
RicayPanama 300cm de largo Tiene fibra fuerte
y Cabuya liviana Crece en climas
de 100-1600 msndm Tiene 15-20
afios de vida Uil

Furcraea Cabuya

Tiene 15-20 afios de vida Util
Fucraea Castilla Colombia Requiere un suelo rico en
nutrientes

Hojas de 120-170 cm de largo El
escapo floral mode de 5-9m
Produce 1 kg de fibra al afio

Colombia, Peray

Fucraea Andina Ecuador

Fuente: COLOMBIA. CADENA PRODUCTIVA NACIONAL DE FIQUE.
Acuerdo sectorial de competitividad del fique 2010 — 2025, 2012.
Consultado en: 27 de junio de 2020. [Disponible en
https://sioc.minagricultura.gov.co/Fique/Normatividad/Acuerdo%20Sect
orial%20Competitividad%202012.pdf.

En la tabla 2 se presenta la clasificacion taxonémica del fique
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Tabla 2. Clasificacién taxonémica del fique

Nombre comun Fique
Reino Vegetal
Filo Spermatophyta
Clase Angiospermae
Subclase Monocotyledonea
Orden Liliflorae
Familia Agavaceae
Género Furcraea

Fuente: COLOMBIA. MINISTERIO DE
AMBIENTE, VIVIENDA Y DESARROLLO
TERRITORIAL. Guia Ambiental Del Subsector
Fiquero, 2006. [Consultado en: 03, mayo, 2020] [en

linea] En:
http://bibliotecadigital.agronet.gov.co/handle/1134
8/6697

1.1.2 Estructura del fique La fibra extraida deriva de un proceso que de manera
general involucra cortar las hojas de la planta llevandolas por una maquina
desfibradora que las raspa y de paso quita tanto los residuos como el bagazo,
obteniendo la fibra natural. Como parte final del proceso, se lleva la fibra a un lavado
y secado que tiene como fin darle el tono claro caracteristico a la superficie!l.

En la figura 1 se aprecia con mas detalle los pasos involucrados en la obtencion de
la fibra natural.

11 ECHEVERRI, Rubén. FRANCO, Luz y RIGUEY, Maria. Fiqgue en Colombia. Medellin: Fondo
editorial ITM, 2015, 50 p. [Consultado en: 20, Junio, 2020] [en linea]. En:
https://books.google.com.co/books
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Figura 1 Esquema de extraccion fibra de fique
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Fuente: ECHEVERRI, Rubén. FRANCO, Luz y
RIGUEY, Maria. Figue en Colombia. Medellin: Fondo
editorial ITM, 2015, 50 p. [Consultado en: 20, Junio,
2020] [en linea]. En:
https://books.google.com.co/books

En la operacion que involucra el corte, se extrae un numero determinado de hojas
0 pencas gue se encuentren en una etapa de madurez realizando un corte liso y
uniforme lo méas cerca al tallo para evitar la invasion de microorganismos, de esta
manera se procede al desfibrado que debe ser dentro de las 24 horas posteriores
al corte. Con la cabuya obtenida de la maquina desfibradora se procede a lavar y
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fermentar para finalmente secar el producto y disponerlo al uso ya sea industrial o
artesanal.*?

Dentro de las propiedades del fique resultante (cabuya), se encuentra que puede
soportar hasta una temperatura de 220°C sin degradarse, de igual manera posee
una densidad aparente de 0.870 g/cm?®. Por otro lado, las propiedades mecanicas
obtenidas por Gafan et al, y mencionadas por Navarro y Vargas el fique obtuvo una
resistencia a la traccion de 237 MPa asi como un modulo de elasticidad de 8.01
GPa 3

La fibra presente en la hoja del fique representa aproximadamente un 4% del peso
total de la hoja, esta se caracteriza principalmente por constituir la estructura
principal de las paredes celulares del tejido vegetal. Cada filamento compuesto de
lignina se une para formar la fibra

La composicion del fique, asi como sus caracteristicas fisicas dependen de la planta
y del cultivo, no obstane, de manera general la estructura fisica de la planta del fique
se muestra en la Tabla 3.

12 |bid., p. 55

3 NAVARRO, P.y VARGAS, C. Efecto de las propiedades fisicas del carbdn activado en la adsorcion
de oro desde medio cianuro. Revista de Metalurgia. 2010, vol. 46, nro. 3. pp. 227-239 [Consultado
en: 10, mayo, 2020] [en linea] En:
http://revistademetalurgia.revistas.csic.es/index.php/revistademetalurgia/article/view/826

14 MINISTERIO DE AMBIENTE., Op. Cit., p.1
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Tabla 3. Composicién de la planta de fique

Nombre de la planta Fique (Furcraea bedinghausii)

Son plantas grandes. Su altura varia

Tamafio entre 2my 7m

Tallo Erguido

Hojas de color verde.
Canosas-Dentadas. Espinosas-
Acanaladas-Puntiagudas. (Algunas
variedades presentan estrias tenues de
3mm de largo)

Forma Radial. Tamafio de Hojas largas
1m - 3m. Tamafio de Hojas Angostas 10
cm-20cm

Hojas

Se nombran como magtiey o escapo.
Color Blanco Verdoso. Florece solo 1
vez en el ciclo de vida de la planta y
posteriormente muere (maguecida)

Flor

Germinan en la misma planta se formany
Semillas sus bulbulos caen al suelo, esto es
propicio de una planta vivipara

Posee una cantidad de raices, se
Raiz expandeny se entrelazan haciendola una
planta antierosiva

Fuente: COLOMBIA. CADENA PRODUCTIVA NACIONAL DE
FIQUE. Acuerdo sectorial de competitividad del fique 2010 —
2025, 2012. Consultado en: 27 de junio de 2020. [Disponible en
https://sioc.minagricultura.gov.co/Fiqgue/Normatividad/Acuerdo
%20Sectorial%20Competitividad%202012.pdf.

1.1.3 Produccién y usos del figue en Colombia En la actualidad el fique se
emplea en diversos campos de la sociedad, comunmente es utilizado en la
fabricacion de artesanias, donde en el departamento de Santander se puede
observar un desarrollo de las artesanias mas formalizado y organizado
(particularmente en el municipio de Curiti), se puede encontrar una asociacion de
tejedores del fique. Dentro de los productos que se encuentran en su mayoria en el
mercado se encuentran bolsos, sillas, tapetes, jarrones, manillas. La Fundacién del
Area Andina ha encontrado gran aplicabilidad del fique en el disefio de modas, asi
como en la inmersién para la industria.

La produccion industrial se representa mediante cuatro empresas principales que
se encargan de la obtencién de empaques, cordeles, felpas y demas productos,
distribuidos entre los siguientes departamentos: Antioquia (Compafia de Empaques
S.A), Cauca (Empaques de Cauca S.A), Santander (Coohilados del Fonce Ltda) y
Narifio (Hilanderias de Colombia).La produccion de fique se emplea para distintos
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fines entre los cuales se destacan los empaques, felpa de mota, fibra corta para
mamposteria. Asi mismo las empresas que mayor demanda representan en este
sector corresponden a Fedepapa, Fedearroz, Fenalce y Fedecafeteros.*®

Los departamentos con mayor area de fiqgue en Colombia son Cauca y Narifio,
figurando el 41% y 30% del area sembrada y un 37% y 38% de la produccion
nacional respectivamente, con un rendimiento de 1.18 ton/ha/afo. Actualmente se
cuenta con un total de 13966 productores en el pais (40% poblacion envejecida,
25% mano de obra infantii y 35% restante corresponde a la poblacion
econdémicamente activa) con un area de 17000 Ha para el afio 2018. No obstante,
en este momento, No se cuenta con procesos avanzados para extraer la fibra de la
planta del fique, de ello depende que tan sélo entre el 4-6% de la hoja de fique logre
ser transformada, lo que lleva a que se tenga una baja competitividad. Por lo
anteriormente mencionado, es necesario generar nuevos productos y procesos que
le permitan generar un valor agregado.

Debido a que la fibra de fique es una materia prima econdémica, es posible generar
un material con la finalidad de remover contaminantes que se encuentren presentes
en el agua; como resultado del proceso de produccion de otro tipo de industria,
disminuyendo de este modo, los costos relacionados con el proceso de produccién
del mismo, y buscando el proceso adecuado que permita conceder las
caracteristicas deseas y que se adapte de mejor manera a remover el contaminante
requerido.

1.2 CONTAMINACION POR COLORANTES AZOICOS

La industria textil emplea colorantes sintéticos en sus procesos de produccion, de
los cuales cerca del 30-50% es descargado en cuerpos de agua, los cuales afectan
pardmetros como DQO, DBO, pH, color y salinidad. Unos de los principales son los
colorantes azoicos que se caracterizan por tener en su estructura el grupo azo -
N=N-, estos se obtienen a partir de las sales de diazonio en procesos de copulacion
en los que se mantienen el grupo diazonio en su molécula'®. Estos son ampliamente
utilizados debido a las caracteristicas de fijacion que tienen en las prendas y a su
amplia gama de colores, sin embargo, debido a que presentan grupos croméforos
en su estructura, su eliminacion no es posible mediante métodos convencionales de
tratamientos de aguas residuales.’

15 CRUZ, Daniel y MEDINA, Rodolfo. CADENA AGROINDUSTRIAL DEL FIQUE. Bogota, 2013.
[Consultado en: 23, mayo, 2020] [en linea] En:
http://bibliotecadigital.agronet.gov.co/bitstream/11348/5260/1/2008519105246_BULLETS_CADEFI
QUE_20 08.pdf

16 REAL, U. C. (s.f.). FUNDAMENTOS QUIMICOS DE LA INGENIERIA. [Consultado en: 23, mayo,
2020] [en linea] En: https://info.uned.es/ca-
valdepenas/pdf/laboratorio/Fundamentos%20Quimicos%20de%20la%?20Ing enieria.pdf,
SMA$TIN2EZ CORTAZAR, Adriana. CORONEL Claudia. ESCALANTE Adelfo y GONZALEZ, César.

p.cit.p
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1.2.1 Colorante RB46. El colorante RB46 es un colorante azoico catidnico
empleado en la industria textil debido a las caracteristicas de alta solubilidad en
agua, brillo y su sencilla fijacion en los tejidos!®. Este tipo de colorantes se
consideran la base de la mayoria de los rangos comerciales de colorantes. Los
colores que proporcionan los colorantes azoicos (ya sea amarillo, rojo, verde y
negro) se centran en derivados ya sea de benceno y naftaleno facilitando la
impregnacion en todos los sustratos principales como lo son el poliéster, celulosa,
nylon, poliacrilonitrilo y cuero®®. La figura 2 presenta la estructura del colorante
RB46.

Figura 2. Estructura del colorante RB46
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Fuente: ZULUAGA DIAZ, Benjamin. HORMAZA ANAGUANO,
Angelina. BELTRAN PEREZ, Oscar Dario y CARDONA GALLO,
Santiago Alonso. DISENO ESTADISTICO PARA LA REMOCION DE
ROJO BASICO 46 UTILIZANDO TIERRA FULLER REGENERADA
COMO  MATERIAL  ALTERNATIVO. Rev.EIA.Esc.Ing.Antiogq,
2014, , pp.93-102. [Consultado en 24, mayo, 2020] [En linea]
En:
http://www.scielo.org.co/scielo.php?script=sci_arttext&pid=S1
794-12372014000200008

1.2.2 Usos del RB46. EI RB46 se emplea en industrias como la de papel, plasticos,
ceras, tincion de algodén, cuero y fibras sintéticas de poliacrilonitrilo, cabe destacar
que esta Ultima es la que posee mayor actividad en el mercado.®

18 ALVAREZ HERAZO, Merly., ALEMAN ROMERO, Arnulfo., y HORMAZA ANAGUANO, Angelina.,
2011. Remocion de rojo basico de un efluente textil simulado: un caso de aplicacion de la cascarilla
de arroz. [Consultado en: 24, mayo 2020] [en linea] En:
http://repository.lasallista.edu.co:8080/ojs/index.php/pl/article/view/103/53

19 ZULUAGA DIAZ, Benjamin. HORMAZA ANAGUANO, Angelina. BELTRAN PEREZ, 'Cscar
Dario y CARDONA GALLO, Santiago Alonso. DISENO ESTADISTICO PARA LA REMOCION DE
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1.3 CARBON ACTIVADO

El carbon activado es un material, el cual cuenta con una estructura cristalina
reticular similar a la de un grafito, pero ésta es mas desordenada; cuenta con
estructuras altamente porosas y con areas superficiales cerca de los 500-1500 m?
/g, la cual depende principalmente de la materia prima con la que se va a obtener y
del proceso de activacion del carbén (Temperatura, atmdésfera y la inyeccion de
vapor)?.

El carbdén activado es capaz de atraer otras moléculas que causen color, olor o
sabores del medio mediante las fuerzas de Van Der Waals. La activacion del carbén
logra multiplicar la estructura porosa del mismo lo que aumenta el area de contacto
y permite incrementar el rendimiento.

1.3.1 Métodos de obtencién del carbdn activado. El carbdn activado es obtenido
a partir de materiales organicos ricos en carbono, tales como el carb6n mineral,
madera, cascaras de frutas, entre otros. Este puede ser obtenido mediante
activacion térmica o quimica. La diferencia entre ambos métodos esta en el
procedimiento y en la accién de los agentes utilizados.

1.3.1.1 Activacion quimica. La etapa inicial que determina la estructura porosa en
el carbon es el método de activaciéon y las condiciones experimentales donde se
tienen en cuenta funciones y variables utilizadas. Teniendo en cuenta lo anterior, el
objetivo de la activacion es aumentar el nimero de poros y de igual modo maximizar
el tamafio de los existentes, lo que aporta caracteristicas Unicas que ayudan a tener
una alta capacidad de adsorcién?l. La activaciéon quimica sélo se emplea para
materiales celuldsicos y consiste en adicionar un agente reactivo para que ocurra
una deshidratacion y se carboniza el material a temperatura mas bajas que en la
fisica, donde ocurre la desintegracion de la celulosa y hemicelulosa del material y

ROJO BASICO 46 UTILIZANDO TIERRA FULLER REGENERADA COMO MATERIAL
ALTERNATIVO. Rev.EIA.Esc.Ing.Antioq, 2014, , pp.93-102. [Consultado en 24, mayo, 2020] [En
linea] En: http://www.scielo.org.co/scielo.php?script=sci_arttext&pid=S1794-12372014000200008

20 MARTINEZ, Alicia. Desarrollo de carbones activados a partir de residuos lignocelulésicos para la
adsorcion y recuperacion de tolueno y N-hexano (Tesis doctoral). Instituto de carboquimica, 2012

.[Consultado en: 30, mayo, 2020] [En linea] En:
http://digital.csic.es/bitstream/10261/74991/1/Tesis%20Martinez%20de%20Yuso_A repositorio%20
CSIC.pdf

21 GANDIA, Luis M. ARZAMEDI, Gurutze DIEGUEZ, Pedro M. (2013). Renewable Hydrogen
Technologies - Production, Purification, Storage, Applications and Safety - 12.2.2 Activated Carbons
and Activated Carbon Fibers. Elsevier. [Consultado en: 30, mayo, 2020] [en linea]
https://app.knovel.com/hotlink/pdf/id:kt00C607GG/renewable-hydrogen-technologies/activated-
carbons-activated
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Posteriormente, el carbon se debe lavar hasta dejar libre de solubles y si es posible
hacer la recuperacion del acido para aumentar la eficiencia del proceso.

Durante el proceso el precursor se impregna con un agente activante, luego de que
el precursor se activa se carboniza bajo una atmosfera inerte (ya sea N2 6 Ar). A
diferencia de la activacion fisica, esta necesita una temperatura mas baja asi como
menor tiempo de activacion, por ello se espera un mejor resultado de area
superficial y distribucién en el tamafio de poro.??

1.3.1.2 Activacion fisica. Este proceso consiste en carbonizar el material organico
a baja temperatura para que no ocurra la grafitacion, Consiste en la gasificacion
parcial del carbono, ya sea con COz2, vapor, aire o una combinacién de ellos a una
alta temperatura (700 a 1200°C) como se puede observar en la figura3. Los
rendimientos obtenidos en esta etapa son bajos y dependen de la temperatura de
activacion, composicion de los gases, tiempo de residencia y el flujo volumétrico del
vapor?°,

22 ZHOU, Jin. WANG Xuang. XING, Wei. Post-Combustion Carbon Dioxide Capture Materials -
1.2.2.1 CO; as an Activating Agent, 2019. Royal Society of Chemistry. [Consultado en: 03, Junio,
2020] [en linea] En:
https://app.knovel.com/hotlink/pdf/id:kt011TW3MA/post-combustion-carbon/CO2z-an-activating-
agent
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Figura 3. Clasificacion parcial del carbono
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Fuente: WANG, Qiang. (2019). Post-
Combustion Carbon Dioxide Capture
Materials - 1.2.2.1 CO, as an Activating
Agent. Royal  Society of  Chemistry.
Retrieved from
https://app.knovel.com/hotlink/pdf/id:ktO11T
W3MA/post-combustion-carbon/COz-an-
activating-agent

No requiere agentes quimicos ni procedimientos de lavado repetidos para eliminar
los residuos inorganicos después de la activacion. Dentro de las variables a las que
se debe prestar consideracion, se encuentran los agentes activantes, la relacién de
la combustion final y las impurezas inorganicas. Rodriguez y Molina, encontraron
gue en la etapa inicial de activacion con CO2, el volumen que encontraron tanto de
microporos como de macroporos aumentd de manera considerable en relacién
directa con el proceso de combustion. Al analizar el comportamiento del carbon con
una activacion con vapor, Rodriguez y Molina encontraron que este tipo de
activacion produjo un ataque mas selectivo y apertura uniforme de la porosidad, asi
mismo se observo una gran cantidad de microporos, aunque menos macroporos en
contraste con la activacion mediante COo..

1.3.2 Agentes activantes. Dentro de los agentes activantes se encuentra evapor,
COz2, N2, entre otros. Si se utiliza COz2, es necesario realizar una pre-carbonizacién
y seguidamente la activacion. Este método arroja como resultado diametro de poro
gue varian desde los 200 hasta los 420 nm, asi como un area superficial que puede
encontrarse en un rango de 730 a 2930 m?g.

Por otro lado, se ha utilizado vapor como agente activante, permitiendo estudiar el
efecto que tiene el incrementar la temperatura de activacion, donde se observa que
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el area superficial también aumenta (el rango de aumento puede encontrarse entre
382 a 1439 m?gl. Silo que se busca es adsorber CO2, a una temperatura de
activacion de 850°C, se podria adsorber hasta 6.71 mmol g* CO2 a una temperatura
de 0°C. Un ejemplo de lo anterior se encuentra en el proceso de activacion realizado
por Young-Jung Heo y Doo-Jin Park, donde el objetivo era preparar fibras basadas
en celulosa por medio de carboén ultramircoporoso activacion mediante vapor, con
mejores resultados al aumentar la temperatura de carbonizacion, aunque aplicando
esto también se obtenian mayores pérdidas.?3

1.3.3 Usos del carbon activado. El carbdn activad posee una extensa area
superficial, lo que le otorga excelentes capacidades adsorbentes, es por ello, que
es empleado para purificar, decolorizar, desodorizar, descolonizar, desintoxicar,
filtrar, separar, concentrar y catalizar reacciones quimicas?®. Usualmente es
empleado en un 80% en fase liquida para el tratamiento de aguas potables, residual
y subterrdnea, ademas de la remocion de colorantes organicos y recuperacion de
solventes. El 20% restante es utilizado en fase gaseosa para la purificacion del aire,
recuperacion del oro y produccion de filtros de cigarrillo.

A lo largo de los afios también se le han encontrado aplicaciones en las industrias
farmacéutica (purificacion de antibitticos, vitaminas), alimenticia (tratamientos de
aguas, tratamiento de bebidas alcoholicas), petrolera (clarificacion del curdo,
remocion de contaminantes hidrocarburiferos), hidrometallrgica (Recuperacion de
oro para CIP, en lecho y columna), nuclear (prevencion de liberacion de vapores
radioactivos), medicina (remocién de toxinas bacterianas, tratamiento de gastritis) y
automovilistica.?®

1.3.4 Propiedades fisicoquimicas. Dentro de las propiedades quimicas es
importante resaltar que, el carbdén activado tiene un comportamiento
aproximadamente puro, tal como el diamante, grafito junto con otros minerales, es
por esta razén que posee la propiedad de adsorbe.

Se llama adsorcién al fendmeno fisicoguimico donde un sélido (adsorbente) retiene
en su superficie a un tipo de moléculas (adsorbato) las cuales se encuentran
inmersas en un liquido o gas.

Para la activacion del carbon se requiere de la desapariciéon de carbono que se
encuentra en los espacios de formaciones cristalograficas. Las propiedades
adsorbentes pueden verse por la naturaleza quimica, resultado de cantidades de

23 MARTINEZ, Op. cit., p. 15

24 CHANEY, N. The properties of activated carbon which determine its industrial applications, J. Ind.
Eng. Chem., Vol. 15, No 12, pp. 1244-1255. [Consultado en: 03, Junio, 2020] [en linea] En:
https://pubs.acs.org/doi/10.1021/ie50168a013

25 |bid., p. 1250
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heteroatomos (oxigeno, hidrégeno, nitrégeno)?. Los grupos funcionales presentes
en la superficie del carb6n pueden observarse en la figura 4.

Figura 4. Grupos funcionales presentes en un carbén

activado.
Carboxilo ) .
0, OH Hidroxilo Carbonilo
H ~C OH Eter O O grupo tipo
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{ ] “T' cromeno
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pirona

Fuente: MARTINEZ, Alicia. Desarrollo de carbones
activados a partir de residuos lignocelulésicos para la
adsorcién y recuperacion de tolueno y N-hexano (Tesis
doctoral). Instituto de carboquimica, 2012 .[Consultado
en: 30, mayo, 2020] [En linea] En:
http://digital.csic.es/bitstream/10261/74991/1/Tesis%20M
artinez%20de%20Yuso_A_repositorio%20CSIC.pdf

El carbon activado estd compuesto de carbono entre un 75-80%, 5-10% en cenizas,
60% en oxigeno y 0.5% en hidrégeno. Si se observan las propiedades fisicas, se
encuentra que posee una estructura microcristalina semejante en parte al grafito, lo
que da lugar a lo que se conoce como poros.

1.3.4.1 Area BET. Esta ecuacion se utiliza para determinar el area de superficie de
los sélidos, lo cual se logra a partir de las isotermas de adsorcion de nitrégeno. La
adsorcion puede darse a partir de dos mecanismos ya sea por fisisorcion, o
quimisorcion donde la primera se refiere a una interaccion fisica mientras que el
segundo interactlda a través de quimicos.

La ecuaciéon BET es la mas utilizada para determinar la monocapa y los valores de
area especifica, sélo se usa para dar una superficie aparente de area relacionada
con la capacidad de adsorcién que posea el sélido. 27

26 MARTINEZ, Op. cit., p. 8

27 NADERI, Majid. Chapter Fourteen—Surface Area: Brunauer—-Emmett-Teller (BET). Progress in
Filtration and Separation, edited by: Tarleton, S., Academic Press, Oxford, 2015, p. 585-608.
[Consultado en: 10, Junio, 2020] [en linea] En:
https://lwww.sciencedirect.com/science/article/pii/B9780123847461000148
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1.3.4.2 Porosidad. La estructura porosa del carbon activado es de vital importancia
para dar valores de superficie especifica elevada, del orden de 1000-3000 m?/g, lo
cual es util para que este sea capaz de remover mediante adsorcion diferentes
sustancias de interés.

La clasificacion segun la IUPAC para los poros esta en micro poros (£2nm), macro
poros (=50 nm) y meso poros (2nms poro 250nm). En los micro poros es donde se
lleva a cabo el proceso de adsorcién y su volumen generalmente es de 0.2 cm?/g,
mientras que la funcién de los macro poros es el transporte del adsorbato a través
de los meso poros hasta los micro poros para ser adsorbidos. Todos los carbones
poseen poros de diferentes tamafios que son clasificados de acuerdo a su tamafio
y su funcidén. Los micro poros consisten en espacios entre placas grafiticas con una
separacion de cinco veces el diametro de la molécula que va a retenerse, entre cada
una, por lo cual poseen la suficiente fuerza de atraccion sobre el adsorbato y lo
retiene, ademas estos son Utiles para retener compuestos mas volatiles que el agua,
como olores, sabores y solventes; mientras que los macro poros adsorben
moléculas grandes?®.

28 CAPITULO I. El carbén activado y sus propiedades. [Consultado en: 12 Julio de
2020][Disponible en: http://tesis.uson.mx/digital/tesis/docs/20980/capitulol.pdf].
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2. MATERIALES Y METODOS

Al momento de plantear la metodologia es de gran importancia tener clara la
estructura del colorante RB46 asi como las caracteristicas principales del fique (en
términos de la fibra), ya que esto determina condiciones iniciales al momento de
realizar tanto el acondicionamiento como la carbonizacion. Al conocer
particularidades del colorante como el tipo (azoico), se llega a determinaciones en
el tipo de acido que se escoge para la activacion de la materia prima llegando a
mejores resultados experimentales, del mismo modo la estructura del fique
proporciona informacion que ayuda a determinar como las variables empleadas se
pueden adaptar mejor al proceso.

Teniendo en cuenta lo anterior, la metodologia implementada parte de un
acondicionamiento inicial de la materia prima seguido de la fase experimental que
busca obtener un material poroso (carbon activado) capaz de adsorber el colorante
(RB46), partiendo del fiqgue como fibra natural tal como se observa en la figura 5.

Figura 5. Esquema metodolégico

METODOLOGIA

Aclivacién quimica:
Impregnacién con H3PO4 a 1:4 y 1:6
Carbonizacién a 380 y 460

Caracterizacion:
Contenido de humedad, contenido
de cenizas, material volatil, carbono fijo,
area BET, FTIR, XDR, SEM

Cuantificacion de la adsorcion:
Espectroscopia UV-vis, Isotermas
de adsorcion

Fuente: elaboracion propia

2.1 ACONDICIONAMIENTO DE LA MATERIA PRIMA

El figue suministrado por compafia de empaques S.A es la materia prima empleada
para la produccion del carbon activado, esta, viene con impurezas las cuales deben
ser retiradas mediante un lavado sucesivo con agua destilada caliente hasta obtener
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eliminarlas en su totalidad, ademas, debe reducirse su tamafio de particula hasta
alcanzar los 2 mm de largo y lograr la uniformidad del fique. Cabe aclarar que este
procedimiento se lleva a cabo manualmente, debido a que la textura del fiqgue no
permite que se realice un proceso de molienda.

Segun los resultados obtenidos en la elaboracion de carbon activado a partir de
Residuos Lignocelulésicos de Canelo, Laurel y Eucalipto presentado por Asimbaya
29, se presentaron mejores rendimientos de los carbones activados producidos a
partir de tamafos de particula en la materia prima de 2mm o més. Especificamente
se obtuvo un 29.3% de rendimiento en residuos de Laurel en tamarios de particula
de 2 mm en comparacion con tamafos entre 150 um donde el rendimiento fue de
20.6%. Por esta razdn, escoger un tamafo inicial en el figue es de gran relevancia
para llegar a obtener mejores rendimientos. Y siguiendo los pasos establecidos para
el acondicionamiento de la materia prima, los residuos lignoceluldsicos son
sometidos a un lavado con agua destilada y posteriormente a un secado a una
temperatura de 103 °C + 2°C durante 12 horas, por lo que la temperatura que se
escoge inicialmente es 100 °C durante un tiempo de 12 horas que permita eliminar
el contenido inicial de agua en el fique.

2.2 CARACTERIZACION DE LA MATERIA PRIMA

La caracterizacion del fique se va a realizar con base en la norma ASTM como se
explica a continuacién y se pretende determinar cuales son las condiciones iniciales
de trabajo de la materia prima.

2.2.1 Contenido de humedad. El contenido de humedad se va a realizar con base
en la norma ASTM D 2867-17, la cual establece que se debe tomar 1 g de carbony
se debe colocar en un crisol de peso conocido debidamente limpio. Posteriormente,
se ingresa al horno a una temperatura de 145-155°C durante 3 horas, finalmente se
saca la muestra del horno y se lleva al desecador hasta que alcance la temperatura
ambiente y se pesa. La ecuacion 1 muestra el calculo de porcentaje de humedad.®°

29 ASIMBAYA, Cristopher, et al. Obtencién de Carbon Activado a partir de Residuos Lignoceluldsicos
de Canelo, Laurel y Eucalipto. Revista Politécnica (Quito). 2015, vol. 36, nro. 3. pp. 24. [Consultado
en: 31, Julio, 2020][en linea] En:
https://revistapolitecnica.epn.edu.ec/images/revista/volumen36/tomo3/ObtenciondeCarbonActivado
apartirdeResiduos.pdf

30 ASTM 2867-17. Standard Test Methods for Moisture in Activated Carbon. ASTM International,
West Conshohocken, PA, 2014.[Consultado en]: 31 de Julio de 2020[En linea en]: www.astm.org
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Ecuacioén 1. Contenido de humedad

%H = ——+100%

Fuente: ASTM 2867-17. Standard
Test Methods for Moisture in
Activated Carbon. ASTM
International, West Conshohocken,
PA, 2014.[Consultado en]: 31 de Julio
de 2020.[en linea] En: www.astm.org

Donde

B = Masa de crisol vacia (g)

C = Peso del crisol con la muestra sin secar (g)
D = Peso del crisol con la muestra secada (g)

2.2.2 Contenido de cenizas. El contenido de cenizas se va a realizar con base en
la norma ASTM D 2866-11, en el cual se debe pesar 0.1 mg de carbdén y se debe
llevar a cabo la ignicion en una mufla a 650 £ 25°C durante un tiempo de 1 hora.
Luego, se debe llevar la muestra al desecador hasta llegar a la temperatura
ambiente y se calcula el porcentaje de contenido de ceniza con base en la ecuacion
2. 31

Ecuacién 2. Contenido de cenizas

%C = —— * 1009
o€ = — %

Fuente: ASTM D4607-14,
Standard Test Method for Moisture
in  Activated Carbon, ASTM
International, West Conshohocken,
PA, 2014. [Consultado en: 10,
Junio, 2020] [en linea] En:
www.astm.org .

Donde,

31 fbid., p 34
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B = Peso del crisol vacio (g)
C = Peso del crisol con la muestra sin incinerar (g)
D = Peso del crisol con la muestra incinerada (g)

En la figura 6, se presenta la materia prima antes de realizar el contenido de cenizas
y luego de realizar el proceso a la temperatura de ignicion.

Figura 6. Contenido de cenizas en el fique

Fuente: elaboracién propia
2.3 CONDICIONES DE OBTENCION DE CARBON ACTIVADO

El carbén activado se va a realizar mediante dos disefios de experimentos 22,
teniendo en cuenta que la variable fija de cada uno es el tipo de acido (Fosfoérico y
citrico), cada uno cuenta con 2 variables independientes tales como la relacién
masica de materia prima:promotor y la temperatura de carbonizacién, cada una con
2 niveles, con el fin de observar el efecto de estas en el proceso de adsorciéon y
determinar cuéles son las condiciones Optimas para obtenerlo.

2.3.1 Activacion quimica. La fase de activacién quimica permite a mejorar en la
etapa de carbonizacion, el esqueleto del carbon, dado que permite eliminar por
volatilizacion el material alquitranoso lo cual, de no ser realizado, genera una
disminucién de la eficiencia del proceso de adsorcion por el taponamiento de la
estructura porosa con residuos de este material. Ademas de esto, se utiliza para
generar una base de la formacion de la estructura porosa primaria que aumentara
en la etapa de carbonizaciéon y ayuda a la distribucion de poros superficial del carbén
mediante la oxidacion de la estructura del mismo, dependiendo del tiempo y la
temperatura a la que se realiza esta etapa, principalmente se requiere la formacion
de microporos (diametro menor a 2 nm) para aumentar la eficiencia del proceso de
adsorcion.
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Esta fase se va a realizar con dos precursores quimicos diferentes, en los cuales se
busca que tengan propiedades deshidratantes para facilitar la volatilizacion del
material alquitranoso en la superficie del carbdén; con el objetivo de evaluar el
desempefio de cada uno en el proceso de obtencion de carbdn activado, asi pues,
el proceso consiste en impregnar la materia prima acondicionada con acido fosforico
o citrico al 85% en dos relaciones masicas diferentes, 1:4 y 1:6.; la cual se va a dejar
por un tiempo de impregnacion de 4 horas, en el que se debe asegurar que todo el
material lignocelulésico quede completamente impregnado y de manera uniforme.
Pasado el tiempo de impregnacion, se observaba un cambio en la coloracién de la
materia prima, esto se debe a que se generan reacciones que descomponen la
celulosa y otros compuestos como la hemicelulosa y la lignina, sin embargo, el
remanente de estas que no se fragmenta puede generar reacciones de oxidacion y
afectan la coloracibn y las propiedades mecanicas de la fibra por
despolimerizacion®?

Posterior a esto, se realiza un lavado con 500 mL de agua destilada caliente,
mediante un sistema de vacio, asegurando que se retira la mayor cantidad de acido
y el pH del agua de lavado es neutro. Esta etapa es de vital importancia debido a
que, si no se realiza esto, se ve afectado el proceso de adsorcién debido a que los
solubles de los precursores acidos afectan el pH de la solucién.

2.3.2 Carbonizacion. El proceso de carbonizacion es una etapa critica a la hora de
realizar un carbon activado, puesto que, permite romper las uniones entre los
atomos de carbones, lo que deshidrata el material y elimina los compuestos mas
volatiles, dando paso a la formacién del esqueleto poroso del material *3este, se
lleva a cabo en hornos con atmosferas inertes o al vacio, principalmente se realiza
bajo estas condiciones, con el fin de evitar que se generen reacciones de
combustién con el oxigeno presente en el aire, dado que las temperaturas son altas
y pueden generar que el material se incinere, tal como se muestra en la figura 7, en
la cual, se observa que la reaccion es exotérmica, y al trabajar a condiciones de
temperatura elevadas, esta se vuelva dificil de controlar, afectando tanto en la
oxidacion de poros, como la superficie de los granos, por lo que se produce una
pérdida de masa excesiva y el producto resultante no tiene una estructura uniforme,
debido a que la descomposicion del material es mas agresiva y rapida en
atmoésferas oxidantes, en comparacién con la carbonizaciobn en ausencia de
oxigeno, que permite controlar la eliminacion de los grupos funcionales en funcién

32 CARVAJAL BERNAL, Ana Maria. Modificacién Quimica De Carbones Activados Y Su Efecto En
La Adsorcion De Compuestos Fendlicos. Modificacion Quimica De Carbones Activados Y Su Efecto
En La Adsorcién De Compuestos Fendlicos. 2014.[Consultado en]: 27 de Julio de 2020.

33 MUI, Edward LK; KO, Danny CK; MCKAY, Gordon. Production of active carbons from waste tyres—
—a review. Carbon, 2004, vol. 42, no 14, p. 2794. [Consultado en]: 29 Julio de 2020, [En linea] en:
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0008622304004245
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de su estabilidad térmica,3* de igual forma, trabajar en atmoésfera inerte, evita que
el &cido fosforico empleado en la etapa de activacion reaccione con el aire
generando contaminantes y obtienen un rendimiento mayor.

Figura 7. Reaccion de combustiébn en atmoésfera con
presencia de oxigeno.

«  Activacidn con O

C+0,=C0, AH: —924 kcal/mol

C+1/2 0, =00 AH: + 5396 kcal/mol

Fuente: GONZALEZ NAVARRETE, Barbara Daniela.
Desarrollo de carbén activado a partir de desechos
agroindustriales con aplicacién en adsorcion de arsénico
[Consultado en]: 27 de Julio de 2020 [en linea]Universidad
de Chile, Disponible
en: http://repositorio.uchile.cl/handle/2250/147405

Por lo anterior, la seleccion del rango de temperatura para realizar la carbonizacion
es fundamental, ya que, debe asegurar que se eliminen los compuestos volatiles
del carbon para que permanezca en este el carbono fijo del compuesto, gracias a
ello, el carb6én forma placas arométicas planas que se distribuyen de manera
aleatoria a lo largo de la estructura, lo que permite que se formen los poros del
carbén®®. Debido a lo anterior, la seleccion del rango de temperaturas se realizd
con la informacién otorgada por el analisis termogravimétrico TGA del fique
realizado en un rango de temperaturas desde 25 hasta 580 °C a una tasa de
calentamiento de 5°C/min en una atmaésfera inerte (N2, a un flujo de 50 mL.min-1).,
como se muestra a continuacion.

34 |bid., p. 2800
35 Carbotecnia. ¢ Qué es el carbon activado? [Consultado en: 02, abril, 2020] [en linea]. Disponible
en: https://lwww.carbotecnia.info/aprendizaje/carbon-activado/que-es-el-carbon-activado/
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Gréfica 1. Valor de TGA del fique a diferentes temperaturas
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Fuente: BASTIDAS, Karen. Wastewater treatment using an iron nanocatalyst
supported on Fique fibers. Tesis Magister en Ingenieria quimica, Universidad
Nacional de Colombia, 2016. [Consultado es: 23, abril, 2020] [en linea] En:
http://bdigital.unal.edu.co/55903/7/karengiovannabastidasgomez.2016.pdf

Donde:
30-100°C: Ocurre la evaporacion de los volatiles

260-310°C: La hemicelulosa de la fibra del figue se despolimeriza, y tiene una
pérdida de masa cercana a 18%.

310-370°C: La celulosa del fique comienza su descomposicion en carbén y residuos
de lignina y tiene un porcentaje de pérdida de masa de 40%

Teniendo en cuenta lo anterior se trabaja con temperaturas superiores a 370°C
para asegurar que toda la celulosa se degrade completamente vy la lignina residual
aporte el carbono fijo necesario para la formacion del carbon activado, de tal
manera, el proceso de carbonizacion se va a realizar a 380°C y 460°C, en un horno
tubular marca thermo scientific Lindberg blue M, en atmdésfera inerte con N2 grado
de pureza 99.9% suministrado por cryogas para evitar que ocurra reaccion durante
la carbonizacién, esto se realiza durante 1 hora a una tasa de flujo de 155 mL/min,
gue se regula mediante un regulador de flujo, el esquema del proceso se muestra
en la figura 9, junto con la tabla de convenciones mostrada en la tabla 4, el horno
tubular empleado es el que se encuentra en la figura8.
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Figura 8. Horno tubular marca Thermo

scientific Lindberg blue M

nermo
CIENTIFIC

Fuente: elaboracion propia

Figura 9. Esquema de montaje proceso de carbonizacion
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Fuente: elaboracion propia

Tabla 4. Convenciones de montaje para carbonizacion

ftem Convencion
1 Bala de nitrégeno suministrado por Cryogas
2 Medidor de caudal
3 Horno tubular marca thermo scientific Lindberg blue M

Fuente: elaboracién propia
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2.4 CARACTERIZACION CARBON ACTIVADO

El contenido de humedad, ceniza, material volatil y carbono fijo se van a realizar con
base en la norma ASTM descrita anteriormente para la caracterizacion de la materia
prima. Adicionalmente, se va a realizar las siguientes caracterizaciones

2.4.1 Material volatil. El material volatil se va a realizar con base en la norma ASTM
D 5832-98 (D 3175), el método consiste en incinerar 1 g de carbon activado a 950
*+ 25°C durante 7 min en una mufla, luego de ello, se retira la muestra y se deja
enfriar en el desecador hasta alcanzar la temperatura ambiente y se realiza el
calculo de pérdida de masa mediante la ecuacion 3.

Ecuacion 3. Porcentaje de
material volatil

oMV =E —F

Fuente: ASTM D5832-98,
Standard Test Method for Volatile
Matter Content of Activated Carbon
Samples, ASTM International,
West Conshohocken, PA, 2014.
[Consultado en: 10, Junio, 2020]
[en linea] En: www.astm.org .

Donde,
E = Porcentaje de pérdida de masa
F = Porcentaje de humedad

2.4.2 Carbono fijo El carbono fijo es el residuo del carbén activado que no se
volatiliza y se expresa mediante la ecuacion 4.
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Ecuacion 4. Porcentaje de carbono fijo

%CF =100 — %H — %MV — %C

Fuente: ASTM D3172-13, Standard Test Method
for Volatile Matter Content of Activated Carbon
Samples, ASTM International, West
Conshohocken, PA, 2014. [Consultado en: 10,
Junio, 2020] [en linea] En: www.astm.org .

2.4.3 pH del extracto acuoso. El pH es un pardmetro que modifica e impacta de
manera significativa la carga superficial que se presenta en el carbén activado. Por
lo cual, es primordial garantizar que el pH inicial del carbén sea neutro o trabajar a
pH similar al pH de la solucidn, esto con el fin de que el proceso de adsorcion no se
vea afectado por los solubles del promotor empleado en la etapa de activacion. Para
asegurar que se cumple con dicha condicidn, es necesario realizar un lavado
posterior a la etapa de pre-tratamiento, para que remuevan los fosfatos aportados
por el cido fosforico, la cual modifica el pH (disminuye) en la solucién acuosa, este
lavado se realiza con agua desionizada a vacio, el montaje empleado se presenta
en la figura 10. Al lavar a vacio, se recoge el agua con el que se realiza el lavado
del fique impregnado con &cido y se mide inmediatamente su pH, este proceso se
hace las veces necesarias hasta alcanzar el pH requerido, empleando
aproximadamente 5 L de agua.

Figura 10. Montaje lavado al vacio

Fuente: elaboracién propia
2.4.4 Determinacion del pHpzc. El pHpzc es el pH en el cual las cargas de la

superficie del carbén activado son cero, cuando el pH presente en la solucion es
menor que el pHpzc que tiene el carbdén activado la carga presente serd positiva, si
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por el contrario el pHpzc es mayor que el pH presente en la solucién la superficie
se encontrara cargada negativamente, a causa de la ionizacién de algunos grupos
funcionales oxigenados®®. Si lo que se busca es adsorber cationes lo ideal es que
la carga predominante en la superficie sea negativa, y si se busca adsorber aniones
la carga predominante debe ser positiva. En este caso la sustancia de interés que
se busca adsorber es el colorante RB46, que posee como caracteristica principal
un caracter cationico, por lo que la carga predominante en la superficie del carbén
debe ser negativa para que pueda ser removido con mayor efectividad. El resultado
obtenido para el pHpzc determina un rango de sensibilidad lineal al pH que permite
suponer ademas tipos de superficies, centros activos, asi como capacidades de
adsorcion de superficies. 37

Para ello, se deben pesar 0.1 g de carbén activado y adicionarlos a una solucién de
50 mL de agua destilada, a la cual, previamente se le debe modificar el pH en un
rango diferente de pH; desde 3 hasta 11 con ayuda de NaOH y HCI a una
concentracion de 0.1 M en agitacion constante de 900 rpm a una temperatura de
30°C durante 12 horas. Posterior a esto, se observa el mejor pH de trabajo
dependiendo del resultado obtenido al graficar el pH inicial vs el pH final de la
solucién acuosa, el montaje necesario para realizar esta etapa, se muestra en la
figura 11.

Figura 11. Montaje para
hallar pHpzc

Fuente: elaboracion propia

% NAVARRETE, Luisa Fernanda; GIRADO, Lilianay MORENO, Juan Carlos. Influencia de la quimica
superficial en la entalpia de inmersién de carbones activados en soluciones acuosas de fenol y 4-
nitro fenol. Revista Colombiana de Quimica. 2006, vol. 35, nro. 2. pp. 215-224. [Consultado en: 15,
Junio, 2020][en linea] En: https://revistas.unal.edu.co/index.php/rcolquim/article/view/860

87 POGHOSSIAN, A. A. Determination of the pHpzc of insulators surface from capacitancea voltage
characteristics of MIS and EIS structures. Sensors and Actuators B: Chemical. 1997, vol. 44, nro. 1-
3. pp. 551-553. [Consultado en: 20, Junio, 2020[ [en linea] En:
https://lwww.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0925400597001561
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2.4.5 Area superficial BET. El andlisis del area superficial BET se va a realizar bajo
la norma ASTM D-3037 donde se observa la monocapa formada en la superficie del
sélido luego de la carbonizacion, el resultado se expresa en m?/g. Para una
adsorcién notable esta debe encontrarse en un intervalo minimo de 500 m?/g a 1200
m?/g.

En consecuencia, se somete la muestra de carbon al vacio a una temperatura
aproximada de 200°C durante 24 horas (con esto se busca evaporar cualquier gas
0 sustancia volatil de la superficie del carbon) para luego colocarlo en contacto con
nitrogeno. El nitrdgeno ocupara los espacios de los gases evaporados y con ello se
cuantificara el area superficial total.

De acuerdo con Mejia®®, en su revisién de los residuos agroindustriales y su
potencial en la sintesis de carbén activado, la activacion quimica mejora de una
forma significativa el porcentaje de adsorcion y ademas trae beneficios en sus
propiedades como materiales adsorbentes hasta en un 1214% (datos basados en
la adsorcion de metales). En este caso se utilizé como precursor activante NaCl y
KCI, aunque también se considerd a posibilidad de utilizar acido fosférico. Dentro
de los resultados obtenidos se comprob6 que un tratamiento quimico asegura un
area superficial mayor a 500 m?/g que es lo que establece la norma.

También Vargas, Giraldo y Moreno®® nos muestran la relaciéon entre parametros
texturales y energéticos de monolitos de carbon activado a partir de cadscara de coco
(escogido por su alta cantidad de celulosa al igual que el fiqgue) y activados con &cido
fosférico, obteniendo luego de la carbonizacién microporos, y un area Bet de 1320
m?/g, que ayudd a evidenciar la concentracion del activante sobre la capacidad de
adsorcién de las muestras. Por ello les fue posible determinar una relacion directa
entre la relacion del agente activante con respecto al area obtenida, sin embargo, el
aumento del area se lleg6 hasta cierto punto y luego de alli al aumentar la cantidad
de agente activante solo se comenzd a disminuir el area.

Es por esta razon, que se contempla un area Bet para el carbén obtenido a partir
de fibra de fique entre 500 m?/g a 1200 m?g que respalde los resultados
experimentales obtenidos y ayude a garantizar la fiabilidad de las pruebas, tomando
como base que la activacién quimica dota al material de mejores resultados en el
proceso de adsorcion.

38 MEJIA, Mari Victoria Vidal. Potencial de residuos agroindustriales para la sintesis de Carboén
Activado: una revision. Scientia et Technica, 2018, vol. 23, no 3, p. 411-419. [Consultado en: 29 de
Julio de 2020][En linea] En: https://dialnet.unirioja.es/servlet/articulo?codigo=6760221

%9 VARGAS, Diana Paola; GIRALDO, Liliana; MORENO, Juan C. Relacion entre parametros
texturales y energéticos de monolitos de carbon activado a partir de cascara de coco. Revista
Colombiana de Quimica, 2009, vol. 38, no 2, p. 280. [Consultado en: 29 de Julio de 2020][En linea]
En: https://www.redalyc.org/pdf/3090/309026681007.pdf
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2.4.6 Espectroscopia infrarroja (FTIR). Esta metodologia permite conocer cuales
son los grupos funcionales que se encuentran presentes en la superficie del carbén,
para lo cual, se utiliza un espectrofotdmetro. Los resultados ayudan a determinar la
tendencia del carbon a capturar diferentes sustancias.

En la gréafica 2 se observa un esquema general que ayuda a identificar diferentes
grupos funcionales dependiendo la longitud de onda a la que se encuentren los
picos de la funcién asi como la tendencia visible en cada region, donde cada doblete
o fraccion es el resultado de la interaccion entre la radiacion infrarroja y la muestra
analizada, y da cuenta de un tipo especifico de vibracion.*°

Grafica 2 Regiones basicas de un espectro de Infrarrojo
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Fuente: ROJO CALLEJAS, Francisco. Tablas de Espectroscopia Infrarroja.
[En linea] [Consultado en: 23, Abril, 2020]. Disponible en:
http://depa.fquim.unam.mx/amyd/archivero/TablasIR_34338.pdf

En la grafica 3 podemos observar el espectograma resultante del carbén obtenido
a partir de canelo en un rango de 400 a 400cm. Segin Asimbaya?!, el pico que se
encuentra en la frecuencia 3524 cm! corresponde a estiramientos caracteristicos
del grupo (-OH) presentes en los grupos fenol de la celulosa, también se encuentran

40 MONDRAGON CORTEZ, Pedro. ESPECTROSCOPIA DE INFRARROJO PARA TODOS. Centro
de Investigacién y Asistencia en Tecnologia y Disefio del Estado de Jalisco, A. C, 2017, 17p.
[Consultado en: 23 abril, 2020] [En linea]. En:
https://ciatej.mx/files/divulgacion/divulgacion_5a43b7c09fdc1.pdf

4L ASIMBAYA, Op. cit., p. 28
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grupos (C-H) de moléculas alifaticas (cadena abierta), en la frecuencia 2919.91
cm1. Los grupos esperados de carboxilo y carbonilo son los picos representados en
el rango de os 1552.59 cm, también se encuentran representadas flexiones del
grupo (-OH) en el rango de 455 cmL.

Es de esperar obtener resultados similares con el fique en relacion al espectograma
del canelo luego de la carbonizacion debido a que en el tratamiento de activacién
quimica el precursor utilizado en ambos casos es acido fosférico, que le da las
caracteristicas funcionales a la superficie del carbén, asi como la presencia de
grupos carboxilos. Por otro lado, el fique es una fibra perteneciente a materiales
lignoceluldsicos que lo hacen susceptible a resultados similares a los que se
observan en la grafica 4

Gréfica 3 Espectro FTIR del carbén activado
obtenido a partir de aserrin de canelo

Fuente: ASIMBAYA, Cristopher, et al. Obtenciéon de
Carbon Activado a partir de Residuos Lignocelulésicos de
Canelo, Laurel y Eucalipto. Revista Politécnica
(Quito). 2015, vol. 36, nro. 3. pp. 24. [Consultado en: 31,
Julio, 2020][en linea] En:
https://revistapolitecnica.epn.edu.ec/images/revista/volu
men36/tomo3/ObtenciondeCarbonActivadoapartirdeResi
duos.pdf

2.4.7 Difraccion de rayos X (XRD). ElI método XRD permite observar el
distanciamiento entre cada capa del carbon activado, realizandose de esta manera
segun lo descrito por Prahas et al. a 30 kV y 15 mA con pasos desde 0,01°, este
distanciamiento se determina con ayuda de la ley de Bragg que se ve en la ecuacion
5_42

42'HERNAEZ, Josefina Perles. Del cristal al &tomo: un siglo de difraccidon de rayos X. CIENCIA Y
TECNICA, 2016, p. 987. [Consultado en: 22, Junio, 2020] [en linea] En:
researchgate.net/profile/Josefina_Perles/publication/309723401_DEL_CRISTAL_AL_ATOMO_UN_
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Ecuacion 5. Ecuacion de Bragg

nAd = 2d * senf

Fuente: UNIVERSIDAD DE
ATACAMA, Departamento de
metalurgia. DIFRACCION DE
RAYOS X. [En linea)]. Disponible
en: http://www.dicis.ugto.mx/profes
ores/balvantin/documentos/Ciencia
%20de%20Materiales%20para%?2
Olngenieria/Tema%207%20-
%20RayosX.pdf

A continuacion, la figura 12 es un ejemplo de un perfil XRD para fibra de fique que
ilustra los diferentes picos posibles dentro de esta estructura luego de un
pretratamiento con nanoparticulas.

SIGLO_DE_DIFRACCION_DE_RAYOS_X_FROM_CRYSTALS_TO_ATOMS_A_CENTURY_OF_X
RAY_DIFFRACTION/links/58124e108aea429b29876d1.pdf

54


http://www.dicis.ugto.mx/profesores/balvantin/documentos/Ciencia%20de%20Materiales%20para%20Ingenieria/Tema%207%20-%20RayosX.pdf
http://www.dicis.ugto.mx/profesores/balvantin/documentos/Ciencia%20de%20Materiales%20para%20Ingenieria/Tema%207%20-%20RayosX.pdf
http://www.dicis.ugto.mx/profesores/balvantin/documentos/Ciencia%20de%20Materiales%20para%20Ingenieria/Tema%207%20-%20RayosX.pdf
http://www.dicis.ugto.mx/profesores/balvantin/documentos/Ciencia%20de%20Materiales%20para%20Ingenieria/Tema%207%20-%20RayosX.pdf
http://www.dicis.ugto.mx/profesores/balvantin/documentos/Ciencia%20de%20Materiales%20para%20Ingenieria/Tema%207%20-%20RayosX.pdf

Figura 12. Perfiles XRD para fibras crudas, pretratadas y funcionales
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Fuente: BASTIDAS, Karen. Wastewater treatment using an iron nanocatalyst
supported on Fique fibers . Tesis Magister en Ingenieria quimica, Universidad
Nacional de Colombia, 2016. 70p [Consultado es: 23, abril, 2020] [en linea] En:
http://bdigital.unal.edu.co/55903/7/karengiovannabastidasgomez.2016.pdf

Los picos amplios dados en la figura indican caracter de celulosa policristalina
(alrededor de 22.6°). Cada pico posee una singularidad que determina la
caracterizacion del material, en la zona de los 16° el pico se asocia con una celulosa
amorfa.*3

2.4.8 Microscopia electrénica de barrido (SEM). Con la microscopia electronica
de barrido se busca identificar el tamafio del poro presente en el carbén activado.
Para el procedimiento se pasa un haz de electrones por medio de un anodo para
acelerar los e’para posteriormente llegar a un campo magnético y finalmente se
detectan los electrones (secundarios y retrodispersos). Los electrones secundarios,
gue proporcionan informacién topogréfica de la superficie debido a su baja energia,
mientras que los electrones retro dispersos, permiten tener informacion de la
profundidad de la muestra.

En la figura 13, se muestran los resultados obtenidos por Karen Bastidas para las
imagenes SEM de la superficie de la fibra de fique luego de la impregnacion con
nanoparticulas de hierro, hecho que se espera para el tratamiento fibras de fique
con acido fosférico. Se puede observar que cada imagen muestra una parte de la
superficie a diferente aumento.*

43 BASTIDAS, Op. cit., p. 90
44 BASTIDAS, Op. cit., p. 71
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Figura 13 Imagenes SEM de la superficie de la fibra del fique
luego de 2 dias de impregnacion a) 3000X, b) 10000X, c) 35000X,
d) 70000X 24
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Fuente: BASTIDAS, Karen. Wastewater treatment using an iron
nanocatalyst supported on Fique fibers . Tesis Magister en
Ingenieria quimica, Universidad Nacional de Colombia, 2016.
[Consultado es: 23, abril, 2020] [en linea] En:
http://bdigital.unal.edu.co/55903/7/karengiovannabastidasgomez.2
016.pdf

De esta manera, se puede apreciar que, en tanto que transcurre el tiempo se
produce una absorcion atémica producto del tiempo de residencia del acido en la
superficie, que es el resultado que se busca en mayor medida, ya que entre mas
fuerza de impregnacion tenga el &cido con la superficie de la fibra va a ser mas dificil
gue éste se desprenda y pueda cumplir su funcion aun luego del lavado.

Luego de realizar la carbonizacién a las fibras de fique, se espera que la estructura
observada en la figura 14a-b cambie de manera significativa debido a la formacion
de poros que se espera obtener en la superficie, dando como resultado, lo que se
observa en la figura 14c-d, en donde se aprecia la morfologia del laurel antes y
luego de la carbonizacién, respectivamente, asi mismo Asimbaya*® describe la
formacion de estructuras porosas como el resultado del proceso de activacion,
especificamente luego de que el acido se evapora, 0 una reaccion entre el carbon
y el agente activante.

45 ASIMBAYA, Op. cit., p. 27
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Figura 14: Morfologia del laurel a 500 X (a) aserrin tamafio > 2
mm; (b) aserrin tamafio 74 - 150 um; (c) carbon activado tamafio
> 2 mm; (d) carbén activado tamafio 74 - 150 um

Fuente: ASIMBAYA, Cristopher, et al. Obtencion de Carbdn
Activado a partir de Residuos Lignocelulésicos de Canelo, Laurel
y Eucalipto. Revista Politécnica (Quito). 2015, vol. 36, nro. 3. pp.
24. [Consultado en: 31, Julio, 2020][en linea] En:
https://revistapolitecnica.epn.edu.ec/images/revista/volumen36/to
mo3/ObtenciondeCarbonActivadoapartirdeResiduos.pdf

2.5 CUANTIFICACION DE ADSORCION

La cuantificacion de la adsorcién determina en teoria la cantidad de sustancia que
ha sido adherida a la superficie del material preparado con anticipacién para realizar
dicha labor. La importancia de este procedimiento radica en la comprobacion del
cumplimiento de los objetivos expuestos de remover el colorante de un cuerpo de
agua, ademas proporciona un panorama que ayuda a verificar en qué medida son
mejores o0 no las condiciones sobre las cuales se experimenta.

2.5.1 Espectroscopia UV-Vis. La espectrofotometria UV-VIS es un método que
permite identificar la concentracion de un compuesto determinado en una solucion,
su fundamento consiste en que las moléculas del compuesto absorben la radiacion
electromagnética dentro del espectro UV-visible, las cuales dependen de la
estructura del compuesto y las condiciones del medio, la cual depende de forma
lineal de la concentracion.

El procedimiento consiste en calibrar el equipo a diferentes concentraciones (0.4-50
mg/L), lo anterior se realiza a una longitud de onda de 532 nm. Luego de tener la
curva de calibracidén se procede a insertar como blanco agua destilada, y luego se
afiade en la otra celda la solucién final a medir. El equipo proporciona datos de
absorbancia y transmitancia dependiendo del color de la muestra.
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La fase experimental consiste entonces en realizar el acondicionamiento a la
materia prima (fibra de fique) por medio de activacion quimica con el agente
precursor que en este caso es HsPOsdurante un lapso de tiempo no mayor a cuatro
horas siguiendo el disefio de experimentos. Transcurrido ese tiempo, el material se
lava a vacio hasta obtener un pH neutro (pH=7). Para la carbonizacion, es necesario
contar con una bala de nitrégeno que suministre un flujo constante a medida que se
aumenta la temperatura en el horno tubular (la temperatura depende del disefio de
experimentos), al sacar el material se obtiene el carbén activado. Para determinar
el porcentaje de adsorcion se emplean soluciones a diferentes concentraciones de
colorante desde 20 ppm hasta 40 ppm con el fin de establecer inicialmente una
curva de calibracion que sirva como referente para el espectro UV-VIS al momento
de tener todas las adsorbancias.

Seguidamente se inserta 0.1 g de carbon activado en cada beaker a
concentraciones de 20, 40, 60, 80 y 100 ppm bajo agitacién constante de 500 rpm
durante 48 horas a una temperatura de 30°C, como ultima parte, se filtra cada
solucion y se mide la absorbancia resultante. Con la curva de calibracion obtenida
se mide la concentracién final a la que se llegoé bajo cada concentracion y a las
diferentes condiciones establecidas.

Para escoger el rango de concentraciones al momento de realizar las adsorciones
se toma como base el estudio realizado por GUZMAN “s.sobre carbén activado,
obtenido a partir de la especie vegetal Larrea tridentata para adsorber colorante
azoico Rojo 40. En el estudio se establecen rangos de adsorcion de 2 ,5,7.5,y 10
ppm del colorante, donde los rendimientos obtenidos son bajos. Por lo cual, se
efectla una primera prueba de experimentacién a 10 ppm, donde se observa una
remocién total del colorante basico RB46, por lo que no es posible una lectura en el
espectrofotometro, Por ello, se observa el estudio de la adsorcién de colorante
amarillo anaranjado (que al igual que el RB46 es un colorante de tipo azoico con
anillos de benceno y dobles enlaces con nitrégeno*’) por medio de carbén activado
procedente de desechos agricolas, estudiado por Ensuncho“,donde establecen

46 GUZMAN MUNOZ, Karina, et al. Caracterizacion y capacidad de adsorcién de la especie vegetal
Larrea tridentata como adsorbente de color. CULCyT: Cultura Cientifica y Tecnol6gica. 2014, vol.
11, nro. 54

47 ENSUNCHO, Adolfo E.; LOPEZ, Jests M.; ROBLES, Juana. Reactividad quimica de los azo
colorantes amarillo anaranjado y rojo allura mediante descriptores globales y la funcion de
Fukui. Informacion tecnolégica, 2012, vol. 23, no 6, p. 3-12.[Consultado en]: 26 de Julio de 2020, [en
linea] En: https://scielo.conicyt.cl/scielo.php?script=sci_arttext&pid=S0718-
07642012000600002#:~:text=Los%20colorantes%20azoicos%20de%?20origen,otros%20(Ustun%?2

C%202004).

48 ENSUNCHO?8, Adolfo E.; ROBLES, Juana R. y CARRIAZO, José G. Adsorcién del colorante
amarillo anaranjado en solucién acuosa utilizando carbones activados obtenidos a partir de desechos
agricolas. Revista de la Sociedad Quimica del Pert. 2015, vol. 81, nro. 2. pp. 135-147. [Consultado
en: 31, Julio, 2020] [en Linea] En: http://www.scielo.org.pe/pdf/rsqp/v81n2/a06v81n2.pdf
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concentraciones de adsorcion desde 2ppm hasta 100 ppm, logrando alta eficiencia
en el porcentaje de adsorcion, por este motivo el rango de concentraciones que se
establece es de 20, 40, 60 80, y 100 ppm que permitan una lectura de la capacidad
de adsorcion del carbon.

La ecuacion que se utilizé para hallar la concentracién y volumen de cada soluciéon
a adsorber fue la 6

Ecuacion 6 Ecuacién para
diluciones

'ClV]_ — Csz

Fuente: GUZMAN MUNOZ,
Karina, et al. Caracterizacion y
capacidad de adsorcion de la
especie vegetal Larrea
tridentata como adsorbente de

color. CULCyT: Cultura
Cientifica y
Tecnol6gica. 2014, vol. 11,
nro. 54.

Donde

C1: Concentracion inicial
C2: Concentracion final
V1: Volumen deseado

V2: Volumen a afora
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3. ANALISIS Y RESULTADOS

Se realizé un disefio experimental para observar si el carbon activado partiendo de
figue, es capaz de remover el colorante RB46 con el fin de remediar efluentes
contaminados de la industria textil, el material que se seleccion6 para la obtencion
del carbon es la fibra de fique, debido a que, como se explica en el numeral (1.1.3),
un estudio realizado por el Ministerio de Agricultura®® explica que en Colombia, los
principales departamentos fiqueros del pais son Cauca y Narifio con un 41y 30%
del area total sembrada y con un 37 y 38% de la produccién nacional,
respectivamente, de la cual el 70% es destinado a la produccién de empaques
agricolas, sin embargo, Colombia tiene una participacion de produccién de fibra de
tan solo el 1% a nivel mundial y exporta como materia prima 125 ton de fibra al afio,
y en los ultimos se ha observado un déficit de produccion debido a los altos costos
de produccién contra el precio de esta, estos costos aumentan debido a que no se
cuentan con procesos rigurosos y solo el 4-6% de esta es aprovechada, por estas
razones, el empleo de esta fibra disminuira los costos asociados a la obtencién del
carbon y permitira dar valor agregado al fique, al poder realizar exportaciones de
materiales modificados, mas no de materia prima y desaprovechar su uso
mayoritario en la fabricacion de artesanias y empaques. Para lo cual, se obtienen
dos disefios de experimetos para cada tipo de acido, bajo un disefio factorial de 22
(uno para cada &cido), los acidos seleccionados muestran caracteristicas
deshidratantes que permiten reducir la formacién de material volatil y alquitranoso
en el esqueleto del mismo ademas de realizar una réplica con el fin de sustentar la
confiabilidad del proceso, este se lleva a cabo, con la finalidad de establecer el
efecto que tienen la temperatura de carbonizacion, relacibn masica materia prima:
precursor quimico y tipo de acido en la obtencién de carbo6n activado a base de fique
para remover el colorante RB46 del agua. El disefio trabaja con 2 variables
dependientes, las cuales se escogieron debido a la influencia que tienen en el
proceso de obtencidén del carbon activado, dichas variables son la la relacion
masica de la materia prima: precursor quimico en el proceso de activacién dado que
segun Sevilla®, las variables a controlar en esta etapa son, la relacién masica, la
temperatura y el tiempo de residencia, estos Ultimos dos, se van a determinar y se
van a fijar, pero no se va a estudiar el efecto que tiene a diferentes niveles y en la
etapa de carbonizacion es importante controlar la temperatura de carbonizacién y
el tiempo de residencia; ambas variables (temperatura y relacion masica) se
trabajaron con dos niveles, los cuales se determinaron de manera bibliografica y se

49 MINISTERIO DE AGRICULTURA. CADENA DEL FIQUE Y SU AGROINDUSTRIA, Indicadores e
Instrumentos. [en linea]. Agronet MinAgricultura. (May 17)
https://sioc.minagricultura.gov.co/Fique/Documentos/2018-06-30%20Cifras%20Sectoriales.pdf

50 SEVILLA, U. Manual del carbén activo. Aula. aguapedia. org, 2011, p. 1-89. [Consultado en : 31
de Julio de 2020][en linea] En: www.aguapedia.net
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comprobaron de manera experimental. A continuacion, se explica detalladamente
los valores escogidos para cada variable.

La metodologia empleada es la activacion quimica, dado que, como lo explica
Achury®!, esta metodologia permite obtener menores temperaturas de
carbonizacion sin afectar el rendimiento, puesto que aporta grupos funcionales
deseados en la superficie del carbon, ademas de mejorar la estructura porosa del
carbon activado gracias a que retira material que puede generar taponamiento en
los poros del carbén Es por ello, que la temperatura a la que se realiza el proceso
de carbonizacion, se encuentra en un rango entre 300-500 °C, el cual se seleccioné
con base en el grafico de TGA aportado Bastidas®?, con el fin de observar el limite
en el que se degrada completamente la celulosa y se permite la obtencion del
carbono fijo, dando como resultado que esta se degrada completamente a 370°C,
basado en esto y en el estudio aportado por Barragan®3 en el cual se obtuvo carbén
activado a partir de guadua angustifolia kunth (Bambu), que es un material
lignocelulésico con 60% de celulosa, como lo sugiere Estrada®*, en el que se estudié
la influencia de la temperatura de carbonizacién, trabajando con temperaturas de
300, 500 y 700°CAsi mismo, la otra temperatura seleccionada, la cual sera superior
a la anterior, con la finalidad de asegurar la descomposicion total de la celulosa, y
dado en la informacién soportada por Barragan®®, incrementar la temperatura
permite incrementar el contenido fijo del carb6n activado, aun asi, si la temperatura
es muy elevada, va a predominar la formacién de cenizas en el carbén activado,
disminuyendo de esta manera el &rea superficial, la estructura porosa del carbon y
el rendimiento de la etapa, por lo cual se fija en 460°C, temperaturas superiores a
esta, disminuir4 el rendimiento del proceso de carbonizacion ademas de generar
cenizas, disminuyendo de esta forma el area superficial.

La relacion masica es una variable importante en la obtencién del carb6n activado
debido a facilita la formacién de micro poros en la estructura del carb6n activado,
ademas, esta variable genera una reaccion de oxidacidbn que permite la

51 ACHURY, Carlos Alberto. Obtencion de Carbén Activado a partir de Cascara de Coco: Obtencién
por medio de Activaciéon fisica y Quimica. Trabajo de grado Ingenieria Quimica. Bogota D.C:
Universidad de los Andes. Facultad de Ingenieria. Departamento de Ingenieria Quimica, 2008, 6p.
[Consultado en]: 24 de Julio de 2020. [En linea en]:
https://repositorio.uniandes.edu.co/bitstream/handle/1992/23588/u303042.pdf?sequence=1

52 BASTIDAS, Op. cit., p. 74

53 PRIAS BARRAGAN, Jhon Jairo, et al. Identificacion de las variables 6ptimas para la obtencion de
carbén activado a partir del precursor guadua angustifolia kunth. Revista de la Academia Colombiana
de Ciencias Exactas, Fisicas y Naturales, 2011, vol. 35, no 135, p. 160. [Consultado en: 22 de Junio
de 2020][En lineal: http://www.scielo.org.co/scielo.php?script=sci_arttext&pid=S0370-
39082011000200004

54 ROMERO, Andrea del Pilar Maldonado. Extracciéon y caracterizacién mecanica de las fibras de
bambu (Guadua angustifolia) para su uso potencial como refuerzo de materiales compuestos. 2010.
Tesis Doctoral. Universidad de los Andes. p. 32. [Consultado en: 28 de Julio de 2020] [En linea] En:
https://repositorio.uniandes.edu.co/bitstream/handle/1992/11158/u402361.pdf?sequence=1

55 BARRAGAN, Op. cit., p. 163
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desvolatilizacion del material alquitranoso que puede obstruir los poros de la
estructura del carbon activado, es por ello que se espera estudiar la influencia que
tiene esta variable en el proceso de adsorcion, tal como lo explica Menendez,*® el
cual sugiere que esta, es una de las variables que permiten la obtencion de
materiales con diferentes propiedades y es importante encontrar una que permita
obtener las propiedades deseadas, usualmente se encuentran relaciéon desde 1:1
hasta 1:5, es por ello, que se realizé la activacion con dos niveles diferentes para
esta variables, para lo cual, se fijaron inicialmente como 1:1 segun lo estudiado por
Asimbaya®’ donde se obtiene carbén activado a partir de materiales lignocelulésicos
para la remediacion de efluentes contaminados, sin embargo, no se generdé una
impregnacion uniforme de la materia prima y este puede afectar el proceso de
adsorcion, por lo cual, se decidié comenzar la impregnacion tal como se realiza con
el aserrin de madera para la obtencidon de carbon activado, en un estudio realizado
por Garcia®®, el cual es un material lignocelulésico con cerca de 40% de celulosa tal
como lo reporta Rodriguez®®, permite compararlo con la fibra de fique, que, seguin
Bastidas®® es cercana al 37%; donde, como minimo se emplea una relacién masica
de materia prima: agente oxidante del:4 y con el fin de observar el efecto en las
propiedades y caracteristicas del carbdn, se realizdé la impregnacién con una
relacion masica de 1:6. No solo la relaciébn masica influye en la magnitud de la
estructura porosa del carbén, Segun Lépez®! , el tiempo de impregnacion en la etapa
de activacion y la temperatura a la que se realiza, afectan la estructura porosa, por
lo cual, es importante determinar el tiempo necesario de impregnacion, que permita
obtener mejores caracteristicas adsorbentes en el carbén, para lo cual, se realiz
una impregnacion por un tiempo de 24 h, segun lo reportado por Asimbaya®? en el

5% MENENDEZ DIAZ, José Angel. Residuos de biomasa para la produccién de carbones activos y
otros materiales de interés tecnolégico. 2008. p. 2, [Consultado en: 29 de Julio de 2020] [En linea
en]:https://lwww.researchgate.net/publication/39389470_Residuos_de_biomasa_para_la_produccio
n_de_carbones_activos_y_otros_materiales_de_interes_tecnologico/link/02e7e5329564ca1943000
000/download

57 ASIMBAYA, Op. cit., p. 32

5 GARCIA UBEDA, Fernando. PLANTA DE PRODUCCION DE CARBON ACTIVO. Proyecto Fin de
Carrera. Universidad de Zaragoza. Departamento de Ingenieria Quimica y tecnologias del medio
ambiente. Especialidad en quimica industrial. Septiembre, 2013. [Consultado en: 29 de Julio de 2020]
[En linea] En: http://zaguan.unizar.es/record/12157/files/TAZ-PFC-2013-575.pdf
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pretratado secuencialmente con &cido-base. Revista internacional de contaminaciéon ambiental,
2017, vol. 33, no 2, p. 324. [Consultado en: 30 de Julio de 2020][En linea] en:
http://www.scielo.org.mx/pdf/rica/v33n2/0188-4999-rica-33-02-00317.pdf
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61 LOPEZ CHALARCA, Liliana Trinidad, et al. Activacion de carbones para aplicacion en
almacenamiento de gas natural vehicular (metano). Escuela de Procesos y Energia, 2013.
[Consultado en: 29 de Julio de 2020] [En linea] En:
http://www.bdigital.unal.edu.co/9552/1/1020401768.2013.pdf.
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cual se obtuvo un carbon activado a partir de residuos lignocelulésicos como canelo,
laurel y eucalipto, sin embargo, se observé que este tiempo generd una reaccion de
desvolatilizacion de la materia organica lo que disminuy6 el rendimiento de la etapa,
por lo cual, se disminuyo el tiempo de impregnacion a 12h donde se presento el
mismo inconveniente, por lo cual se decidié impregnar por un tiempo de 6 y 4h, en
donde la etapa incremento el rendimiento y en los dos tiempo analizados, no se
presentaron disminuciones en cuanto al rendimiento del material obtenido ni al
proceso de remocion, dado a esto, el tiempo establecido para esta etapa es de 4
horas.

Finalmente, se establece que la hipotesis nula del disefio experimental se
denomina: El carbdén activado obtenido partiendo de fique no permite la remocién
del colorante RB46

3.1 CARACTERIZACION DE LA MATERIA PRIMA

Como primera medida, se realiza una caracterizacion inicial de la materia prima que
permita establecer condiciones iniciales del fique, de ello se obtienen los resultados
mostrados en la tabla 5:

Tabla 5. Caracterizacion de materia prima

Humedad Cenizas
0.13% 9.19%

Fuente: elaboracion propia

La caracterizacion permite determinar que la fibra de fiqgue es apta para el proceso
de obtencién de carbén activado, dado a que posee bajo contenido de humedad,
permitiendo incrementar el rendimiento del carbon y el contenido de cenizas es
consistente con base en el TGA a temperatura de 650 °C (cerca de un 85% es
degradado), lo que permite establecer que a elevadas temperaturas va a
predominar la formacion de cenizas en el carbdn, disminuyendo el area BET y por
ende, la remocion del RB46.

3.2 PROCESO DE IMPREGNACION

Durante el proceso de impregnacion, transcurrido un tiempo de 4 horas se percibe
un cambio de color que pasa de amarillo claro (Figura 15a) a marron (Figura 15b),
siendo una indicacién primaria de efecto del proceso de impregnacion, este cambio
en la coloracion de la materia prima, esta asociado a la oxidacion de la lignina
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remanente en el material. Para la impregnacion fue de vital importancia asegurar el
contacto de todo el material con el 4cido, por ello se opto6 por introducir el acido por
gotas y a medida que se insertaban se aseguraba el mayor contacto posible.

Figura 15. Pre-tratamiento de la fibra de fique. Tiempo Oh (a). Tiempo 4h (b).

(@) (b)

Fuente: elaboracion propia

3.3 RESULTADO DE LA CARBONIZACION

En la figura 16 se observa que el resultado de la carbonizacion es un material color
negro, con una superficie fragil al tacto. Se evidencia una reduccion sustancial de la
masa producto de la elevada temperatura, tal como indico el TGA. Al momento de
colocarlo en solucion se hace necesario pulverizar el material; mediante la agitacion
constante de 500 rpm, en pro de fomentar mayor area de contacto con la solucién.

Figura 16. Carbon activado con acido
fosforico

Fuente: elaboracién propia
3.4 FACTORES QUE AFECTAN EL PROCESO DE ADSORCION

El proceso de adsorcion depende de las condiciones de operacion y obtencion del
carbon activado, debido a que en estas se formara la quimica superficial del carbén
activado, ademas de propiciar que este obtenga las propiedades necesarias para
realizar el proceso de remocion de las moléculas deseadas. Con el objetivo de
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determinar cuales son las variables criticas, se realizaron los experimentos descritos
a continuacion. Para determinar el efecto que tenia el pH de la solucién y el tipo de
acido, se establecio6 la concentracion de colorante RB46 en la solucién en 100 ppm,
para establecer cudl era la cantidad méaxima adsorbida del contaminante al cambiar
una de las dos variables, esta concentracion se determiné con base en el estudio
de Achury®® en el cual se ponen 0.5 g de carb6n activado en una solucién de 100
ppm de contaminante y observar la cantidad removida por un carbon activado con
materiales lignoceluldsicos tales como cuesco de palma africana y coco. Cabe
aclarar que no se realizo por duplicado las graficas mostradas en este apartado,
sOlo se realizaron con base en el carbon original, mas no se realizaron para los
duplicados obtenidos.

3.4.1 Efecto del pH de la solucion. El pH de la solucién es una variable decisiva
en el proceso de adsorcion, esto se debe a que afecta las interacciones de los
grupos funcionales de la superficie del carb6n con el adsorbato®. Estas
interacciones surgen debido a un intercambio i6nico de los grupos acidos al
momento de liberar protones en especial en medio acido, asi mismo ocurre en
medio basico donde la tendencia es captarlos, generando las cargas positivas o
negativas en la superficie del carbon.

Con el objetivo de encontrar el pH que favorece la remocién del colorante cationico,
se realizé la adsorcion del colorante RB46 a pH superiores al pHpzc del carbon
obtenido a temperatura de carbonizacion de 460°C y relacion masica de 1:6 para el
acido citrico y fosférico, , en la cual se deja constante la concentracion del colorante
y la masa de adsorbente en 100 ppm y 0.1 g, respectivamente, bajo agitacion
constante de 500 RPM y temperatura de 30°C, posterior a este tiempo se realiza la
filtracion y se procede a leer las concentraciones finales de RB46 en la solucion con
ayuda del espectrofotdmetro, en los anexos del G-l se presentan los resultados
arrojados por el equipo y las concentraciones finales del azocolorante RB46, con el
cual se determind el porcentaje de remocion Los resultados de la dependencia del
pH en el proceso de remocion se muestran en la gréafica 4donde adicionalmente se
muestra el efecto que tiene no realizar el lavado de la fibra previamente de la
carbonizacion, para el carbén activado con acido fosférico; en la figura 17 se
muestra el montaje empleado para poder realizar el proceso, el cual se realiza en
una plancha que permite ajustar la temperatura y la agitacion mediante un agitador
magnético.

63 ACHURY, Op. cit., p. 14

64 CASTELAR ORTEGA, Grey Cecilia, et al. Evaluacion de un carbon activado comercial en la
remocion del colorante DB2. Revista Colombiana de Ciencia Animal - RECIA. 2017, vol. 9, nro. 2.
pp. 164-170. [Consultado en: 22, Junio, 2020] [en linea] En:
https://revistas.unisucre.edu.co/index.php/recia/article/view/512
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Figura 17. Montaje para hallar el pH que favorece mejor la
adsorcién

Fuente: elaboracion propia

En la grafica 4, podemos observar que el proceso de remocion incrementd al
aumentar el pH de la solucion, esto se debe a que este parametro afecta la
estructura del colorante y el grado de ionizacién del mismo disminuyendo el color
del mismo en la solucién®®, de este modo , el colorante RB46, posee un croméforo
(resultado de su alta densidad en algunos grupos funcionales presentes en su
estructura) que forma ademas parte de un i6n positivo (generalmente una sal de
amina o un grupo amino ionizado) que lo hace soluble en agua, dado el hecho de
que la accién impartida por el colorante esta a cargo del cation (el anién no tiene
esa propiedad)®®.

El aumento en la concentracion de electrones en este colorante se relaciona con los
anillos aromaticos que se encuentran en su estructura que ocasionan alteraciones
en el espectro visible méas especificamente en el rango de los 530 nm, dando como
resultado un color rojo intenso a la vista natural. La intensidad en el color se
relaciona con el nimero de enlaces conjugados, donde la cantidad de dobles
enlaces que posea la estructura determina el rango de la longitud de onda
absorbida®’. Ademas, dado el hecho que posee dobles enlaces con nitrégeno en
SuUS grupos aromaticos mejor se va a comportar como un cromoforo ya que las
transiciones electronicas se facilitan en atencion a la diferencia en los niveles de
energia.

65 ENSUNCHO, Adolfo E.; ROBLES, Juana R. y CARRIAZO, José G. Adsorcion del colorante
amarillo anaranjado, Op. cit. p 142.

66 RAMIREZ, Lucia Constanza Corrales; LOZANO, Liliana Caycedo. Principios fisico—quimicos de
los colorantes utilizados en microbiologia. Nova, 2020, vol. 18, no 33, p. 75.[Consultado en]: 27 de
Julio, 2020. [En linea]: https://revistas.unicolmayor.edu.co/index.php/nova/article/view/1093
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Ademas de esto, la carga de la superficie del carbdn, depende de varios factores,
entre ellos el tipo de iones presentes en la solucion, las caracteristicas superficiales,
la naturaleza del solido y el pH de la solucion. En solucién acuosa, estas
caracteristicas dependen de las interacciones entre los complejos superficiales y el
agua, y a medida que el pH de la solucion cambia, los diferentes grupos funcionales
presentes en la superficie del sélido ceden o aceptan protones®,

Gréafica 3. Funcién del pH en el porcentaje de adsorcion para el
acido fosférico y el acido citrico.

100
80
60
40
20

Porcentaje de remocion (%)

4 5 6 7 8 9 10 11 12
pH

—a—Sin lavado acido fosforico —#—Con lavado acido fosforico

—e—Con lavado acido citrico

Fuente: elaboracion propia

Teniendo en cuenta los resultados se comprueba que al incrementar el pH de la
solucién por encima del pHpzc se favorece la remocion, alcanzando un pH de 10
para el acido fosférico y de 9 para el acido citrico, en los cuales se obtuvo mejores
rendimientos, por encima de este pH no se presenta un cambio significativo en el
proceso de remocién esto se debe a que el adsorbente genera una carga superficial
negativa resultante de las interacciones entre los grupos funcionales presentes en
este; formados por en la etapa de activacién, y los iones de la solucién acuosa.

En la grafica 4, también podemos observar el efecto que tiene en la adsorcién el
hecho de no realizar el lavado posterior a la impregnacioén, en el cual, se obtuvo una
disminucién significativa en el proceso, esto fue debido a que los fosfatos del acido
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fosforico se disolvieron en la solucidn acuosa, los cuales estan relacionados con las
constantes de disociacion del cido (pKa).

Debido a que el acido fosforico es un acido poliprético, tiene tres constantes de
disociacion, las cuales dependen del pH de la solucion para disociarse, (pKal=2.2,
pKa2=7.2 pKa3=12.7), por ello, a pH de soluciéon por encima de 3, el primer
hidrogeno del acido estard completamente liberado, dando como resultado la
formacion de H2POu, el cual tendra un efecto importante en la disminucion del pH
de la solucién, de igual forma, a pH de solucién entre 6-8, se disocia el segundo H+
del 4cido, liberando el fosfato HPO4 2", y a pH entre 11-13 se disociara el ultimo H+,
dando como resultado la liberacion del tercer fosfato PO43*.

En vista de lo anteriormente explicado, al disociarse los fosfatos del &cido fosférico,
los cuales se liberaran £+ 1 unidad de pH del valor de pKa, se tendra una disminucién
significativa del valor del pH de la solucién, debido a la concentracion de H3O* en
la misma.®® En la figura 18, se muestra la diferencia entre las muestras de carbén a
las que se les realizé el lavado y las que no tienen lavado, en el proceso de
remocion.

Figura 18. Resultado adsorcion. (a) Con lavado de acido. (b) Sin lavado de acido

(a) (b)

Fuente: elaboracién propia
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3.4.2 Efecto de la temperatura. La temperatura es una variable que afecta
directamente el proceso de adsorcion del carbon activado, debido al cambio en la
composicion del carbén activado con respecto a la temperatura en el proceso de
carbonizacion, adicionalmente, el aumento de la temperatura de carbonizacion esta
relacionado con el aumento del area superficial BET y la distribucion de los poros,
por lo cual, es importante elegir la temperatura que favorezca las caracteristicas
superficiales del carbon activado y la degradacion de la celulosa que tiene el
material lignoceluldsico en su estructura, de igual forma, la temperatura a la que se
realiza el proceso de carbonizacion, puede generar reacciones de combustion del
material (ignicion) en atmoésferas oxidantes (con oxigeno), y de esta forma, se
produce una quema del material, tal como lo explica Campello,’® de igual forma, la
reaccion de carbonizacion en presencia de oxigeno, presenta un AH=-92.4 kcal/mol,
lo que evidencia un comportamiento exotérmico y vuelve a la reaccion inestable,
obteniendo poca uniformidad en la estructura porosa y bajo rendimiento en la
produccion del carbon, por ello, trabajar en atmdsfera inerte permite tener mejor
estructura porosa y controla la eliminacion de los grupos funcionales de la superficie
del material y permite tener una estabilidad en la reaccion es por ello, que el proceso
se debe realizar en un atmésfera inerte o al vacio. Segun Sevilla’, esta etapa esta
relacionada con la capacidad de adsorcidén del material carbonoso, y la pérdida por
combustién “burn off’, es un indicativo porcentual del rendimiento de la etapa.

De este modo, en la gréfica 5, se presenta el grafico de superficie, el cual se
presenta para el carbon activado obtenido a temperatura de carbonizacion de 460°C
y relacion masica de 1:6, dado que fue el que obtuvo los mejores resultados de
carbonizacion, para observar el efecto que tiene la temperatura y la concentracién
de colorante RB46 en el proceso de adsorcion, a pH y temperatura constante, donde
se observa que, independientemente de la concentracion, al incrementar la
temperatura de carbonizacion, se presenta un aumento del porcentaje de remocion,
de esta manera, es evidente que el proceso de remocion tiene una relacién directa
con la temperatura.

Lo anterior se puede explicar ya que la degradacion de la celulosa del fique termina
aproximadamente en los 370°C, trabajar por temperaturas cercanas a esta, puede
suponer que no se ha degradado completamente para obtener carbén y presenta
mayor proporcion de material volatil, a diferencia del carbon activado obtenido a
460°C, en el cual se puede asegurar que la celulosa se degradé completamente,

0 CAMPELLO GOMEZ, Ignacio. Estudio de los mecanismos de activacion y aplicabilidad de
materiales carbonosos derivados de espumas de poliuretano en procesos de adsorcion, separacion
de gases y biomedicina. 2019. Tesis de grado. Doctor en quimica organica. Universidad de Alicante,
Instituto Universitario de Materiales. Facultad de ciencias. Departamento de Quimica inorgénica p.
105.

"1 SEVILLA, U., Op cit. p 32
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favoreciendo la obtencién del carbén, ademas de mejorar las estructuras
superficiales del carbon activado obtenido.

Gréfica 4. Efecto de la temperatura y concentracién del colorante RB46 en el
proceso de adsorcién
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Fuente: elaboracion propia

3.4.3 Efecto de la concentracion de colorante. El estudio de la concentracion se
realiz6 a temperatura y pH constante de 30°C y 10 respectivamente, se realizé para
los carbones obtenidos mediante activacion con acido fosforico, para cada uno de
los niveles del disefio experimental, el rango seleccionado para el estudio de la
concentracion es de 20-100 ppm lo cual permite medir la resistencia de la adsorcién
entre la solucién acuosa del colorante y la superficie del carbon; se observa, que
todos los carbones activados tienen tendencia creciente en el proceso de remocion
hasta la concentracion de 60 ppm de RB46 e la solucion acuosa. Posterior a ésta,
el proceso de remocién disminuye entre un 0.48% y 2.04%, lo cual no es un cambio
significativo en el proceso.

Se observa en el gréfico 7, que a concentraciones de 100 ppm el carbén adn no se
encuentra saturado y tiene rendimientos superiores al 90%, sin embargo, los
rendimientos disminuyen al aumentar la concentracion del colorante, lo cual se debe
a la capacidad maxima de adsorcion de cada carbon activad (gmax), ho obstante,
cuando se trabaja con concentraciones superiores a 60 ppm, el carbén disminuye
su rendimiento, debido a que dispone de menos sitios activos que sean capaces de
adsorber el colorante, lo que acerca al carbén a la saturacién.
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Grafica 5. Efecto de la concentracién de RB46 a 30°C
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Fuente: elaboracion propia

3.4.4 Efecto de la relacion masica. La relacion y la concentracion del reactivo
quimico, tienen una incidencia significativa en la quimica superficial del carbén
activado, al incrementar alguna de estas en la etapa de activacion, la superficie del
carbdn activado tiende a tomar el caracter del precursor mediante la introduccion de
grupos oxigenados, aumentando la concentracion de sitios acidos aportados por los
grupos funcionales é&cidos carboxilicos, lacténicos y fendlicos, gracias a estos
acidos aportados se generan reacciones de donacion de protones. Debido a esto,
es posible adsorber cationes por la atraccion electrostéatica entre los sitios acidos
cargados negativamente y los cationes cargados positivamente del RBA46.
Adicionalmente, el proceso de activacion tiene un rol importante en el proceso de
carbonizacion e incide en el area BET y poros del carbon, sin embargo, es necesario
encontrar un Optimo para esta variable, evitando que se genere una reaccion de
volatilizacion de la materia organica y disminuya el rendimiento de la etapa.

En las graficas 8 y 9, se presentan el grafico de superficie de la relacion masica de
precursor y la concentracién inicial de la solucion y la temperatura y la relaciéon
masica; en el proceso de remocion, los cuales se hallaron para el carbon obtenido
con acido fosfdrico a temperatura de carbonizacién de 460°C y relacién masica de
1:6 dado que fue el que obtuvo los mejores resultados. Donde se observa que el
efecto que tiene aumentar la relacion masica es despreciable independientemente
de la concentracion y la temperatura (aumento del porcentaje de remocion de
0.84%), es decir, que el proceso de adsorcién del colorante RB46 con carbén
activado, no se ve afectado significativamente por el proceso de activacion al
incrementar la relacion masica. Sin embargo, incrementar la relacion masica
presupone aumentar los ingresos necesarios para obtener el carbon, por lo cual, se
decide trabajar con la menor relacién masica de 1:4.
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Gréfica 6. Efecto de la concentracion y relacién masica en el porcentaje
de adsorcion
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Fuente: elaboracién propia

Grafica 7. Efecto de la temperatura y relacién masica en el porcentaje
de adsorcion
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3.4.5 Dependencia del tipo de &cido. El carbon activado se obtuvo a partir de dos
acidos diferentes a la misma concentracion (85%), acido citrico y acido fosforico;
para observar la influencia de cada uno en el proceso de adsorcion del RB46 en el
tratamiento de aguas residuales de la industria textil se realiz6 un proceso de
adsorcion a concentracion de 100 ppm con el carbdon activado obtenido a
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temperatura de carbonizacion de 460°C y relacién masica 1:4, variando Unicamente
el tipo del &cido en la etapa de activaciébn, como se muestra en la gréfica 10, se
observa que el carbén activado con acido fosférico obtuvo mejor rendimiento en el
proceso. Los pH a los que se realiz6 la adsorcion fueron por encima del pHpzc dado
gue como se estudid anteriormente, los pH basicos permitieron obtener mejores
resultados de adsorcién para los dos tipos de carbones activados.

Comparando los resultados obtenidos, la influencia que tiene el acido en el proceso
de remocion, depende del pH de cada uno, siendo el acido fosférico el mas acido
de los dos (pH 1.0), lo cual tiene una influencia sobre la quimica superficial y la
formacion de grupos funcionales acidos en la superficie del carbon activado, lo que
permite una mejor capacidad de adsorcion de compuestos catidnicos, ademas de
esto, el acido empleado en la etapa de activacion genera un proceso de oxidacion
lo que permite que la polaridad de la superficie del carbén aumente, y debido a la
formacion de grupos funcionales, tales como &cidos carboxilicos, lactdnicos y
fendlicos, en la etapa de activacion, los cuales, al encontrarse ionizados por el pH
de la solucién, permiten la formacion de puentes de hidrégeno y favorecen las
interacciones del adsorbato-adsorbente’ .

Gréfica 8. Influencia del tipo de acido en el porcentaje de
adsorcion
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Fuente: elaboracion propia

72 BERNAL, V.; GIRALDO, L. y MORENO-PIRAJAN, J. C. Adsorcion de compuestos fendlicos sobre
carbones activados modificados quimicamente: efecto del sustituyente en el anillo aromatico en las

interacciones carbén activado-adsorbato. 2017, vol. 74, nro. 579. [Consultado en]: 26 de Julio de
2020]
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3.5 CARACTERIZACION DEL CARBON ACTIVADO

Con el fin de comprobar que se obtuvo carbdn activado comercial, se realizaron las
pruebas de adsorcion del colorante RB46 en solucidn acuosa, a partir de los cuales
se realizaron las graficas de isotermas de adsorcion y el punto de carga cero pHpzc.

3.5.1 pH punto de carga cero. En la grafica 11 se muestra el pHpzc para el carbén
con acido fosforico y citrico, respectivamente, para determinarlo se realiza la grafica
de pH final vs pH inicial y el punto de carga cero, sera el punto en el cual se corte
con la linea que tiene pendiente de 45°, esto se realiza con el fin de identificar el
comportamiento de la carga superficial en funcion del pH EI parametro del pHpzc
permite comprender la quimica superficial del carbén activado, mas no permite
determinar cuéles grupos funcionales se encuentran en la superficie del carbén, en
el pH punto de carga cero, la concentracion de H* y OH" es igual, debido a esto, la
superficie del carbdn es neutra

Grafica 9. pHpzc carbdén activado obtenido con acido fosférico y acido
citrico.o
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Para obtener la grafica 11 se realizo el proceso de adsorcion del carbon activado
obtenido a temperatura de carbonizacion de 460°C y relaciébn masica de 1:6, para
los carbones activados mediante los dos acidos estudiados. En este caso, se
observa que el pHpzc es 6.3 para el acido fosforico y 4.2 para el &cido citrico, por lo
cual, para mejorar el proceso de adsorcion, es preferible trabajar con pH de solucion
superior al pHpzc de cada carboén, con el objetivo de cargar su superficie forma
negativa y sea capaz de adsorber al colorante catiénico RB46, esto se debe a que
cuando el pH>pHpzc se generan procesos de atraccion electrostatica entre el
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adsorbato-adsorbente. En los anexos F y G se muestran los datos empleados para
la obtencién de la grafica 11.

3.6 ANALISIS ESTADISTICO

Se realizdé en MINITAB el andlisis del disefio de experimentos, con el objetivo de
identificar las variables que tienen influencia significativa en el proceso de remocién
del RB46, bajo las condiciones de temperatura, relacién méasica y pH expuestos
anteriormente, teniendo en cuenta las réplicas del proceso de produccion.

En el diagrama de Pareto mostrado en la gréfica 13, se observa que en el proceso
de obtencion del carbén activado, las variables temperatura y relacion masica del
promotor acido en la etapa de activacion, tienen efectos significativos en el proceso
de adsorcion, por lo cual, un cambio en alguna de las dos variables, representara
un cambio en la variable respuesta (adsorcion), lo cual se comprueba con el valor
de p<0.05 arrojado por el modelo. Sin embargo, la temperatura presenta mayor
magnitud respecto a la relaciébn masica, es decir, que es la variable que mayor
relevancia tiene en el proceso, con el fin de observar si el efecto es positivo o
negativo, es necesario observar los coeficientes de cada variable.

El modelo arroja resultados de coeficientes para cada variable y nivel, los cuales
son positivos para la temperatura de 460°C y relaciébn masica de 4, esto nos permite
afirmar que estas condiciones, tienen un efecto positivo en el proceso de remocién,
mientras que al disminuir la temperatura de carbonizacion y aumentar la relacion
masica en el proceso de activacion, el coeficiente tiene signo negativo, lo cual,
indica que estas condiciones disminuyen la variable respuesta. Sin embargo, el
valor del coeficiente es +1.9633 y +0.6598, para la temperatura y la relacién masica,
respectivamente, lo que denota que la temperatura de carbonizacion tiene una
mayor significancia en la variable de adsorcion, adicionalmente, la relacion entre
ambas variables es de £0.2550, por lo cual, su relacion es despreciable. El error del
calculo de este coeficiente es de 0.0771, por lo cual, la precisiébn del mismo es
elevada.

El modelo resultante, obtuvo una desviacién estandar de 0.2182, lo que permite
afirmar que el modelo describe precisamente la variable de respuesta, con un ajuste
del modelo de 99.46%. Dado a ello, se rechaza la hip6tesis nula y se acepta la
hipétesis alternativa, la cual asegura que el carbén activado obtenido partiendo de
figue permite remover el colorante RB46 del agua.

75



Gréfica 10. Diagrama de Pareto en funcién de la temperatura y la relacion masica
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Fuente: elaboracién propia

3.7 CUANTIFICACION DE ADSORCION

3.7.1 Calibracién Para determinar el porcentaje de adsorcion se realizé la
calibraciéon del espectro UV-vis en el equipo llamado Thermo Scientific
espectrofotometro UV-Vis GENESYS 10 s, el cual se calibré con un blanco de agua
destilada y se realiz6 la lectura a concentraciones entre 0.4-50 ppm de RB46, donde
se obtuvo la gréafica 14, la cual permite leer la concentracién final con base en un
dato de absorbancia, los datos empleados se encuentran en el anexo A.

El rango de luz visible se encuentra entre 780-380 nm, el valor de longitud de onda
en el cual se observa el colorante RB46 es de 532 nm, El espectrofotometro incide
con un haz de luz, el colorante absorbe parcialmente esta radiacion, lo que hace
que se produzca una transicion entre los niveles energéticos de la sustancia, hasta
alcanzar un estado de excitacion, finalmente la radiacion restante se transmite en
funcion de la cantidad de la sustancia que se encuentra presente.
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Gréafica 11. Calibracion espectro UV-vis
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Fuente: elaboracion propia

Para poder realizar la lectura en el espectrofotdmetro se debe realizar el proceso de
filtracion, con el fin de evitar que la muestra presente particulas de carbon activado
que afectan la lectura realizada por el equipo, a continuacién, se presenta el montaje
empleado para este en la figura 19.

Figura 19. Montaje de filtracién para espectrofotometro.

Fuente: elaboracién propia.

Para llevar a cabo el proceso de adsorcion, es importante determinar las
condiciones de equilibrio, para lo cual fue necesario observar el comportamiento del
carbon en el proceso de adsorcion con el paso del tiempo, hasta observar que no
se presentaran cambios significativos en las concentraciones finales, el cual se va
a evidenciar cuando el cambio en la concentracion final no sea superior al 5%, bajo
condiciones de pH de 10 (obtenido experimentalmente) y agitaciébn constante de
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500 RPM, asegurando ademas que la temperatura a la que se lleva el proceso
permanece constante en el tiempo y que estas son iguales para todos los
experimentos realizados, pasando el primer dia, se filtra la solucion y se realiza la
lectura de la absorbancia, de igual forma en los dias 2 y 3 hasta observar que no se
presentan variaciones en la concentracion final. A continuacion, se presenta la
grafica 15 en la cual se muestra el cambio en la concentracion para los tiempos
estudiados del carbon activado obtenido bajo a relacion masica 1:4 y temperatura
de carbonizacion de 380°C entre los dias 1,2 y 3. En el anexo K se presentan los
datos de absorbancia arrojados por el equipo para cada dia.

Grafica 12. Cambio en la concentracion final en el tiempo
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Fuente: elaboracion propia.

Una vez se encuentra el tiempo necesario para que el carbéon alcance las
condiciones de equilibrio, se lleva a cabo el proceso de adsorcion para todos los
carbones establecidos en el disefio de experimentos, con un tiempo establecido de
2 dias, dado que se observa que no se presenta cambios en la concentracion final
entre los dias 2 y 3. Dando como resultado la tabla 6 en la que se presentan los
datos de absorbancia para cada carbon y su réplica; gracias a los datos arrojados
por el espectrofotometro se puede hallar la concentracién final en equilibrio de las
soluciones problema mediante la calibracion realizada anteriormente.
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Tabla 6. Datos de absorbancia carb6n activado con acido fosférico bajo
condiciones de equilibrio.

ABSORBANCIA
CARBON/Ci 20 40 60 80 100
1 0.073 0.136 0.192 0.318 0.418
2 0.058 0.115 0.165 0.246 0.348
3 0.035 0.075 0.084 0.151 0.176
4 0.025 0.062 0.073 0.102 0.162
5 0.081 0.125 0.212 0.301 0.402
6 0.050 0.095 0.142 0.260 0.323
7 0.026 0.068 0.078 0.230 0.148
8 0.023 0.059 0.070 0.120 0.157

Fuente: elaboracién propia

La figura 20 presenta los resultados cualitativos resultantes del carbon activado, en
concentraciones de 100 a 20 ppm del carbon 4 y 2. Donde se observa una mejor
remocion por parte del carbon 4. Con el objetivo de determinar las concentraciones
finales del colorante en la solucién, se emple6 el método de espectroscopia UV-VIS,
mediante la calibracion obtenida presentada en la grafica 14.

Figura 20. Resultados de remocion de RB46. Condiciones iniciales (a). Remocion carbones (b).

100 80 60 40 20

(a) (b)

Fuente: elaboracion propia

3.7.2 Isotermas de adsorcién. Las isotermas de adsorcion representan el
equilibrio termodinamico entre el soluto adsorbido y el soluto en solucién, por lo que
es dependiente de la temperatura y se debe asegurar que esta es constante en todo
el proceso de adsorcion. Esta variable afecta el equilibrio porque las interacciones
entre los grupos funcionales de la superficie y la molécula del contaminante
depende de la temperatura, por lo tanto, un incremento o disminucion de esta,
pueden impactar positivamente debido a que los iones en la solucion poseen mayor
energia, permitiendo que mayor cantidad de iones puedan intercambiarse sobre la
superficie del sélido; o negativamente en el proceso debido a que la energia

79



vibracional de las moléculas de RB46 aumenta con la temperatura, lo que a su vez
genera un incremento en la energia para que estas sean capaces de vencer las
fuerzas de atraccion de van der Waals y se desorban de la superficie, también se
pueden presentar casos, donde el un cambio en esta variable no presuponga un
efecto en el proceso.

El proceso de adsorcién se presenta desde el macrotransporte y microtransporte
hasta llegar a la adsorcion, donde el colorante se adhiere a los mesoporos y
microporos del carbén activado.”Las isotermas se utilizan para determinar la
capacidad tedrica de adsorcion que puede llegar a obtener el carbon activado. Para
ello se determina la cantidad de materia adsorbida en funcion de la concentracion
que posee el colorante RB46, todo lo anterior teniendo en cuenta que las
adsorciones se realizan bajo las mismas condiciones de temperatura 'y pH.”

Para observar el comportamiento entre el carbén activado y el colorante RB46 se
realizan las isotermas de Langmuir y Freundlich. Estas se obtuvieron mediante la
linealizacion de Langmuir y Freundlich, los datos empleados para obtenerlo se
encuentran en el anexo B y C, respectivamente.

A continuacion, se va a explicar detalladamente la metodologia empleada para
hallar las isotermas, comenzando por conocer los datos de concentracion en
equilibrio de la solucién problema, las cuales después de realizar la lectura de
absorbancia presentada en la tabla 6, se realiza la lectura de la concentracién final
con ayuda de la calibracion obtenida mostrada en la grafica 14, pasado los 2 dias
necesarios para que esta llegue al equilibrio. Dando como resultado la tabla 8,
donde se presentan las concentraciones finales de RB46 en la solucion, bajo
condiciones de temperatura constante de 30°C y pH inicial de 10, agitacién constate
de 500 RPM y 2 dias de adsorcion.

3 NIEVES, Abril. BARCENA, Antonio. FERNANDEZ, Emilio. GALVAN, Aurora. JORRIN, Jesus.
PEINADO, José. TORIBIO, Fermén. TUNEZ, Isaac. Espectrofometria: Espectros de absorcion y
cuantificacion colorimétrica de biomoléculas. Campus Universitario de Rabanales. [Consultado en:
25, Junio, 2020] [en linea] En: https://www.uco.es/dptos/bioquimica-biol-
mol/pdfs/08_ESPECTROFOTOMETRIA.pdf

74 HINCAPIE MEJIA, Gina; CARDONA CUERVO, Sebastian y RIOS, Luis Alberto. Absorption
thermodynamic study of azoic dye with by means of a lignocellulosic waste in aqueous
medium. Ingenieria y Desarrollo. 2018, vol. 36, nro. 1. pp. 97-118. [Consultado en: 24 Junio, 2020]
[en linea] En: http://www.scielo.org.co/scielo.php?script=sci_arttext&pid=S0122-
34612018000100097
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Tabla 7. Concentracién final de RB46 en la solucion.

Cfinal (mg/L)
CARBON/CI 20 40 60 80 100
1 2.188 3.618 4.889 7.749 10.018
2 1.848 3.141 4.276 6.115 8.430
3 1.325 2.233 2.438 3.958 4.526
4 1.099 1.938 2.188 2.846 4.208
5 2.370 3.368 5.343 7.363 9.655
6 1.666 2.687 3.754 6.432 7.862
7 1.121 2.074 2.301 5.751 3.890
8 1.053 1.870 2.120 3.255 4.095

Fuente: elaboracién propia

Una vez se tienen los datos de la concentracién en equilibrio, se debe hallar la
cantidad de RB46 adsorbida en el equilibrio ge (mg/g) mediante la ecuacion 6.
Teniendo en cuenta que se realizé la adsorcion en 50 mL de agua destilada con 0.1
g de carbdn activado.

Ecuacion 7. Cantidad de
colorante adsorbida

_ V= (Ci— Ce)

m

qe

Fuente: HO, Yuh-Shan.
Selection of optimum
sorption

isotherm. Carbon. 2004, vol.
42, nro. 10. p. 2116.
[Consultado en]: 22 de Julio
de 2020.

Donde

V=Volumen de solucién en L

Ci=Concentracion inicial de RB46 en la solucion en mg/L
Ce=Concentracion final de RB46 en la solucién en mg/L
m=masa de carbon activado en adsorcion en g

Lo que nos permite obtener la tabla 9, donde se muestra la cantidad de RB46
adsorbida en el equilibrio en mg/g.
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Tabla 8. Cantidad de RB46 adsorbida en el equilibrio en mg/g

] qe (mg/g)

CARBON(CI 20 40 60 80 100

8.006  18.191 27556  36.126  44.991
9.076 18429  27.862 36.943  45.785
9.337 18883  28.781 38021  47.737
9451  19.031 28906 38577  47.896
8.815 18316  27.329 36319  45.172
9.167 18656  28.123  36.784  46.069
9439 18963  28.849  37.124  48.055
9473  19.065  28.940 38373  47.953

O~NO Ol WNPE

Fuente: elaboracién propia

Posteriormente se debe adecuar los datos para realizar los datos, cabe aclarar que,
a partir de aqui, se van a mostrar los resultados para el carbén 4 (relacion masica
1:6 y temperatura de carbonizacién de 460°C), debido a que fue el que mejores
resultados de adsorcion presentd. Para la Linealizacion de Langmuir se trabaja con
la ecuacion 7.

Ecuacion 8. Linealizacién
isoterma de Langmuir

1 1 1

+
qe Tomdz * KI * C"EI Tmax

Fuente: HO, Yuh-Shan.
Selection of optimum sorption
isotherm. Carbon. 2004, vol. 42,
nro. 10. p. 2116. [Consultado
en]: 22 de Julio de 2020.

Dando como resultado la tablal0, en las cuales se sac6 el inverso de los valores
obtenidos en las tablas 8 y 9 para todas las concentraciones 20-100 ppm, con el fin
de obtener la grafica de linealizacion y determinar los pardmetros de adsorcion.
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Tabla 9. Linealizacién de
Langmuir para el carbén 4

1/ce 1/ge
0.910 0.106
0.516 0.053
0.457 0.035
0.351 0.026
0.238 0.021

Fuente: elaboracion propia

A continuacién, se encuentra la linealizaciéon de Langmuir para los cuatro carbones,
dando como resultado la grafica 16, la cual se hall6 graficando la ecuacion 7,
permitiendo encontrar los parametros de capacidad de adsorcion tedrica maxima
gmax (Mg/g), siendo este el inverso del intercepto y kL (L/mg) que no arroja un
resultado de la intensidad de adsorcién, es el inverso del producto entre gmaxy la
pendiente del modelo.

Para el carbon 4 se obtuvo un valor de intercepto de -0.0179 y una pendiente de
0.1330, lo que nos permite identificar que el modelo no tiene sentido fisico al tener
valores de intercepto negativos, es por esta razon, que bajo el criterio explicado en
el libro del Foggler, el modelo no se puede aceptar, dado que significaria que el
proceso tiene una capacidad de adsorcién negativa.

Gréfica 13. Linealizacion de isoterma de Langmuir
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Fuente: elaboracion propia
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Para describir el modelo de adsorcion se empled el método de Langmuir-
Hinshelwood para una reaccién heterogénea irreversible de RB46, a continuacion,
se describe el paso a paso del modelo

La reaccion general es la presentada en la ecuacién 9 donde podemos observar
gue ingresa carbon activado con superficie neutra, debido al lavado previo y la
caracterizacion del pH del extracto acuoso, el cual se pone en contacto con una
solucion de RB46 en estado liquido, dando como resultado un carbon activado
cargado negativamente en su superficie (debido al pH 10)

Ecuaciéon 9. Reaccion de
adsorcion del RB46 en el
carbon activado

CA+ RE46(]) = CA-RB46

Fuente: elaboracion propia

El proceso de Langmruir-Hinshelwood se usa para describir el mecanismo de
adsorcion del colorante RB46 en el carbon activado. Para comenzar, se debe
proponer el mecanismo de adsorcion y definir la etapa controlante, el cual se
presenta en la ecuacioén 10.

1. Proceso de adsorcion del colorante RB46 en estado liquido, asumiendo que la
reaccion superficial es la controlante

Ecuacién 10.
Mecanismo de
adsorcion en  sitios
activos.
Ka
RB46 + X+ RB46X
kq
Fuente: elaboracion
propia

Donde
Krpae €S la constante en equilibrio de A
k, es la constante de adsorcion

k, es la constante de desorcién
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El proceso se describe por la adsorcion de RB46 en los sitios activos (X) del carbon
activado, donde se genera un intermedio que denominamos RB46X, que es el
colorante ocupando el sitio activo X. Este intermediario reacciona con la superficie
dando como resultado la reaccion superficial mostrada a continuacién

Ecuaciéon 11. Reaccion
superficial del RB46.

RB46X +CA & CA-RB46X

Fuente: elaboracién propia

Luego de realizada la reacciéon superficial, el intermediario CARB46X realiza un
proceso de desorcién del colorante RB46 desde el carbon, a la solucion acuosa, la
ecuacion 12 describe el proceso:

Ecuacién 12. Reaccion de
desorcion del RB46.

[
CA"RB46X « CA“RB46 + X
ke

Fuente: elaboracion propia

De este modo, obtenemos la ecuacién de velocidad para el proceso de adsorcion,
dando como resultado la ecuacion 13

Ecuacién 13.
Velocidad de adsorcién
del RB46.

Ts = ksCrpasxPp

Fuente: elaboracién
propia

2. El segundo paso, consiste en describir las condiciones de equilibrio, donde se
afirma que la velocidad de adsorcion es igual a la velocidad de desorcion. Partiendo
de ra=rdy rc=rd, dando como resultado la ecuacién 14 y 15
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Ecuaciéon 14. Condiciones
de equilibrio para la
adsorcion del RB46

kaPRB%CV = ka CrBaex

Fuente: elaboracién propia

Ecuacion 15. Condiciones de
equilibrio para la desorcion del
RB46

chCA_RB4GCV = deCA_RB46X

Fuente: elaboracién propia

Donde Cv es la concentracion de RB46 en los sitios activos y Prea4s €s la presion
parcial del colorante en el carbdn y Pq4-rgae €S la presion parcial del colorante en la
solucién. Con el fin de conocer cudl es la concentracion del colorante adsorbido por
el carbon, se genera un despeje de la ecuacion 14 y para conocer la concentracion
de colorante desorbido se despeja la ecuacién 15, dando como resultado las

ecuaciones 16 y 17 respectivamente.

Ecuacién 16. Concentracion
de RB46 en la superficie del
carbén.

_ KaPrpaeCy
CrBasx = T

Fuente: elaboracion propia

Ecuacién 17. Concentracién de

RB46 en la solucién.

_ kcPca-rpasCy
Cca-rBasx = 2
d

Fuente: elaboracion propia

. k
y sabiendo que Kgzpag =k—“
d

ecuaciones 18 y 19.
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Ecuacion 18. Concentracion
de RB46 en la superficie del
carbén despejada.

CRB-’-LE)X = KRB46PRB4GCV

Fuente: elaboracion propia

Ecuaciéon 19. Concentracion de
RB46 en la solucién despejada.

CCA RB46X — KCA RB46PCA RB4GCV

Fuente: elaboracién propia

3. Finalmente, se realiza el balance de los sitios activos del carbén activado, el cual
se presenta en la ecuacion 20, donde se expresa que los sitios activos totales se
dividen en los sitios vacios del carbén y los que se encuentran ocupados por las
moléculas de RB46 adsorbidas y desorbidas, dando como lugar a la ecuacién 20.

Ecuacion 20. Balance general de los
sitios totales activos.

CT = CV + CRB46X + CCA_RB46X

Fuente: elaboracion propia

Reemplazando en la ecuacion 21 por las ecuaciones 18 y 19 obtenemos que los
sitios totales estan descritos por:

Ecuacién 21. Balance detallado de los sitios totales
activos

C’I' = CV + KRBfl-ﬁpRB"lﬁCV + KCA_RB"I-()PCA_R'BMSCV

Fuente: elaboracién propia

Realizando agrupacion de términos obtenemos la ecuacion de los sitios totales en
el carbon activado en la ecuacion 22:

87



Ecuacioén 22. Sitios totales del carb6n activado

Cr = Cy * (1 + KppasProas + Kca-rpacPca-rpao)|

Fuente: elaboracion propia

Despejamos la concentracion de los sitios activos vacios, dando como resultado la
ecuacion 23.

Ecuacion 23. Sitios vacios presentes en el carbén
activado

Cr

C, =
""" 1+ KppasPreas + Kca-roacPea-rBas

Fuente: elaboracion propia

Para conocer los sitios totales (Cr), se realiza el area superficial BET, y con el fin de
conocer la constante de adsorcién en el equilibrio, se realiza el modelo de Langmuir,
la cual se establece a una temperatura constante de 30°C.

Una vez finalizado el proceso de adsorcion, se obtiene la ecuaciéon 24, que surge
de realizar el reemplazo de la ecuacion 23 en la ecuacion 18, dando como resultado,
la concentracién de RB46 en el carbén activado luego de realizar el proceso de
adsorcion.

Ecuaciéon 24. Concentracion total del RB46 en la
superficie del carbén.

Cr
Crpisx = KrpasPrpas ( )
1 + KppaePreas + Kca-reasPca-rpas

Fuente: elaboracion propia

La cual tendra una velocidad de adsorcion de

Ecuacién 25. Velocidad de adsorciéon del RB46 en el carbén
activado

Cr
r¢ = K¢ | KrpasPrpasP ( )
v ( REKCTREYSTENL + KrpasProas + Kea-rpacPea-rpas )

Fuente: elaboracién propia
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Que después de agrupar términos, permite obtener la ecuacion 26

Ecuacién 26. Velocidad de adsorciéon de RB46 en el
carbén activado resumida.

K\'KRE46PRB46PB CT

1+ KRH-’I-E:PRH-’I-E + KCA_RH-’I-E:PCA_RH-‘I-E:

Ts

Fuente: elaboracion propia

Finalmente, se obtiene que el esquema de reaccion es el siguiente: Las moléculas
del colorante RB46 se adsorben sobre la superficie del carbén activado (9), este al
entrar en los sitios activos del carbon activado; los cuales son de caracter basico
por la presencia de grupos funcionales carboxilos, reacciona dando lugar a la
formacién de intermediarios (10), estos intermediaros de la reaccion se desorben
hacia la solucién acuosa (12) y alli reaccionan con otras moléculas de RB46
disueltas en el agua, formando nuevos intermediaros de reaccion, los cuales se
difunden hacia el carbén reaccionando con esta y modificandola quimicamente.

Debido a que el modelo de Langmuir se rechaza, se realiza la Linealizacion para el
modelo de Freundlich, empleando la ecuacion 27.

Ecuacién 27. Linealizacién de
Freundlich

In (C,)

In(g.) = In(Kg) +

Fuente: HO, Yuh-Shan.
Selection of optimum sorption
isotherm. Carbon. 2004, vol. 42,
nro. 10. p. 2116. [Consultado
en]: 22 de Julio de 2020.

Donde:

Kr = Constante de adsorcion relativa a la capacidad de adsorcion del adsorbente
(L/9)

q. = Cantidad de adsorcion en el equilibrio (mg/g)
C. = Concentracion del adsorbato en el equilibrio (mg/L)

n = Constante adimensional
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Para obtener la gréafica de linealizacion y predecir si el modelo se ajusta, es
necesario adecuar los datos de la tabla 8 y 9 mediante la aplicacion de logaritmo
natural, obteniendo de este modo la tabla 11, que presenta los datos empleados
para el carboén 4.

Tabla 10. Linealizacion de
Freundlich para el carbén 4

In (ce) In (qe)
0.094 2.246
0.662 2.946
0.783 3.364
1.046 3.653
1.437 3.869

Fuente: elaboracion propia

Una vez se obtienen estos datos, se obtiene la grafica 17, en la cual se presentan
los datos para todos los carbones activados. El pardmetro kF nos permite cuantificar
la adsorcion se halla como el exponente de la interseccion del eje, que en este caso
tuvo un valor de 9.021, mientras que la constante adimensional n se halla mediante
el inverso de la pendiente, y nos permite identificar la intensidad de adsorcién,
dando como resultado un valor de 0.792 para el carb6n ndmero 4, lo que permite
afirmar que los parametros tienen sentido fisico y el modelo se puede aceptar.

Gréfica 14. Linealizacién isoterma de Freundlich

0.00 0.50 1.00 1.50 2.00 2.50
log ce

——1 =2 ——3 =4

Fuente: elaboracién propia

A continuacion, se presenta en la tabla 12, el resumen con los datos obtenidos por
ambas isotermas de adsorcion para todos los carbones, los cuales se hallaron de
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igual forma que con el carbon 4. Donde podemos observar que el modelo de
Langmuir obtuvo un ajuste R? alto, sin embargo, los pardmetros de adsorcién no se
ajustaron para ninguno de los carbones estudiados, por otro lado, el modelo de
Freundlich presenté un menos ajuste de R? comparado con el modelo de Langmuir,
pero los parametros tienen sentido fisico. Con el fin de aceptar un modelo, es
importante verificar no solo que el R2 sea un valor cercano a la unidad, sino que los
paradmetros tengan sentido fisico (sean positivos), tal como lo explica Fogler en su
libro de reacciones quimicas’®.

Tabla 11. Resumen isotermas de adsorciéon

ISOTERMA CARBON
LANGMUIR 1 2 3 4
PARAMETRO
KL (L/mg) -0.033 -0.041 -0.117 -0.134
Qméax (mglg) -120.733 -113.222 -53.146 -56.016
r? 0.970 0.928 0.957 0.970
FREUNDLICH 1 2 3 4
kF (mg/g)(Llg)  4.456 5.142 7.122 9.021
n 0.962 0.930 0.782 0.792
r? 0.965 0.977 0.950 0.947

Fuente: elaboracion propia

Debido a que el modelo que se ajusta es el de Freundlich, se presenta la grafica
resultante de este modelo para el carbon, con el fin de observar su comportamiento
en el modelo de adsorcion, empleando la ecuacion 28 para hallar la cantidad de
RB46 adsorbido ge y la concentracion en equilibrio mostrada en la tabla 8. En el
anexo D se presenta los datos empleados para su construccion

> FOGLER, H. Scott. Essentials of Chemical Reaction Engineerin 4th ed. En West Ford,
Massachusetts, Pearson Education, 2006, p. 739. [Consultado en]: 20 de Junio de 2020]
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Ecuacidon 28. Cantidad de
adsorcién en el equilibrio

e = KFCeUn

Fuente: LAZO, José C., et al.
Sintesis y caracterizacion de
arcillas organofilicas y su
aplicacion como adsorbentes
del fenol. Revista de la
Sociedad Quimica  del
Perd. 2008, vol. 74, nro. 1.
pp. 3-19. [Consultado en]: 20
de Junio de 2020.

Donde:
dmax = Capacidad maxima de adsorcion tedrica
q. = Cantidad de adsorcion en el equilibrio

K; = Constante de adsorcion

Graéfica 15. Isoterma de Freundlich correspondiente a carbon 4

60

Fuente: elaboracion propia
El modelo de Freundlich permite afirmar que la adsorcién se realiza de forma

heterogénea donde el parametro n permite predecir la heterogeneidad, ademas de
gue si este es menor a 1, afirma que la adsorcion es de forma quimica, el modelo
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aporotd una constante Kf de 9.021 (mg/g)/(L/g) el cual es un indicativo de la
capacidad de adsorcion.

A continuacion, se presenta la isoterma de adsorcion segun la clasificacion de
Giles’® , de esta, es importante resaltar que la pendiente da cuenta de la facilidad
con la que las moléculas del adsorbato pueden llegar a encontrar sitios vacios en la
superficie. Lo anterior se debe en parte a que la pendiente disminuye o se vuelve
nula gracias a la saturacion que se tiene en la superficie del adsorbente. Es posible
afirmar que se asemeja a una isoterma tipo S, caracterizada por poseer un punto
de inflexibn donde se observa que la pendiente aumenta en un principio con la
concentracion.”” Los datos empleados para su construccién se encuentran en el
anexo K.

Gréfica 16. Isoterma de adsorcion RB46
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Fuente: elaboracién propia

6 GILES, Charles H.; SMITH, David y HUITSON, Alan. A general treatment and classification of the
solute adsorption isotherm. |. Theoretical. Journal of colloid and interface science. 1974, vol. 47, nro.
3. pp. 755-765

T ARROYO, Laura. RUIZ, Diana. DETERMINACION DE LA CINETICA DE ADSORCION DE
CLORUROS DE VERTIMIENTOS DEL SECTOR AGRICOLA CULTIVOS ENERGETICOS, SOBRE
CARBON ACTIVADO COMERCIAL. [Consultado en: 29, Junio, 20202] [En linea] En:
http://repository.uamerica.edu.co/bitstream/20.500.11839/6840/1/6132135-2018-2-1Q.pdf
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4. EFICIENCIA DEL PROCESO DE PRODUCCION DE CARBON ACTIVADO

Se evalug la eficiencia del proceso de obtencion del carbdn activado a partir de
fique, bajo las condiciones de temperatura de carbonizacion y pH, que favorecen la
remocion del colorante RB46, en el proceso de activacion y carbonizacion. El
rendimiento del proceso se define como la masa de materia prima (fique) alimentada
al proceso de fabricacion del carbdn, con respecto a la cantidad de carbén activado
gue se obtiene en el proceso.

Con el fin de obtener el rendimiento, se evalu6 el carbdn con mejores resultados
arrojados en las pruebas de adsorcion y en las isotermas de adsorcion.

4.1 ACTIVACION

A continuacion, se va a presentar el rendimiento de la etapa de activacion, la cual
se va a dividir en el balance de masa con, el objetivo de detallar cuéles son y cual
es la cantidad de material que ingresa en esta y conocer cudl es la cantidad que
sale de producto intermedio, que procedera a la etapa de carbonizacién, una vez
con este se procede a calcular la eficiencia de la etapa tal como se explicé al inicio
del capitulo. En esta etapa no se esperan pérdidas elevadas, ya que el proceso
consiste en impregnar y lavar el material, posterior a pasado el tiempo de contacto
del material con su precursor quimico.

Es importante determinar el balance de masa y la eficiencia del proceso, con el
objetivo de identificar las razones que disminuyen la eficiencia de la etapa y precisar
como se puede mejorar el proceso con la finalidad de disminuir las pérdidas.

4.1.1 Balance de masa. En el proceso de activacion se realiza la impregnacién de
la materia prima lignocelulésica con un precursor acido, el cual favorecera en el
proceso de carbonizacién, la formacién de poros, y permitira modificar la quimica
superficial del carbon activado, generando en la superficie del mismo la formacién
de compuestos acidos. La reaccidén generada y el diagrama de proceso se muestran
a continuacion bajo las condiciones como se muestra en la tabla 7.

El balance se realiz6 con base en el carbon activado que obtuvo mejor eficiencia en
el proceso de remocién, en el cual ingresa fique previamente lavado y secado, al
cual se pone en contacto con el precursor quimico (Acido fosforico) en relacion
masica 1:6, pasado el tiempo de activacion se obtiene pequefias fracciones de
agua, acido fosférico que no es absorbido por el fique y el figue activado que
ingresara al proceso de carbonizacion, posteriormente de adecuar el pH del extracto
acuoso mediante lavados sucesivos con agua destilada, para evitar efectos
negativos en el proceso de remocion. El esquema general de la etapa de activacion
se ilustra en la grafica 20.
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Gréfica 17. Balance de masa para la activacion del fique
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Fuente: elaboracion propia

Ecuacion 29. Balance etapa de activacion

my, + my = my + my + Mg,

m,l"a + Maa = Mge + mfl

Fuente: elaboracion propia
Donde:
m, = masa de agua
m;, = masa de acido

m, = masa de fique

ms, = Masa de fique activado
m,, = masa de agua desionizada
m,. = masa de agua acida

ms; = masa de fique activado y lavado

La tabla 13 presenta el balance global de masa resultante, teniendo en cuenta que
en el lavado se tienen pérdidas de 0.83% en masa de fique, que quedan en el filtro
cuando se realiza el lavado a vacio, ademas, el agua se calcula por diferencia en la
primera etapa.
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Tabla 12. Balance de masa para la activacién quimica

Corriente Entrada (g/h)  Salida (g/h)
Fique (s) 3 -
Acido fosférico (1) 12 1.700
Agua (g) - 0.072
Agua (1) 3000 3010.228
Fique activado lavado (s) - 2.982
TOTAL 3015 3014.982

Fuente: elaboracion propia

Luego de observar que se tiene un flujo de acido fosférico a la salida del proceso,
se puede realizar una recirculacion de este agente activante para ser utilizado en
otros tratamientos quimicos que requieran de este mismo tipo de acido a altas
concentraciones, dado el hecho de que el &cido no interactu6 con otro reactivo, por
lo tanto, su naturaleza a la salida del proceso es la misma que a la entrada’®.

Parte del fique que se pierde durante la activacion quimica es un resultado inerte al
momento de la impregnacion con el precursor acido, y también se debe al material
gue puede perderse luego del lavado con agua des ionizada.

4.1.2 Eficiencia. Para determinar la eficiencia del proceso, se tuvo en cuenta el
balance global, en el cual se observa un rendimiento cercano al 99% en todos los
carbones activados y sus réplicas, tal como se puede observar en la tabla 14. Sin
embargo, el rendimiento se ve afectado por el tiempo de contacto entre el promotor
con acido fosforico y la materia prima. En tiempos superiores a 6 horas, se obtuvo
una reduccion de la eficiencia del 7%, debido a la concentracion del acido (85%), el
cual incrementa la volatilizacion de la materia organica, esta también aumenta
dependiendo de la relacién masica del precursor por lo cual se disminuy6 el tiempo
de contacto entre ambos a 4 horas.

A continuacion, se presenta la tabla de resumen del rendimiento de cada carbon
activado:

78 SEVILLA, U. Manual del carbén activo. Aula. aguapedia. org, 2011, p. 1-89. [Consultado en : 31
de Julio de 2020][en linea] En: www.aguapedia.net
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Tabla 13. Rendimiento en la activacion quimica

CARBON RELACION MASICA TIEMPO (h) ALIMENTO (g) CARBON (g) RENDIMIENTO (%)

1 1:4 4 3 2.985 0.995
2 1:6 4 3 2.988 0.996
3 1:4 4 3 2.975 0.992
4 1:6 4 3 2.982 0.994
5 1:4 4 3 2.976 0.992
6 1:6 4 3 2.969 0.990
7 1:4 4 3 2977 0.992
8 1:6 4 3 2.982 0.994

Fuente: elaboracion propia

4.2 CARBONIZACION

A continuacion, se va a presentar el rendimiento de la etapa de carbonizacion, la
cual se va a dividir en el balance de masa con, el objetivo de detallar cuales son y
cual es la cantidad de material que ingresa en esta y conocer cudl es la cantidad
gue sale de producto final, una vez con este se procede a calcular la eficiencia de
la etapa tal como se explico al inicio del capitulo.

Se espera que este proceso tenga mayores pérdidas que la etapa de activacion
debido a las temperaturas a las que se lleva a cabo, el cual, genera la degradacion
del material y disminuye hasta en un 70% el material alimentado.

4.2.1 Balance de masa. En el proceso de carbonizacién se quema el fique activado
y lavado previamente en el proceso de activacion, en una atmdsfera inerte, en esta
etapa se tiene lugar a la formacion y distribucion de los poros que permitiran al
carbon activado tener las propiedades adsortivas, entre otras. La reaccion generada
y el diagrama de proceso se muestran en la ecuaciéon 30 y la gréafica 21
respectivamente, bajo las condiciones explicadas en el disefio de experimentos.

El balance se realizé con base en el carbdn activado que obtuvo mejor eficiencia en
el proceso de remocion. A pesar de que, en el proceso de carbonizacion, el material
lignocelulésico compuesto principalmente por oxigeno, carbono e hidrégeno se
descompone en diversos gases como nitrdgeno, agua, hidrogeno, entre otros,
ademas de la desvolatilizacién del mismo, no se tuvo en cuenta la composicion de
los gases no condensables, debido a que no se contaba con un cromatégrafo de
gases para realizar la medicion.
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Grafica 18. Balance de masa para el proceso de carbonizacion
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Fuente: elaboracién propia

Ecuacion 30. Balance de masa etapa
de carbonizacion

My, + My = My, + 1M,

Fuente: elaboracion propia
Donde:
m,= masa de nitrégeno en gramos
msq;= Masa de fique activado y lavado en gramos

my = masa de gases no condensables

m., =masa de carbdn activado

La tabla 15 presenta el balance de masa resultante de la etapa de carbonizacion

Tabla 14. Balance global de masa en el proceso de carbonizacién

Corriente Entrada (g/h) Salida (g/h)
Fique activado (s) 2.982 -
Nitrégeno (g) 11.630 -
Gases no condensables (g) - 14.112
Carbén activado (s) - 0.500
TOTAL 14.612 14.612

Fuente: elaboracion propia
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Teniendo en cuenta que no es posible medir el tipo de gases que salen del proceso
se desarrolla el balance bajo el supuesto de un proceso en estado estacionario
donde todo lo que entra al proceso es igual a lo que sale. Sin embargo, es
importante resaltar que una fraccion de la pérdida de fique también se debe a la
temperatura de carbonizacion utilizada, dado que altas temperaturas suponen una
degradacion del material que, a pesar de ser proxima a lo estipulado por el TGA, no
nos da un valor exacto de la masa que se puede llegar a perder.

4.2.2 Eficiencia. Para determinar la eficiencia del proceso, se tuvo en cuenta el
balance global, en el cual se observa un rendimiento cercano al 17% para la mayoria
de los carbones activados y sus réplicas, es decir, se tuvo una pérdida de masa
cercana al 83%, lo cual se puede justificar debido al analisis termogravimétrico
(TGA), en el cual se tendra una pérdida de masa aproximadamente del 75% a
temperaturas superiores a 380°C. En adicion a lo anterior, temperaturas superiores
a esta, mantienen una pérdida de masa similar, por lo cual, no existe suficiente
diferencia entre el rendimiento de los carbones obtenidos a 380°C y los obtenidos a
460°C

A continuacion, se presenta la tabla 16 en la que se encuentra el rendimiento de
cada carbon y sus condiciones de operacion.

Tabla 15. Rendimiento en el proceso de carbonizacion

CARBON TEMPERATURA (°C) TIEMPO (h) ALIMENTO(g) CARBON (g) RENDIMIENTO (%)

1 380 1 2.985 0.51 0.171
2 380 1 2.988 0.512 0.171
3 460 1 2.975 0.498 0.167
4 460 1 2.982 0.5 0.168
5 380 1 2.976 0.511 0.172
6 380 1 2.969 0.518 0.174
7 460 1 2977 0.502 0.169
8 460 1 2.982 0.501 0.168

Fuente: elaboracion propia

99



5. CONCLUSIONES

1. El carbon actvado obtenido partiendo de fique, mediante la técnica de activacién
quimica, es capaz de remover el colorante RB46 del agua; por medio del proceso
de adsorcion, a concentraciones inferiores a 100 ppm, sin embargo, se espera
gue a concentraciones superiores a esta, el colorante sea removido de la
solucién, dado que aun no se encuentra saturado.

2. Con base en el disefio experimental, se observa que la relaciébn masica materia
prima:precursor acido present6 un efecto de 0.86% de aumento en el proceso
de remocion, por otro lado, la temperatura de carbonizacién aumenta el
porcentaje de remocion en un 5%. Debido a esto, las condiciones para la
produccién del carbon activado se estiman en relacion méasica 1:4 y temperatura
de carbonizacion 460°C.

3. Elcarbén activado obtenido mediante el proceso de activacion quimica con acido
fosforico, tuvo un rendimiento de 99% y 17% en la etapa de activacion y
carbonizacion respectivamente, con una caracterizacion del pHpzc de 6.3, lo que
permite conseguir remover el colorante RB46 a pH de solucién superiores a este,
sin embargo, favoreciendo la remocién a un pH de 10, Por otro lado, el carbon
activado con acido citrico, presentd una caracterizacion de pHpzc de 4.2, de
igual manera, a pH superiores a este permite remover de manera eficaz el
colorante de la solucion, obteniendo un pH de 9 para mejorar la remocién de
RB46 del efluente.

4. De los datos obtenidos experimentalmente, se obtuvo una remocién de 95% de
RB46 bajo concentraciones de 100ppm, y las isotermas de adsorcion del modelo
de Freundlich arrojaron resultados de capacidad de adsorcion de 9.039
(mg/g)/(L/g) de RB46 con una intensidad de adsorcion de 0.730.
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6. RECOMENDACIONES

En la etapa de activacion, es recomendable no superar un tiempo de 4 horas de
contacto entre la materia prima y el agente activante, debido a que el rendimiento
de la etapa disminuye hasta en un 7% por las reacciones de desvolatilizacion de
la materia organica.

Posteriormente de realizar la activacion quimica, es recomendable realizar un
lavado del material activado con el precursor quimico, debido a que se reduce el
proceso de remocidn hasta en un 86% de no ser realizado, por la disociacion de
los solubles del acido fosforico en el efluente a remediar.

Se aconseja trabajar el carbon activado con &cido fosférico a pH de solucion de
10, esto presupone un aumento del porcentaje de remocion de 70%, debido a
que la superficie se carga negativamente permitiendo adsorber el colorante
RB46, de igual manera, el carbon obtenido con &cido citrico mejora su proceso
de remocion en pH de 9.

Debido a la crisis sanitaria presentada actualmente, no se pudo llevar a cabo las
pruebas de caracterizacibon como BET, SEM, XRD y FTIR, por lo cual, se
recomienda terminar de caracterizar el producto y observar si cumple con la
calidad requerida para ser carbén activado comercial.
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ANEXO A.

TABLA DE CALIBRACION DEL ESPECTRO UV-VIS A
CONCENTRACIONES ENTRE 0.4-50 PPM DE RB46

ABSORBANCIA CONCENTRACION (mg/L)
2.213 50
1.714 40
0.834 20
0.379 10
0.202 5
0.127 3
0.046 2
0.026 1
0.020 0.9
0.019 0.8
0.017 0.7
0.010 0.6
0.006 0.5
0.003 04
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ANEXO B.

LINEALIZACION DE LANGMUIR

LANGMUIR

20 40 60 80 100 20 40 60 80 100

CARBON 1/ge 1/qe 1/ge 1/ge 1/qe 1/ce 1l/ce 1l/ce 1/ce 1l/ce
1 0.112 0.055 0.036 0.028 0.022 0.457 0.276 0.205 0.129 0.100
2 0.110 0.054 0.036 0.027 0.022 0.541 0.318 0.234 0.164 0.119
3 0.107 0.053 0.035 0.026 0.021 0.754 0.448 0.410 0.254 0.221
4 0.106 0.053 0.035 0.026 0.021 0.910 0.516 0.457 0.357 0.238
5 0.109 0.054 0.036 0.027 0.022 0.600 0.372 0.266 0.155 0.127
6 0.113 0.055 0.037 0.028 0.022 0.422 0.297 0.189 0.136 0.104
7 0.106 0.052 0.035 0.026 0.021 0.950 0.535 0.472 0.307 0.244
8 0.106 0.053 0.035 0.027 0.021 0.892 0.482 0.435 0.174 0.257
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ANEXO C.

LINEALIZACION DE FREUNDLICH

FREUNDLICH
20 40 60 80 100 20 40 60 80 100
CARBON Inqge Inge Inqe Inqe Inqge Log ce Log ce Log ce Log ce Log ce
1 2.187 2.901 3.316 3.587 3.806 0.783 1.286 1.587 2.048 2.304

2.206 2914 3.327 3.609 3.824 0.614 1.145 1.453 1.811 2132
2.234 2.938 3.360 3.638 3.866 0.282 0.804 0.891 1.376 1.510
2.246 2.946 3.364 3.653 3.869 0.094 0.662 0.783 1.046 1.437
2.176 2.908 3.308 3.592 3.810 0.863 1.214 1.676 1.996 2.268
2.216 2.926 3.337 3.605 3.830 0.510 0.989 1.323 1.861 2.062
2.245 2.942 3.362 3.614 3.872 0.114 0.730 0.834 1.749 1.358
2.248 2.948 3.365 3.647 3.870 0.052 0.626 0.751 1.180 1410

0o Nk~ wWwN
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ANEXO D.

DATOS PARA CALCULO DE LA ISOTERMA
FREUNDLICH CARBON 4

ISOTERMA FREUNDLICH

Dilucion ge (mg/g) Ce (mg/L) Absorbancia

1/50 10.158 1.099 0.025
2/50 20.812 1.938 0.062
3/50 24.254 2.188 0.073
4/50 33.811 2.846 0.102
5/50 55.406 4.208 0.162
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ANEXO E.

PHPZC CARBON ACTIVADO CON ACIDO
FOSFORICO Y LAVADO PREVIO

pH pH inicial pH final pH corte
4 4.02 4.2 4
5 5 5.62 5
6 5.92 6.16 6
7 6.97 6.52 7
9 9.05 7.4 9
10 10.02 7.12 10
11 10.96 7.04 11
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ANEXO F.

PHPZC CARBON ACTIVADO CON ACIDO CITRICO

pH pH inicial pH final pH corte
3 3.03 3.6 3
4 4.01 4.05 4
5 4.95 4.81 5
6 591 4.96 6
7 6.95 521 7
8 7.99 5.29 8
9 8.96 5.74 9
10 9.95 5.86 10
11 11.01 7.11 11
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ANEXO G.

DEPENDENCIA DEL PH DE SOLUCION Y LAVADO DEL CARBON ACTIVADO
CON ACIDO FOSFORICO EN EL PROCESO DE REMOCION

pH ajuste Ci (ppm) Absorbancia Transmitancia Cf (ppm) %Remocién
6.12 100 0.188 67.40% 71.972 0.280
7.25 100 0.179 77.80% 45.939 0.541
8.05 100 0.178 65.70% 45,712 0.543
9.15 100 0.172 88.50% 22.175 0.778
9.95 100 0.171 68.80% 4412 0.956
11.01 100 0.137 83.80% 3.641 0.964
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ANEXO H.

EFECTO DE NO REALIZAR EL LAVADO DEL CARBON ACTIVADO CON
ACIDO FOSFORICO PREVIAMENTE A LA ETAPA DE CARBONIZACION.

pH ajuste Ci (ppm) Absorbancia Transmitancia Cf(ppm) %Remocion
10.81 100 0.137 54.3% 72.013 0.280
10.09 100 0.171 35.4% 87.321 0.127
9.04 100 0.172 27.2% 87.771 0.122
7.93 100 0.178 14.7% 90.473 0.095
7 100 0.179 14.1% 90.923 0.091
6 100 0.188 20.2% 94.975 0.050
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ANEXO I.

DEPENDENCIA DEL PH DE SOLUCION EN EL CARBON ACTIVADO CON
ACIDO CITRICO

pH ajuste Ci (ppm) Absorbancia Transmitancia Cf (ppm) %Remocién
494 100 0.182596819 86.00% 93.510 0.065
7.02 100 0.17 87.20% 87.792 0.122
9.02 100 0.9176 44.40% 21.358 0.786
10.43 100 0.915 44.50% 21.299 0.787
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ANEXO J.

DATOS PARA LA ISOTERMA DE ADSORCION SEGUN GILES
PARA EL CARBON 4.

ISOTERMA DE ADSORCION
[RB46] en solucion (mg/L) [RB46] adsorbida (mg/L)
1.099 18.901
1.938 38.062
2.188 57.812
2.846 77.154
4.208 95.792
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ANEXO K.

DATOS DE ABSORBANCIA PARA LAS CONDICIONES DE

EQUILIBRIO
ABSORBANCIA
DiA 20 40 60 80 100
1 0.145 0.195 0.275 0.412 0.452
2 0.078 0.148 0.191 0.325 0.429
3 0.068 0.135 0.182 0.311 0.422
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